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-~ - ———— Spos6b wytwarzania aktywnej krzemionki,
krzemianu glinowo-sodowego i krzemianu wapniowego,
« nie zbrylajacych sie podczas operacji technologicznych
stosowanych jako napetniacze do gum i tworzyw, -
oraz jako $rodki zapobiegajace zbrylaniu -

Przedmiotem wynalazkia jest sposéb wytwarzania aktywnej krzemionki, krzemianu glinowo-sodowego
i krzemianu wapniowego o wysokiej dyspersji i nie zbrylajacych si¢ podczas operacji technologicznych i tran-
sportu.

Stosowane s3 one jako napetniacze do gum iinnych tworzyw, oraz jako $rodki zapobiegajace zbrylaniu,
zwlaszcza do nawozdéw fosforowych. '

Znany sposéb wytwarzania aktywnej krzemionki polega na wytracaniu jej z wodnych roztworéw krzemia-
néw alkalicznych roztworami kwaséw mineralnycli, w obecnosci 1—4% soli, takich jak chlorek amonu, siarczan
amonu lub siarczany sodu, magnezu, chlorek wapnia. W celu otrzymania krzemianu glinowo-sodowego do me-
dium stracajacego dodaje si¢ 8—25% siarczanu glinu, a dla otrzymania krzemianu wapniowego dodaje si¢ 8—25%
chlorku wapnia. Wytragcony osad oddziela si¢ przez filtracj¢, repulpuje, ponownie filtruje i suszy.

Otrzymane produkty podczas suszenia i transportu zbrylaja si¢, co powoduje koniecznos¢ wprowadzenia
dodatkowej operacji — mielenia. '

Celem wynalazku jest usunigcie tej wady, a zagadnieniem technicznym, kt6re nalezy rozwiaza¢ — opraco-
wanie sposobu wytwarzania napetniaczy w stanie sypkim, nie wymagajacych mielenia. Sposéb wedtug wynalazku
polega na wprowadzieniu do krzemionki Tub wspomnianych krzemianéw niewielkich ilosci niejonowych srodkéw
powierzchniowo-czynnych; takich jak polioksyetylowane lub alkilowane alkohole oleilowe lub olbrotowe, lub
alkilofenole, lub ich mieszaniny, wzgl¢dnie kationowych srodkéw powierzchniowo-czynnych, zwtaszcza soli
alkilowanych zasad amoniowych, takich jak bromek laurylopirydyniowy, monostearynian tréjetano-loaminy,
chlorek dwuetyloamino-etylo-amidu kwasu olejowego. Substancje te dodaje si¢ bezposrednio do odzielonego
przez filtracje i przemytego osadu wytraconej krzemionki wzglednie krzemianu, mieszajac catos¢ w mieszalniku,
lub rozpuszcza je w wodzie stosowanej do repulpaciji i/lub przemywania tych osadéw, badz tez wprowadza je do
roztworu stracajacego lub do roztworu krzemianu alkalicznego.

llos¢é dodawanych $rodkéw powierzchniowo-czynnych wynosi 0,0001—1%, w przeliczeniu na produkt.
Otrzymane po wysuszeniu w temperaturze nie przekraczajacej 105°C produkty: krzemionka, krzemian glinowo-
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sodowy lub wapniowy s3 §ypkie oraz wolne od nierozpadajacych si¢ brylek i spiekéw. Mielenie ich jest niepo-

trzebne, gdyz charakteryzu_]q si¢ duza dyspersn Nie ulegaja one zupelnie zbrylaniu podczas transportu i magazy-

nowania.
Stwierdzono réwniez, ze dodatek wymienionych $rodkéw powierzchniowo-czynnych jest korzystny w
przypadku suszenia krzemionki lub krzemiandw w urzadzeniach rozpytowych, gdyz utatwia fluidyzacje. Ponad-

~ to nieoczekiwanie okazato si¢, Ze krzeminka i krzemiany otrzymane sposobem wedlug wynalazku, wykazuja

wtlasnosci antyzbrylajace, zwtaszcza wprowadzone do nawozdéw fosforowych. Zmieszanie nawozu z 0,6—2%
jednej z tych substancji zabezpiecza go catkowicie przed zbryleniem.

Przyktad I Do reaktora o pojemnosci 200 litréw zaopatrzonego w mieszadto propelerowe o 1600
obrotéw na minute wprowadza si¢ 20 litréw wody i 2 g niejonowego $rodka powierzchniowo-czynnego polioksy-
etylowanego alkitofenolu, ogrzewa do temperatury 70°C i przy ciagtym mieszaniu dozuje 50 kg roztworu szkla

" wodnego sodowego o module 3 i zawartosci 6% SiO, i2,5% Na, SO, z innego dozownika dozuje sie réwralegle

b

okoto 30 kg kwasu sihirkowego o zawartosci 3,8% H,SO4. Czas dozowania reagentéw trwa okoto 50 minut. W
czasie dozowania utrzymuje si¢ 8—9 pH zawiesiny, a w koficowe;j fazie stracania obniza pH do 3. Otrzymana
zawiesine filtruje si¢ na urzadzeniu filtracyjnym (prasie filtracyjnej komorowej). Zdjeta zas z prasy filtracyjnej
paste repulpuje si¢ w reaktorze z mieszadtem propelerowym, dodajac 20 litréw wody o twardosci 2°n. Po
uruchomieniu mieszadta miesza si¢ 20 minut, a nastepnie ponownie filtruje na prasie filtracyjnej, skad po zdjeciu
kieruje do suszarki tunelowej. Otrzymana krzemionka jest sypka, posiada masg¢ nasypowa 100—130 g/dcm®,
mase utrzgsiong 180—240 g/dcm?, przesiew na sicie 125 = 0%, na sicie Nr 63 mniej niz 0,3%.

Przyktad II Do reaktora jak w przyktadzie I, ale z przelewem dozuje si¢ w sposdb ciaglty réwnolegle
szkto wodne sodowe o module 3 i ggstosci 1,4 g/cm® z zawartoscia 0,1 g/l polioksyetylowanego alkilofenolu z

‘roztworem Ssiarczanu glinowego o zawartosci 0,3% Al,03. Szybko$é dozowania szkta wodnego sodowego

2,5 l/minute, szybkos¢ dozowania roztworu siarczanu glinowego 25 I/minute. W reaktorze utrzymuje si¢ tempe-
raturg 80°C, oraz pH 9,5—10,5. Otrzymana zawiesing filtruje si¢ na urzadzeniu filtracyjnym lub prasie filtracyj-
nej komorowej. Zdjeta z prasy filtracyjnej paste repulpuje si¢ w reaktorze z mieszadtem propelerowym dodajac
30 litréw wody o twardosci 2°n. i dalej postepuje jak w przyktadzie pierwszym. Otrzymany produkt charaktery-
zuje si¢ masa materiatu utrzesionego 280—300 g/dcm>.

Przyktad IIl. Do reaktora jak w przyktadzie I wprowadza sig¢ 135 litréw rozciericzonego szkta wodne-
go sodowego o zawartosci 7% SiO, ogrzanego do 70°C, nastgpnie wprowadza 2 g polioksyetylowanego alkilo-

~ fenolu, miesza przez okoto 5 minut i dozuje réwnoczesnie, w ciagu 50 minut 58 litréw 5%-ego CaCl, oraz okoto

33 kg 15%-ego roztworu kwasu siarkowego, utrzymujac pH mieszaniny reakcyjnej w granicach 9,5—10. Otrzyma-
n3 zawiesing poddaje sie filtracji, uzyskujac osad, ktéry repulpuje si¢ w reaktorze z mieszadtem propelerowym
dodajac 30 litréw wody. Dalej postepuje si¢ jak w przyktadzie I.

Przyktad IV, V, VL. Proces prowadzi si¢ jak w przyktadach I, II, IIl z ta réznica, Ze alkilofenol
wprowadza si¢ nie do Srodowiska reakcji, lecz do wody stosowanej do repulpacji.

Przyktad VII VIII, IX. Proces prowadzi si¢ jak w przyktadach I, II, IIl, z ta réznica, Ze alkllofenol
wprowadza sig¢ nie do Srodowiska reakcji, lecz do nddzielonego przez filtracje i przemytego osadu krzemionki lub
krzemianu, przeniesionego do mieszalnika z mieszadtem propelerowym.

Stosujac zamiast alkilofenolu polioksyetylowane lub alkilowane alkohole oleilowe. lub olbrotowe, lub r6zne
mieszaniny tych substancji, lub tez kationowe Srodki powierzchniowo-czynne, zwtaszcza sole alkilowanych zasad
amoniowych, takie jak bromek laurylopirydyniowy, lub monostearynian tréjetanoloaminy, lub chlorek dwu-
etyloamino-etylo-amidu kwasu olejowego, proces prowadzi si¢ w sposéb podany w przyktadach I-IX. Produkty
otrzymane sposobami opisanymi w przyktadach I-IX, niezaleznie od rodzaju zastosowanego srodka powierz-
chniowo-czynnego, posiadaja nastgpujace wlasnosci:

1. Krzemionka aktywna:

masa materiatu nasypanego — 100—120 g/dm?®
masa materialu utrzesionego — 240-260 g/dm®
pozostato$é na sicie o boku oczka 0,125 mm — 0,0%
pozostalos¢ na sicie o boku oczka 0,063 mm — 0,2—-0,3%

2. Krzemian glinowo sodowy:

masa materiatu nasypanego — 160—170 g/dm?
- masa materiatu utrzesionego — 240-260 g/dm?

pozostatosc¢ na sicie o boku oczka 0,125 mm — 0,0%

pozostatosé na sicie o boku oczka 0,063 mm — 0,2-0,3%

3. Krzemian wapniqwy:

masa materiatu nasypanego — 200215 g/dm®
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masa materiatu utrzesionego —300-315 g/dm®
pozostatosé na sicie o boku oczka 0,125 mm — 0,0%
pozostatosé na sicie o boku oczka 0,063 mm — 0,2-0,5%

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzania aktywnej krzemionki, lub krzemianu glénowo-sodowego lub krzemianu wapnio-
wego, odpornych na zbrylanie, polegajacy na wytracaniu ich z roztworu krzemianu alkalicznego za pomoca
roztworu kwasu mineralnego zwtaszcza siarkowego i ewentualnie w obecnosci odpowiednich soli wspdistracaja-
cych, takich jak siarczan glinu lub chlorek wapnia, oddzielaniu osadu przez filtracjg, przemywaniu go i suszeniu,
znamienny tym, Ze przemyty, mokry osad miesza si¢ z 0,0001—1% niejonowych $rodkéw powierzchniowo-czyn-
nych, zwtaszcza takich jak polioksyetylowane lub alkilowane alkohole oleilowe, lub olbrotowe lub alkilofenole,
lub mieszaniny tych zwiazkéw, lub kationowych srodkéw powierzchniowo-czynnych, zwtaszcza soli alkilowa-
nych zasad amoniowych korzystnie takich jak bromek laurylopirydyniowy, monostearynian tréjetanoloaminy,
chilorek dwuetylo-amino-etylo-amidu kwasu olejowego, po czym suszy je w znany sposéb, w temperaturze nie
przekraczajacej 105°C.

2. Odmiana sposobu wedtug zastrz. 1, znamienna tym, Ze wspomniane Srodki powierzchniowo-czynne
wprowadza si¢ do wody lub roztworu stosowanego do repulpacji if/lub przemywania wytraconego i oddzielonego
osadu wspomnianej krzemionki lub krzemianu.

3. Odmiana sposobu wedtug zastrz. 1, znamienna tym, ze wspomniane Srodki powierzghniowo-czynne
wprowadza si¢_do wspomnianych roztworéw stracajacych lub do wspomnianego roztworu krzemianu alka-
licznego.
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