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(5%)  VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG VON BASISCHEN ALUMINIUMCHLORIDEN

(57) Die Erfindung betriff: ein Verfahren zur Herstellung von kristallisierten, basischen g

Aluminiumchloriden der allgemeinen Formel Al O, (OH), CI, - n H,0. Ziel der Erfindung ist ein !
~energetisch glnstiges ur d apparativ einfaches Verfahren zur Herstellung von basischen

Aluminiumchloriden. De- Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur Herstellung -
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. Verfahren zur Heﬂstellung von basischen Aluninium~ R
Vg.n;.o..x:.i_m

. Anwendungggebiet der Erfindung

Dié Erfindung betrifft ein Verfahren zur He:'stellung - -
_von krietallisie*ten, basischen Aluminiumch orlden der
allgemeinen Formel '

AL o (o), clz HO (2x+y+2z= 3,
' wobei x Werte von O bis 1, vorzugsweise O b.g 0,3,

¥ von 0,9 - 2,5, vorzugsweise 2 bis 2,7 und z von 0,1
bis 1,5, vorzugsweise 0,1 bis 0,5, annimmt. Das Ver-
‘fahren eignet sich insbesondere fir die Heritellung
wagserunlésliche:r Aluminiumchloride hoherer Bagizitét,

. Charakteri

ik dor bekenrten technischen Iiyungen
BasisohefAluminiuméhloride werden in grofien Mengen fiir
“die Einsatzgebiete insbesondere der kosmeti:ichen In- -
“dusgtrie, der Katalysa*orbereitung und der Aiwasserbe-
handlung hergestellt. Es ist bekannt daB dazu von

Lo v | o AN AN NNEQG D



B

239370 7

Aluminiumtrihydroxiden, -oxidhydroxiden unc aktiven
Tonerden bzw. Tonerdegelen ausgegangen werden kann, die
mit Alumlnlumchloridlosung oder konzentrierter Salz- ‘
sdure in geeigneter Menge und Konzenﬁraticn und hoberen
Temperaturen unter Bildung basischer Aluminiumchlorid-
 18sungen reagieren, aus denen feste basische Salze A
‘abgeschieden werdsn ktnnen (Breuil, H.: Ann, Chlm. 10
(1965) 467 - 93; 08 2 310 014). |

' Verfahren bzw, Verfahrensvorschlége wenden zur Hergtel-
lung der festen Endprodukte ein Bindampfen oder Spriih-

. ~trocknung der basischen Losung an (08 2 309 610) oder

es wird, besonders bei chloridreichen Produkten, das
.ZSalz zunfichst mit einem Fillungsmittel, %o B. Aceton, -
ausggfallt und danach bei niedrigen Temperaturen ge-
trocknet, unm Hydrolyaevorgange einzugchrénken

- (03 2 408 751). Andere Vorschlége beinhalten die Ab~

scheidung der basischen Salze durch Abkiihlen der
Losung nach Zugabe von Wasser bzw. Einengen im Vakuum
(os 2 907 671). Eg wird auch die Moglichkeit der Ver-
,groBeruno der Ba3121tat der Losung durch Efektrolyse '
beschrleben {08 2 310 073)

Allen Verfahren gemeinsam ist demnach die onergetisch
und apperativ aufwendige Gewinnung der fesien Produkte
aug den Lisungen, wobel zwar bestimmte Zusammensetzungen
‘angestrebt und erhalten werden, jedoch iibexr Homogenitdt
und phasenméBigen Aufbau der hergestellien Peststoffe
keine Aussagen gemacht werden oder gemaéht werden kdnnen.
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r?ig; éer Erfindung

- 'Ziel der Brfindung ist ein energetisch gﬁnstiges und
apparativ einfaches Verfahren zur Herstellung von |
bagischen Alumlnlumchlorlden.

o Darle; deg Wesens der Epfindung

" Der Erfinddng liegt die Aufgabe zugrunde, e.n Verfahren
'zur Herstellung von basischen Aluminiumchlo*iden bereit-
zustellen, das ohne den bisher erforderlichon Umweg iiber

| - eine basische Aluminlumchloridlosung zZu krlstallisierten,

~ phasenm#Big definierten basischen Aluminiumuhlorlden .
- fuhrt, | | - |

‘Erflndungsgemaﬂ wird die Aufgabe dadurch gelost, indem
das Mengenverh#dltnis der Einsatzstoffe, Chlorwasser-
gtoff und Wasser und/oder Aluminiumchlorldl)sung, aktive
Tonerden oder Tonerdehydrate, so bemessen wird, daB in
“einer Feststoffreaktlon unter AusschluB des Entstehens
einer basischen Alumlnlumchloridlosung auf iirektem

' Wege feste basische Alumlnlumchlorlde gebiliet werden,
~die krlstallln und pnasenmaﬂig deflnlert Slld.

Die Reaktionstemperatur wird zwischen 80 ¢ und 200 C
‘gewahlt der Reaktionsdruck zwischen 0, 1 uni 1,5 MPa,

. Bs hat sich als besonders gunstig erwiesen, ein MOI- -
verhaltnls von :

n,q 03 #fpa nHZO 1wie'1 ' (O,S;big 1,5) s (1,5;pisr5)

im Ausgangsgemenge‘einzustelleng"
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' -_Dle Reaktiensvemenge gind in der Regel brelartlge

- Dispersionen, die durch Verriihren des Tonerdehydrats.
'_-bzw. der Tonerde mit dem Chlorldtrager (konzentrlerte
Salzsdure bzw, ﬁlumlniumchlorldlosung) hergeatellt
werden. Die Menge des damit eingebrachten Wassers
‘.w1rd 80 benmessern, daB eg vollstandlg als OkL- und
Krlstallwasser gebunden wird, um kelne Restlosungen
zu - erhalten.

Die Umsetzung bis zur Siedetemperatur der Salzsaure

~ _bzw, der Alumlnlumchlorldlosung wird in Reaktoren aus
Rasothermglas ocer emallllertem bzw. s#urefestem Stahl
o mit Riicklaufkiihlung, durch welche nicht umgesetzte
flissige Phase in den Reaktor zuriickgefiihrt wird, durch-
gefiihrt. Die Reaktion ist nach 20 bis 50 Stunden voll- a

o standlg abgelaufen. Das Produkt ist elne kzﬁmellge

Maase, die leicht zu einem feinen Pulver verrieben
werden kann. In stehenden zyllnderformigen Reaktoren
' kann ein betonartiges Produkt entstehen; die Volumen-

. vergroBerung des Feststoffes bei der Reaktion fuhrt

unter Umstanden zur Zerstorung des GefdBes.

Die Herstellung bei hdheren Temperaturen und Drﬁcken
- wird in abgeschlossenen GefdBen vorgenommen, wobei .
der Druck durch die Flussxgkelt vorgegeben oder HCl- ;
Gas eingepreBt wird. Letzteres muB zur Herstellung
7chlor1dre1cnere1 bagischer Salze vorgesehen werden;
hierbei ist auch die Anwendung von nicht zu hohen
: Temperaturen glinstig (80 - 150 °C), Die Resktion wird
durch Zugabe geringer Mengen an Fremdionenq insbeson« .
dere Alkalllonen beschleunigtw |
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. Augfiihr eigpiele
Beisgpiel 1

.10 g Ubergangstonerde, hergestellt durch Kalzination

* von Bayerit bei 500 °C, werden mit Salzstiure im Ein-

- schluBrohr umgesetzt. Die Konzentration dep wéBrigen |
Losung muB mindestens 10 % an HC1 sein. 5 - 10 ml einer
- 30 %igen Salzsdiurelssung werden in ein EinschluBrohr
- von etwa 200 ml Inhalt, vorzugsweise mit eirem Innen-
durchmesser von 15 - 20 mm, gegeben.und angchlieBend

wird der.festé'Ausgangsstoff eingetragen. Nech dem Zu-_
 achmelzen werden die Ampullen 3 bis 6 Tage bei 140 °C
belassen. Das Reaktionsprodukt ist ein Kristallpulver

- mit einer Zusammensetzung
A1203 . (0‘7... 100) HCJ. . (1.5 sea 2.5) H203

es ist rontgenografisch einheitlich, die Krigtallite
~ groBe betrdgt 0,1 - 1 Jaa. S . '

Beiggie;'z
i

Als fester Ausgangsstoff wird Ghi-Tonerde,-die aus

Hydrargillit bei 500 °C hergestellt wird, verwendet,"

die in das BingchluBrohr in geeigneter Weige eingebracht
wird. Nach der Zugabe der fliéssigen Reaktionskomponente,

5 =10 ml einer 30 %igen Sslzsiure, wird beides vermischt,

‘Die zugeschmolzenen EinschluBrohre werden etwa T Tage

bei einer Temperatur von 180 °¢ behaﬁdelt. Das kristalline

bagische Aluminiumchlorid f£&11t mit einer usammensefzung

an, die im Bereich - - -

/
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| Alzogb (0.5 - 0.8) HC1 . ({ 4 eee 2.2) B0

-liegt. Auch dieses Produk% ist phasenmaslg einheitlich.

~Beigpiel 3

- 100 g Chi—Tonerde werden in einem’Glgskdlben mit auf- .
‘gesetztem RiickfluBkiihler mit 100 om’ 3%iger Salzsiure
vermengt und auf Siedetemperatur erhitzt. Nach 40° Stun-
den liegt ein kristellines Produkt vor mit einer Zusanm-
mensetzung )

AL,05 . (0.67) Hg;_f»(z.as) Hzo.



: Erfihdungggnggruch

1. Verfahren zur Herstellung von basischen Aluminium- }
, ch?oriden der allgemeinen Formel

‘.A10‘ (OH) Gl .nHO(2xpy+za3)

(0 €x<1; 0,9¢y< 2,5) durch Umsetzung von aktiven
Tonerden oder Tonerdehydraten mit Chlorwasserstoff
.und Wasser und/oder Aluminiumchloridlbsung bei Tempe-

~raturen von 80 big 200 C und Driicken von 0,1 bls
1,5 MPa, dgdgrch gekennzelchne
daB das Verhdltnis der Mengen der Einsat.stoffe
Chlorwasserstoff und Wasser und/oder Aluninllmchlorid-

+ losung und aktive Tonerden oder anerdehgdraten, 80
bemessen wird, daB in einer Fegtatoffreak:tion unter
AusschluB des Entstehens einer basischen Aluninium-

- chloridlésung auf direktem Wege feste bauische

- Alumlniumchlorlde gebildet werden, die kristallin

"3 und phaaenmaﬂig definlert sind. :

2. Verfahren nach Punkt 1, dgdurch gekennze‘chnat

dafl ein Molvezhaltnis von

273

im Auegangégemenge gewdhlt wird.

nﬂl 0, ! Pmey * By 1,0 wie 1 ¢ (0, 5 bis 1,5) ¢ (1 5 bis 5)

3. Verfahren nach Punkt 1 dadurch gekennzelchne

daf3 die mit dtn Einsatzstoffen eingebrachte llenge
des Wassers so gewahlt wird daB es vollsténdig
- als OH - und Kristallwasser gebunden wird,
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