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Verfahren zur Herstellung harter, pordser, adsorptiv oder katalytisch wirkender,
-—-ﬁ_‘_______ﬁmiger oder geformter Massen R

Patentiert im Deuntschen Reiche vom 3. Mirz 1927 ab

Es wurde geiunden, daB man pordise, ins-
besondere adsorptiv oder katalylisch wirkende,
kiérnige oder geformte Massen Fir die verschie-
densten Zwecke herstellen kann, wenn man
Gallerten oder Niederschifige, die praktisch frei
von Kieselsiure sind, oder deren Gemische,
gegebenenfalls nach teilweiser Entfernung von
Fliissigkeit, z. B. durch Abpressen oder Schleu-
dern, in Gegenwart von so viel Fltssigkeit einer
starken mechanischen Behendiung, wie Mahlen,

Walzen, Schlagen, Kneten oder Stofen u. dgl., _

unterwirft, dal eine homogene dfinne Paste ent-
steht, und diese gegebenenfalls nach vorherigem
Formen oder bzw. und Pressen trocknet. Dis
notwendige Dauer der mechanischea Behand-
luny ist abhingig von der Beschaffenheit des zu
verarbeitenden Produkfes. So erfordert z. B.
eine gallertige, schlcimige Masse eine erhehlich

geringere Behandlungsdaver als eine sandige

Substanz, z. B.ein kdrniger Niederschlag. In
allen Fiillen mnuf aber die mechanischa Behand-
Inng so lange erfolgen, bis eine homogene Paste
entstanderr ist, wobei unter homogener Paste
eine hefm Betrachten mit bleBem Auge voll-
stindig einheitlich . erscheinende Masse ver-
standen wird.

Die mechanische Behandling wird zweck-
miBig in einer Kngel-, Kolloid- oder Kekmiihle
vorgenommen und der Iflssigkeitsgehalt am
besten so reguliert, daB, nachdem durch mecha-

nischa Behandling weitgehende Homogenisie-
rung eingetreten ist, gegehenenfalls nnter Zusatz
geeigneter Peptisatoren, eine diinne Paste ent-
steht, die man mdoglichst schonend trocknet.
Man kann dabei auch ganz unter Ausschiul von
Wasser arbeiten, wobei man dieses zwecknuiiBig
vor der Behandhung aus den zu behandeladen
Hydraten, Oxyden, Carbunaten oder sonstigen
Stoffen durch nicht wiBrige Flissigkeiten ver-
dringt.. Die mechanische Behandlung kann
auch in der Weise erfolgen, daB die feuchte
Magse, dic am besten zuvor gewaschen wurde,
i an sich bekennter Weise mit groBer Geschwin-
digkeit, zweckmiBig unter Zubilfcralime von
Gasen oder Dimpfen, unter hoherem Bruck
durch ein oder mehrere Rohre von geringer
Hehter Weite geschackt wird, wobet die Ge-
schwindigkeit des bewegten Guiles, die bis zn
50 mfs tmd mehr betragen kann, zwecks weit-
chender Homogenisierung der Masse durch
derung des PreBdruckes oder der Rohrgner-
schnitte abwechselnd erndedrigt und erhiht
werden kann. Auf die mechamische Behandlung
JaBt man zweckmi B ein Pressen erfolgen, wobei
der anzuwendende Druck um so geringer sein
kann, je homogener die Paste ist. Nach dem

Trocknen der zweckmifig durch Einbringen in

mit geeigneten, etwa wiirfelférmigen Fachern
verschene Bleche geformten homogenen Paste
hinterbleiben harte Formiinge oder Korner von

*) Pon demt Paienisucher ist als der Friinder anpegeben morden:
Dy, Frite Stowener in Ludwigshafen, Rhein.
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hoher Druckfestigheit. Mop kann der Paste
2. B, durch GielBen oder Pressen jede beliebige

Form, 7. B. solche von Kugeln, Prismen, Platten,
Zylindern, “von * Nuotschen, Fiillkérpern, wie |
Raschigringen u. dgl. oder von holden oder mas-;
siven Kontaktkéirpern usw. gehen; man kunm -
ferner die Formlinge innerhalb oder acf ciner.

porosen oder perforierten Schutehiille,” 7 B.
einer Porzellansiebpiatte, einer Nutsche, gines
Dizhinetzes oder eines Diahigeflechtes oder

innerhalb eines Metallrohres, herstellen bzw, dic

Masse im Innern miit elnem Gerfist versteifen.

Unter Umstinden lassen sich so nicht nur harte,

kérmige, sondern auch pordse Adsarbentien, z. B.
fiir Dampfc avs as Dampf weitgehend gesattig-
ten Gas-Dampf-Gemischen auch dann erhalten,

- wenn dem pulverigen Produkt an sich keine
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Adsorptionskraft zulkommt, da_ie duch dem

(srade der Homogenisierung und der Geschwin-
digkeit des Trocknens gribere oder feinere Poren
entstehen kdnnen. ' '

Es ist zwar schon bekannt, Kiesclsiinregaller- .

ten, die durch Abpressen weitgehend von dhrem

Fliissigkeitegehalt ~befrelt. sind, oder andere |

gallertartige Matcrialien in fenchiem Zustande

zivecks Herstellung von Adsorptionsstofien  zi1.
-vermahlen vdér einer anderen mechanischen Be-
. handlung zu unterwerfen und daan zu trocknen. .

Bei diesem Verfahren hat manaberkeine dinnen,

homogenen Pasten- wie beim vorliegenden Ver- |

fahren hergestéilt und daher keine harten, kér-

- pigen Produkte, sondern z, B.feinpulverige,
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volimindse Massen gewonnen. Nur wenl Iman
so viel Wasser verwendet, daR eine diinpe, homo-

gene Paste entstehen kann, und -diese solange -

vermahit, daB dip Paste eine homogene  Be-
schaffenheit besitzt, erhdlt man harte und koc-
nige Massen. ' o

Es ist auch

bereits -vorgésc'hlagt':n' “worden,

durch Umsefzang von Alkalisilikatldsingen mit |
Sinre erhaltene Giallerten hohen Drucken aus-

" zuselzen, wobei der gréfte Teil des Wassers ent-
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fernt wird, und dann zu trocknen. Ferner istin
der Literatur ein Vecfahren zur Herstcllung von

Kieselstiuregel beschriehen, bei dem iman den

Wassergchalt des Gels bis auf ungefahr go®f,

entfernt, das Gt furmt-uad dann trocknet. ‘Ber |
. diesen Verfahren findet weder eine mechanische.

Behandlung statt, noch werden dilnme. FPasten

erzeggl. : .
Die Verfahren gemaB8 den dlteren Patenten

" gox 451 und 617 5g5 werden hier micht bean-

- spruchit. Bei dicsen alteren Verfahren wird die |

gL
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'mechanische Behandlung, mit eincm Gemisch

VUCEETominen, das ans irreversiblen KoFloiden 1T,
Art und Zusatzstoffen Desteht, welch letzlere,
- entweder der mechanisch 2u behandelnden Masse .

oder, falls diese durch Erstarrenlassen eines Sols

gewonnen ist, dem Sol zngesetzt sind. Tm Gegen-
sitz hierzn werden gemalB vorliegendem Ver-.
fahren entweder Gallerten oder Miederschidge,

die keine Kollvide oder solche reversibler Art - '

darstellen, der mechanischen Behandlung unter-
worfen, oder ¢ werden im Falle der Verarbeitung

drreversibler Kolloide IE, Art diese ohne Zusitze
-gler unter-Mitwirkung vou- Peptisationsmitteln -

‘machanisch behendelt..

. Beispiel T _
Zu einer 6obis So® warmen wilirigen Lisung
ven Nickelsulfat und Magnesiuvmehlorid 1806c
man unter gulemn Rithren eine anf die gléiche:

‘Temperatur erwirmte Sadaldsung laufen, wobei,
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ein Niederschlag der Carbopate bzw. basischen - ;

Carbonate entsteht, der beisplelsweize Nickel

und Magnesium im Gewichtsverhdlinis 2:1 ent- .

hilt, Der Niederschlag wird durch mehrmaliges
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Aufschlamuen und Dekantieren und dans durch

Auswaschen anf der Nutsche gercinigt. Er wird

-durch Jangeres Mahlen in der Porzellankngel-

miihle bei eimem Wassergehalt der Paste vou

etwa 25 .bis 35%/, weitgehend homogenisieit, 1. i

Blechie gestrichen, urch Stanzen eder Schneiden

in Wiidel geformt und. bel 100 bis r20%bzw. . ..
85 o

langsarn im Vakaum getrocknet, Die Festigkeit

einés sofchen Kontaktes, mit dem man nach doer
Rediiletion, beispiclsweise Methan ans Wasser-

stoff und Kohlenoxyd herstellen kamn, betrigt

etwa das Zehnfache eines solchen, der chne:
-miechanische Behandiung erhalten wurde, und

si¢ kapn Gurch Dressen der Paste noch weiter-

Beispiel 2

Wassezfreies Tisenchlorid oder Aluminitme

‘hin, etwa anf dus Doppelte; gesteigert werden. . - ;

chlorid wird zusammen mit wasserfreiem Ka- "

L8sungsmittel in der Kugelmihle inwnig ver-

‘Yumferrocyanid und wasserfreiem . Glycerin als -

mahlen, wobei die Mengen so berechnet sind,. o

- daB Beglinerblan oder Kaliumaluminiumferro-

cyauid "als homogene dimme Paste entstelit,

Diese wird wie in Beispiel 1 weiterbehandclt uid

eignet sich nach teilweiser Zerzetzung und Re- -

duktion zur Synthese von Ammonisk aus den

Elementen, . _ R
Beispiel 3 _ .

Man fllt Aluminiuvmhydroxyd avs Alumini-
umnitrat mil Ammoniak. Die. crhaltene Ton-

 erdegailerte wird hieraul weitgehend aber nicht

ginzlich von den bl der Umsetzung entstehen-
den Salzen, z. B.durch Waschen, belrcit; ein

| Teil der Flissigkedt durch Abpresicn entfemnt

wnd feacht gemahlen, so duf eine dilnne Paste’
entsteht. . Diese’ wird in Bleche gebracht und

'daria langsam bei 100 bis T20° getrocknet, wobel

harte, plattenfirmige Stiicke entsichen, die.
durch Erechen und Steben anf gecignete Korn-

'grobe gebracht werden, Die harten, aber meist .
13- R

3 bis 4 Stunden auf 400 bis 500° ethitat, wobei -

uicht wasserbestindigen Kémer werden hierauf
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sic wasserfest werden upd. hieranf evtl. ermeut =
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gewaschen und getrocknet. Der heim Brechen
erhéltliche feinkinnpige Abfall wird, gegebenen-
falls nach einem Mahlproge$, entweder der Paste

einer folgenden Charge beigemischit oder fiir sick, '

zweckmilig unter Zumischen von etwas Flitssig-
keit oder von Bindemitteln, durch Tabletiieren
verarbeitet, Der Masse kéinnen vor oder wiih-
vend des Mablens, gegebenenfalls unter Erwir-
men, Peptisationsmittc], z. B. kicine Mengen
von Salzen, Alkalien oder S#aren, z. B. etwas

Salpetersinre order Kssigsiure, zugesetzt werden, |

su duf Tonerdesol in geringer Menge entsteht,
das die Masse verkittet.

Beispiel 4

Eine Lisung von 10 Molen ALCL.6F,0in 21
Wasser wird bei gewdhniicher Temperatur unter
starkem Riihren rasch, miglichst in einem GuB,
#u einer Lisung von 10 Molen K FeCy,.311,0
in 251 Wasser gegeben, Es entsteht ein klares
homogenes Sol, das sofort in eine Form aus Alu-
minitmblech gegossen wird, In der es nach etwa
i bis-z Minuien zu einer schiinen Gallerte er-
starrf, die aus Kalinmalumininumferrocyanid
hesteht. Die Bleche worden in cinen Vakoum-
trockenschrank gebracht, wo die Gellerte bej
etwa 8u-bis 100 weitgehend, zweckméBig jedoch
nicht vollstindly, getrocknet wird. Sie zer-
springt hierbei in gréfere Sticke, die dann durch
Waschen von der Hauptinenge des Kalium-
chlorids ‘befreit werden. Beim WaschprozeB
zerfullen die groBen Stiicke in feine Kérner,

Dicse werden nun gemiB vorliegender Erfin-
dung zwecks Erzielung grober Stiicke in der

Kugelmfihle zusammen mit ciner zur Erzielung
einer diinnen Taste ansreichenden Menge Wasser
gemahlen, wobei das in der Gallerte noch vor-
handene Kaliumchlorid als Peptisationsmittel
dient. Ans der entstehenden dnnflilssigen Paste
wird dic Flissigkeit auf der Nutsche abgesaugt
oder in der Filterpresse entlernt. Der PreB-
knchen wird im. Vakuum bei 80° oder im Stilek-
stoffstrom bei 70° getrocknet, hieranf werden die
groben Stiicke durch Kérnen und Sieben anf ge-
eignete KurngriBe gebrachi. Die Kémer sind
nach geeigneter Reduktion und zweckmiBig
teflweiser Zersetzung zur Synthese von Ammo-
niak aus den Elementen als Katalysator oder als
Vorkontakt oder zur Reinigung der hieriiic er-
forderfichen (rase peeignet.

PATENTANSPRUUH:

Verfahren zur Herstellung harter, poriiser,
adsorptiv oder katalytisch wirkender, kir-
niger oder gefermter Massen, dadurch ge-
kennzeichnet, duB man Gallerten oder kor-
nige Niederschlige oder deren Trockenpro-
dukte, die praktisch fref von Kieselsiwe
sind, oder deren Germische in Gegenwart von
30 viel Flissigkeit ainer starken mechani-
sclieix Behandlung unterwir(t, dab eine homo-
gene diinne Paste entsteht, und diese, gege-
benenfalls nach vorherigem Iormen oder
bazw. und Pressen, trocknet, wobel im Falle
der Verarbeitung irreversibler Kolloide 11,
Art diese ohne Zusitze oder unfer Mit-
wirkung von Peptisationsmitteln mecha-
nisch behandelt werden,

OCTLIN. CERTMECUT 1N BER RENHADRPCHEREY
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