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(54) Zpisob pfipravy stabilniho solu kyslicniku kiemicitého

Vyndlez se tykd zplsobu piipravy solu kysli¢niku
kiemi&itého s velikosti &astic pod 10 nm.

Pro vyrobu koloidnich roztokl kyslicniku kremi-
&itého (sold SiQ,) s &dsticemi, jejichi stfedni pri-
mér neprevySuje hodnotu 10 nm, byly navrzeny.
postupy, které jsou vétSinou modifikacemi postu-
pG pro vyrobu soll SiO, s &dsticemi vétsimi nei
10 nm.

Zpravidla se vychdzi ze ziedéného, kyselého
solu SiO,, pfipraveného z kiemicitanu alkalického
kovu pomoci silné kyselého katexu. Kysely zfedény
sol se napfiklad déle alkalizuje na pH 7 az 10,5,
pak se rozdéli na dvé &asti, které se ohfivaji na
stejnou teplotu 50 af 150 °C, pficemz odpafend
voda z jedné &ésti se nahrazuje solem z druhé
tak, aby objem prvé &dsti byl konstantni. Je vy-
hodné odpafovat za sniieného tlaku a teploty
85°C. Podle jiného zplsobu se zfedény kysely sol
s koncentraci $iO; 4 az 8 hm. 9, alkalizuje a pak
se za vakua z této smési odpafuje voda za sou-
Zasného priddvani kyselého zfedéného solu tak,
aby objem reakéni smési byl konstantni. Rovnéz
je zndm zplsob, podle kterého se ziedény kysely
sol pridava ke zfedénému roztoku alkalického kre-
micitanu bé&hem 4 af 8 hodin, pficemi ne vice
nez 25 hmot. 9, solu se pfidd béhem kterékoli
hodinové periody, ale nejméné 25 9/, se pfidd
kdyz je teplotd v rozsahu 25 az 50°C, nejméné
7 az 30 9, pfi 50 az 90°C a zbytek pfi 70 ai
100 °C. Posledni féze je koncentrovani solu odpa- -
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fenim vody aZ na koncentraci 19 az 36 hmot. 9,
SiO,.

Vzhledem k vysokym pomérdm SiO,/Na,O (50
az 60) v reakéni smési je nutno u dosud zndmych
postupl pouiivat pii odpafovani vakuové odpar-
ky, aby mél produkt velikost édstic pod 10 nm.
PFi pouiziti atmosférického ticku by velikost &astic
narlstala nad poiadované rozmezi. Postupy, kte-
ré nepotiebuji vakuovou odparku, jsou nevyhodné
v tom, ie se pfi nich pfiddvd velké* mnoistvi kyse-
fého solu za nizkych teplot, coz zhorduje stabilitu
produktu a je zapotiebi pedlivé regulace. Navic
je nutno pouzivat objemové velikého zafizeni pro
odpafovani piebyteéné vody, coi se provadi az
v zdvéru procesu. Nyni bylo zjisténo, Ze stabilni
vodni sol SiO, Ize vyrobit podstatné jednodussim
zplGsobem podle pfedkladaného vynélezu. Pred-
métem vyndlezu je zplsob pfipravy stabilniho solu
kysliéniku kiemicitého s velikosti ¢astic 5 az 10 nm,
vyznadujici se tim, Ze se vodni sklo zfedi na kon-
centraci 3 az 8 hmot. 9 SiO,, zfiltruje, dealka-
lizuje katexem v H* cyklu, zpétné alkalizuje na
hmotovy pomér SiO,y/Na,O = 20 azi 40, rozdéli
na dvé &asti, jedna ¢&dst o velikosti rovné uZitec-
nému objemu odpaiovaciho zafizeni se uvede do
varu za atmosférického tlaku o druhou &dsti, s vy-
hodou predehfdtou na 60 ai 90°C se dopliuje
odpafend voda na konstantni objem reakéni smé-
si rychlosti 0,5 az 2 vyjddfeno jako pomér hmoty
SiO, ve zfedéném solu : hmoté SiO, v ndsadé za
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hodinu a po smichdni vedkerého zpracovdvaného
alkalizovaného solu se upravi pomér SiO,/Na,O
na hodnotu vy$si joko 45 dealkalizaci casti za-
husténého a ochlazeného solu neho pfidavkem
kyselého zfedéného solu SiO,, s vyhodou prede-
hfatého na teplotu 5 az 90°C, do zahudtovaného
solu pfi konstahtnim objemu reakéni smési.

Podstata zplisobu podle vyndlezu spocivd v tom,
ie se pfipravi nejdfive sol s mensim hmotovym
pomérem SiO,/Na,O, ktery se nakonec upravi na
vetsi, :

Vyhodnost zplsobu podle vyndlezu spociva ze-
jména v jednoduchosti aparaturniho zafizeni —
neni zapotiebi vakuové odparky, ndroky na regu-
laci jsou nizké, velikost zahustovaciho zafizeni je
pfiméfend. Produkt se vyznacuje vysokou stabili-
tou. V provoznim méfitku lze  dosdhnout koncen-
trace hotového solu-az 30 9/, hmot. SiO,.

Nejdfive se vyrobi zfedény kysely sol SiO,, na-
-priklad dealkalizaci zfedéného roztoku alkalic-
kého kfemiditanu katexem v H+ formé tak, aby
koncentrace SiO, byla 3 ai 8 hmot. %, a hmotovy
pomér SiO,/Na,O vétsi nei' 400. Tento zfedény
kysely sol se za michdni alkalizuje zpétné pfi-
davkem alkdlie, nejlépe alkalického kfemiéitanu
nebo hydroxidu alkalického kovu tak, aby hmo-
tovy pomér SiO,/Na,O upraveného roztoku zfe-
déného solu byl 20 : 1 ai 40 : 1, nejlépe 25 : 1 ai
35 : 1. Cast upraveného zfedé&ného solu se pouzije
jako ndsada do odpafovaciho zafizeni. Nésada
se uvede do varu a davkuje se do ni zbytek upra-
veného ziedéného solu tak, aby objem reakéni
smési v odpafovacim zafizeni byl konstantni. Dav-
kovany sol se s vyhodou predehfivd, nejlépe v pri-
tokovém ohfivaéi s dobou zddrie 0,1 ai 1 hodina
na teplotu 60 ai 90 °C. Po naddvkovdni veskerého
upraveného solu se reakéni smés v odpafovacim
zafizeni ochladi na pokojovou teplotu a pomér
SiO,/NayO takto vyrobeného solu se upravi na

vy$$i, tj. 45 a vice tok, Ze &ast solu se dealkalizuje

pomoci silné kyselého katexu v H* formé a pak

smichd za intenzivniho michdani s druhou &asti.”

Pomér SiOy/NayO v reakéni smési |ze podle pied-
klddaného vyndlezu zvysit i tak, Ze po naddavkovani
veskerého upraveného solu se k reakéni smési za
varu piiddvd kysely ziedény sol s koncentraci
SiOy = 3 ai 6 hmot. %, s vyhodou pfi malé rych-
losti odparovéni. »

Pro vyrobu solu je vhodny roztok kiemiditanu
sodného (vodni sklo) s hmotovym pomérem SiO,/
/Na,O = 2:1 az 4:1, nejlépe 3:1 az 3,5:1,
ktery se pfed dealkalizaci fedi a filtruje na filtru
s pomocnou filtraéni pfepdikou vytvofenou ndapla-
~vem napfiklad kfemelinové hmoty, drceného az-
bestu, mikromletého vapence. ,

Dealkalizaci éirého, zfedéného roztoku vodniho
sklo je moino provddét napfiklad v koloné na
vrstvé silné kyselého katexu v Ht formé. Vyrobeny
kysely roztok kyseliny kiemiéité obsahuje &dstice
SiO,, které jsou velmi aktivni. Pfed zahustovdnim
je vhodné tuto aktivitu snizit, napiiklad ohfevem
ziedéného solu na teplotu vétsi nez 60°C, Pfi
ohfevu na teplotu 60 az 90°C dochdzi &asteéné
k tvorbé zarodkl, takie pfi zahusfovani nedochézi
k nemérnému nartstdni éastic SiO, v odpaiovd-
cim zatizeni, ale vznikaji &astice nové. Narlstani

-

_ castic je pak omezeno hlavné vysokym obsahem

alkdlie. Dalezitym faktorem, ktery ovliviuje veli-
kost cdstic je i rychlost odpafovani, tj. rychlost,
s jakou se pfivadi do odpdrovaciho zafizeni zie-
dény sol. Mald rychlost odpafovdni vede k vétiim
&asticim SiO, v zahudténém solu. Velkd rychlost
odpafovdni vede k tvorbé velkého mnoZstvi za-
rodkl, dochdzi jen k malému nédristu &astic a
produkt je nestabilni. Doporuéend poéateéni rych-
lost davkovani zfedéného solu, vyjaddienda jako
pomér hmoty SiO, ve zfedéném solu ku hmoté
SiO, v ndsadé za hodinu je 0,5 ai 2, nejlépe
1az1,5. \ _

Soly vyrobené zpGsobem podle tohoto vyndlezu
jsou vhodné zvlGsté jako Zdruvzdorné pojivo riz-
nych keramickych materidll, zejména pak jako
pojivo pro formy na pfesné odlévani kovi, ddle
jako pojivo Zdruvzdornych nétérd, ohnivzdornych
vldken, v textilnim primyslu je moino pouzit téch-
to solli jako protispinivé Gpravy kobercl, pfi vy-
robé pénové gumy se mohou pouiit jako piisada

- pro zvySeni{ pevnosti, mohou slouzit jako surovina

pro vyrobu nosic¢d katalyzétord.
Piiklad 1 .
Roztok vodniho skla s koncentraci 27,45 hmot.

_ procenta SiOp a 8 hmot. 9, Na,O byl ziedén

vodou tak, aby obsahoval 3,5 hmot. ¢/, SiO, a pak
byl iltrovan na nuéi opatfené bavinénou pla-
chetkou a pomocnou filtraéni prepdzkou vytvore-
nou ndplavem filtraéniho . perlitu. Ciry, zfedény
roztok vodniho skla byl dealkalizovdn prichodem
pres vrstvu silné kyselého katexu OSTION - KS
v H* formé. Ziskal se zfedény kysely sol SiO,
S 3,32 hmot. 0/0 SI02 a 0,0039 hmot. 0/0 NGZO.‘
Tento kysely sol SiO, v mnoistvi 15,53 kg byl za
michdni alkalizovan zpétné pfidavkem 0,29 kg
vodniho skla o sloieni 27,45 hmot, 9, SiOy a
8 hmot. 9, NayO. Takto alkalizovany sol obsa-
hoval 3,74 hmot. 9, SiO, a 0,145 hmot. 95 Na,O.
Tomuto sloZeni odpovidd hmotovy pomér SiO,/
/NayO = 258, Cést alkalizovaného solu v mnoz-
stvi 2,91 kg byla pouiita jako ndsada do odparo-
vaciho zafizeni, kterym byl sklenény reaktor s ne-
rezovym topnym hadem o michadlem. Ndsada
byla uvedena za michani k varu a na bodu varu -
byla za atmosférického tlaku udriovéna 3,17 ho-
diny. Odpafené mnoistvi vody bylo plynule do-
pliiovdno 12,9 kgaalkalizovaného ziedéného solu,
kiery se pfedehfival v pritokovém ohfivaéi na
stredni teplotu 66,5°C, maximdini teplotu 84°C.
Doba ohfevu byla 0,59 hodiny, rychlost déavkovani
4,07 kg/hodinu, éemuz odpovidd poédtedni rych-
lost davkovani 1,4 vyjadiena v kg SiO, zfedéného
solufkg SiO; nésady za hodinu. Produktem za-
hustovani byl sol SiO, s 1825 hmot. 9, SiO,
a 0,7 hmot. 9, NayO, tj. s hmotovym pomérem
SiO,/Na,O = 26,1, Stiedni pramér &dstic vypo-
cteny ze specifického povrchu byl 5,7 nm, visko-
zita solu 0,0032 Pa. Jedna &dst takto pfiprave-
ného solu, vypoétena na zdkladé jednoduché
hmotové bilance byla. dealkalizovdna na silné
kyselém katexu v H* formé a smichdna s druhou
¢asti za michdni, Produktem byl sol SiO, obsahu-
jici 18,7 hmot. %/ SiO; a 0,41 hmot. %, Na,O, tj.
s hmotovym pomérem SiOy/Na,O = 46, strednim
pramérem &astic 6,7 nm a viskozitou 0,0033 Pa.
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Pfiklad 2 N :
Roztok vodniho skla s koncentraci SiO, 24,6

“hmot. 9, a 7,38 hmot. 9, NasO byl ziedén vodou.

tak, aby obsahoval 3,7 hmot. 9/, SiO, a pak byl
filtrovdn na nuéi opatfené bavinénou plachetkou
-a_ pomocnou filtraéni pfepdzkou tvofenou ndpla-
vem filtraéniho perlitu. Ciry zredény roztok vod-
niho skla byl dealkalizovén prichodem pfes vrstvu
silné kyselého katexu OSTION — KS v H* formé.
Ziskal se zfedény kysely sol SiO, obsahujici
3,59 hmot. 9, SiO, a 0,0037 hmot. 9, Na,O.
Tento kysely sol v mnoistvi 12,83 kg byl za
michdni alkalizovan pfidavkem 0,24 kg vodni-

ho skla s obsahem SiO, 24,6 hmot. %, a 7,38
hmot. 95 Na,O. Hmotovy pomér SiO,/Na,O byl

31,7. Cdst alkalizovaného solu v mnoistvi 2,924 kg
byla pouiita jako nédsada do odpafovaciho zafi-
zeni tvofeného sklenénym reaktorem s nerezovym
topnym hadem a michadlem. Ndsada byla za
michdni uvedend k varu a za atmosférického tla-
ku udriovdna ve varu 3,83 hodiny. Odpafova-
nd voda byla plynule doplfiovédna . pfidavdanim
10,15 kg .alkalizovaného zfedéného solu, ktery
se predehfival v pritokovém ohfivaéi na stfedni
teplotu 86 °C. Doba ohfevu byla 0,92 hodin, rych-
lost ddvkovani 2,65 kg/hodinu, ¢emuz odpovidala
pocéateéni rychlost davkovdni 0,91 vyjddiend kg
SiO, ziedéného solu na kg SiO, v ndsadé za
hodinu, Po naddvkovdani veskerého alkalizovaného
ziedéného solu bylo ddle ddvkovdno 9,69 kg kyse-
lého zfedéného solu SiO,, ktery obsahoval 3,62
hmot. 9y SiO,. Rychlost ddvkovani byla 2,64 kg
za hodinu. Tento sol byl pfedehfivdn na stfedni
teplotu 77 °C v ‘pratokovém ohfivaéi s dobou za-

drie 0,45 hodiny. Produktem zahustovdni byl sol
SiO; obsahujici 24,5 hmot. 9y SiO, a 0,445 hmot.
procenta Na,O, tj. s hmotovym pomérem SiO,/
[Na,O = 55, Stfedni pramér &astic SiO, vypocte-
ny ze specifického povrchu byl 7,4 nm, viskozita
solu byla 0,0041 Pa.

Priklad 3~

Postupem uvedenym v prikladu 2 byl pfipraven
ziedény alkalizovany sol SiO, s tim rozdilem, Ze
vodni sklo bylo nafedéno na 3,45 hmot. 9/, SiO,
a ziskany kysely sol byl alkalizovan tak, Ze hmo-
tovy pomér SiO,/Na,O byl 31,5; obsah SiO, byl

. 3,97 hmot. 9, Na,O 0,126 hmot. %,. Cdst alkali-

zovaného solu v mnoistvi 3,54 kg byla pouiita
jako ndsada do odpdfovaciho zafizeni. Ndasada
byla za michéni uvedena k varu a na bodu varu
za atmosférického tlaku udrzovdna 4,58 hodiny.
Odpatené mnoistvi vody bylo plynule dopliiovéno
14,61 kg alkalizovaného zfedéného solu, ktery se
predehfival v pritokovém ohfivaéi na stredni tep-

- lotu 66 °C s dobou zddrze 0,75 hodiny. Po naddv-

kovéni alkalizovaného solu bylo dale za varu re- ;
akéni smési po dobu 5,77 hodiny ddvkovéno
13,32 kg kyselého zfedéného solu, ktery obsahoval
3,23 hmot. 9, SiO, a 0,0039 hmot. %, Na,O a byl
predehfivan v pritokovém ohfivaéi s dobou zédrie
1,04 hodiny na stfedni teplotu 59 °C. Produktem
zahudtovani byl sol SiO, s 30,3 hmot. 9/, SiO,,
0,447 hmot. 9, Na,O, tj. s hmotovym pomérem
SiO,/Na,O = 61. Stiedni primér &astic SiO,
vypolteny ze specifického povrchu byl 7,2 nm,
viskozita solu 0,050 Pa.

PREDMET VYNALEZU

Zpisob pfipravy stabilniho solu kysli¢niku kfe-
miéitého s velikosti &astic 5 az 10 nm, vyznacujici
se tim, ze se vodni sklo zfedi na koncentraci 3 az
8 hmot. 9/, SiO,, filtruje, dealkalizuje katexem
v H* cyklu, zpétné alkalizuje na hmotovy pomér
SiOy/Na,O = 20 ai 40, rozdéli na dvé casti,
jedna &dst o velikosti rovné uZiteénému objemu
' odpatovaciho zafizeni se uvede k varu za atmo-
sférického tlaku a druhou &dsti, s vyhodou prede-
hidtou na 60 az 90°C se doplhuje odpatend voda

na konstantni objem reakéni smési rychlosti 0,5
az 2 vyjadreno jako pomér hmoty SiO, ve ziedé-
ném solu : hmoté SiO; v ndsadé za hodinu a po
smichdni. veskerého zpracovdvaného alkalizova-
ného solu se upravi pomér SiO;/Na;O na hod-
notu vy$si nei 45 dealkalizaci &asti zahusténého
a ochlazeného solu nebo pFidavkem kyselého zfe-
déného solu SiO, s vyhodou predehrdtého na
teplotu 50 az 90°C, do zahustovaného solu pFi
konstantnim objemu reakéni smési.
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