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Spesob otrzymywania kwasu borowego z drobno zmielonego kolemanitu
lub innych mineraléw zawlera]acych boran wapmowy

Patent trwa od dma 10 czenvca 1961 r.

- Niniejszy wynalazek dotyczy nowego sposobu
ofrzymywania kwasu borowego z drobno zmie-
lonego kolemanitu lub innych mineratéw zawie-
rajacych boran wapniowy. Sposob wediug wy-
nalazku polega na tym, ze na material wyjs-

ciowy dziala sie wodnym roztworem kwasnego

weglanu amonowego i amoniaku lub amoniaku
i dwutlenku wegla, ktory zgodnie z ré6wnaniem
2 CaO-3 ByO;-5 H,O+4 2 NHHCO; 4+ 4 NH; 4
‘ + 2 HyO =2 CaCOj; + 6 NH,H.BO;

zawiera co mnajmniej stechiometryczne flodci
CO; i NH; wymagane do wytracenia CaCOj
i otrzymania boranu 'amomowego Roztwoér bo-

ranu amonowego po usunigciu wegluatnu wapma o
uwalnia "sie¢ od amoniaku przez ogtrzewame ‘

i przepuszczanie powietrza, zas z tak otrzyma-
nego wodnego roztworu kwasu borowego otrzy-

*) Wiasciciel patentu oéWiadczy_},-_ié twélrcq wy-
nalazku jest inz. Carlo Garbato.

muje sie znanym sposobem staly kwas borowy.
W sposobie wedlug wynalazku jako materiat
wyjSciowy mozna ‘stosowaé mineraly zmielone
lub uprzednio kalcynowane i nastepnie zmie-
lone. Temperatura i ciSnienie moggq przy tym
odpowiadaé warunkom otoczenia lub tez moi-
na proces prowadzié w te-mperaatu:nze do 90°C
i ciSnieniu do 10 atmosfer.

Jak wiadomo z niemieckiego opisu pad:en:to-
wego nr- 95642 ma mineraty zawierajace kwas
bomowy dziala sig, w przypadku omrzymyWama
boraksu, weglanem amonu Ilub mieszaninami
weglanu amonu i kwasnego weglanu- amény,
w celu oddzielenia kwasu borowego od’ towa-
rzyszacych mu ziem alkalicznych. Podano:tam
jednak, .ze tylko w szczeg()lnych lecz nijeopla-
calnych warunkach mozna stosowaé sam. we-
glan amonu do przeprowadzema reekc;u Wy-
miany.

Doty.chczas nie bylo réwniez mozhwe oh‘zy-
mywanie kwasu borowego i amoniaku przez



‘ ogrzewanie roztworu boranu amonowego. Mia-

nowicie jak podaje Gmelin w- ,Handbuch der
organischen Chemie” Syst. Nr 23, str. 322 i 324,
przy odparowywaniu roztworé6w boranu amo-
nowego (NH;BO,), ktéry w duiej mierze roz-
szczepia sie hydrolitycznie, powstaje pieciobo-
ran amonu. Dalej malezy wzigé pod uwage, ze
przy zageszczaniu roztworu boranu amonowego,
w nastepstwie lotnoéci kwasu borowego z pary
wodng doj§é moze do znacznych strat kwasu
borowego. Ta spodziewana niekorzystna sytu-
acja nie zachodz jednak w sposuhne wedlug
‘wynalazku.

Spos6b wedlug wynalzazk'u polega na tym, ze
mineral po zmieleniu na odpowiednio drobny
proszek traktuje sie roztworem kwasnego we-
glanu amonu i amoniaku lub dwutlenkiem we-
gla 1 amoniakiem, a. otrzymany produkt mie-
sza si¢ w ciggu jednej godziny w zakresie tem-
peratur od pokojowej do 90°C. Przebiega reak-
cja, w ktérej s6l kwasu borowego reaguje 2z
kwasnym weglanem amonu i roztworem amo-
niaku Iub z roztworem amomniaku z kwasem
weglowym i daje weglan wapnia i s61 amonowsa
kwasu borowego. Reakcja podwéinej wymiany
przebiega nastepujaco:

2 Ca0 - 3 ByO; - 5 H,O 4 2 (NH)HCO, |
44 NH; | 2H;0 — 2CaCO;} 6 (NH)H;BO,

Po okre§lonym okresie czasu, ktéry jest nie-

zbedny do caltkowitego =zakonczenia reakcji
i ktébry wynosi zaleznie od natury mineratu od
20 minut do kilku godzin, zawiesine przesgcza
sie a placek filtracyjny przemywa wodg.
' Roztwér amoniakalny, ktéry otrzymuje sie
w ten sposéb i ktéry na ogét wykazuje lekko
z6lte zabarwienie (zabarwienie to zanika po
cbrébce weglem zwierzecym) doprowadza sig
do wrzenia, aby go zage$cié i usunaé amoniak,
ktéry stosuje sie z powrotem w procesie. W tem-
peraturze tej s61 amonowa kwasu borowego
rozklada sie¢ na kwas borowy i amoniak.

(NH,) H,BO; —— H3;BO; 4+ NH,

Pozostale élady amoniaku usuwa sie z boranu
amonowego przez przedmuchanie powietrzem.
(stripping). Odpedzony amoniak wymywa si¢
wodq.

Jak podano wyzej, mineral powinien by¢ roz.-
trobniony na bardzo drobmy proszek, poniewaz
reakcja ma charakter reakc)i powierzchniowej
i jej wynik zalezy w znacznej mierze od tej
warbosci,

Oprécz tego stwierdzomo, ze szybko§é reakcji
waha sie znacznie w zaleznosci od tego, czv

_ stosuje sie tylke zmielony material czy tex

kalcynowany i zmielony.

Aby uzyskaé¢ bardzo wysoka wydajnosé z mi-
neratlem jedynie zmielonym, jest rzecza nie-
zbedng zastosowanie obrobki, ktéra przebiega
w dwéch fazach i w przeciwpradzie. To znaczy,
ze Swiezy mineral traktujq si¢ roztworem kwa-
énego weglanu amonowego i amoniaku lub a-
moniaku i dwutlenku wegla, ktérym juz prze-
prowadzano obrébke, a stala pozostablosé uzy-
skang po takim traktowaniu traktuje sie na-
siepnie $wiezym roztworem.

Z kalcynowanym i zmielonym mineralefn o-
trzymuje si¢ doskonale wyniki, o ile stosuje sie
go w mieco mniejszej ilo§ci miz wyzej wspom-
niany materiat, przy znacznieé krétszym czasie
reakcji, od tego, ktéry jest potrzebny w przy-
padku jedynie zmielonego mineralu i przy prze-
prowadzeniu jednostorniowej obrébi.

Dla kazdego z powyzszych przypadkéw przy-
toczono przyklad wyjasniajacy, lecz nie ogra-
niczajgey sie do tego przypadku.

Przyktad I Iloé¢ uzytego kolemamitu w
przeliczeniu na B;O; wynosi 41,34%, Na pod-
stawie tej wartoSci okreéla sie teoretycznie ilo-
Sci reagentéw, potrzebnych do trawienia 100 g
mineratu, stosowanego jako materiat wyjscio-
wy. .

W praktyce 100 g mineratu traktuje si¢ roz-
tworem o nastepujgcym skladzie:

(NHy) HCO; ....... 60 g
NH;j oo 50 ml 30%-owego rozkworu
HiO e 800 ml

Obréobke przeprowadza sie w naczymu 0 po-
jeenmodci 2000 ml. Mieszanie preeprowadza sie
za pomocg mieszadla magnetycznego. Tempe-
rature 45°C utrzymuje sie przez ogrzewanie e-
lektrycene.

O ile proces prowadzi sie w przeciwpradzie
womnczas do trewienda mineratu stosuje sie roz-
twoér, ktéry byt juz uzywany do  pierwszego
trawienia. .

Po trzech godzinach reakcj zawiesine odsgy-
cza sie, a z roztworu, po zZageszczeniu go, USuwa
amoniak. Placek filtracyjny traktuje sie §wie-
£ym roztworem zawierajagcym CO, i NH; po
czym miesza w ciggu okodo trzech godzin, cigg-
le.w temperaturze 45°C, nastepnie przesacza sie,
placek filtracyjny przemywa wodg, a wydzielo-
ny roztwér amomak:alny uzywa sie do da.lsze-go
trawvlema ) ,



Stezony roztwér doprowadza sie do wrzenia
W naczyniu o pojemmnosa 2000 ml; skoro jego
objetos¢ amniejszy sie do polowy, umieszcza sie
g0 w duzym aparacie, w ktérym zachodzi dal-
sze <zageszczanie, podczas gdy réwnoczesnie
przepuszcza sie powietrze w celu usuniecia po-
zostalych §ladéw amomiaku. Z roztworu po dal-
szym zageszczeniu (do okodo 200 ml) krystalizuje
po ochlodzeniu kwas borowy, ktory oddzeia
sie od tugu macierzystego przez filtracje, prze-
mywa i suszy w suszarce, przy czym lug ma-
cierzysty zawraca do obiegu.

Kwas borowy otrzymuje sie z wydamoécm
98,6%,, 99,99, 92,5%, 98,9%.

Przykitad II. Mineral 0 nieco wyzszej zawar-
toSci B:O, anizeli w przykladzie I wytrawia sie
roztworem zawierajgcym CO, i NH; o0 wyzej
podanym skiedzie. Rodzaj wstepnej obrébli
jest amalogiczny jak wyzej opisany-

« Trawienie prowadzi sie jednostopniowo i w
znacznie krotszym czasie.

Przy czasie reakcji wynoszacym trzy godziny
wydajnoéé kwasu borowego wynosi 97% Przy
krétszych czasach wzyskuje sie¢ nieco mnizsze
wydajnosci.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb otrzymywania kwasu borowego,
zZnamienny tym, ze kolemanit lub inny
mineral wapniowo-borowy traktuje sie wod-
nym roztworem kwasnego weglanu amo-
nowego i amomiaku lub amoniaku i dwu-
tlenku wegla, przy czym reagenty w sto-
- sunku do soli wapniowej kwasu borowego
stosuje sie w ilociach stechiometrycznych
lub w nadmiarze, a otrzymany roztwoér bo-
ranu amonowego po oddzieleniu CaCOj;

1839. RSW ,Prasa”, Kielce.

ogrzewa do wrzenia, zageszcza, a nastep-
nie przedmuchuje przez niego powietrze
w celu uwolnienia utworzonego kwasu bo-
rowego z resztek amoniaku.

. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze

do wreakcji stosuje sie mineral uprzednio

zmielony.

. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze

do reakcji stosuje sie mineral uprzednio
kalcynowany i zmielony,

. Spos6b wedlug zastrz. 1—3, znamienny tym,

ze podczas obrébki utrzymuje sie tempera-
ture w wakresie od temperatury pokojowej
do 90°C.

. Spos6b wedlug zastrz. 1—4, znamienny tym,

ize §wiezy, tylko zmielony, a nie kalcyno-
wany mineral traktuje sie roztworem kwas-
nego weglanu._amonowego i amoniaku lub
amoniaku i dwutlenku wegla, ktérym juz
przeprowadzano {rawienie, a uzyskang po
tym traktowaniu staia pozostato§é wpmo—
wadza sie nastepnie w reakcje ze §wiezym
roztworem kwasnego weglanu amonowego
i amoniaku lub amoniaku i dwutlenku we-
gla.

. Spos6b wedlug zastrz. 1—5, znamienny tym,

ze reakcje prowadzi sie w temperaturze do
90°C, pod ci§nieniem do 10 atmosfer, zwildsz-
cza w atmosferze bezwodnika weglowego.
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