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Sposé6b otrzymywania aktywnego tlenku glinu o duzej czystosci
i Zréznicowanej strukturze porowatej

Przedmiotem wynalazku jest sposéb otrzymywania aktywnego tlenku glinu o duzej czystosci i zré2nicowa-
" nej strukturze porowatej, przeznaczonego do wytwarzania katalizatoréw, sorbentéw, nosnikéw faz stacjonarnych
dla chromatografii itp.

Znany zopisu polskiego patentu nr 49754 sposéb otrzymywania aktywnego tlenku glinu polega na
stracaniu wodorotlenku glinu mieszaning kwasu azotowego i siarkowego. Niedogednoscia tego sposobu jest to, ze
otrzymany z wodorotlenku glinu po uformowaniu i kalcynacji tlenek glinu zewiera znaczne ilosci jonéw
siarczanowych oraz powyzej 0,01% sodu. Zanieczyszczenia te s3 niekorzystne dia zastosowania takiego tlenku
glinu jako nosnika katalizatora do reformowania i izomeryzacji frakcji weglowodorowych.

Znany jest réwniez sposéb otrzymywania aktywnego tlenku glinu polegajacy na hydrolizie alkoholanu
glinu. Niedogodnoscia tego sposobu jest to, Zze otrzymany tym sposobem tlenek glinu charakteryzuje sie
niewielka iloscia makroporéw o srednicy powyzej 30 nm i ich udziatem wynoszacym ponizej 0,2 cm?/g, co jest
niekorzystne dla zastosowania takiego tlenku glinu jako nosnika katalizatora dla procesu reformowania.

Istota wynalazku polega na tym, Ze stracanie wodorotlenku glinu z glinianu sodu za pomoca kwaséw, -
najlepiej azotowego, prowadzi si¢ w obecnosci soli amonowych, korzystnie chlorku amonu, w $rodowisku
alkalicznym, korzystnie przy pH = 8—10, i w temperaturze 40—80°C. ,

Sole amonowe w srodowisku alkalicznym rozktadajq sie z wydzieleniem gazowego amoniaku, ktérego
obecno$é zapewnia otrzymanie wodorotlenku glinu o odpowiednich wtasno$ciach teksturowych. Pozostajgce
w roztworze jony amonowe i chlorkowe utatwiaja odmycie jonéw sodowych z wodorotlenku glinu, w wyniku
czego zawarto$¢ sodu w wodorotlenku glinowym jest znacznie nizsza od 0,01%. Otrzymany sposobem wedtug
wynalazku wodorotlenek glinu po przemyciu i wysuszeniu w temperaturze 100—1 10°C, w zaleznosci od przezna-
czenia, poddaje sie odpowiednim zabiegom granulacyjnym i kalcynacji, w wyniku czego otrzymuje sie tlenek
glinu o duzej czystosci i zréZznicowanej strukturze porowatej.
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Zasadnicze korzysci wynikajace ze stosowania sposobu wedtug wynalazku to otrzymywanie aktywnego
tienku glinu nie zawierajacego jonéw siarczanowych, zawierajacego ponizej 0,01% sodu oraz charakteryzujacego
sie makroporami o $rednicy powyzej 30 nm, ktérych udziat wynosi powyzej 0,2 cm®/g. Dalszg korzyscig jest
wyeliminowanie-kwasu siarkowego z mieszaniny stracajace;j.

Przyktad |. Do wytracalnika ze stali kwasoodpornej wprowadza sie roztwér sktadajacy sie z 500 cm?
wody i 100 g chlorku amonu, a nastepnie podgrzewa sie do temperatury 70°C. Przy ciagtym mieszaniu tego
roztworu wprowadza sie 3 dm? glinianu sodu o stezeniu 70 g Al,03/1 dm? roztworu i réwnocze$nie dozuje sie
25% kwas azotowy tak, aby pH roztworu w wytracalniku wynosito 9+ 0,5, przy czym w czasie procesu
wytracania utrzymuje sig statg temperature 70°C. Po zakoticzeniu dozowania glinianu sodu dodaje sig taka ilos¢
kwasu azotowego, aby pH roztworu wynosito 7. Otrzymany wodorotienek glinu odsacza sie na lejku Bihnera,
przemywa woda destylowana do zaniku reakcji na jony chlorkowe w przesaczu, suszy w temperaturze 110°C
w czasie 16 godzin, a nastepnie rozdrabnia si¢ w mtynie kulowym. 200 g rozdrobnionego wodorotlenku glinu
zarabia sie ze 180 cm?® 0,7% kwasu fluorowodorowego, po czym tak otrzymana mase formuje sie na wyttaczarce
$limakowej, suszy w temperaturze 110°C, a nastepnie kalcynuje w tem peraturze 500—510°C przez 6 godzin. Tak
otrzymany aktywny tlenek glinu zawiera 0,005% wagowego sodu, ma catkowita objetos¢ poréw wynoszaca
0,75 cm®/g i udziat makroporéw o $rednicy powyzej 30 nm wynoszacy 0,225 cm?®/g, za$ jonéw siarczanowych
nie zawiera. ‘ ' :

Przyktad Il. Do wytracalnika ze stali kwasoodpornej wprowadza sie roztwor sktadajacy si¢ z 500 cm?
wody i120g azotanu amonu, a nastepnie podgrzewa do temperatury 50°C. Przy ciagtym mieszaniu tego
roztworu wprowadza sie¢ 3 dm? glinianu sodu o stezeniu 70 g Al;03/1 dm® roztworu i réwnoczesnie dozuje sie
mieszaning 4 n kwaséw azotowego i solnego, sporzadzong w stosunku objetosciowym HNO; :HCI =3 :1 tak,
aby pH roztworu w wytracalniku wynosito 8—9, przy czym w czasie wytracania utrzymuje si¢ statg temperature
50°C. Po zakoriczeniu dozowania glinianu sodu dodaje si¢ taka ilos¢ kwasu azotowego, aby pH roztworu
wynosito 7. Otrzymany wodorotlenek glinu odsacza si¢ na lejku Bichnera, przemywa 6 dm? wody destylowanej
podgrzanej do temperatury 70°C, suszy w temperaturze 110°C w czasie 16 godzin, a nastepnie rozdrabnia sie
w mitynie kulowym. 200 g rozdrobnionego wodorotienku glinu zarabia sie z 190 cm® 1% kwasu azotowego, po
czym tak otrzymang mase formuje si¢ na wyttaczarce slimakowej, suszy w temperaturze 110°C przez 16 godzin,
a nastepnie kalcynuje w temperaturze 510°C przez 5 godzin. Tak otrzymany aktywny tlenek glinu zawiera
0,006% wagowego sodu, ma catkowita objetos¢ poréw wynoszaca 0,88 cm?/g i udziat makroporéw o $rednicy
powyzej 30 nm wynoszacy 0,31 cm?/g, za$ jonow siarczanowych nie zawiera.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb otrzymywania aktywnego tlenku glinu o duzej czystosci i zréznicowanej strukturze porowatej,
polegajacy na stracaniu wodorotlenku glinu zglinianu sodu za pomoca kwaséw, znamienny tym, ze
stracanie wodorotlenku glinu prowadzi si¢ w obecnosci soli amonowych, korzystnie chlorku amonu, w $rodowis-
ku alkalicznym, korzystnie przy pH = 8—10 i w temperaturze 40—80‘:C,po czym postepuje si¢ w znany sposéb.
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