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(57) Die Erfindung beinhaltet die Herstellung fluorarmer Féllungskieselsdure aus
Hexafluorokieselsiure mit Tonerdehydrat mit dem Ziele der Gewinnung eines fuir die
Anschwemmfiliration von Bier geeigneten Filterhilfsmittels. In Ergédnzung zum WP 147466 wurde
nun gefunden, daR sich die Bildung von unerwiinschten Tonerdehydratagglomeraten und deren
Sedimentation aus der Reaktionssuspension vermeiden [a8t, wenn die im Hauptpatent postulierte
Reaktionskennzah! it Hilfe eines Schragblattriihrers, dessen Rithrblatter mit einer Neigung von '
20-70" zur Horizontalen angeordnet sind, eingestellt wird.
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Verfzhren zur Herstellung von fluorarmer Fallungskleselsaure’

" aus Hexafluorokleselsaure

-Anwendungsgebiet der Erfindung

Féllungskieselsdure ist eine hydraﬁiéierte auf synthetischen
Wege durch Umsetzung von Hexafluorokieselséure mit Tonerdehydrat
gewonnene Kiéselsﬁu;e, die ‘als Filterhilfsmittel fiir die An- |
schwemmflltratlon, insbesondere von Bler, Verwendung findet
(DD=PS 54 761)

Charakteristik-der bekannten technischen Losungen’

'Es wurde bereits in dem Hauptpatent WP 147 466

- vorgeschlagen, zur Herstellung von fluorarmer Fdllungskiesel=-
sdure durch Umsetzung von Hexafluorokieselsture mit einer
Konzentration von 10 = 20 % E ers mit Tonerdehydrat bei

75 -~ 95 ° unter homogen nicht stationdren Bedingungen ent=-
sprechend der Ausgangskonzentration an Hexafluorokiesel-

. sure und der Reaktionstemperatur in der Reaktionsmischung

eine Turbulenz zu erzeugen, die einer'Reaktionskennzahl‘

0,25 , 0,43
c h d 7?
R =50 *+ - —)

vor 0,95 = 1,20 entspricht,
Dabei sind: ’
= Konzentration H231F6 Gew,%

n = Riihrerdrehzahl (min-1) B ' .
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Rilhrerdurchmesser (m)

‘T = Reaktionstemperatur °K.

Unter diesen Bedingungen entsteht bei der Umsetzung von Ton-
erdehydrab ein prektisch fluorfreies Kieselsiurehydrat, ohne
daB die Reaktionssuspension vor der Abtrennung der Kieselw
saure'einem Abkﬁhlungsprozeﬁbzu untefzogen verden braucht,
Die erfolgreiche Durchfiilhrung dieses Prozesses erfordertd
jedoch eine sehr langsame Zugabe des Tonerdehydrates; da

sich bei rascher Zugabe des Al(OH)j in die Hegafluorokiesel—
sdureldsung Aggregationen bilden, die sich nur schwer in
Suspension unter den beanspruchten Rihrbedingungen in Sus-

pension halten lassen.’

Z2iel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist es, bei der Durchfilhrung des Ver-
fahrens zur Hersitellung fluorarmer Féllungskieselsﬁure

aus Hexafluorckieselsdure nach. W 147 466 auch bei
rascher Zugabe des Tonerdehydrates die Herstellung einexr
stabilen Reaktionssuspension zu ermdglichen., Eine derartige .
:rasche Zugabe isi fir die Erzielung einer .optimalen Raum=

Zeit-Ausbeute notwendig

Darlegung des Wesens der Erfindung

Erginzend zum Hauptpatent WP 147 466 wurde nun
gefunden, dafl durch die Anweﬁdung eines Schrégblatiriihrers,
dessen Bléfter_in einem Winkel von 20 = 70° zur Horizon=-
tale# geneigt sind, auch eine rasche Zugabe des Tonerde-

' hydratés in die Hexafluorokieselsdurecharge ermﬁgliéht

wird, ohne daB es zu unerwiinschter Ausbildung von Feststoff-
aggregafen kommt,'die sich durch Sedimentieren auf den

Boden des ReaktionsgefidBes der Umsetzung weitgehend ent-

‘ziehen,!
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Durch die erfindungsgéméiﬁe Anvendung eines .Schré'.gblattriih-

rers mit einer Neigung der Rﬁhrblatter von 20 - 70o komnt es
zu,einer zusdtzlichen Ausbildung einer Vertikalstrdmung, die
das unerwiinschte Agg'lomeri.eren und Sedimentieren 'vo# Tonerde-~

‘hydratpartikeln weitgehend verhindert.
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Ausfuhrungsbeispisl

4000 Gew.-Teile einer 74,4 %igen Hexafluorokieselsiureldsung
werden in einem Rihrresktor VOn'1;2 m auf 70 % erwirmt und
anschlieBend'we:den 145 Gewaeile eines'98 % Al(OH)3 enthal=-
tenen Tonerdehydrates innerhalb von 2 min eingetragen und
die Suspension unter Verwendung eines Sdhrégblattrﬁhrefs;
dessen Rihrblédtter in einem Winkel von 450 zuy Horizontalen.
angeordnet sind, mit einer Riihrerdrehzahl von n = 30 min™"?
bei einem Rilhrerdurchmesser von 4 m'geriihrt, wobei die Tem~
peratur bis auf 90 °C ansteigt. |

Unter diesen Bedingnngen stellte sich eine Reakiionskennzahl
von 1;14 ein;'Nach Beendiguhg dexr Reaktion'(cao 15 min nach
Beendigung des Rintrages des Tonerdshydrates) wird die aus-
ggschiedéne Kieselsdure abfiltriert und mit warmem Wasser

_ geveschon, wobei die anhaftende AIF;-Lisung entfernt wird,
Das gewaschene und bei ca. 100 °C getrocknete Kieselsiure-
hydrat besitzt ein Schiittgewichi von. 250 g/l und eine
Wet-Density von 380 g/l. Der F-Gehalt liegt bei 0,25 %.
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Erfindungsanspruch

Verfahren zur Herstellung fluorarmer Fdllungskieselsdure
aus Hexafluorokieéelsﬁure durch Umsetzung von Hexafluoro=
kieselsture nit einer 10 - 20 figen H,SiFy nit Tonerde-
~hydrat bei 75 - 95 °C unter homogen nicht stationiren Be-
dingungen nach Hauptpatent WP 147 466 , dadurch
‘gekennzeichnet, daB zur Aufrechterhaltung der notwendigen
Turbulenz in der Reaktionssuspension ein Schriégblattriihrer,
dessen Riihrblitter im Winkel von 20 - 70° zur Horizontalen

. angeordnet sind, verwendet wird,
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