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Dr. Karl Biichner in Duisburg-Hamborn
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* Verfahren zur Wiedergewinnung von Thorium aus verbrauchien Katalysatoren
der Kohlenoxyd«Hydnerung

Patentiert im Dentschen Reich vom 2, Juli 1938 an

Fatentertellung bekanntgemacht am r2. Noventher 1942

Bui der Aufarbeitung ausgebranchter Kah-
lenoxyd-Hydrierkatalysatoren, die nebenKobalt
oder Wickel noch Thorium enthalten, witken
die zinn Ldsen henutzten Sauren auf die als
Trigersubstanz dienende Kieselgur in, und es
fallen Losungen an, die neben den eigent-
lichen Kountaktmetallen noch Eisen und Alo.
miniwm enthalten. Bei dem auBerordenfichen
Mangel an Thoriwm ist eine Wiedergewinnung
dieses Metalls einerseits unerliBlich, ander-
seits aber wiicde man nur minderwertige
Eobalt- oder Nickelkatalysatoren erkalten,
wenn EKisen und Aluminfum in dieselben hin-
vingclangen. Das Thoriuvm mulk deshalh in
eisen- und aluminhunfreier Form aus den
ausgehrauchten Ratalysatoren surlickgewounen
werden.

Die Kontaktavfarbeitung beginne in am sich
bekannter Welse mit einer Anfldsung in Said-
petersfiure.  Aus der entstehienden Nitpat-
1§sung werden mit Hilfe von Soda die ent
sprechenden Carbonate gefillt. Bel Zupgabe

der ersten Anteile Sodaltsung entsteht =in
Eisen-Thorium-Schlamm (Vorfillschlamms), der
auf cin Teil Thorium beispielsweise drel Teile 25
Eiscn cnthilt, Wird dieser Vorfillschlamm
mit Schwefelsiure behandelt, so entsteht eine
stark eisenhaltige Thorivmsulfatlésung, die zur
Herstellung brauchbarer Kollenoxyd-Hydrier-
katalysatoren nicht geeignet ist. 20
Es wurde nun gefunden, dal sich das ge-
laste ‘Thorivm in véllig eisenfreier und kata-
Iysatortechniseh hervorragend wirksamer Form
zuriickgewinnen 188t, wenn es in an sich be-
kannter Weise durch Zugabce von Kaliumsulfat 35
als Thoriumialivmsulfat ausgeldllt wird. Nach
Abtrennung und Auswaschung fithrt man das .
Poppelsalz  durch Eehandlung mit kanzen-
trierter Sodaldsung in Thoriumbydrocarbomat
dber. Trrch Avflosimg dieses Thorlumbydre- 40
carbonats in Salpetersimre ergeben sich Lio-
sungen, dic villiz cisenfreli sind und ohne
weitere Reinigung zur Herstellung nener Koh-
lenoxyd-Hydrierkatalysatoren dienen kénmen.
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Dic heim Auswaschen des Thoriumbydro- | der py-Wert bel 7,5 his 8,0 stehenblieb und
carbonates entstehenden Lésungen kehren in | eine Fillung von Thoriumhydrocarbonat eut-
den Verfahrensgang zuriick. . stand. Fliermn waren ungefilr 6o kg Seda
Infolge der erlindungsgemil unter Verwen- : -erforderlich. Das ubfiltrierte Hydrocarhonat
dung von Ralisalzen erfolgenden Anfarbeitung ! diente zur Herstellung von neuen Katalysator-
thorinmhaltiger Kontakte ergeben sich neue | mengen.
Katalysatoren, die spurenweise Kalium enthal- . ..
e, f.%;.s in dicser gorm eine basonders vor- J Austlihrungsbeispicl 2
teilhalte Aktivicrung des regenerierten KonZl! | Man frug 360 kg feuchten Vorfalimngs-
taktes hewirke. e clilamm, der 50kg Thorimnuxyd (ThO,) ent-
Weitere Einzelhellen sind aus den nach®” “sprach, in eine Mischung von 4101 Soda-
folgenden Austiihrungshefspiclen ersichtlich. | umfillauge, 1701 schwachsaurer Decklange

.. . igind 160 1 konzentrierter Schwefelsiure ein
Ausiihrungsbeispiel : _-"éﬁfi@;_setztue auBerdem zo kg Kalinmaulfar hin-
Es wurden 36ckg feuchter Vorfillschlanmn, | zii¥ Nach einer Réhrdauer von go Minnten
dic in Form von Carbovaten und amdeven | wurde das ausgefallene Thorivan-Bativm-Dop-
Oxydverbindungen etwa jo kg Thorfurnoxyd | pelsalz abgetrennt und, wie tm Beispicl 1 ange-
{ThQ} enthielten, in yzol kalte, 17,5%ige | gehen, welterverarbeiter.
Schwefelsiure eingetragen (1,125 — vicrfach )
normal) und unter Rithren geldst. Alsdaun FATENTANSPRUCH:
trug man in die Lisung r50kg Kaliumsulfat | Verfabren zur “Wiedergewinnung von
und 100 ky Natriumsulfat ein wnd riihrte Thorium aus verbrauchten Katalysatoren
weltete oo Minuten. Hierbei schied sich das der Koblenexyd-Hydriernng tunter Be-
Thorinm-Kalfumsulfat-Doppelsalz  aus. Es nutzung der ans densclben durch Fillung
vwurde von der Wisenmntterlauge abgetrenat crhaltenen Hisen-Thorkum-Schlimume, da-
und mit einer kaltgesittipten Kalfumsulfai- durch gckennzeichnet, daf aus der schyefel-
lisung so lange ausgedeckt, biz die abfliefends sauren Lésung des Eisen und Thorium
Decklauge Tisen nur noch spurenweise ent- enthaltenden Gemisches durch Zugabe von
hielt. Das praktisch elsenfrefe Doppelsal: Kalipmsulfat Thorjumkalivinsudfat ansge-
wurde darauf wit weniy Wasser angeriihrt filit wird, das nach Abtrentung wnd Aus-
und aunf ammihernd go® erwirmt. Unter Um- waschung durch Kochen mit konzentrierter
rithren fiigie man sodapn so viel konzentrierte Sedalisung i Thoriwnhydrocarbonat iiber-
Sodalfsung (etwa 200 NupyCO,/1) hinan, daB | gefiibut wird,
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