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(67) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Kiesglsaure hoher Reinheit. Durch die Erfindung wird aus
Alkalisilicatlésung technischer Reinheit eine feste Form der Kieselséure mit hoher chemischer Reinheit hergestellt,
die zu einem Rohstoff fiir hochwertige Glaser und Keramik, insbesondere fiir Kieselglas, weiterverarbeitet werden
kann. ErfindungsgemaR erfolgt die Herstellung stufenweise durch mehrmalige Umstrukturierung des
Kieselsauregeriistes, indem in der 1. Stufe eine Alkalisilicatiosung durch stark saure lonenaustauscher in eine
vorgereinigte gelierfahige Kieselsaurelosung mit 2 bis 20 Ma.-% Si0, und einem pH-Wert < b iberfihrt, in der

2. Stufe diese mittels eines Einfrier-Auftauzyklus in lepidoide Kieselsdure umgewandelt, die anschlieBend mit
Schwefelsiure versetzt wird, wobei Verunreinigungen gelést und durch Filtration und Waschen mit Wasser entfernt
werden, in der 3. S*ufe diese vorgereinigte lepidoide Kieselsaure durch Auflosen in Alkalihydroxid zu einer
Alkalisilicatlosung umgesetzt, aus der wuitere Verunreinigungen durch Sedim4ntation abgetrennt werden, in der

4. Stufe diese Alkalisilicatiésung durch Einleiten in Schwefelséure erneut in eine gelierfahige Kieselsdurelosung
iiberfiihrt, die wiederum mittels eines Einfrier-Auftauzyklus in lepidoide Kieselsaure umgewandelt wird und die zur
Feinstreinigung nochmals mit Schwefelsaure behandelt, filtriert und mit Wasser ionenfrei gewaschen wird. Durch
diese Verfahrensweise wird eine Kieselsiaure mit weniger als 30 ppm Gesamtverunreinigung, wobei die
\erunreinigungen an Eisen und Titan jeweils weniger als 5 ppm, in der Summe der Alkalislemente weniger als 10 ppini
betragen, hergestelit.
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Patentan:priiche:

1. Verfahren zur Herstellung von Kieselséure hoher Reinheit aus Alkalisilicatiésungen durch
lonenaustausch, Kondensationsreaktionen, saure und alkalische Loseprozesse, Waschen und
Filtrieren, gekennzeichnet dadurch, daR die Herstellung stufenweise durch mehrmalige
Umstrukturierung des Kieselséuregeristes erfolgt, indem in der 1.Stufe eine Alkalisilicatldsung
durch stark saure lonenaustauscher in eine vorgereinigte gelierfahige Kieselsaureldsung mit 2 bis
20Ma.-% Si0, und einem pH-Wert kleiner/gleich 5,0 tiberfihrt, in der 2. Stufe diese mittels eines
Einfrier-Auftau-Zyklus in lepidoide Kieselséure umgewandelt, die anschlieBend mit Schwefelséure
versetzt wird, wobei Verunreinigungen gelést werden und durch Filtration und Waschen mit Wasser
entfernt werden, in der 3. Stufe diese vorgereinigte lepidoide Kieselsaure durch Auflésenin
Alkalihydroxid zu einer Alkalisilicatiésung umgesetat, aus der die unldslichen Verunreinigungen
durch Sedimentation abgetrennt werden, in der 4. Stufe diese Alkalisilicatiésung durch Einleiten in
Schwefelsdure erneut in eine gelierfahige Kieselsaurelosung iiberfiihrt, die wiederum mittels eines
Einfrier-Auftauzyklus in lepidoide Kieselsdure umgewandelt wird und die zur Feinstreinigung -
nochmals mit Schwefelsaure behandelt, filtriert und mit Wasser gewaschen wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet dadurch, daR die Behandlung der lepidoiden
Kieselsiure mit Schwefelsaure einer Konzentration von 10 bis 30 Ma.-% unter Riihren in 0,5 bis
2 Stunden bei einer Temperatur von 80°C bis 100°C erfolgt, wobsi die Massenanteile Si0,zu H,SO,
sich wie 2:1 bis 1:2 verhalten,

3. Verfahren nach Anspruch 1 und 2, gekennzeichnet dadurch, daf die Behandlung der lepidoiden
Kieselssiure mit einem Gemisch von Schwefelsdure und Wasserstoffperoxid erfolgt, wobei dis
Massenanteile H;S0, und H,0; sich wie 1000:1 bis 100:1 verhalten.

4. Verfahren nach Anspruch 1 bis 3, gekennzeichnet dadurch, dafs aus lepidoider Kieselsdure und
Alkalihydroxid MeOH unter Rithren bei einer Temperatur von 313 bis 373K eine Alkalisilicatlésung
hargestellt wird, die eine Si0,-Konzentration von 10 bis 20 Ma.-% und ein Molverhéltnis Si0; zu
Me,0 wie 2,5:1 bis 3,56:1 aufwaist.

5. Verfahren nach Anspruch 1 bis 4, gekennzeichnet dadurch, daf die Stufen 3 und 4 mehrmals
durchlaufen werden.

Anwendungsgebiet der Erfindung

Durch die Erfindung wird aus wiBriger Alkalimetalisilicatidsung eine feste Form der Kiesels#ure erhalten, deren Struktur und
hohe chemische Reinheit fiir die Waiterverarbeitung zu einem Rohstoff fiir hochwertige Glaser und Keramik, insbesondere filr
Kieselglas, besonders geeignet ist.

Charakteristik des bekannten Standes der Technik

Fir viele Anwendungsgebiete werden die Anforderungen an die chemische Reinheit von Kieselsdureerzeugnissen stindig
héher. Speziell bei Glaswerkstoffen fiir die Herstellung von Silizium-Einkristallen, mikroelektronische Bauteile und bei Glésern
mit extrem hoher Lichtdurchlassigkeit liegen die Reinheitsforderungen fiir den Gehalt an Fremdelementen durchweg im Bereich
weniger ppm (1074%).

Grundlage der groBtechnischen Herstellung von Kieselsdureerzeugnissen der verschiedenstan Form sind natiirliche silicatische
Rohstoffe, vor allem Quarze und Sande, aus denen nach bekannten Verfahren wiflrige Alkalisilicatlésungen technischer
Reinheit, sogenannte ,Wassergliser” hergestellt werden, die der eigentlichu Rohstoff fir die technische Kieselsdurechemie
sind.

Als Rohstoff fir besonders hochwertige Glaser wurden bisher vor allem hochreine natiirliche Quarze (z.B. Bergkristall)
‘eingesetzt. Ihr Vorkommen ist jedoch begrenzt und ihre direkte Verarbeitung sehr stark abh#ngig von der chemischen Reinheit
und mineralogischen Qualitét, Spitzenqualitéten sind kaum noch verfiigbar, Aus diesem Grund werden zunehmend leichter
verfiighare und kostengiinstigere Rohstoffe geringerer Reinheit wie 2. B. Gangquarze sowie Sande und Aufbereitungsriicksténde
anderer Mineralien durch physikalische und chemische Prozesse weiter aufbereitet.

So werden Eisenverunveinigungen durch Behandlung mit Salzsdure weitgehend entfernt (DD-PS53688, DE-PS 678380, US-
PS2169122).

Durch eine modifizierte H Cl/H,S0,/Oxalséure — {DD-PS 136 259), HCI/FluBs&ure — (DD-PS 126055) bzw. HCI/FluRsé&ure-
Behandlung mit nachfolgender thermischer Behandlung bei 800°C bis 1 200°C {DD-PS 160967) werden aufer der
Hauptverunreinigung Eisen auch weitere Schwermetalle entfernt. Von Nachteil bei diesen Verfahren, die zum Teil hohe
Reinheiten erbringen, ist jedoch, daB mit groBen Mengen hochkonzentrierten aggressiven Sauren (HCI, FluBsture) gearbeitet
werden muB, woraus eine hohe Korrosionsbeanspruchung der Apparate und Ausriistungen, hohe Abwasserbelastung und
hohe Umweltbeliistigung resultiert. Daher gingen die Bestrebungen dahin, die Salzsiure durch weniger aggressive Séuren, wie
Schwefelsiure 'nd durch andere Zusétze zur chemischen Bindung der Verunreinigungen zu reduzieren bzw. zu ersetzen. In der
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DE-052805547 wird ein Verfahren zur Herstellung von Kieselséuregelen, Xerogelen oaer Silikatldsungen mit sehr geringen
Verunreinigungen durch Behandlung des Rohstoffes mit HCl und Zusétzen, wie Polyphosphats, Oxalséure, Nitrilotriessigséure
oder deren Natriumsalze beschrieben. Bei diesem Verfahren ist jedoch von Nachteil, daB derartige Zusétze teuer sind und
auerdem die Erzielung hochreiner Endprodukte stéren. So ist Phosphor bekanntermaBen ein stérendes Element fiir die
Verwendungsrichtung Mikroelektronik. In der DE OS 3536 106 wird ein Verfahren zur Hertellung feinpulvriger SiO,-Rohstoffe
beschrieben. Hierbei wird ein Verfahren zur Herstellung feinpulvriger SiO,-Rohstoffe beschrieben. Hierbei wird
Alkalimetatsilicat unter Einhaltung groBtechnisch schwer beherrschbarer Bedingungen zunéchst mit Alkohol versetzt, durch
Mineralsture SIO; ausgefilit und anschlieRend mit Mineralsiure ausgewaschen, wobei als Mineralséure HCl oder HNO;
bavorzugtiist.

Aufterdem ist ein Verfahren nach der DE OS 3604 732 bekannt, wonach aus Alkalimetallsilicat wasserhaltige Kieselsdure mit
einem Verunreinigungsgrad von nicht mehr als 50 ppm erzielt wird. Als Verunreinigungen wurden 8, Al, P, Ca, Ti, Feund Zr
entfernt. Nach diesem Verfahren wird der Rohstoff in die Mineralséure durch eine Pufferphase aus fliissigen niedrigen
Kohlenwasserstoffen gefiihrt. Entsprechend der Beispiele wird die hohe Reinheit jedoch nur durch eine kombinierte
Mineralsdurebehandlung von HCi und H,S0O, erreicht,

Mit diesen Verfahren werden jedoch Nachteile, die an das Arbeiten mit Salzséure gebunden sind, auch nicht durch den teilweisen
Ersatz dieser, aufgeiioben.

Anderenteils ist bekannt, daB durch eine Behandlung mit nur Schwefelséure die Reinheitsgrade des Endstoffes schlechter und
damit fiir eéine Weitervera, beitung ungeniigend sind. Es wurde vorgeschlagen, diese Diskrepanz dadurch zu tiberwinden, dafd die
Behandlung mit H,SO, unter verschirften Reaktionsbedingungen, z.B. mit 62%iger H,SO, bei Siedetemperatur (US-PS 2233695)
mit H,S0, bis 120°C und 10 Atmosphéren Druck im Riihrautoklaven (FR 1544545) zu iiberwinden.

Die verschérften Reaktmnsbedmgungen erfordern einen erhéhten technologischen Aufwand, so daf3 die vorher genannten
Vorteile der Anwencung der H.SO, gegentiber der Anwendung der HCl aufgehoben werden,

Weiterhin wurde vorgeschiagen, die Effektivitit der H;SO4-Behandlung durch Komple:.bildner, wie Alkalichloride (US-
PS3374062) durch Metalle, wie Ferrosulfat (DE-PS572195) und Zusitze, wie Hypophosphit (D= PS130655) zu erhéhen. Hierbei
ist jedoch von Nachteil, dal zum Teil nicht alie Verunreinigungen abgetrennt werden kénnen und auflerdem unerwiinschte
Sekundérverunreinigungen die Reinheit des Si0, zusétzlich verschlechtern,

Zur Herstellung sehr reiner wasserhaltiger lepidoider {schuppenférmiger) Kiesalsduren wird eine Kieselsdurelésung nach dem
Einfrieren und anschlieendam Auftauen ebenfalls mit konzentrierter Salzsdure und anschlieBend thermisch behandelt (DD-
-2721910, DE-AS 1192629).

In der DE-OS 2840459 wird ein Verfahren zur Herstellung hochreiner lepidoider Kieselsévre aus wilriger
Alkalimetallsilicatldsung durch Anséuren mit einer Phosphorséure, die mindestens eine Hydroxyl- und/oder Aminogruppe
enthily, Ausfrieren, Wiederauftauen, Filtricren, Waschen und Trocknen baschrieben, wodurch nur Al, Fe und Ti bis auf eine
Summe von etwa 60 ppm entfernbar sind, jedoch ein Fe-Gehalt nicht unter 50 ppm erreichbar ist und damit die Anwendung
erheblich eingeschrankt wird.

Von Nachteil ist hierbei jedoch der Einsatz einer gréBeren Menge Al-, Fe- und Ti-lonen kompexierendan organischen Séure, so
daR dieses Verfahren fiir eine groBtechnische Anwendung nicht gaeignet ist. Wird lepidoice Kisselséure aus Wasserglas durch
Ansduren mit H,S0,, Einfrieren und den diblichen Weiterverarbelitungsschritten gewonnen, so weist diese noch eine grofle
Menge an Verunreinigungen (Al, Fe, Ti) auf, die sich durch bloBes Auswaschen nicht entfernen lassen (DE-AS 1268122).
Zusammenfassend ist fastzustellen, dal zwar Verfahren zur Herstellung von Kieselsiure (Si0O,) hoher Reinheit durch chemische
Behandlung von verschiedenen Si0,-Materialien, wie Sand, Quarz, Kieselgel, lepidoide Kieselsdure und Silicate, bei denen die
Fremdelements von der geyebenen bzw. von der tiir den jeweiligen Verwendungszweck giinstigen Struktur der Kieselséure
abgeldst werden, bekannt sind, die jedoch entweder uriter sehr aggressiven Bsdingungen bei hoher Umwelt- und
Korrosionsbelastung oder zusétzlich rur mit teuren, im groBtechnischen MaBstab schwer varfiigbaren Chemikalien ablaufen.
AuBerdem bleibt bei den bekannten Verfahren, die eine Kieselsaure hoher Reinheit harstellen, dia Entfernung der Alkalimetalle
unberiicksichtigt, da ein gewisser Alkalianteil fiir spezielle Weiterverarbeitungszwecke, wie Herstellung von reinem Silizium fir
Solarzellen, nicht stort (DE-OS 3604 732).

Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist ein 6konomisch giinstiges Verf=hiren zur Herstellung von Kieselséure hoher Reinheit aus
Alkalisilicatldsungentechnischer Reinheit, welche ju nach Anwenderforderungen eine Kieselséure liefert, bei der die Summe an
verunreinigenden Elementen bis unter 30 ppm betrégt, wobei die Verunreinigungen an Eisen und Titan jeweils bis unter 5ppm
und bei der Summe der Alkalielemente bis unzer 10ppm gesenkt werden kénnen.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Die Aufgabe dar Erfindung besteht darin, ein Verfahren zur Herstellung hochreiner Kieselsaure aus Alkalisilikatldsungen
technischer Reinheit unter milden Verfahrensbedingungen und mit. wenig aggrassiven Reinigungszusétzen zu entwickeln, durch
das keine erhéhte Korrosionsbeanspruchung der Apparate und Ausriistungen erfolgt, das umweltfreundlich und kostengiinstig
arbeitet und somit fiir eine grolBtechmsche Produktion anwendbar ist.

Diese Aufgabe wird erfindungsgemaB dadurch geldst, da die Herstellung durch mehrmalige Umstrukturierung des
Kieselsiuregeriistes erfolgt, indem in der 1, Stufe eine Alkalisilicatlésung durch stark sauren lonenaustauscher in eine
vorgereinigte gaherfihige Kieselsiureldsung mit 2 bis 20 Ma.-% und einem pH-Wert < 5 tiberfihrt, in der 2,Stufe diese mittels
eines Einfrier-, Auftauzyklus in lepidoide Kieselsiure umgewandelt, die anschlieBend mit Schwefelsdure versetzt wird, wobei
Verunreinigungen geldst und durch Fiftration und Waschen mit Wasser entfernt werden, in der 3. Stufe diese vorgerainigte
lepidoide Kieselsdure durch Auflésen in Alkalihydroxid zu einer Alkalisilicatiésung umgesetzt wird, aus der die unloslichen
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Verunreinigungen durch Sedimentation abgetrennt werden, in der 4. Stufe diese Alkalisilicatldsung durch Einleitenin
Schwefelséure erneut in eine gelierféhige Kieselsduraldsung iiberfiihrt, die wiederum mittels eines Einfrier- Auftauzyklus 2u
lepidoide Kieselsdure umgewandelt wird und die zur Feinstreinigung nochmals mit Schwefelséure behandelt, filtriert und mit
Wasser ionenfrei gewaschen wird.

Esistglinstig, wenn'iie Behandlung der lepidoiden Kiesels#ure mit Schwefelséure einer Konzentration von 10 bis 30 Ma.-% unter
Rihren in 0,5 bis 2 h bei einer Temperatur von 80°C bis 100°C erfolgt, wobei die Masseanteile Si0,:H,S0, sich wie 2:1 bis 1:2
verhalten.

Besonders vorteilhaft und wirksam ist, wenn die Behandlung der lepidoiden Kieselsdure miteinem Gemisch von Schwefelséiure
und Wasserstoffperoxid erfolgt, wobei die Massenanteite SiO, und H,0; sich wie 1000:1 bis 100:1 verhalten.

Die aus Ispidoider Kieselséure und Alkalihydroxid (MeOH) hiergestelite Alkalisilikatidsung weist vorzugsweise eine Si0,-
Konzentration von 10 bis 20 Ma.-% und ein Molverhitnis von $i0,:Me,0 wie 2,5 bis 3,5:1 auf.

Es ist vorteilhaft, wann die Stufen 3 und 4 mehrmals durchlaufen werden,

Erfindungsgeméf wird aus einem technischen, insbesondere durch Eisen, Aluminium, Titan und Erdalkalien verunreinigten
Alkalisilicat unter vergleichsweise milden Bedingungen hinsichtlich der Konzentration der eingesetzten Agenzien sowie der
Temperatur und des Druckes eine Kiesels&ure hoher Reinheit, das heifit elne Kieselsaure mit weniger als 30ppm
Gesamtverunreinigungen, hergestelit.

Es ist Giberraschend, daR erfahrungsgemiB sehr fest gebundene Verunreinigungen bereits unter milden
Verfahrensbedingungen mit Hilfe der mehrmaligen Umstrukturierung des Kieselséuregeriistes von dissem abldsbar sind.
Voraussetzung dazu ist jedoch, daR die erfindungsgeméRe Reihenfolge der einzelnen Stufen eingehalten wird.

Die erfindungsgeméBe Kembination von Strukturdndsrung und ReinigungsprozeB erfolgt, indem

— in der 1.Stufe der Hauptteil der Alkali- und Erdalkalimetalle und der geldste Teil der Schwermetalle,

— in der 2.Stufe der Haupttail der Elemente Aluminium und Titan sowie der sdureldsliche Teil der Schwermetalle,

— in der 3.Stufe weitere Antaile von Aluminium und der Schwermetalle und

— in der 4.Stufe nochmats Alkalien, Erdalkalien, Titan und Schwermetalle abgetrennt werden.

Bei dem abschlieBenden Auswaschen im sauren pH-Bereich erfolgt die Lésung der letzten Spuren an Schwermetallen, sowie die
Verdringung der Alkali- und Erdalkalimetallionen.

Die Stufe 3 unterscheidet sich von den anderen Stufen dadurch, dal die Kieselsiure in Losung gebracht wird und die
Verunreinigungen in ungeldster Form anfallen und somit als festes Sediment abgetrennt werden.

Esistiiberraschend, da die in der 3. Stufe zugesetzte groRe Menge an Alkalimetallionen {ca. 100000facher UberschuB gegeniiber
Grenzwert und Endprodukt) keineswegs einen negativen Effekt fir die Erzielung eines alkaliarmen Endproduktes, sondern
wahrscheinlich sogar einen giinstigen Einflug auf die Verdréngung anderer Fremdionen vom Kieselsauregeriist haben.

Durch die Bedingungen in der 4.Stufe werden die zugesetzten Alkalimetallionen zusammen mit den letzten Spuren dur anderen
stérenden Elemente abgetrennt.

Ausfithrungsbeispiele

Beispiel 1

401 einer Natriumsilicatidsung {technische Natronwasserglaslosung) mit 26,0% SiO,und 7,8% Na,0O werden unter Riihren
langsam in eine Suspension von 1001 stark saurem Kationenaustauscher {Wofatit® KPS) vom pH-Wert. 2,0 und einer Temperatur
von +5°C eingeleitet.

Nach Erreichen eines pH-Wertes von 2,7 wird die Reaktionsfliissigkeit vom Austauscher getrenni. Man erhilt 1321 einer
kolloidalen Kieselsdureldsung mit einer SiO,-Konzentration von 9% und einer Dichte von 1,058 g/cm?, die Temperatur betrégt
12°C. Diese Losung wird in flache kunststoffbeschichtete Metallbehilter mitden Abmessungen 1000 x 600 x 60mm gefiillt und
in einem Kaltemittelbad bei siner Temperatur von —15°C im Verlaufe von 5Std. vollstindig durchgefroren.

AnschlieBend taut man die Masse auf, wobei ein Gemisch aus fester Kieselsiure von schuppenartiger uBerer Form (lepidoide
Kieselstiure) und Schmelzwasser resultiert.

Das Gemisch wird ir: eine saurefest ausgekleidete Riihrmaschine berfihrt urd auf eine Feststoffkonzentration von 1809/l
gebracht. Unter Rithren erfolgt die Vermischung mit 11} konzentrierter Schwefelséure {Kontaktschwefelséure der Qualitét
chemisch rein), es resultiert eine Siurekonzentration von 1809 H;S04 pro Liter.

Unter stetigem Riithren wird auf 90°C erhitzt und bei dieser Temperatur eine Stunde lang gerihrt.

Auf siner Porzellannutsche wird das Produkt mit entionisiertem Wasser ausgewaschen und scharf abgesaugt.

30kg der so vorgereinigten, filterfechten Kieselsdure mit einem Wassergehaltvon 85 % werden unter Rithren portionsweise so
2u 121 einer 24%igen Natronlauge gegeben, daB die Kieseistiure jedesmal praktisch vollsténdig in Ldsung geht. Die Temperatur
wird wihrend der Zugabe fangsan® bis auf 70°C gesteigert und nach beendeter Zugabe wird 1 Stunde bei dieser Temperatur
nachgerihrt.

Man erhilt 341 einer Natriumsilicatldsung mit folgenden Paramotern:

Si0; Konzentration: 24,8%

Molverhiltnis SiO;: Na,0: 3,48

Dichte: 1,244g/cm®

Diese Silicatldsung wird 20 Tage gelagert, bis die Kldrung erfolgtist. Danach wird sie durch Dekantieren und Zentrifugieren vom
abgesetzten Schlamin getrennt, Die Lésung muf3 frei von Triibungen und Verfarbungen sein.

30! dieser Silicatldsung werden unter intensivem Riihren langsam in eine Schwefelsdure-Eis-Suspension von —12°C eingeleitet,
hergestellt aus 60kg Eis von entionisiertem Wasser und 6,501 konzentrierter Schwefelsure der o.g. Qualitat.

Die Zugabe der Natriumsilicatlésung wird bei pH1,8 beendet, die Dichte der Reaktionsfliissigkeit betrdgt 1,145g/cm?, ihre
Temperatur 15°C.

Inden o.g. Einfrierbehaltern wird diese Fliissigkeitim Kiltemittelbad bei —15°Cin 6 Stunden vollstindig durchgefroren. Danach
wird die Masse aufgetaut, das Schmelzwasser abdekantiert und mit entionisiertem Wasser erneut aufgerihrt. Eine erneute
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Behandlung mit Schwefelsdure erfolgtunter deno.g. Bedingungen. Auf einer Prozellannutsche wird abgesaugt und 6mal mitje
301 entionisiertem Wasser von aqua dest-Qualitét gewaschen. AnschlieBend solange mit einem Wasser von aqua bidest-Qualitit
weiter gewaschen, bis an Zulauf und Ablauf der Nutsche gleiche Leitfahigkeit gemessen wird.

Als Ergebnis erhiilt man 25kg einer filterfeuchten Kieselsdure mit folgenden Eigenschaften:

Wassergehalt (Trocknung bei 105°C}): 58%
Glithverlust (1000°C): 18%
KorngréRe: gré8er als 0,26 mm: 20%
kleiner als 9,04 mm: 5%
Chemische Verunreinigugen (in ppm): Fe: 2,3
Al: 9,0
Ti: 44
Ca: 4,0
Mg:0,8
Na: 3,0
K: 11
Li: k..1,0
B: 0,15
Cu: 0,05
Mn:0,06
Pb: 0,14
Cr: 0,06

Beispiel 2

GemaR Verfahrenswaise nach Beispiel 1, jedoch mit Zusatz von jeweils 0,11 einer 30%igen Wasserstoffperoxidldsung zu jeder
Saurereinigung. Der Zusatz von Wasserstoffperoxid wirkt sich giinstig auf die Entfernung des Elementes Titan aus.

Es wird ein Produkt wie im Beispiel 1, jedoch mit folgender verbesserter Reinheit erhalten:

Chemische Verunreinigungen {in ppm):

Fe: 1,0 Li:kl. 1,0
Al: 2,7 B: 0,13
Ti: 08 Cu: Kkl 0,05
Ca: 3,0 Mn: 0,05
Mg:0,8 Pb:kl. 01
Na: 3,0 Cr: 0,05
K: 1,0

Belsplel 3

GemiR Verfahrensweise nach Beispiel 1, jedoch wird die vorgereinigte Kieselsaure nichtzu einer Natriumsilicatldsung, sondern
2u einer Kaliumsilicatlésung verarbeitet, indem unter Riihren 30kg der filterfeuchten vorgereinigten Kieselsdure mit einem
Wassergehalt von 59% portionsweise zu 18,6 einer 30%igen Kalilauge gegeben werden.

Die Ansatzfiihrung erfolgt wie im Beispiel 1.

Man erhalt 421 Kaliumsilikatidsung mit folgenden Parametern:

Si0,-Konzantration: 21,2%
Molverhiltnis Si0;:K,0: 2,74
Dichte: 1,292 g/em’

Nazh entsprechender Alterung und Reinigung werden 401 dieser Kaliumsilicatldsung mit einer Schwefelsdure-Eis-Suspension
aus 80kg Eis und 6,93 konzentrierter Schwefelsdure umgesetzt.

Reaktionsfiikrung und Weiterbehandlung der entstandenen Reaktionsfliissigkeit erfolgt wie im Beispiel 1.

Es werden 25kg einer Kieselsdure mit folgenden Eigenschaften erhalten:

Wassergehalt (105°C): 60%
Gliihverlust{1000°C): 16%
KorngréBe: groBer als 0,25 mm: 10%
kiginerals 0,04 mm: 8%
Chemische Verunreinigungen (inppm):  Fe: 1,2
Al: 4,0
Ti: 31 .
Ca: 2,8
Mg:0,9
Na: 2,0
K: 2,0
Li: k..1,0
B: 0,13
Cu: 0,05
Mn:0,07
Pb: 0,10
Cr: 0,06
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GemiB Verfahrenswelse nach Beispie! 1, jedoch werden 25kg der erhaltenen filterfeuchten Kieselséure wiederum in 12} einer
24%igen Natronlauge aufgeldst. Die erhaltene Nawriumsilikatlésung wird 2 Wochen ruhig gelagart und anschlieBend vom
Sediment getrennt.

Die Weiterverarbeitung der Lésung erfolgt wie im Beispiel 1, wobei die Endwésche ausschlieBlich mit Wasser von Bidest-Qualitéit
erfolgt.

Als Ergebnis erhiilt man 23kg einer filterfeuchten Kieselsaure mit den im Beispiel 1 beschriebenen physikalischen Eigenschaften,
jedoch mit einer verbesserten chemischen Reinheit.

Chemische Verunreinigungen (inppm):  Fe: 0,5
Al: 3,0
Ti: 2,0
Ca: 1,5
Mg:0,5
Na: 2,0
K: =05
Li: =1,0
B: 0,1
Cu: <0,04
Mn:<0,04
Pb: <0,05
Cr: 0,03
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