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(54) Verfahren zur Herstellung stabiler wiélBriger Alkalisilikatiésungen

(57) Verfahren zur Herstellung stabiler wéaRriger Alkalisilikatldsungen. Die Erfindung bezieht sich auf das Gebiet der
anorganisch-chemischen Technologie, speziell auf die Herstellung waRriger Alkalisilikatldsungen. Ziel der Erfindung

. Ist die Stabilisierung der direkt nach dem LseprozeR instabil anfallenden Alkalisilikatlosungen, um Endprodukte .
gleichméBiger und hoher Qualitat zu erzeugen. Gleichzeitig wird eine Verminderung der Rohstoffverluste und die
Rickgewinnung von Sekundarenergie angestrebt. Die technische Aufgabe besteht darin, die bisher in-den Lagertanks
bei der Lagerung bzw. beim Versand in den heiRen Alkalisilikatlosungen erfolgenden Nachreaktionen, die zur
Qualitdtsverschlechterung und zu Rohstoffverlusten fiihren, zu verhindern. Gleichzeitig soll der hohe Wiarmeinhalt
der heiBBen Alkalisilikatlosungen zum Vorwirmen frischen Losewassers genutzt werden. ErfindungsgemiR erfoigt die

- Losung der technischen Aufgabe dadurch, daR die nach Beendigung des Loseprozesses anfailenden heiRen
Alkalisilikatldsungen sofort abgekiihlt werden und mit etwa 40—60 °C zum Tanklager gelangen. Dadurch wird eine
Nachreaktion vermieden und die Lésungen erreichen einen stabilen Zustand. Die Erfindung kann als Verfahrensstufe
in bekannten Losetechnologien bei der Herstellung von Alkalisilikatiésungen eingesetzt werden. ‘
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Titel der Erfindung
Veffah:en zur Herstellung stabiler wiBriger AlkalisilikatlSsungen
-Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft das Gebiet der anorganisch-chemischen Technolo=
gie,‘speiieil die Herétellung von Alkalisilikatlésungen dﬁrch Auflbsen
von Alkalisilikatfestglas in ﬁasse?.vSie”lEBt sich im Rahmen der dafiir
- bekannten Produktipnsverfahren als'zusﬁtzliche Verfahrenss#ufe\anwen-

~den, -

Charakteristik der bekannten technischen Lisungen

Die aus der Fachliteratur und Patentschriften bekannten Verfahren zur
'Herstellung wiBriger Alkalisilikatldsungen, wie z. B. in Ullmann's
‘"Enzyklopédie der technischen Chemie" Bd. 21 (1982), in Kirk-Othmers
. "Bncyclopedia of chemical Technology" Vol. 18 (1969), in "Soluble .
‘Silicatest Bd. 1 u. 2 (1952) von J. G. Vail, in der DE-AS 1 069 124
in US-PS 3 898 318 beschrieben, haben keine Verfahrensstufe zur Nachbe- ““
handlung der mit etwa 100 % nach dem LéseprozeB anfallenden Alkalisili- .
katlﬁsungen,’bzw. nihere Angaben iiber die Behandlung der heifen, forti-
gen Losungen fehlen generell. ‘ -
 Aus der Praxis der Herstellung von Alkallslllkatlosungen nach dem dls-

kontinumerlichen Rollautoklav-Verfahren‘1st bekannt daB die nach Beend1— '

~ gung des Lbseprozesses im Rollautoklaven mit etwa 150 - 160 °¢ vorliegen-
den Alkalisilikatlosungen unter Eigendruck direkt in die Lagertanks be-

‘ f6rdert‘werden und dort durch Entspannungsverdampfung auf etwa 100 % ‘
“abkiihlen, wobei durch periodische Zufuhr neuer heifer Chargen die Tempe- )

" ratur iiber ein bis mehrere Tage auf dieser Hohe bleibt.
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Bine langseme Abkihlung auf etwa 80 - 90 °C erfolgt nach Beendigung der
 Zufuhr helBer Chargen ungesteuert durch die Warmeverluste der Behalter
an dle Umgebung ‘und auf dein Transport zu den Abnehmern,

Der Mangel dleser Verfahrensxelse, d. h. das Halten der Alkallslllkat-
Losungen iber einen 1angeren Zeitraum (ein blS mehrere Tage) bei rela-
" tiv hoher Temperatur (90 = 100 C), besteht darin, daB die zum Versand
gebrachten Alkallslllkatlosungen in Jhren wesentlichen Elgenschaften
"~ sehr stark von ihren ursprungllchen,'dlrekt nach dem LOseprozef er-
reichien, TGL-gerechten Eigenschaften abweichen. Das betrifft ihre
Dichte, Viskositdt, innere Struktur und ihren Feststoffgehalt. Die Dich-
te und Viskositdt der Losungen stelgen unerwunscht hoch an, der Antezl
an iolySLllkaten bzw. Polyk1eselsauren wird zu hoch und der geloste
Feststoffgehalt wird durch Ausfallungen erniedrigt. Insgesamt sind die
-Lésﬁngen in den Tanks -infolge von Dichte- und Viskositdtsunterschieden
~inhomogen., Die sich durch die Ausfidllung von Feststoffen in den Lager-
tanks bildenden Schlammschlchten verdichten sich allmihlich und miissen
periodisch mit hohem manuellen Aufwand beseitigt werden., Der groBe
Jdrmeinhalt der Alkalisilikatlosungen geht vollstiéndig verloren.

. Als Ergebnis dieser Erscheinungen tritt eine Verschlechterung der
| - qualitdt des Endproduktes auf und gehen Rohstpff? und Enefgieanteile
Verlorén. Zusatzlich machi sich ein hoher Lufwand an manueller Arbeit

erforderlich.

Ziel der Erfindung

iel'der’Erfindung ist die Herstellung stabiler Alkalisilikatlosungen,
“d, h. Losungen9 deren Eigenschaften 51ch beim Lagern und auf dem Trans=-"
~ port zu den Abnehmern nlcht mehr verandern und ihre urspriingliche Giite
"belbehalten, Gleichzeitig soll eine SenkungAder Rohstoffverluste und

die Nutznng von Sekundérwﬁfmeéhérgié erreicht werden.,

Darleguhg des Wésens der Erfindung

Die technische ﬂufgabe, die durch die Erfindung gelast wird
Die Ursache fur die Oua11tatevergchlechterung der Alkalisilikatlosungen
beim langen Lagern im heiBen Zustand in den Lagertanks liegt offenbar
'darln begrundet daB sich bei den relativ hohen Lagertemperaturen

(90 = 100 C) und der hohen Verweilzeit (ein bis mehrere Tage) das



..3.-‘

‘.chemlsche Glelchgew1cht in den LOsungen durch Nachreaktion vollstandig
einstellen kann, Dadurch erhdht sich der “Anteil an unerwunschten hoher-
molekularen Verbindungen (Polysilikate, PolykieselsHuren) und die Vis—~
kositdt und Dichte (infolge von Volumenkontraktion) steigen ah. Die
dichteren Anteile der Losung setzen s;ch allméhlich am Boden der Lager-
tanks ab und bllden hochviskose Schichten, aus denen durch Veranderung
der Losllchkeltsverhaltnlsse Anteile des Geldsten als Feststoffe aus-
fallen. , | ) ' |
Lufgabe der Erfindung ist es daher, diesevGleichgewichtseinstellﬁng zu
verhindern bzw, weitgehend einzuschrinken. ' ' o

Merkmale der Erfindung

Die technische Aufgabe wird erfindungsgemiB dadurch geldst, daB die
frisch hergestellten Alkalisilikatlosungen sofort nach Vérlassen des
Lbserauﬁes, gst. naéh einem kurzfristigen Klérprozeﬁ, abgekiihlt werden, .
wodurch der bei deh jeweiligen LUsetemperaturen erreichte Stand des ‘
chemischen Gleichgewichts "eingefrdren".Wird.‘Dabei ist es'nptwéndig,'A
die Alkalisilikatiasungéniuﬁmittelbar nach Beendigung des LaéeprozeSSes
innerhalb von ¢a.'1 - 3 Stunden auf etwa 30 - 70 °C, bevorzugt,' '

40 - 60 °C, abzukﬁhlén. Als Kihlmedium wird Wasser ehtsprechendef Tem-

, peratur benutzt, vorteilhafterweise frisches Losewasser von z. B

15 - 20 C das durch den KiihlprozeB vorgewdrmt wird und damlt den Ver-'
lust des Wdrmeinhalts der Alkalisilikatldsungen zwischen etwa 100 %
und 50 °C verhindert. Das entspricht etwa einem Drittel der zum Lsen

notwendigen Wirmemenge.

Die technische Verwirklichung der erfindungsgemﬁﬁen Losung, sieht Z, Bo
beim diskontinuierlichen Rollautoklav-Verfahren so aus, daB nach Ab- :
fschluﬁ des Loseprozesse‘ die etwa 140 - 160 %C heise Alkalisilikat-
18sung als separate Elnzelcharge in einen Entspannungs-Absetzbehhlter
gedruckt wird, der das Fassungsvermogen fur etwa eine Charge besitzte.

- Dort flndet innerhallb etwa einer halben Stunde der EntspannungsprozeB
statt wobei sich die Losung auf ca. 100 °c abkithlt. AnschlieBend laBt
| man die groben Verunrelnigungen kurzzeitig absetzen und pumpt die iiber-
. stohende Losung mittels z. B. einer Kreiselpumpe durch einen Kiihler,
"z, B. einen Doppelrbhr-WErmeﬁbertrager. Der Wirmeaustauscher wird mi¥
Kiihlwasser, bevorzugt mit frischem Losewasser, betrieben. Im letzteren

uall 1st 8s vortellhaft wenn die benutzte Kuhlwassermenge der Losewas- }
- N ‘
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serméngé fiir einen ChargenansatZ'entspricht ﬁnd eine Ahfangstemperatﬁr
von "Gl 15 - 20 C besitzt. Dabei kithlt sich die im Gevenstrom zum Kithl-
Lose-\asser gefuhrte Alkalisilikatldsung von etwa 100 °C auf etwa 50 %
‘ab und das Kihl-Lose-Wasser erwdrmt sich von etwa 15 - 20 °c auf ca.
70 °c und wird anschlieBend im LoseprozeB eingesetzt. Die den Kiihler
verlaSDende Alkallslllkatlosung gelangt direkt ins Tanklager oder zur

Verladung.

In den so behandelten Alkallslllkatlosungen treten beim. Lagern iiber
Monate kelne Verdnderungen in der Dichte, Viskositét und im Gehalt an
gelosten Feststoff auf. Die Losungen sind stabil und besitzen einen
‘statistisch ﬁittlerén Kondensationsgrad. Durch diese MaBnahme 148t sich
die-Festglasausbeute des Prozesses um etwa 1 %, von ca., 98 % auf cg;,\
99 % steigern. Der Damﬁfverbrauch kann um etwa ein Viertel bis ein |

Drittel gesenkt werden.

Die tedhnische Verwirklichung der erfindungsgeméﬁan Lﬁsung z, B. beinm
Aontlnulerllchen Drehtrommel—Verfahren unter Normaldruck sieht &hnlich
aus wie oben beschrleben, nur mit dem Unterschied, daB die die Trommel
vorlassende Ilka115111katlosung nicht entspannt zu w?rden braucht Sie
1duft aus der Trommel kanolnulerllch durch einen kleinen Absetzbehdlter :
‘in eine Pumpenvorlage und wird von dort kontinuierlich mit etwa

"90 - 100 C;von einer Pumpe, z. B. einer Kreiselpumpe, durch einen Kih-
ler, z. B.‘einen‘Doppe1rohr-”érmeﬁbertrager, gefﬁrdert; DPieser wird

. kontinuierlich im Gegenstrom mit Kiithlwasser, vortellhafterwelse mit
uosewasser von 15 - 20 \C. beschickt. Die Abkiihlung der Alkalisilikat-
losung erfolgt ebenfalls auf etwa 50 °C und die Erwarmung des Kiihl-

/

Lose-wassers auf etwa 70 C.

husfﬁhrungsbeispiel
. Die Erfindung wird nachbtehend an zwel busfuhrunosbelsplelen erlautert
(Belsplel 4 fir das dlgkontlnulerllche Qollautoklav-Verfahren und

' Beispiel 2 fir das kontlnulerllche Drehtrommel-Verfahren unter Normal—

dru¢k).

Peispiel 4

7ur Herstellung von 17,8 t einer etwa 34 %igen stabllen Natriumsilikat-

losung (Nag0 : Si0p = s 3,4) werden 18, 8 1’ elner in einem Rollauto-
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\_klaven hergestellten Notrlum51llkatlosung nit etwa 140 °¢ 1n einen Ent-
pannungs-nbsetz-Behalter gedriickt, der etwa das Fassungsvermogen einer
_ulnzelcharge besitzt, Dort wird ca. eine Tonne Dampf frei, wobei sich

. die Losung auf etwa 100 C abkithlt. Dis mitgerlssenen groben Verunrei- J
nigungen aus dem Loseprozef (Pestglas, Sand U. d.) setzen sich am Bo-~
den des Behalters ab, '
:nschlieBend wird die liberstehende etwa 100 °C heiBe Natriuﬁsilikat- '

| 16sung mittels einer Kreiselbumpe innerhalb einer Stundé durch einen
Doppelrohr-narmeubertrager ins Tanklager gefordert. Der Kuhler wird mit
© frischem Ldsewasser von etwa 15 °C und einer Durchflufimenge pro Charge
von 11 m3 betrieben, Die Losung kiihlt sich im Gegenstrom zum Wasser auf
etwa 50 °c ab und das Lésewasser erwarmt sich etwa auf 70 C. Es wird

: bnschlleBend zum Lisen benutzt, Die zum Tanklager bzw, zum Versand ge-

langende hatrlum5111katlosung zeigt Uber Monate hinaus keine VerZnderung

der chhte, Vlskositat und des Gehalts an gelostem Feststoff und b951tzt

einen ‘statisch mittleren Kondensationsgrad.

Beispisl 2 = - )

Zur Pérstellung von 7,2 t/h einer etwa 35 %igen stabilen Natriumsilikat;
lésung (Faj0 & Si0, : 3,4) vird die mit etwa 100 °C aus einer konti-
uulerlzchen Losetrommel die unter hormaldruck arbeitet, kommende Losung
in eirem Abscheidevehilter kontlnulerllch von groben Verunrelnlgungen
gekldrt und anschlieflend aus einer Pumpenvorlage kontinuierlich von -
einer Kreiselpumpe durch das Tnnenrohr eines Doppelwohr~Warmeubertragers
vefordert Das Mantelrohr wird kontinuierlich von etwa 4,7 m3/h Lose~

- wasser durchstromt, das im Gegenstrom gefiihrt wird, mit etwa 15 °¢ 8in-
: Lrltt und mit ca, 70 %¢ austritt. Es wird anschlieBend als vorgewdrmtes
Losewasser genutzt, Die gekuhlte Natriumsilikatldsung verldBt mit etwa

50 %¢ den Kiihler und geiangt direkt ins Tanklager oder zum Versand.

Die so behandelte Natriumsilikatlosung zeigt beim Lagern iber Monate
keinerlei Verédnderungen beziiglich Dichte und' Viskositdt und neigt nicht
zur Ausfalluug von Feststoffen., Die Losung ist stabil und besitzt einen

otatlstISCh mlttleren Kondensatlonsgrad.



__ﬂrfindungsanspruch o :

1. Verfahren zur Herstellung stabiler wiBriger Alka115111katlosungen,
die bis zu 40 Gew. ~% hlkalisilikat enthalten und ein Molverhiltnis
‘ von 2 = 4 besitzen, gekennzeichnet dadurch, daB nach bekannten Lose~
verfahren erzeugte Alkallslllkatlosungen sofort nach Beendigung des
Léseprozesses, bevor sie ins ‘Panklager oder zum Versand gelangen,
einer Kiihlung unterworfen werden, wobei eine Temperatur von
30 - 70 °c, bevorzugh 40 - 60 °c, errelcht werden . soll.

0o

. Verfuhren nach Runkt 1, gekennzeichnet dadurch, dal die beim bekann-
ten dlgkontlnulerllchen Rollautoklav-Verfahren anfallenden Alkalisili-
‘katlosungen als separate Einzelchargen zur ntspannungSVerdampfung

gelangen, bevor ole abgekuhlt werden.

5. Verfahren nach Punkt 1 - 2, gekennzelchnet dadurch, daB die Abkiihlung

innérhalb von etwa 1 -~ 3 Stunden nach AbschluB des Loseprozesses er-

folghe

- 4, Verfahren nach punkt 1 - 3, gekennzeichnet dadurch, dab die Abkﬁhlung,
durch indirekten Wirmeaustausch mit Wasser als Kihlmittel erfolgt,

‘bevorzugt frisches Lisewasser, welches auf diese Art vorgewdrmt wird.

5. Verfahren nach Punkt 1 = &, gekennzeichnet dadurch, daB die Kiihlstufe

" sowohl kontinuierlich als auch diskontinuierlich betrieben wird. .
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