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Foreliggende oppfinnelse vedrdrer en. fremgangsmdte for fremstilling
av aluminium-~-hydroksyklorider. ’

Det er kjent en: fremgangsmidte for fremstilling av: aluminium-hydroksy-
klorider med. den generelle formel

‘Al_(0oH). Cl
AL (om), cL

hvori x'og,y~kan=vaniere:fra-1 il 3,5 henhv. fra § €il 2.5

I henhold til denne fremgangsmdte omsettes et aluminiumoksyd eller
vannholdig aluminiumoksyd. med saltsyre og mengden av aluminiumoksyd
er meget hoyere enn den stokiwometriske mengde nodvendig for
oppnaelse av aluminiumtriklorid.

Reaksjonen foregdr ved temperaturer fra 100 til 160°c og dét‘anyendté-
utgangsmaterial. kan velges hlandt bayer-aluminiumoksyd, bauxihﬁ;
gibsitt, hydrargillitt, bomitt. Som nevnt ovenfor anvendes gﬁ
stort overskudd derav i forhold til den stdkiometriske mengde |
nddvendig for oppnielse av triklorid-derivatet, og mer n6yaﬁ£i§; b

er mengden 2.5 til 5 ganger sa hody som den stdkiometriske mengdé.i

Det er nd funnet, og dette er grunnlaget for den foreliggende )
oppfinnelse, at hvis reaksjonen gjennomfores ved hoyere temperééuref
kan det anvendes en mengde aluminiumoksyd eller vannholdig
aluminiumoksyd i stokiometrisk mengde eller bare i et lite. overskudd
i forhold til den mengde som er nodvendig for oppnaelse av
trikloridet, og det oppnds aluminium-hydroksyklorider med den
ovenstaende formel hvori x er fra 1 til 4 og y fra 5 til 2.
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Ugangsmaterialet kan ogsd her velges blant bayer-aluminiumoksyd,
bauxitt, gibsitt, hydrargillitt, diaspor, bomitt, men det under-
strekes at den spesielle anvendelse av bayer—aluminiumoksyd

(oc—Al2 3° 3H20) tillater gjennomforing av reaksjonen med kortere

reaksjonstider og det oppnds mer basiske aluminium-hydroksyklorider.

Oppfinnelsen vedrorer sdledes en fremgangsmdte for fremstilling

av aluminium-hydroksyklorider med formel Al (0H) Cl v hvori x og

y er fra 1 til 4 henholdsvis fra 5 til 2, hvor saltsyre med en
konsentraSJon av 30 - 37 vektprosent omsettes med alumlnlumoksyder
_eller vannholdige aluminiumoksyder i en mengde tilsvarende eller i
et lite overskudd i forhold til den stoklometrlske mengde som er
ﬁnodvendlg for oppnaelse av trlklorld-derlvatet og det seregne ved
fremgangsmdten i henhold til oppfinnelsen er at reakSJonen gjennom-
fores ved temperaturer av over 160 og 1nnt11 270 "C og trykk av 0.1
- 50 kg/cm .

Ved enden av oppslutnlngen henholdsv1s reakSJonen forellgger et
fastotoff som. hovedsakellg utgjores av uomsatt- alum1n¢umoksyd og -
som kan fraskllles og pa nytt tilfores reakSJonsbeholderen. ,Ogsa
her er det mulig & understreke den fordel som skriver seg fra - -
anvendelsen av bayeraluminiumoksyd i forhold til anvendelse av
andre Al-forbindelser.  Bruk av bauxitt i den forutgdende oppslutt-
iﬂgsréaksjon bevirker dannelse av et faststoff som inneholder
silisiﬁhoksyd og aluminiumoksyd i et forhold som avhenger av de
spesieiie reaksjonsbetingeler og av bauxitt—typen. De forskjellige
krystallbgrafiske strukturer og den forskjellige\granulomepri .
bevirkér med hensyn til bauxitt og de andre nevnte mineralér‘en.
lavere reaksjonshastighét som ved samme temperatur betyr lengre
reaksjonstider, av storrelsesorden 2 til 5 ganger sd lange som de
andre.

Arbeidsfofhdldene.og de mulige anvendelser av de opmadde klor-
hﬁdroksyder er ellers de yanlige'som vil vere kjent for fremstilling
og anvendelse av aluminium-hydroksyklorider.
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EKSEMPEL 1

Det ble anvendt bayer-aluminiumoksyd med partikler 40 til ?0/um
diameter. -Oppslutnihgen ble gjennomfort pd folgende ma;e:

50 kg tOrt aluminiumoksyd (« —A1203 . 3H2b) ble omsatt med 110 kg
saltsyre i en vandig 1osning med konsentrasjon’ 33 vektprosent
Reaksjonen ble gjennomfort i en emaljert stalreaktor med 160 1
romfang utstyrt med en anker-rorer som roterte med 80 omdrelnlnger
pr. mlnutt idet reaktoren ble tllfort nltrogen opp til ettrykk

pa 0.5 atmosfarer. Temperaturen ble ‘hevet fra romtenperaturen

til 180°%c i lopet av_ 30 minutter og reaKSJonen ble fortsatt i

4 timer ved 180°C idet slutt-trykket var 8 kg/cm Det ble til
slutt oppnadd et bunnfall bestaende av uomsatt alumlnlumoksyd
(a-Al O 3H O) tllsvarende 1% av tllfort alumlnlumoksyd e
Sluttproduktet behovde derfor 1kke noen’ flltrerlng og hadde en o
A1203-mengde tllsvarende 19.5% og en densitet bestémt ved 20 ¢

pa 1.40. Den kjemiske analyse bekreftet at det var et hydroksy- ,
‘klorid med formel Al (oH) Cl Mer spes1elt var den totale )
kjemiske analyse av produktet etter fraskllllng av bunnfa;lct
folgende: o ’ ' ‘ B

R

A1203 19.5 vektprosent
Cl 21.0 oo

Fe 45 ppm

Na 0.12 vektprosent
Ti 10 ppm

Si 0 v

pH : 0.9

EKSEMPEL 2

Det ble anvendt samme material som i det foregaende eksempel og
folgende reaksjon ble gjennomfort: ' :

800 g tort aluminiumoksyd (a-Al,O, . 3H,0) ble omsatt med 1000 g.

saltsyre i vandig lOsning med konsentrasjon 37 vektprosent.
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Oppslutningsreaksjonen ble gjennomfort i en reaktor av "Hastelloy B"
utstyrt med en magnetisk slepercrer som roterte med en hastighet
pa 200 omdreininger pr. minutt.

For reaksjbnen ble igangsatt ble luften i reaktoren erstattet med
nitrogen til et overtrykk pd 0.5 kg/cm?.

Temperaturen ble sd hevet fra romtemperatur til 230% i lbpet
av 30 minutter og reaRSJonen ble forsatt i 6 timer ved 230 °c 1det
uslutt-trykket var 25 kg/cm . : '

Til slutt blke temperaturen senket til 80°C og- 700 g destillert vann
ble tilsatt

Den kjemiske analyse viste et bunnfgll bestdende av uomsatt .
alumgniumbkéyd (oc--Alzo3 ;.3H20) tilsvarende 2% av tilfort aiuminium—
oksyd.. Sluttproduktet behovde derfor ingen filtrering og‘hadde

et A12 3—1nnhold tilsvarende-  19.5% og en den31tet ved 20°C pa 1, 41

Den kjemiske analyse bekreftet et hydroksyklorid med formel Al OH) 2

Mer spesielt var den totale kjemiske analyse av produktet som
ble oppnldd ved fraskilling av bunnfallet folgende:

A1203 19.5 vektprosent
Cl : 14.4 "

Fe - : 45 ppm

Na 0.12 vektprosent
Ti 10 ppm

Si 10 @

PH. ' 1.7

EKSEMPEL 3

Utgangsmaterialet var bauxitt, finmalt til partikler med stdrrelse
fra 120 til 180 mesh (0,125 - 0,83 mm) med folgende sammensetning
(vekt): ‘
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A1203 65%
Fe203 A 4%
5102 : Co 12%
. TiO2 ' - 2%

Oppslutningen ble gJennomfort ved omsetnlng mellom 145 kg bauxltt
og 100 kg HCI i vandig losning med konsentraSJon 37 vektprosent
Med hensyn til oppslutnlngsdetaljer og den anvendte reaktor
‘refereres til eksempel 1

Etter innfdring av N, ( ved 0.5 kg/cmz) i reaktoren ble temperaturen
hevet til 180°% i lopet av 30 minutter og reaksjonen ble fortsatt
i 45 timer ved 180°c.

Ved slutten av syreoppsluttingen ble det iakttatt at bare 25% av
tilfort bauxitt var opplost og resten besto av det uomsatte
bunnfall.

Den kjemiske analyse av oppslemningen, etter fraskillingen av
bunnfallet, viste den folgende sammensetning:

A1203 13.5 vektprosent
Ccl 20.7 "

Fe 1.5 "

Den. kjemiske analyse av bunnfallet viste den fdlgende sammensetning:

A1203 54 vektprosent
3 (1]
8102 10
Fe ' 0.9 "
Det oppnddde hydroksyklorid hadde formel A12(OH)1 5Cl4 5



PATENTKRAV.
1. Fremgangsmate for fremstilling av aluminium-hydroksyklorider med

formel Alz(OH)xC1y,
5 til 2, hvor saltéyre med en konsentrasjon av 30 - 37 vektprosent

hvori x og y er fra 1 til 4 henholdsvis fra

omsettes med aluminiumoksyder eller vannholdige aluminiumoksyder

i en mengde tilsvarende eller i et lite overskudd i forhold til

den stokiometriske mengde som er nodvendig for oppndelse av
triklorid-derivatét,

kar a~k terisert. ved at reakéjonen gjennomfores ved
temperaturer av over 160 og inntil 270°¢ og trykk av 0,1 -~ 50 kg/cmz.
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