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Titel der Erfindung o
Verfahren‘ZQr Herstellung von Aluminiﬁmoxidhydrafen o
_Anwendungsgebiet der Erfindung_

Die Erflndung betrifft ein Veriahren zur Herstellung von
~ Aluminiumoxidhydraten, die als Katalysatorkomponenten ein-
gesetzt werden konnens

Charakteristik def bekannten tééhnischen Lﬁsungen

Es ist bekannt, Aluminiumoxidhydrate‘durch‘Féllen aus Alu-
miniumsalzlosung oder Aluminatlosung mit Ammonlakwasser,‘
Alkalilaugen, Mineralsduren oder Alummnlumsalzlosungen her-
zugtellen. Durch geeignete Wahl der Reaktlonstellnehmer, der
Filltemperatur, des pH-Wertes oder anderer Faktoren konnen ..
verschiedene kristalline Formenjwie.Béyerit,'Bﬁhmit oder
Nordstrandit bzw. deren Gemische oder amorphe Produkte her-.
- gestellt werden. Dle'anfallenden Aluminiumoxidhydrate ent=
“halten Verunrelnlgungen, deren Gehalte vor allem von dem
Anteil der Verunreinigungen in den Fallkomponenten abhangi5 '
sind. Um Produkte hoher Relnhelt, W1e gie belsplelswelseb '
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fur Hochlelstungskatalysatoren benotlgt werden, herzustellen,
igt man bestrebt, Ausgangsstoffe einzus&tzen, die weltgehend
frei von gtorenden Verunrelnlgungen, Ze Be N320 oder Fe203,
‘sind. Aus diesem Grunde wéhlt man als Fallkomponenten in
v1e1en Fillen eine Aluminlumsalzlosung und Ammonlakwasser,
bei denen d1e Konzentratlon an storenden Verunrelnlgungen
" gering gehalten werden kann.

Es sind Ve‘rf‘ahren bekannt (z. Be DD-PS 138 459), bei denen
durch liischen von Aluminiumsalzlosung und Ammonlakwasser .
:Elumlnlumoxldhydrate erhalten werden, d1e als Komponente Zur
Herstellung hochlelstungsfahlger Katalysatoren geeignet 81nd.
Bei derartlgan Verfahren fallen pro Tonne Al,0qmehr als 4
Tonnen Sal=z an, wodurch die ertschaftllchkelt durch elnen
'»nohen Aufwand an Sdure und Ammoniask und durch hohe Kosten
der Abwasserbehandlung ungunstlg beelniluBt w1rd.

In der. DE-OS 2 125 625 wird eim Veriahren zZur Herstellung
‘von Tonerde mit pseudobohmltartlger Struktur und’ niedrléem
~ Na,0-Gehal-t durch Pillen aus Alkalialuminat und Salpeter-
| saure beschrleben. Auch dleses Verfahren ist mit einem rela-
_ tiv hohen Salzanfall verbunden und besitzt demgemaﬁ ebenfalls
,obengenannte Nachteile. Ferner gind bei diesem Verfahren eln‘
-'erneutes Anmaischen des bereits gewaschenen Filterkuchens
gowie eine: nachfolgende Wasche mlt Ammonlakwasser und an-
 ‘uch11eBend mit entionisiertem Wasser als zusdtzliche techno-
- logische Schritte notwendig, um Nazo-Gehalte<c 0,01 Ma%._w1e
sie fir hochlelstungsfahlge Katalysatoren, Ze Be flir das -
'katalytische Reformleren, angestrebt werden, zu erreichen.

"~ Es ist auch bekannt, Alum1n1umox1dhydrate durch Fallen aus
| Alumlnatlosung und Alumlnlumsalzlosung herzastellen, Bei
diesem auBerordentlich wirtschaftllchen Verfahren ist zwar |
“der spezzilsche Salzanfall relativ gering, bei hohen Anfor-
‘ derungen an die Reinheit 1st Jedoch ebenfalla ein hoher
Waschaufwand erforderlich. | 4 '
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Es ist ferner bekannt (DE-AS 1 542 386), daB mit steigendem
| Bohmitgehalt der eingesetzten Aluminiumokidhydrate deren =
Verformbarkeit verbessert und die mechanische Pestigkeit -

. 'daraus hergestellter Katalysatortriger erhtht wird.

/

Ziel der Erfindung

7Ziel der Erfindung ist ein Verfahren'zur'Herstéllung hoch-
reiner Aluminiumuxldhydrate nit einem Naao-Gehalt von wenlger
als O 01 Ma%, die sich auBerdem durch gute Verformbarkeit und
hohe mechanlsche Feetlgkelt auszelchnen und als Komponente
hochle;stungsfahlger,Katalysatoren,elngeaetzt_werden honnen._

‘Darlegung des Wesens der Erfindung

Die Aufgabe der Brfindung besteht in der Entwicklung;eines
technologisch einfachen Verfahrens zur Herstellung'von hoch- -
reinen Aluminiumoxidhydraten, durch das bei geringem 6koﬁo—-”
mischen AufWand hochreine Produkte erzeugt Werden. Diesé ,
Aufgabe wird durch kontinuierliche Fallung von Alkalialuminata\u
und Aluminiumsalzldsung unter intensivem Riihren, .bei. pH-Werten -
zwischen 6 und 9 und Temperaturen von 323 bis 1363 K gelost, '
indem die Pdllung aus Alumlnlumsalzlosung mit einem Gehalt
von 50 bis 150 g A1203/l und Alkallaluminatlosung mit einem
Gehalt von 200 bis 400 g Al o0 /l, gegebenenfalls unter, Zu-
fluB von Wasser und/oder Wasserglaslosung und bei einem -Ver-
hiltnis.von Gesamtvolumendurchsatz pro Stunde zu Volumen
des MillgefdBes von maximal 10 : 1 durchgefiihrt wird, wobei
der Peststoffgehalt der Suspension im Fallbéhdlter 40 bis
60 g 41,0 /1 betrdgt und daB nach der Filtration der Fall~
suspen81on wihrend und/oder nach dem Waschen durch den
Filterkuchen Dampf geleitet wird. Vorteilhafterweise wird ‘
Sattdampf einer Temperatur von 373 bis 393 K verwendets -

Es ist glinstig, wenn der Bohmitgehalt des gétrockneten F4ll-
produktes nach dem Dampfdurchleiten mindestens 80 % betrdgt.

i
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bln Durchlelten des Dampfes durch den Fllterkuchen w1rd vor-
| zugswelse be1 einer Salzkonzentratlon der Mutterlauge von o
'10 -2 bis 8 . 10” -3 vorgenommen., Eg 1st vorteilhaft, wenn dag '
‘Pallprodukt vor der Filtration 1 5 blS 3 Stunden bei einer .
Temperatur ‘von maximal 343 K altert. :

‘Dle Herstellang der Alumlnlumoxidhydrate erfolgt vorranglg o
aus Aluminiwdnitratlosung und Natrlumalumlnatlosung.

Es ist gunstlg, wenn durch Zusatz von Wasserglaslosung in
/’ den Fillbehdlter der 8102—Gehalt der Alumlnlumoxldhydrate
bis zu 9 Ma% betrdgt.- Vortellhafterwelse werden 0,2 bis 1, 5
kg Sattdam—pf pro kg A1203 durchgesetzt.

Bei der Losung der Aufgabe zelgt sich, daB e auch mogllch
1st Aluminlumoxldhydrate mit 8102~Geha1ten bis zu 5 Ma%
mit glelch gutem Erfolg, durch Fallen aus Alum1niumsalz~..v

- losung und Alkallalumlnatlosung unter Zusatz von Wasserglas,
: herzustellen. o ' ' S
,Das Trocknen des Fallproduktes erfolgt anschlxeﬁend be1
Tpmperaturen von 363 bls 423 Ko Uberrasohenderwelse sind. .
_ die nach dieser elnfachen Technologle produzmerten Alumlnlum—
\voxldhydrat-e den durch Ammoniakféllung hergestellten Produk- |
ten hinsichtlich der Reinheit zumindest gleichwertig und .
| hinsichtlich ihrer Eignung als Katalysatorkomponente iber-

- legen. Dies #uBert sich 1nsbesondere beim- Verformen der. .

gemahlenen Produkte und der Festigkeit der Formlinge.
Ausfiihrungsbeispiel
Beispiel“1

Eri1ndungsgemaﬁ werden pro Stunde 600 1 Aluminlumnltrat-

1osung, die 100 g A120 /L enthalt, Natrlumalumlnatlosung

mit einem Al 03-Gehalt von 300 g/l sowie 3 m3 Wasser kon-
‘-mlnulerlich unter Riilhren dem 500 1 Fdllbehdlter zugefuhrt
',’und bei einem pH~Wert von 7,5 gefallt, wobei der Al,0 3
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Gehalt der Fdllsuspension 50 g/l und der Natrlumnltratgehalt
etwa 70 g/l betriagt. Die Temperatur im Fallbehdlter wird be1
343 K gehalten. Das Fallprodukt gelangt dann in einen Riihr-
behdlter, von wo aus es ohne weitere Wasserzugabe zur Sus~,
pension, nach einer. mlttleren Verweilzeit von 2 Stunden
filtriert und mit etwa 20 m3 Wasser pro Tonne A1203 gewaschen
wird. Nach dieser Wische, die etwa 10 Minuten beansprucht,
betrdgt die Na *_Konzentration der Mutterlauge im Fllterkuchen f
& . 107> mol/l. Dann werden pro Tonne 41,05 ~ 1000 kg Satt-
‘dampf einer Temperatur von 378 K 1nnerhalb‘von 20 HMinuten
durch den Filterkuchen geleitet, anschlieBend nochmals mit .
20 m Wasser pro Tonne A1é03 gewaschen und der Filterkuchén,‘
der 30 Ma% A1203 enthdlt bei 383 bis 423 K getrocknet. Der -
Bohmitgehalt des getrockneten Produktes betragt 90 Mam.,

Beispiél 2-(Veigleich)

Ein unter glelchen Bedingungen w1e in Beispiel 1 hergestelltes
und filtriertes Produkt wird nach der Filtration mit ca. 100 m3
Wasser pro Tonne A1203 2 Stunden gewaschen und’ der Fllter—<-
kuchen, der 30 Ma% A1203 enthdlt bei 383 bls 423 K *etrocknet. 

Reispiel 3 (Vergleich)v

~ Pro Stunde werden 600 1 Aluminiumnitratlosung, die 100 3

Al 0 /1 entndlt, Natrlumalumlnatlosung mit einem A1203~ Ge=
halt von etwa 300 g/l gowie 1 m3 Wasser kontinuierlich unter
Riihren dem Fillbehdlter zugefiihrt und bei einem pH-Wert von-
1,5 gefdllt, wobei der Gehalt an Al 205 ‘in der Fallsuspen31on
100 5/1 und an Natriumnitrat etwa 140 g/1 betrdgt. Die Tem-
peratur im Fillbeh#lter wird bei 343 K gehaltens Die Fill-

. suspension gelangt in einen Riihrbehidlter, ih_dgm,pro Stunde

3 n> Wasser dosiert werden, anschlieBSend wird nach einer ‘
"mittleren Verweilzeit von 2 Stunden. filtriert; mit etwa 100'm3
Wasser pro Tonne Al 03 2 Stunden gewaschen und der Filter- |
kuchen, der BO.Maé'Al 203 enthalt bei 383 bis 423 K getrocknet.
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 Beispie1 4.(Vérgléich)

- Unter gleichen Bedinguhgen wie in Beiepiel 3'hergeste11te§
Produkt wird nach der Flltratlon in glelcher Weise w1e in S
' Belsplel 1 welterbehandelt. ' ‘

Beispiel SA(Vergléich)ﬂ

Pro Stunde werden 900 1 Aluminiumnitratlosung, die 100 g
»_Al 03/1 enthilt, Ammonlakwasser einexr Konzentratlon von etwa
25 % sowie 1 m3 Wasser dem Fillbehdlter kontinuierlich zu-
- gefiihrt undvbe; elnem-pHPWert von 7,6 gefdllt. Die A1203
‘Konzentration in der Fillsuspension betrdgt 30 g/l und der
Gehalt an Ammonlumnltrat 145 /1. Dle FallsuSpen31on wird
dann in gleicher Welse wie in Belsplel 3 welterbehandelt.

'.Be%spiel 6
Erflndungsgemaﬁ wurden pPro Stunde 600 1 Alumlnlumnitrat- . 4
- losung, die 75 g A1203 und 20 g 3102/1 enthalt, ‘Natrium=- . .-
alumlnatlosung mit einem Al203-Gehalt von 300 g/l sowie
3 m3 Wagser dem Fzllbehdlter kontinuierlich unter Riihren
zugefiihrt und bei einem pH-Wert von 7,5 gefdllt, wobei der .-
A1203 -Gehalt der Fallsuspen81on 45 8/1 und’ der Natrlumnltrat- -
gehalt 65 g/l betrdgt. Die Temperatur im Fillbehdlter wird bei
343 K gehalten. Das Fallprodukt wird dann in glelcher Weise
wie in Beigpiel 1 weiterbehandelt. Der 8102~Gehalt der so
‘herbestellten Alum1n1umox1dhydrate ‘betrdgt 5 Ma%, bezogen
auf AlaOB. Der Bohmltgehalt des getrockneten Produktes be-
Ltragt 90 Ma%. ' S :
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-Teilchen-

Bohmit- Salzan~

% Operfliche i
Na 0 = /g _g:ggg_ - - geha %, -i?%lAl»O )
10 m o er T 3_.
1 4ﬁno1. 330 | - 33 | 90 >1‘ W
2 6,04 260 30 65 - (o 1,4
3 0,06  286 35 70 " e
4 0,035 290 _Tsfvf 80 '1,4' “
5 '40"‘_51 300 2 B |
v 310 33 '9.0'» | 1,4

o
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Wie ein Vergleich der in der Tabelle dargestéllten'EngebniSSé_

zeigt, wird das Verarbeitungsziel nur bei Kombination'derwﬁj»_,e

erfindungsgemifen Hahdluﬂgen‘(BeiSpielel1}und‘6) erreicht.
Die erfindungsgemi hergestellten Aluminiumoxidhydrate
zeichnen sich insbesondere durch hohe Reinheit, Festigkeit -

und*gute-Verformbarkeit’aus,

i
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Erfindungsanspruch

Verfahren uur'Herstellung'von Aluminiumoxidhydféten aus

,Alkallalumlnatlosung und Aluminiumsalzlosung durch kont1~

' nulerllche Fdallung unter intensivem Riihren bei pH—Werten

zwischen 6 und 9 und Temperaturen von 323 bis 363 K, ge~
kennzeichnet dadurch, daw die Fdllung aus Alumlnlumoalz~

‘losung mit einem cefLt von 50 bis 150 g Al o0 /l und Alkali-

\ aluminatlosung mit einem Gehalt von 200 blS 400 g Al 03/1,

‘gegebenenfalls unter ZufluB von Wasser und/oder Wasserglas-'

l5sung und bei einem Verhaltnls von Gesamtvolumendurcnsatz

pro Stunde zu Volumen des Fallgefaﬁes von maximal 10 3.1

aurchgefuhrt wird, wobe1 der Feststoffgehalt dexr Suspen91on
im Fdllbehdlter 40 bis 60 g A120 /1 betrégt, und daB nach
dexr Flltratlon der Féllsuspension, wihrend und/oder nach

: dem Was—chen, durch den Filterkuchen Dampf geleitet w1rd. 

Verfahren nach Punkt 1, gekennzalchnet dadurch, daf3 Satt-

dampf einer Temperatur von 373 bis 393 K verwendet wird.

'Veriahren nach Punkt 1 und 2, gekennzelchnet aadurch, daﬁ

der Bohmitgehalt des getrockneten Piallproduktes nach dem

. Dampf—durchlelten mindestens 80 % betragt._'

de

Vérfahfen nach Punkt 1 bis 3, gekennzeichnet-dadurch, da
ein Durchleiten des Dampfes durch den Filterkuchen bei -

| einervSalzkonzentratibn der Mutterlauge von 1072 bis

8 . 10™3 meol/1 vorgenommen wird.

Verfahren nach Punkt 1'bis 4,‘gékennzeichnet'dadurch, daB
das'Féllprpdukt vor der Filtration 1,5 bis 3 Stunden bei

'maximal 343 K altert.

Veriahren nach Punkt 1 018 5, gekennzelchnet dadurch, daB
die Herstellung der AlumlnlumOX1dhydrate aus Aluminiume
nitratlosung und Natrlumalumlnatlosunb erfolgte. ‘



7. Verfahren nach Punkt 1 bls 6, gekennzeichnet dadurch daB '
durch Zusatz von Wasserglaslosung in den Fallbehalter der
8102~Gehalt der Aluminlumoxidhydrate bis zit 5 Ma% betragt.'

 8. Verfahren nach Punkt 1 bis-7, gekennzeiohnet’dadurch, daB i__
0,2 bis 1,5 kg Sattdampf pro kg A1,0, durchgesetzt werden. .
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