DEUTSCHE DEMOKRATISCHE REPUBLIK PAT E N T S C H R l F T
(12) Wirtschaftspatent {19) DD (11) 258 714 A3

Erteilt gemaR § 18 Absatz 2 Patentgesetz 4(51) CO1F7/34
. ' CO1F7/14
B01J21/04 .

AMT FUR ERFINDUNGS- UND PATENTWESEN

(21) WP CO1F/2883442 (22)  26.03.86 (45)  03.08.88

(71} VEB Leuna-Werke ,Walter Ulbricht”, Leuna 3, 4220, DD

(72) Neubauer, Hans-Dieter, Dr. Dipl.-Chem.; Becker, Karl, Dr. Dipl.-Chem.; Berrouschot, Hans-Dieter; Prag, Man-
fred, Dr. Dipl.-Chem.; Birke, Peter, Dr. Dipl.-Chem.; Bergmann Karl-Heinz, Dipl.-Ing.-Ok.; Merk, Ralf; Wein-
hold, Waltraud, Dr. Dlpl -Chem., DD

{54) Verfahren zur Herstellung von porésen Aluminiumoxiden

(57) Ziel ist ein Verfahren zur Aluminiumoxidherstellung in einem technisch beherrschbaren sowie einé gleichbleibend
gute und einheitliche Qualitit gewéhrleistendem ProzeB. Die Aufgabe, soiche Verfahrensbedingungen zu entwickeln,
die eine technische Umsetzung von Aluminatlaugen mit Aluminiumsalzen erméglichen, wird gelést, indem
erfindungsgemaR die Umsetzung kontinuierlich und zweistufig erfolgt, wahrend der Umsetzung in der 1. Stufe ein
spezifischer Belastungsindex zwischen 200 urid 600 kg Aluminiumoxid je m® Reaktionsvolumen und Stunde und in der
2. Stufe ein solcher 20 bis 120 kg Aluminiumoxid je m® Reaktionsvolumen und Stunde eingestellt wird, bei einer
Gesamtkonzentration der Aluminiumverbindungen im Reaktionsmedium zwischen 30 und 60 g/I, gerechnet als Al O3,
gearbeitet wird, das Reaktionsprodukt durch periodische Filtration abgetrennt und anschlieBend in bekannter Weise.
verformt und thermisch behandelt wird. Das erfindungsgemiR hergestellt pordse Aluminiumoxid wird zur Herstellung
mechanisch stabiler Katalysatorformlinge, insbesondere fiir Prozesse der Erdélverarbeitung, eingesetzt.
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Patentanspriiche:

1. Verfahren zur Herstellung von pordsen Alumiumoxiden durch kontinuierliche und zweistufige
Umsetzung von Alkalialuminaten mit Aluminiumsalzen bei pH-Werten zwischen 7 und 9 und
Temperaturen zwischen 50°C und 90°C und einer Gesamtkonzentration der
Aluminiumverbindungen im Reaktionsmedium von 30 bis 60g/l in beiden Stufen, gerechnet als
Aluminiumoxid, zu alkaliarmen Aluminiumoxidvoridufern und anschlieRende thermische
Behandlung bei Temperaturen gréRer 400°C der vorzugsweise zu Formlingen verarbeiteten
Aluminiumoxidvorlaufer, gekennzeichnet dadurch, dak wihrend der Umsetzung in der 1.Stufe ein
mittlerer spezifischer Belastungsindex zwischen 200 und 600kg Aluminiumoxid je m®
Reaktionsvolumen und Stunde und in der 2. Stufe ein solcher von 20 bis 120kg Aluminiumoxid je m*
Reaktionsvolumen und Stunde eingestelit wird und die im Reakitionsmedium gebildeten
Aluminiumoxidvorlaufer durch periodische Filtrationsperioden abgetrennt werden, wobei wahrend
der Dauer der Filtration eine Filtrationsgeschwindigkeit, bezogen auf die abgetrennte
Aluminiumoxidmenge je Zeiteinheit, eingestellt wird, die um den Faktor 3bis 12 héherist, als diein
der Zeiteinheit wéhrend der Umsetzung gebildete Aluminiumoxidmenge.

2. Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet dadurch, da® der mittlere spezifische Belastungsmdex
der ersten Stufe zwischen 230 und 390 und derjenige der zweiten Stufe zwischen 25 und 60 liegt.

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von porésen Aluminiumoxiden, die als mechanisch stabile Formlinge fiir die
Herstellung von Katalysatoren, insbesondere flir Prozesse der Erdélverarbeitung, Verwendung finden.

Charakteristik der bekannten technischen Losungen

Die Verwendung von oberflachenreichen und porésen Aluminiumoxiden als wesentiicher Bestandteil filr eine ganze Reihe
technischer Katalysatoren mit sehr unterschiedlichen Eigenschaften ist aligemein bekannt. Entsprechend der Bedeutung des in
einer Vielzahl technischer Katalysatoren enthaltenen Aluminiumoxides sind Verfahren zur Herstellung von Aluminiumoxiden
bekannt, die darauf ausgerichtet sind, sowoh! technologisch vorteilhafte Lésungsvarianten vorzustellen als auch zu
gewihrleisten, daf? die fiir einzelne Katalysatoren erforderlichen Eigenschaften des Katalysatorbestandteiles Aluminiumoxid
durch spezifische Herstellungsverfahren gewéahrleistet werden kénnen.
Fiir die Katalysatorherstellung haben die sogenannten Ubergangsaluminiumoxide, insbesondere gamma- und eta-
Aluminiumoxid bzw. Gemische dieser Typen, die groRte Bedeutung erlangt. Diese Produkte werden durch geeignete thermische
Behandlung bei Temperaturen zwischen 400°C und 700°C aus Béhmiten, Pseudobdhmiten, Bayeriten oder Nordstranditen
gewonnen. Die Aluminiumoxidhydrate bzw. -hydroxide werden durch Umsetzung von Aluminiumsalzen mit alkalischen
Reagenzien, von Aluminatlaugen mit Sduren, durch hydrolytische Zersetzung von Aluminiumalkoxylaten oder auch durch
Fallung von Alkalialuminatlaugen mit Aluminiumsalzlésung erhaiten. Entsprechende technische Lehren sind beispielsweise
enthalten in den Schriften DD-PS 215520, DD-PS 205078, DD-PS 160892, DD-PS 135971 und DD-PS 154583.
Die anfallenden Aluminiumoxidhydrate enthalten Verunreinigungen, insbesondere Alkaliverbindungen oder auch
Eisenverbindungen, die die Eigenschaften dieser Produkte fiir die Katalysatorherstellung negativ beeinflussen und deshaib
weitgehend im HerstellungsprozeR zu entfernen sind. Gelingt dies im Falle der Umsetzung von Aluminiumsalzen mit
beispielsweise Ammoniakwasser relativ problemlios, wie in DD-PS 135971 bzw. DD-PS 205078 dargelegt, so ist speziell die
Entfernung der Alkaliverunreinigungen bei der Umsetzung von Alkalialuminatlaugen mit Suren bzw. mit Aluminiumsalzen
weitaus problematischer, wobei insbesondere die letzt genannte Variante ein auRerordentlich wirtschaftliches Verfahren unter «
dem Gesichtspunkt der erreichbaren Raum-Zeit-Ausbeuten darstellen kann. Aus diesem Grunde sind auch fir die Umsetzung
von Alkalialuminatlaugen mit Aluminiumsalzen Verfahrensvarianten beschrieben worden, mit denen die angestrebten
Reinheitsgrade neben der Einhaltung spezifischer Féllparameter (z.B. DD-PS 154583) auch dadurch erreicht werden sollen, daR
nach der Filtration durch den Filterkuchen Dampf geleitet wird, um den Waschaufwand zu verringern {DD-PS 215520). Die gemaf
DD-PS 154583 angegebenen Ma3nahmen haben sich jedoch flr eine durchgéngige Herstellung von Aluminiumoxidhydraten
unter technischen Bedingungen als véilig unzuldnglich herausgestellt.
Neben der weitgehenden Beseitigung stérend wirkender Verunreinigungen aus den Aluminiumoxidvorlaufern besteht als

_weitere Forderung, daR sich die hergestellten Produkte problemlos zu mechanisch stabilen und hochporésen Formkérpern
verarbeiten lassen missen, um den Anforderungen an technisch einsetzbare Katalysatoren gerecht zu werden. Bekannt ist, daR
Aluminiumoxidhydrate glinstigere Verformungseigenschaften aufweisen als beispielsweise Hydroxide vom Typ des Bayerits.
Letztere Produkte sind oft nurim Gemisch mit Béhmiten oder Pseudobhmiten verarbeitbar, wobei die
Verformungseigenschaften stark von den Herstellungsbedingungen der Trihydroxide beeinflulit werden, wie in DD-PS 135971
und DD-PS 205078 niedergelegt.

" Auch fir die Verarbeitung von Aluminiumoxidhydraten zu strangférmigen oder kugelférmigen Teilchen sind verschiedenartige

technische Lehren bekannt. So werden gemaR DD-PS 137800 porige Aluminiumoxide durch Extrusion von Mischungen,

- bestehend aus Aluminiumoxid-Hydrogel als feuchter Filterkuchen mit unterschiedlichen Anteilen an geglihtem Aluminiumoxid,

hergestelit. Kugelférmige Aluminiumoxide sind beispielsweise auch durch eine Sol-Gel-Umwandiung nach einer zweistufigen



Peptisation der Aluminiumoxidhydrogele zugénglich. Mittels,einefrrotierenden Vertropfungsvorrichtung gemaf DD-PS 220508
kénnen mechanisch aulerordentlich stabile kugelférmige Aluminiumoxide mit einem variierbaren KorngréRenspektrum
hergestellt werden. Strangformige Katalysatorformlinge lassen sich gemaR DD-PS 160892 auch durch eine sogenannte Sol-Gel-
Umwandlung von Aluminiumoxidhydrosole enthaltenden Mischungen herstellen, die mit bestimmten linearen
Strémungsgeschwindigkeiten unmittelbar in ein Koagulationsmedium eintreten. In nahezu allen bekannt gewordenen
technischen Lehren zur Herstellung von Aluminiumoxidformkérpern sind die Verformungseigenschaften von den
Herstellungsbedingungen der Ausgangsstoffe abhangig oder es sind teilweise aufwendige Verarbeitungstechnologien
erforderlich, z. B. zweistufige Peptisationsverfahren bzw. relativ hohe Moduli wahrend der Peptisation sowie die Verwendung
schlecht handhabbarer Aluminiumoxidhydrogele, um die Aluminiumoxidvorldufer unabhangig von inrer Herkunft zu technisch
brauchbaren Formlingen verarbeiten zu kénnen. Die angefiihrten technischen Lehren zur Umsetzung von Aluminatlaugen mit
Aluminiumsalzen zur Herstellung von Aluminiumoxidvoridufern sind jedoch in ihrer Anwendbarkeit fir die technische
Herstellung von Aluminiumoxidvorlaufern fir die Katalysatorfertigung véllig unzureichend, da sie die komplexen Eigenschaften
dieser Produkte nur unvollstdndig berlicksichtigen.und eine Herstellung der Produkte mit den erforderlichen Eigenschaften in
guter Reproduzierbarkeit und in technisch brachbaren Dimensionen nur unbefriedigt erméglichen.

- Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung pordser Aluminiumoxide mit hoher Raum-Zeit-Ausbeute in einem rationelien
technisch beherrschbaren sowie eine gleichbleibend gute und emhe|tlxche Qualitat gewahrleistendem Prozel3, wobei die
Herstellung der Aluminiumoxide reproduzierbar sein soll. '

Darlegung des Wesens der Erfindung

Es besteht die Aufgabe, Bedingungen flir die Herstellung von Aluminiumoxidvorlaufern durch Umsetzung von Aluminatlaugen
mit Aluminiumsalzen zu entwickeln, die es ermdglichen, diese Umsetzung in technisch leicht beherrschbarer Form und mit
praktisch unveranderter Qualitat der hergestellten Produkte, sowoh! hinsichtlich der angestrebten Reinheit, der
Verarbeitungsmaglichkeiten unmittelbar nach der Umsetzung als auch sich weiter anschlieBender technologischer Stufen,
insbesondere zur Herstellung mechanisch stabiler und pordser Aluminiumoxidformlinge, durchzufihren.
Diese Aufgabe wird durch ein Verfahren zur Herstellung von pordsen Aluminiumoxiden durch kontinuierliche und zweistufige
Umsetzung von Alkalialuminaten mit Aluminiumsalzen bei pH-Werten zwischen 7 und 9 und Temperaturen zwischen 50°C und
90°C und einer Gesamtkonzentration der Aluminiumverbindungen im Reaktionsmedium von 30 bis 60g/] in beiden Stufen,
-gerechnet als Aluminiumoxid, zu alkaliarmen Aluminiumoxidvorlaufern und anschlieRende thermische Behandlung der
vorzugsweise zu Formlingen verarbeiteten Aluminiumoxidvorldufer bei Temperaturen gréRer 400°C geldst, indem
erfindungsgemafd wahrend der Umsetzung in der 1. Stufe ein mittlerer spezifischer Belastungsindex zwischen 200 und 600kg
Aluminiumoxid je m® Reaktionsvolumen und Stunde und in der 2. Stufe ein solcher von 20 bis 120kg Aluminiumoxid je m?
Reaktionsvolumen und Stunde eingestellt wird und die im Reaktionsmedium gebildeten Aluminiumoxidvorldufer durch
periodische Filtrationsperioden abgetrennt werden, wobei wahrend der Dauer der Filtration eine Filtrationsgeschwindigkeit,
bezogen aufdie je Zeiteinheit abgetrennte Aluminiumoxidmenge, eingestellt wird, die um den Faktor 3 bis 12 héher ist, als die in
der Zeiteinheit wahrend der Umsetzung gebildete Aluminiumoxidmenge.
Es ist glinstig, wenn Natriumaluminat- mit Aluminiumnitratiésung umgesetzt werden, ein molares Verhéltnis zwischen
Aluminiumoxid und Natriumnitrat zwischen 0,35 und 0,65 eingehalten und bei einer, bezogen auf Aluminiumoxid, berechneten
Konzentration der Aluminiumverbindung von 35 bis 45g Al,05/! gearbeitet wird. Vorzugsweise weisen die
Ausgangskomponenten molare Verhéltnisse zwischen Aluminiumoxid und Alkalihydroxid bzw. Sdure von 0,30 bis 0,40 bzw. von
0,14 bis 0,16 auf. In einer vorteilhaften Ausfiihrungsform des erfindungsgeméaRen Verfahrens liegt die Temperatur in derzweiten
. Stufe mindestens 10K und maximal 30K tiefer, als diejenige in der ersten Stufe. Vorzugsweise liegen die spezifischen
Belastungsindices der ersten Stufe zwischen 230 und 390 und diejenige der zweiten Stufe zwischen 25 und 60kg Aluminiumoxid
je m® Reaktionsvolumen und Stunde. GemaR der Erfindung kdnnen vorteilhaft Aluminiumoxidvorlaufer hergestellt werden, die
0,1 bis 5Ma.-% Siliziumdioxid, bezogen auf Aluminiumoxid, enthalten. Es hat sich liberraschend gezeigt, dal die Einhaltung der
molaren Verhéltnisse zwischen Aluminiumoxid und Natriumnitrat glinstig ist flir die Ausbildung eines besonderen
Teilchenhabitus der Aluminiumoxidvorlaufer, die die Weiterverarbeitung in besonders vorteilhafter Weise beeinflussen. Zur
Ausbildung dieses besonderen Teilchenhabitus, der sich durch einzelne physikalische bzw. physikalisch-chemische KenngréRen
nur duBerst schwer charakterisieren [403t, ist weiterhin vorteilhaft, daR die Temperatur der zweiten Umsetzungsstufe tiefer
liegt.
Die Kennzeichen des erfindungsgeméRen Verfahrens haben sich als entscheidend fiir die Herstellung qualitativ hochwertiger
und qualitatsstabiler pordéser Aluminiumoxide erwiesen. Die erfindungsgemaRen MaRnahmen gewéhrleisten nicht nur die
geforderte Alkaliarmut der Aluminiumoxidvorldufer ohne besondere zusatzliche Manahmen sondern sind auch wesentlich fiir
solche, die technische Anwendung mitbestimmenden Faktoren, wie Filtrierbarkeit, Auswascheigenschaften, Transport- und
Verformungseigenschaften‘und letztlich die mechanischen und Porositétseigenschaften der gewonnenen
Aluminiumoxidformlinge. So hat sich inshesondere die periodische Filtration der gebildeten Aluminiumoxidvorlaufer aus dem
Reaktionsmedium neben den anderen kennzeichnenden MaRBnahmen als ganz wesentlich fir die Herausbildung der
ausgezeichneten Verformungseigenschaften und die hohe mechanische Stabilitat der Al,05-Formlinge erwiesen. Die
erfindungsgemaR hergestellten porésen Aluminiumoxide erméglichen die Herstellung qualitativ verbesserter Katalysatoren,
die sich insbesondere auszeichnen durch eine geringe spezifische Masse sowie geringere Gehalte an katalytisch wirksamen
Wertkomponenten,”
Das erfindungsgemafe Verfahren zeichnet sich durch folgende Vorteile aus:

— qualitativ hochwertige Produkte bei hdheren Raum-Zeit-Ausbeuten (30-40% hdher als bei DD-PS 154583)

— geringerer Wasserverbrauch, um angestrebte Reinheit der Produkte zu erhalten

— Herstellung von Formlingen mit ausgewogener Porenverteilung ohne spezielle Mahlaggregate. GemaR DD-PS 154583 ist
dies nur Uber spezielle Mahibedingungen realisierbar, woraus die Anwendbarkeit eingeschrankt ist.

— Herstellung von mechanisch stabilen Formlingen ohne Zusatz von HNO3 bzw. geringer Mengen an HNO; fiir die Peptisation

— Herstellung mechanisch stabiler kugelférmiger Teilchen durch Verstopfung mit Ammoniaklésung geringerer Konzentration

— geringere Glihtemperaturen
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Ausfithrungsbeispiele

Beispiel 1 (erfindungsgemaR):

3201/h Aluminiumnitratidsung (108,3g/1 Al,05-Gehalt; Al,03/HNOs-Modul 0,15) und 2791/h Natriumaluminatiosung (291,7 g/l
Al,0;-Gehalt; Al,0,/NaOH-Modul 0,353) wurden kontinuierlich und zweistufig Gber einen Zeitraum von 120 Stunden unter
folgenden Bedingungen umgesetzt:

1.Stufe  pH-Wert 7.4
Temperatur  70°C
mittlerer spezifischer Belastungsindex
263kg Al,05/m® - h
Al,03-Gehalt 40,7g/!
2.Stufe  pH-Wert ‘7.4
' Temperatur 55°C
mittlerer spezifischer Belastungsindex
33,1kg Al,Os/m® - h
Al,05-Gehalt- 40,7 g/I

Im Reaktionsmedium wurde ein Al,0;/NaNQOs-Molverhaltnis von 0,503 eingehalten. Der Al,05-Gehalt im Reaktionsmedium
wurde durch Wasserzusatz eingestelit.

Das kontinuierlich Uber jeweils 80 Minuten anfallende Reaktionsprodukt wurde ohne Unterbrechung der Umsetzung innerhalb
von 10 Minuten (jeweils zwischen der 55. und 65. Minute) filtriert. Die innerhalb dieser zehnmindtigen Filtration pro Zeiteinheit
abgetrennte Menge Al,0; war sechsmal groRer als die pro Zeiteinheit durch die Umsetzung gebildete Menge an Al,0;. Nach der
Filtration wurde mit etwa 35m? Kondensat je Tonne Al,0; gewaschen und anschliefend bei etwa 120°C getrocknet. Die so

" hergesteilten Aluminiumoxidvorlaufer sind durch folgende Eigenschaften gekennzeichnet:

Gluhverlust bei 800°C 24,7 Ma.-%

Na,0-Gehalt, bezogen aus Al,03 0,01 Ma.-%

NO3-Gehalt, bezogen aus Al,O3 3,14 Ma.-%
OberflachengroBe 311 m?/g
Réntgenstrukturanalyse BShmit, Kristallinitat 98 %

TeilchengroRe (rontgenografisch) 3,3nm

Die genannte Umsetzung wurde mehrfach iber Zeitréume von mindestens 100 Stunden ausgefiihrt. Die angeflihrten Kennwerte
der in diesen Zeitrdumen angefallenen Produkte veranderten sich lediglich um max. 10%. Es ergaben sich keinerlei
Schwierigkeiten bei der Filtration des Reaktionsproduktes, beim Waschen des Filterkuchens sowie bei dessen Transport in das
Trocknungsaggregat. .

Beispiel 2 (erfindungsgeméR):

Die hergesteliten Aluminiumoxidvorlaufer vom Béhmit-Typ wurden problemlos zu porésen Al 203-Formlingen unterschledllcher
Geometrie verarbeitet, nachdem die Produkte in an sich bekannter Weise in Rohrschwingmulhlen hoher Produktivitat {die
stiindliche Durchsatzmenge entsprach mindestens derjenigen, der gemaR Beispiel 1 anfallenden Aluminiumoxidvoriaufer)
gemahlen worden.. Es wurden die folgenden Al,03-Formlinge hergestelit: '

a) 100kg des hergestellten B&hmits wurden mittels ca. 601 Kondensatwasser, geringen Mengen Salpetersdure (HNO3/Al,05-
Modul 0,01) sowie ca. 300 mi Ammoniakwasser plastifiziert und zu 1,3mm starken Strangformlingen mittels
Schneckenstrangprozesse verarbeitet; die Formlinge anschlieend bei ca. 120°C getrocknet und fiir drei Stunden bei ca.
500°C gegliiht.

b) 100kg des hergestellten B&hmits wurden mittels ca. 601 Kondensatwasser sowie ca. 200 ml Ammoniakwasser plastifiziert und

_ mittels einer Schneckenstrangpresse zu Strangformlingen mit wirbelférmigen Querschnittsprofil und einem
umschreibenden Durchmesser von ca. 1,7mm verpresst und weiter wie unter a) behandelt.

¢) 100kg des Béhmits wurden mit 851 Kondensatwasser und Salpetersdure (HNO3/Al,05-Modul 0,03) zu einer tropfbaren Slurry

peptisiert, die anschlieBend tber eine Vertropfungsvorrichtung und durch Koagulation mittels einer 5 bis 6 %igen wélrigen

Ammoniakldsung zu Kugeln mit ca. 2mm Durchmesser verarbeitet wurde. Die abgetrennten kugelférmigen Teilchen wurden

weiter wie unter a) behandelt. N

100kg des Béhmits wurden wie unter ¢) zu kugelformigen Teilchen verarbeitet. Fir die Peptisation wurde ein HNO3/Al,05-

Modul 0,075 eingestellt.

Die folgenden Daten belegen, daB erfindungsgemaf Al,O3-Formlinge mit ausgewogener Porenverteilung, hoher mechanischer

Stabilitat und niedrigen Schuttdichten ohne weitere besondere MaBnahmen herstellbar sind:

d

Al,Os-Formlinge a) b) e d)
Schttdichte kg/l 0,56 0,54 0,58 0,64
Abrieb Ma.-% 0,34 - 0,2 4,6 2,3

‘ (30 minrotierende © (30 min Wirbel-

Trommel) - schicht

Porenvolumen mi/g 0,63 0,68 0,70 0,61
Anteil <10nm mi/g 0,54 0,51 0,47 0,48
Anteil > 50 nm m3/g 0,03 0,11 0,15 0,05

OberflachengroRe m?/g 240 251 249 255



Beispiel 3 (nicht erfindungsgemag):

Die im Beispiel 1 angefiihrte Natriumaluminatldsung wurde in einer Menge von 3001/h entsprechend den Angaben in DD-

PS 154583 (Beispiel 2) mit 4201/h Salpetersaure zu einem Béhmit-Hydrogel ausgefallt. Das Féllprodukt wurde anschlieffend auf
einer Filterpresse von der Mutterlauge getrennt und mit Kondensatwasser in einer Menge entsprechend 100 m3/t Al,O3
gewaschen. Infolge der hohen Waschwassermenge sowie ungtinstiger Auswascheigenschaften der Féllprodukte mifte der
Fillprozess haufig periodisch unterbrochen werden. Wie die folgenden Kenndaten belegen, unterscheiden sich die in einzelnen
Fallperioden erhaltenen Produkte teilweise betrachtlich in ihrer Qualitat.

Féllperiode . 1 2 3
Glahverlust Ma.-% 25,3 26,5 24,7
Na,-Gehalt Ma.-% 0,01 0,05 0,03
NO;-Gehalt Ma.-% 25 - 4,5 1,3
Oberflachengrdfle m2/g 290 310 298
Kristallinitat % 95 93 99
(bez. auf Standa rdbShmit)

TeilchengréBe nm 3,0 2,6 31

Der in Fallperiode 2 erhaltene Filterkuchen hatte stark thixotrope Eigenschaften und erschwerte die Weiterverarbeitung
betrachtlich. Die Schittdichten der Produkte schwankten relativ stark und lagen bis zu 20% héher als diejenigen der
erfindungsgemaf hergestellten Aluminiumoxidvorldufer.

Beispiel 4 (nicht erfindungsgemaf):

Das gemaR Beispiel 3 Féllperiode 1 hergestelite Produkt wurde unter analogen Bedingungen wie in Beispiel 2 auf einer
Rohrschwingmiihle gemahlen. Dieses gemahlene Produkt wurde zu einer vertropften Slurry mit HNO3/Al,03-Moduli von 0,00
und 0,075 peptisiert und anschlieBend ber eine Vertropfungsvorrichtung sowie 20%ige Ammoniakldsung als
Koagulationsmedium zu kugelférmigen Teilchen verarbeitet, die getrocknet und gegliiht wurden. Folgende Kenndaten
charakterisieren die Eigenschaften der erhaltenen Formlinge:

HNO,/Al,05-Modul 0,03 0,075
Schittdichte kg/! 0,72 0,75
Abrieb ‘ : Ma.-% 7.5 8,5
. {30 min Wirbelschicht)
Porenvolumen emi/g 0,50 T 0,47 .
Anteil <10nm em®/g 0,48 0,47
Anteil > 50 nm cmd/g ‘ 0,01 0
OberflachengroflRe m?/g . 250 . 240

Im Vergleich zu den erfindungsgemaf hergestellten weisen die gemdaR Stand der Technik hergestellten Formlinge merklich
héhere Schittdichten, geringer mechanische Stabilitat und keine ausgewogene Porenverteilung auf.
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