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Sposob filtracji osadu uwodnionego tlenku cyrkonu
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Przedmiotem wynalazku jest sposéb filtraeji
osadu uwodnionego tlenku cyrkonu.

W technologili otrzymywania tienku cyrkonu
Zr(IV), bardzo wazinym, a jednoczesnie nastrecza-
jacym wiele trudnosci etapem jest filtracja kolo-
idalnego osadu tlenku cyrkonu Zr(IV). Osad uwod-
nionego tlenku cyrkonu ostatnio uzyskuje sig
w wyniku stragcenia go z roztworu wodnego siar-
czenu cyrkonu za pomoca wodorotlenku sodu. Pro-
ces filtracji tak otrzymanej zawiesiny przebiega
powoli a w miare odmywania osadu za pomoca
wody, szybko$¢ filtracji maleje. Ponadto wilgot-
no$¢ wytworzonego placka filtracyjnego jest bar-
dzo wysoka, zawarto§é¢ suchej masy tlenku cyr-
konu waha sie w granicach od 6 do 9%.

Jedng z metod przySpieszania filtracji jest do-
danie koagulantéw na przyklad poliakryloamidow.
Zastosowanie koagulantéw w procesie filtracji
jest niekorzystne. Odmycie sodu ze skoagulowane-
go osadu jest niezwykle trudne. W technologii
otrzymywania tlenku cyrkonu stawiane sa bar-
dzo wysokie wymagania, co do obecnosci sodu,
ktérego stezenie nie powinno przekraczaé 10%
wagowo w stosunku do suchego tlenku cyrkonu.
Dlatego stosuje sie zwykle = repulpacje placka
i ponowng jego filtracje.

Wedlug wynalazku sposéb filtracji osadu uwod-
nionego tlenku cyrkonu, otrzymanego w wyniku
stracenia go z roztworu siarczanu cyrkonu za po-
mocg wodorotlenku sodu, z wykorzystaniem repul-
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pacji placka przed kolejna filtracjq, charaktery-
zuje sie tym, ze stosuje sie¢ kationowg substancje
powierzchniowo-czynng, korzystnie w postaci
bromku cetylotrimetyloamoniowego albo chlorku
benzylodimetyloheksadecyloamoniowego, ktérg do-
daje sie do roztworu siarczanu cyrkonu, w takiej
ilosci, aby jej stezenie wynosilo od 10— do 10—%
mola/dm® mieszaniny reakcyjnej oraz tepulpacje
placka filtracyjnego prowadzi sie w roztworze
wodnym kationowej substancji powierzchniowo-
-czynnej o stezeniu od 10— do 10—% mola/dm?
przy stosunku objeto$ciowym placka filtracyjne-
go do roztworu wodnego kationowej substancji
powierzchniowo-czynnej 1:1, przy czym kationows
substancje  powierzchniowo-czynng stosuje sig
przy pH $rodowiska powyzej 6,7, korzystnie od T
do 76.

Wyniki przebiegu procesu filtracji §wiezo stra-
conego osadu ,0” i po kolejnych odmyciach ,I—
—IV” zamieszczono w tablicy. Dla poréwnania
w kolumnach 2 i 3 podano wyniki filtracji swiezo
straconego osadu i odmytych osadéw w wodzie
destylowanej. W kolumnie 4 i 5 podano wyniki
filtracji z dodatkiem chlorku benzylodimetylo-
-heksadecyloamoniowego (BDHA-Cl). W kolumnie
6 i 7 podano wyniki filtracji z dodatkiem brom-
ku cetylotrimetyloamoniowego (CTMA-Br). Na
podstawie przedstawionych wynikéw badah widaé,
ze na przyklad 100 cm? filtratu otrzymuje sie po
48 sekundach od rozpoczecia filtracji w obecnosci
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substancji powierzchniowo-czynnej BDHA-Cl, za$
po 124 sekundach dla filtracji bez dodatku tej
substancji. Dla filtrazji osadu odmytego stosunek
czasu potrzebnego dla uzyskania 100 cm? filtratu
bez BDHA-Cl do czasu potrzebnego na uzyskanie
100 cm? filtratu w obecnosci BDHA-Cl wynosi:
po I odmyciu 3,61, po II odmyciu 2,47, po III od-
myciu 2,86, po IV odmyciu 2,98. Przy stosowaniu
dodatku CTMA-Br na :przyktad 100 cm? filtra-
tu otrzymuje sie po 87:sekundach od rozpoczeg tia
procesu filtracji, za§ po 124 sekundach dla fil-
tracji bez . CTMA- Br. Dla tiltracji osadu odmv-
tego stosunek czasu potrzebnego dla uzyskania
100" ¢ms3 flltratu bez CTMA-Br do czasu polrzeb-
nego na uzyskanie 100 ¢m3 w obecnoszi CTMA-Br
wynosi:
po III odmyciu 1,05, po IV odmyciu 1,34.

Zaletg wynalazku jést znaczne przvs'p*'eszenie
procesu filtracji w jego kazdym etapie.-

po I odmyciu 11,15, po II odmyciu 1,43,
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ces repulpacji i kolejnych filtracji powtarza sie
4-krotnie. Ilo§¢ suchej masy tlenku cyrkonu (ZrOs)
w placku filtracyjnym z zastosowaniem BDHA-Cl
wynosi 16,6 wagowych bez BDHA-Cl wynosi
10,2% wagowych. Stezenie sodu w wysuszonym
tlenku cyrkonu po odmyciu (IV) jest podob-
ne i z zastosowaniem BDHA-Cl wynosi 145 mg
Na/l0 g ZrOs;, a bez BDHA-Cl 141 mg Na/l10 g
ZI‘Oz.

Przyktad II. 800 cm? roztworu o tempera-
turze 338 K, powstalego przez rozzpu_szczen_i'e 71 g
siarczanu cyrkonu w wodzie destylowanej miesza
sie¢ 2,912 mg bromku cetylotrimetyloamoniowego
(CTMA-Br), po czym powoli dodaje sie wodny roz-
twor 20 molowego wodorotlenku ‘sodowéego az do

‘ uzyskania pH 7,2. Tak oirzymana zawiesing uwod-

nionego tlenku cyrkonu;po uptywie 15 minut od

_rozpoczecia stracenia poddaje sig f11traCJ1 w tem-
+:pératurze

338 K w warunkach.: podci$nienia

Przedmiot wynalazku jest b‘ueJ ok1eblon\ AP = 0,03 MPa. Objetos¢ powstalego placka wy-
w'przyktadach wykonania. ' - ‘nosi okoto 100 cms®. Powstaty placek w celu od-
Przyktad I. 800 cm3 roztworu o temperatu- mycia podaje sie repulpacji w 100 cm® roztworu
r{ze 338 K, powstalego przez rozpuszczenie 71 g wodnego 10-5 mola CTMA-Br. Utworzona Zzawiesi-
siarczanu cyrkonu w wodzie flestylowanej miesza ne filtruje sie w wyzej ‘wymienionych warun-
sk z _306 mg chlorku benzylodimetylo-heksadeeylo- 2 kach. Proces repulpa:cn i kole]nych filtracji pow-
a_momowego BD,HA'CI’ po czym powoli dodaje tarza sie czterokrotnie. Ilo§¢é suchej masy tlenku
si¢ wodny roztwér 10 molowego wodorotlenku so- cyrkonu, w placku filtracyjnym z zastosowaniem
dowego™ "do uzyskarila' pH'= 72" Tak otrzymana CTMA-Br wynosi 152% wagowych bez uzycia
za_wiesine_ uwodnionego tlenku cyrkonu po _upb- CTMA-Br 10,2% 'Wagov’vych. Stezenie sodu W rozpu-
;me 15 minut od rozpoczecia strgcania poddaje sie szczonym tlenku cyrkonu (po IV odmyciu) jest
iltracji w temperaturze 338 K w Warunkach pod- . . .. podobne i, wynosi 138 mg Na/10 g ZrO, z zasto-
ciénienia AP = 0,028 MPa. Objetosé powstalego sowaniem CTMA-Br a bez CTMA-Br, to jest
placka wynosi okolo 150 cm3. Powstaly placek w wodzie 141 mg Na/10 ZrO,. ’
w celu o&lmycxa poddaje si¢ repulpacji w 150 cm? ‘ 2 »
roztwortf ‘wodnego - 10—% ‘mola BDHA-CL. Utwo- = Wyniki badan filtracji -osadow uwodnionego
rzona zawiesine poddaje sie ponowneJ filtracji. Pro- tlenku cyrkonu o stgzeniu C,0,= 30,82 g/dm*
Tablica
o Woda 382,5 mg BDHA-Cl/dm?3 3,64 mg CTMA-Br/dms3
- Numer
_osadu T, S .V, cm? T, S V, cm? T, s V, cm?
1 2 3 4 5 6 7
16 20 7 20 12 20
' 35 40 23 61 25 - 40
osad ,,0” 60 60 34 80 41 60
90 80 48 100 62 80
124 100 59 112 87 100
164 120 118 120
18 20 7 20 32 20
46 ' 40 15 40 58 40
} 85 60 25 60 90 60
osad 1 135 80 37 80 126 80
' 195 100 54 100 169 100
269 120 72 120 216 120
356 140 : 268 140
38 40 8 20 25 20
75 60 U 40 49 40
‘osad II 122 80 31 60 83 60
B 180 100 46 80 124 80
254 120 73 100 178 100
347 140 92 120 268 120
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cd. tablicy
1 2 3 | 4 5 6 7

18 20 10 20 34 20

49 40 22 40 72 40

osad 111 94 60 38 60 116 60

156 80 60 80 168 80

237 100 83 100 225 100

337 120 111 120 283 120

24 20 12 20 35 . 20

76 40 27 40 80 40

osad IV 138 60 49 60 124 60

217 80 74 80 180 80

322 100 108 100 240 100

534 130 148 120 306 120
Zastrzezenie patentowe tworu siarczanu cyrkonu, w takiej iloSci aby jej
2 stezenie wynosilo od 10—5 do 10—% mola/dm3? mie-
Spos6b filtracji osadu uwodnionego tlenku cyr- szaniny reakcyjnej oraz repulpacje placka filtra-
konu, otrzymanego w wyniku strgcenia go z roz- cyjnego prowadzi sie w roztworze wodnym katio-
tworu siarczanu cyrkonu za pomocg wodorotlenku nowej substancji powierzchniowo-czynnej, o ste-
sodu, z wykorzystaniem repulpacji placka filtra- zeniu od 10—% do 10— mola/dm3, przy stosunku
2% objetoSciowym placka filtracyjnego do roztworu

cyjnego przed kolejng filtracjag, znamienny tym,
ze stosuje sie kationowg substancje powierzchnio-
wo-czynng, korzystnie w postaci bromku cetylotri-
metyloamoniowego albo chlorku benzylodimetylo-
-heksadecyloamoniowego, ktorg dodaje sie do roz-

wodnego kationowej substancji powierzchniowo-
-czynnej 1:1, przy czym kationowa substancje po-
wierzchniowo-czynng stosuje sie przy pH Srodo-
wiska powyzej 6,7, korzystnie od 7 do 7,6.
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