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Sposdb otrzymywania krystalicznych uwodnionych krzemianéw potasowcow.

Patent dodatkowy do patentu Nr 19709.

Zgloszono I marca 1933 r.
Udzielono 20 lutego 1934 r.
Pierwszenstwo: 18 lipca 1931 r. (Stany Zjednoczone Ameryki).
Najdluzszy czas trwania patentu do 20 lutego 1949 r.

Niniejszy wynalazek dotyczy nowych
gatunkéw  krystalicznych  uwodnionych
krzemianéw potasowcéw, jako produktu
handlowego, jak réwniez sposobu ich przy-
gotowania. W pierwszym rzedzie zajmuje
sie on uwodnionemi krzemianami sodu, np.
metakrzemianem sodu. Zasada wynalazku
jest jednak ogélnie przydatna do otrzyma-
nia innych uwodnionych krzemianéw pota-
sowcéw, np. dwukrzemianu sodowego, pol-
torakrzemianu sodowego, dwukrzemianu
potasowego, metakrzemianu litu i t. d. Po-
niewaz jednak powyzszy wynalazek sluzy

zwlaszcza do otrzymania krystalicznych,
uwodnionych metakrzemianéw sodu, dlate-
go dalej tylko ta specjalna grupa zwigzkow
bedzie opisana dokladnie;j.

Wedtug patentu Nr 19709 okreslenie
krzemian sodowy’ stosuje sie do stalego
szklistego produktu o roéznej zawartosci
tlenku sodowego i krzemionki lub tez wod-
nych roztworéw tych produktéw. Te pro-
dukty zawieraja zwykle nie mniej jak 1 do
1% czesci krzemionki na 1 czesé tlenku so-
dowego. Ich roztwory sa syropowatemi
lepkiemi plynami, ktére w zwyklych wa-

*)  Wiascicielka patentu oswiadczyla, ie wynalascq jest Chester Leon Baker (Berkeley, California, Stany

Zjednoczone Ameryki).
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runkach posiadaja malo sktonnosci do kry-
stalizacji. -

Chociaz kilka krystalicznych krzemia- -

néw sodowych bylo znanych, . mie mialy one
dotad w przemysle naleinegé znaczenia,
zwlaszcza z powodu trudnosci otrzymywa-
nia ich w postaci fizycznie uzytecznej oraz
trudnosci przy ich badaniu.

W patencie opisano spos6b otrzymywa-
nia uwodnionych krzemianéw potasowcow,
nadajacych si¢ réwniez do celéw handlo-

wych, wedlug ktérego roztwory krzemla-

néw potasowcéow o dokladnie okreslonym
sktadzie poddaje si¢ krystalizacji i skrzep-
nieciu na stala masd, ktéra potem naleiy
zemleé, azeby przeprowadzié w postaé na-
dajaca sie do uzytku handlowego.

Przed wynalezieniem tej metody wodne
krzemiany potasowcéw byly wykrystalizo-
wane z gestych trudno oddzielajacych sie
od krysztaléw tugéw macierzystych, a o-
trzymany produkt, wzglednie mieszanina,
miala sktonnosé¢ spiekania si¢ na stalq nie-
dogodna mase. Dotychczas znane produkty
tego typu cechowala znaczna nietrwalosé,
spowodowana prawdopodobnie nieprawi-
dtowem zestalaniem si¢ niezupelnie oddzie-
lonych tugéw macierzystych, albo przez
zmiang jednej formy uwodnionej w inna,
albo tez przez inne przyczyny. Tak, np.,
Bacon w brytyjskim patencie 24226/1905 i
Verrier w brytyjskim patencie 1921/1908
opisal otrzymanie statych, zdatnych do
mielenia, wodnych metakrzemianéw sodo-
wych. Te produkty byly jednak nietrwale
z powodu niejednolitosci mieszanin kry-
sztaléw i znajdujacego sie jeszcze w nich
tugu macierzystego, wzglednie tylko z po-
wodu niejednolitosci mieszanin krysztaléw,
i znalazly bardzo male zastosowanie w
przemysle.

Sposéb otrzymywania wodnych krze-
mianéw potasowcéow wedtug wynalazku po-
zwala je wydzielaé z tugu macierzystego z
nieznaczna pozostaloscig lugu macierzyste-
go przylgnigtego do krysztalow. Warstew-

ke tugu mozna doprowadzi¢ do krystaliza-
cji i w rezultacie otrzymywaé produkty wy-
sokiej czystosci, suche, bez pyltu, niekleja-
ce sie, niegpiekajace sie, jednakowej wiel-

kosci. Naturalnie, jezeli pozadane sa deli-

katniejsze ziarénka, mozna otrzymany pro-
dukt dodatkowo zemle¢, albo odsiaé, albo
otrzymywaé grubsze ziarenka i te dodatko-
wo zemleg.

“Nizej podane opisy, tyczace si¢ otrzy-
mania wodnych metakrzemianéw sodu, stu-
7q do dalszege oswietlenia istbty omawia-
nego wynalazku.

Jezeli pozwoli¢ ‘wykrystalizowaé sie z
roztworéw wodnemu metakrzemianowi so-
du przy zwyklej temperaturze, wtedy po-
zostajgcy tug macierzysty jest bardzo lep-
ki i gesty, tak ze oddzielone od niego kry-
sztaly sa jeszcze wilgotne i kleiste, z tego
powodu nienadajace si¢ do uzytku jako ar-
tykul handlowy. Wedlug wynalazku tugi
macierzyste, ktére przy zwyklej tempera-
turze sa bardzo lepkie i geste, przy wyz-
szych temperaturach staja sie zupelnie
rzadkie, tak ze gdy pozwoli¢ wykrystalizo-
wa¢ si¢ jakiemu$ szczegélnemu wodnemu
krzemianowi przy temperaturach lezacych
blisko jego punktu topnienia, mozna kry-
sztaly oddzielié mechanicznie tak, ze tylko
niewielka zawarto$é tugu macierzystego po-
zostanie na nich.

Dalej zostalo stwierdzone, ze w pod-
wyzszonych temperaturach rozpuszczalnosé
metakrzemianu sodowego jest tak duza,
ze pozostajacy na krysztatach tug macie-
rzysty zawiera zupelnie nieznaczny nad-
miar wody. Gdy krysztaly zostana od tugu
oddzielone i ostudzone do zwyklej tempe-
ratury, nieznaczna ilo§é pozostatego tugu
catkowicie krystalizuje na powierzchni kry-
sztaléw. Jezeli podczas ochtadzania cala
masa jest utrzymywana w ruchu, wtedy jest
niepotrzebne zadne dodatkowe mielenie.
Otrzymany produkt jest suchy i sypki i nie
posiada sklonnoséci do spiekania si¢ i two-
rzenia bryl tak dlugo, dopdki temperatura



jest utrzymywana ponizej punktu topnienia
czystego uwodnionego krzemianu.

Jezeli mase zachowywaé¢ w temperatu-
rach zblizonych do tych, przy ktorych kry-
sztaly sa oddzielane od lugu macierzyste-
go, wtedy zaleca si¢ przylgniety do nich
nadmiar wilgoci zupetnie usunaé. Ten nad-
miar wilgoci w postaci lepkiego nasyconego
roztworu: ma sklonnosé do pobierania wil-
goci powietrza, ktéra ze swej strony rozpu-
szcza odpowiednig ilos¢ masy krystalicznej
i tworzy przy wyzszych temperaturach
kleista mase. Unikniecie tego zjawiska do-
tychczas bylo niemozliwe. Teraz znalezio-
no, ze mozna ten nadmiar wilgoci usunaé,
jezeli przy temperaturze zblizonej do punk-
tu topienia odpowiedniego wodzianu prze-
puszczaé przez krysztaly gorace powietrze
o tej temperaturze. To samo dziatanie moz-
na osiagnaé, jezeli cala masg poddaé dzia-
taniu prozni, zwlaszcza przy utrzymywaniu
wewnatrz wyzej podanej temperatury. W
obydwéch przypadkach, t. j., czy masa tugu
macierzystego na powierzchni. krysztalow
bedzie jedynie tylko ostudzona, czy tez dla
osiggniecia krystalizacji warstewki lugu
macterzystego na powierzchni krysztatow
masa bedzie suszona, zaleca si¢ podczas o-
chladzania lub suszenia utrzymywaé ja w
ruchu, tak azeby krysztaly nie przylegaly
do siebie.

Jezeli dopusci sig, ze krysztaly przy-
Igna do siebie, wtedy, azeby otrzymaé pro-
dukt handlowy, nalezy otrzymana mase
rozdrobnié¢ lub zemleé.

Biorac pod uwage wyzej przytoczone
wywody, mozna gléwne cechy wynalazku
stresci¢ w nastepujacych punktach: 1. o-
trzymanie nowego produktu handlowego w
postaci dokladnie okreslonego uwodnione-
go krzemianu potasowca, np. metakrzemia-
nu sodowego, w postaci pojedyriczych cza-
steczek lub skupien czasteczek oraz w po-
staci istotnie krystalicznej; 2. otrzymanie te-
goz produktu, jako nowego produktu han-
dlowego, w postaci czasteczek prawie jed-

nakowej wielkosci; 3. otrzymanie takiego
produktu w stanie stalym, sypkim, nie da-
jacym pylu; 4. otrzymanie takiego produk-
tu, ktory praktycznie wolny jest od zanie-
czyszczen; 5. otrzymanie takiego produktu
w postaci suchych, trwalych, nie spiekaja-
cych sig krysztatéw lub skupiesi krysztalow.

Wynalazek obejmuje dalej: 1. sposab. o-
trzymania krystalicznych  uwodnionych
krzemianéw potasowcéw, np. metakrze-
mianu. sodowego, zapomocg ktérego udaje
si¢ otrzymaé produkt z wyzej podanemi ko-
rzystnemi wlasnosciami; 2. sposéb, zapo-
moca ktérego mozna otrzymaé krystaliczne
uwodnione krzemiany potasowcoéw, np. me-
takrzemian sodowy, wolne od przylgnigtego
lugu macierzystego; 3. sposéb wyzej poda-
nego rodzaju, zapomaocy ktérego mozna
przeprowadzi¢ przylgnigty do krysztatow
lug macierzysty w posta¢ krystaliczna; 4.
sposéb otrzymania krystalicznych uwodnio-
nych krzemianéw potasowcéw, np. meta-
krzemianu sodowego, o duzej czystosci i
prawidlowej wielkosci ziarenek, ktory prak-
tycznie wolny jest od pylu i niepozadanych
grubszych czastek. (Pyt uwodnionych krze-
mianéw metali alkalicznych drazni narza-
dy oddechowe).

W zwiazku z wyzej podanemi punktami
wynalazek obejmuje otrzymywanie statych
krysztaléow odpowiednich krzemianéw w
przeciwieristwie do stalych mas krystalicz-
nych, ktore, jak to zostato opisane w wyzej
wzmiankowanych patentach, musialy byé
dodatkowo zmielone na pozadana wielkosé.
Innemi slowy, powyzszy wynalazek prowa-
dzi do otrzymania istotnych krysztalow,
ktore sa suche i z tego powodu nie zlepiaja
sie. )

Cel powyzszego wynalazku polega na
otrzymaniu takich krysztalow w przeci-
wieristwie do statych mas krystalicznych, -
ktére, jak podano w wyzej wzmiankowa-
nych wczeéniejszych patentach, nalezalo
najpierw rozdrobnié. ‘

W ten sposéb jest moznosé otrzymywaé



krysztaly stosunkowo jednakowej wielko-
$ci. Na tem polega wazna praktycznie ko-
rzys$é przy uzytkowaniu takich materjalow.

I przyktad — otrzymanie pigciowodne-
go metakrzemianu sodowego.

Przygotowuje si¢ wodny roztwor krze-
‘mianu o skladzie okolo 1 Na,0:0,995 SiO,:
:59 H,0. Ten roztwor jest troche bar-
dziej alkaliczny, anizeli metakrzemian so-
du i zawiera wigcej wody, anizeli pig-
ciowodzian. Taki roztwér posiada przy
temperaturze wrzenia gestoéé okolto 59°Bé
(ciezar wi. 1,692). Roztw6r moze byé otrzy-
many w dowolny sposéb, zaleca si¢ jednak
dodawaé do handlowego roztworu krze-
mianu sodowego roztworu lugu sodowego,
do zakoriczenia przemiany ogrzewa¢ i roz-
twor doprowadzié do pozadanej koncentra-
cji.

Do przeprowadzenia tej metody nadaje
sie specjalnie urzadzenie skladajace si¢ z
zamknietego krystalizatora, zaopatrzonego
w wolno obracajace si¢ mieszadlo i po-
dwéjny plaszcz, przez ktéry moze przeply-
waé woda albo inne cialo dla utrzymania
wewnatrz krystalizatora dokladnej tempe-
ratury.

Krystalizacje pieciowodnego metakrze-
mianu sodowego mozna osiaggnaé w ten spo-
s6b, ze plyn doprowadza si¢ do temperatu-
ry 65°C i zaszczepia si¢ go odpowiednim
drobnokrystalicznym pigciowodnym meta-
krzemianem sodu, uzywajac okoto 5 kg me-
takrzemianu na 2000 kg roztworu.

Zaszczepiony roztwér miesza sie bez
przerwy tak, azeby temperatura w calej
masie utrzymywala si¢ rownomiernie na
okreslonej wysokosci, co zapobiega osadza-
niu si¢ krysztatow. '

Gdy te warunki wewnatrz zostana za-
chowane, wtedy dokladny rodzaj aparatu-
ry nie ma znaczenia. '

Gdy s6l uzyta jako szczepionka jest w
plynie rozdzielona réwnomiernie, zaczyna
si¢ plyn ochladzaé, wprowadzajac przez
podwéjny plaszcz wode o okreslonej tem-

peraturze, tak azeby krysztaly szczepion-
kowe narastaly, nie tworzac jednak jakiej-
kolwiek wigkszej liczby nowych zarodkow
krysztatow, jakby to mialo miejsce, gdyby
temperaturg obnizyé gwaltownie. Powy:z-
szg metoda zmienia si¢ temperaturg¢ mniej
lub wigcej, zaleznie od budowy uzytej apa-
ratury. Nizej przytoczone dane procesu
przeprowadzonego na praktyce moga slu-
2yé jako przyklad. Po szczepieniu przy
65°C trzymano plyn przy tej temperaturze
w ciagu 10 godzin, w dwudziestej godzinie
podwyiszono ja do 66°C i te temperature
utrzymano az do czterdziestej godziny. W
pieédziesiatej godzinie przywrocono znoéw
temperaturg 65°C, przyczem krysztaly na-
rosly do wielkosci nadajacej sie¢ do odwi-
rowania.

Przebieg krystalizacji mozna bada¢ i re-
gulowaé szybkosé krystalizacji przez czeste
badanie narastania krysztalow. W pierw-
szych stadjach mozna badaé prébki pod mi-
kroskopem w spolaryzowanem $wietle. Je-
zeli wytworzylo sie wigcej zarodkéw kry-
sztalow, anizeli praktyka doswiadczalna
nakazuje, wtedy mogna zmniejszyé odbie-
ranie ciepla, lub tez w niektérych wypad-
kach ptyn zlekka podgrzaé. Po uplywie o-
koto 7 godzin krysztaly osiagaja taka wiel-
kos¢, ze jezeli probke gestoptynnej masy
przeniesé na szybe i ogladaé pod swia-
tlo, to krysztaly s juz widoczne gotem o-
kiem. W tym stanie przy rozcieraniu ptynu
miedzy palcami wyczuwa sie ich zawartosé.
W tym stosunku jak krysztaly powickszaija
swoja wielko§é, masa na oko staje sig coraz
gestsza. Przy wyzej podanym przyktadzie
gestnienie bylto dostrzegalne po okoto 24 go-
dzinach od chwili zaszczepienia. Po tym
czasie mozna obserwowaé postep krystali-
zacji, biorac mate prébki i na prébe odwi-
rowujac je. Kiedy narosniecie krysztatow
doszlo do takiego punktu, ze powstaje lep-
ka papka, ktéra zawiera 40 i wiecej wago-
wych procentéw krysztaléw, mozna papke
w znany sposéb odwirowaé, pamietajac o



tem, azeby unikaé kazdej istotnej zmiany
temperatury.

Podczas wirowania temperature nale-
zy utrzymywaé ponizej punktu topnienia
zawartych w tugu macierzystym kryszta-
I6w i w obrebie tej granicy mozliwie najwy-
zej, tak azeby pozostaly lug macierzysty
byt dostatecznie plynny. Do wirowania
mozna uzyé kazdy system znajdujacych
si¢ w handlu wiréwek. Oddzielone na wi-
rowce krysztaly sa jeszcze wilgotne od re-
sztek tugu macierzystego, ktérego przez wi-
rowanie nie mozna calkowicie usunaé. Kry-
sztaly te wyjmuje sie z wirowki i dla unik-
nigcia spiekania ochladza przy powolnem
mieszaniu lub suszy. W tym celu mozna u-
2y¢ dowolnej metody, np. prézniowej,
wzglednie powietrza ogrzanego do tempe-
ratury lezacej ponizej punktu topnienia
krysztatéw. W ten sposéb przylgnigty lug
macierzysty krystalizuje na powierzchni
krysztaléw i laczy si¢ z niemi na jednolita
mase; przez to otrzymuje si¢ produkt kon-
cowy suchy, sypki i niespiekajacy sig. Przy
wyzej podanym sposobie prowadzenia pra-
cy mozna otrzymaé papke zawierajaca w
tugu macierzystym 40 do 50% wagowych
krysztaléow. Oddzielone od tugu krysztalty
po ostudzeniu lub wysuszeniu, znamienne
przez swoja jednakowa wielko$é, sa sypkie
i wolne od pylu.

IT przyklad — otrzymanie dziewie-
ciowodnego metakrzemianu  sodowego
Na,SiO, . 9H,0. Przygotowuje sig¢ roztwér
metakrzemianu sodowego o koncentracji
okolo 42,6° Baumé (cigzar wl. 1,420) przy
100°C, nastepnie ochtadza ten roztwér do
45°C. W tym punkcie dodaje si¢ dla roz-
poczecia krystalizacji pewng ilosé drobno
zmielonych krysztaléow Na,SiO,9H,0 i ca-
ta mieszaning dokladnie miesza. Zwykle
wystarcza 5 kg soli-szczepionki na 2000 kg
roztworu; zaszczepiony roztwér ochladza
si¢ stopniowo, mieszajac bez przerwy. Sto-
pieri ochtadzania moze wynosi¢ na godzine
np. 0,2°C i w ten sposéb ochladza si¢ mase

w ciagu 10 godzin, a nastepnie obnizanie
temperatury zmniejsza si¢ na 0,1°C na go-
dzine, dopéki nie osiggnie si¢ temperature
42°C. Te temperature i stale mieszanie u-
trzymuje si¢ w dalszym ciagu dotad, dopé-
ki krysztaly nie narosna do pozadanej wiel-
kosci. Nastepnie mozna krysztaly oddzielié
przez odwirowanie lub przez inny dowolny
mechaniczny sposéb i przytem albo w ru-
chu ochlodzié, lub tez w ruchu wysuszyg,
przepuszczajac przez nie strumien ogrzane-
go do okolo 45°C powietrza. Otrzyma-
ny produkt sklada si¢ z krysztaléow
Na,SiO, 9H,0 prawie jednolitej wielkosci.
Gléwnie otrzymuje si¢ pojedyrcze kry-
sztaly, ale moga réwniez znajdowaé si¢ nie-
wielkie skupienia krysztatéw. W kazdym
jednak wypadku czasteczki posiadaja bu-
dowe krystaliczna i otrzymany produkt jest
suchy i sypki.

Przy wykonywaniu wynalazku duze
znaczenie posiada powolne obnizanie tem-
peratury lugu macierzystego po jego za-
szczepieniu.

Znaleziono, ze stopieri ochtadzania w
wyzej podanym przykladzie daje bardzo
dobre produkty; naturalnie, ze technike
krystalizacji mozna istotnie zmienié, sto-
sownie do praktyki i do§wiadczenia, tak np.
moga narastaé¢ krysztaly w plynach o réz-
nej kondensaciji albo skladzie i wtedy na-
lezy temperature odpowiednio uregulowaé.

Dokladne ustalenie liczby zarodkéw
krystalizacji posiada istotne znaczenie dla
osiggniecia produktu o zadanych wtlasno-
$ciach. Jezeli znajduje si¢ za duzo zarod-
kéw, moze papka staé si¢ przez krystaliza-
cje nadzwyczajnie gesta albo zgola si¢ ze-
stalié¢, zanim wlasciwe krysztaly marosng
do pozadanej wielkosci. Jezeli jednak znaj-
duje sie za malo zarodkéw, wtedy okres
krystalizacji niepomiernie przedluza sie i
krysztaly posiadaja sklonno§é do zbyt du-
zego wyrastania.

Dla kazdego fachowca jest zrozumiale,
ze modyfikacja procesu jest jedynie spra-



wa doswiadczenia i wprawy. W zwiazku z
tem nalezy dalej zauwazy¢, ze gdy zarodki
krystalizacji - raz si¢ wytworzyly, mozna
spowodowaé ich marastanie, odparowujac
powoli roztwér przy temperaturze lezacej
ponizej punktu topnienia zadanego uwod-
nionego krzemianu. Mozna to uskutecznié
w odpowiednich wyparkach prézniowych.
Ten sposéb roboty daje produkt bardzo po-
dobny do produktu otrzymanego przez po-
wolne chlodzenie. Obydwa te sposoby na-
daja sie do uzytku.

Jest do przewidzenia, ze réwniez inne
srodki sluzace do regulacji narastania kry-
sztaléw stosowane w technice krystalizacji,
jak liczba utworzonych zarodkéw kryszta-
tow i wielkosé zarodkéw krysztatéw, moga
znalezé zastosowanie przy wykonywaniu
wynalazku. Np., mozna dodaé¢ do uprzednio
zaszczepionego roztworu wody lub plynu o
mniejszej koncentracji, tak azeby w tych
warunkach znajdujace si¢ juz zarodki kry-
sztaléw narastaly, ale nowe zarodki sie mnie
tworzyly.

Dalej mozna przewidzie¢, ze masa kry-
staliczna po oddzieleniu tugu macierzyste-
go przed wysuszeniem lub ochlodzeniem,
co, jak wyzej opisano, wywota krystaliza-
cje tugu macierzystego, moze by¢ w odpo-
wiedni sposéb przemyta dla oddzielenia
przylgnigtego tugu, np. przez uzycie mniej
gestych roztworéw krzemianéw, wzglednie
roztwor6w o mniejszej koncentracji anizeli
tug macierzysty, lub tez innemi srodkami
znanemi fachowcom. Oczywiscie, Ze moz-
na tak nastawi¢ roztwér wyjsciowy i wy-
bra¢ taka sél-szczepionke, ze mozna otrzy-
ma¢ kazdy zadany uwodniony krzemian.
Powyzej jako przyklady byly podane pie-
cio i dziewieciouwodnione krzemiany. Za
ceche istotng nalezy uwazaé, ze krystaliza-
cje mozna wtedy przeprowadzi¢, gdy tug
macierzysty posiada stosunkowo mata lep-
kos¢, za$§ rozpuszczalnosé krysztatow jest
stosunkowo duza. Oddzielenie tugu macie-
rzystego przeprowadza si¢ przedewszyst-

kiem przy prawie tej samej lub troche wyz-
szej temperaturze, co i krystalizacje. Jed-
nak podwyzszenie temperatury ponad tem-
perature krystalizacji jest ograniczone
przez punkt topnienia znajdujacych sie w
lugu macierzystym krysztatow. W wyzej
podanym  przykladzie  pieciowodzianu
punkt topnienia lezy przy 71,8°C (dla czy-
stego zwiazku na powietrzu), zas odwiro-
wanie odbywa si¢ przy temperaturze okoto
64°C. Inne uwodnione krzemiany posiadaja
inne punkty topmienia tak, ze w tym wy-
padku dla wykonania procesu nalezy sto-
sowaé inne temperatury. Dolna granice
temperatury dla odwirowania mozemy o-
kresli¢ zaleznie od lepkosci tugu macierzy-
stego, albo zaleznie od szybkosci, z jaka w
poszczegélnym przypadku powstaja nowe
zarodki krysztaléw, albo tez zaleznie od
wystepowania innej statej fazy.

Przy otrzymywaniu innych krzemianow
zaszczepia sie zapomoca odpowiedniej ilo-
éci zadanego krystalicznego wodzianu. W
niektérych wypadkach jest jednak zbytecz-
ne dodawaé jako sél-szczepionkeg troche
zadanego krystalicznego wodzianu, gdyz
zczasem zarodki krysztalow tworza sie sa-
me. We wszystkich wypadkach zaleca sie
odciagaé od krystalizujacej masy takie ilo-
éci ciepta, azeby temperatura utrzymywata
sie prawie na tej samej wysokosci, albo ob-
nizala sie tylko nieznacznie.

Nalezy jeszcze zauwazy¢, ze wyzej opi-
sane metody dopuszczaja znaczne zmiany
w koncentracji produktu wyjsciowego, co
jest niedopuszczalne przy metodzie, w kté-
rej caly materjat poczatkowy przechodzi w
produkt koricowy, np. przy otrzymywaniu
mas krystalicznych, ktére musza byé mie-
lone.

Przy postepowaniu wedlug wynalazku
krystalizuje tylko czysty zwiazek tak, ze
znajdujace sie 'w mieszaninie zanieczy-
szczenia wplywaja tylko na tug macierzy-
sty, zas wplyw na sklad krysztalow jest
minimalny.



Oczywiscie czasem moze byé korzyst-
nem catkowicie lub czesciowo poddaé kry-
stalizacji niewielkie ilosci pozostatego fugu
macierzystego tak, ze powstanie wyzej o-
kreslona stala faza, ktéra rézni sig¢ od kry-
sztalow zasadniczych. Jednak i tu otrzy-
muje si¢ mase, ktora jest wyzszej czystosci
i jakosci, anizeli dotychczas znane produk-
ty. ’

Dalej nalezy nadmieni¢, ze dla przepro-
wadzenia procesu wedlug wynalazku nie
zawsze stosunek krzemionki do tlenku so-
dowego winien wynosi¢ 1 : 1, ale to jest
wlasnie korzystne, Zze mozna przeprowa-
dzi¢ krystalizacje z roztworu o innym sto-
sunku krzemionki do tlenku sodowego,
wzglednie do innego tlenku potasowca.

W niektérych przypadkach moga zajsé
takie warunki pracy, przy ktérych krystali-
zacja tugu macierzystego przylgnietego po
mechanicznem oddzieleniu nie zachodzi ta-
two w wyzej opisany sposéb przez ochlo-
dzenie albo suszenie, np. gdy gtéwna kry-
stalizacja prowadzona jest w silnie alka-
licznym lugu macierzystym lub gdy tug ma-
cierzysty zawiera zanieczyszczenia.

Tego rodzaju trudnosci mozna zwykle
obejsé albo przez przekrystalizowanie, aze-
by zmmiejszyé stezenie zanieczyszczen w
przylgnietym do nowoutworzonych kryszta-
tow plynie, albo przez przemycie krysta-
licznych czastek roztworem odpowiedniego
wodzianu, lub tez innym podobnego rodza-
ju roztworem. Pozostaly ptyn po przemy-
ciu mozna przeprowadzié w stala postaé
wedlug metod stosowanych do krystaliza-
cji tugow macierzystych. Przy obydwéch
sposobach otrzymuje sie do$é czyste pro-
dukty.

Jest oczywiste, ze wybér warunkéw
pracy dla wykonania procesu wedtug wy-
nalazku zostanie znakomicie ulatwiony
przez uwzglednienie réwnowagi zgodnie z
regula faz. Ogoélnie biorac, postepowanie
dla kazdego uktadu, ktéry charakteryzuje
si¢ dwoma sktadnikami, woda i krzemia-

nem potasowca o okreslonym stosunku
krzemionki do tlenku potasowca, obejmuja
nastepujace punkty: 1. Nastawienie trwa-
tego roztworu wodnego krzemianu pota-
sowca o okreslonym skladzie i koncentra-
cji. Gérna granica koncentracji jest okre-
$lona przez punkty niezmiennej mieszani-
ny, przy ktérej otrzymany wodzian razem z
roztworem i parag moze wspolistnie¢ w
trwalej rownowadze z najblizszym z nizej
uwodnionych krzemianoéw (albo ze zwiaz-
kiem o podobnym stosunku reguly faz do
omawianego wodzianu), za$§ dolna granica
jest okreslona przez punkty, przy ktérych
omawiany wodzian razem z roztworem i
para moze wspolistnie¢ w trwalej réwno-
wadze z najblizszym z wyzej uwodnionych
krzemianéw (wzglednie ze zwiazkiem o po-
dobnym stosunku reguly faz do omawiane-
go wodzianu); 2. Ochlodzenie tego roztwo-
du do temperatury, przy ktérej nastepuje
krystalizacja; 3. Zaszczepienie tego roz-
tworu przez odpowiednig ilosé delikatnych
ziarenek zadanego wodzianu dla wywota-
nia krystalizacji tegoz wodzianu; 4. Chto-
dzenie przy jednoczesnem mieszaniu, aze-
by wywotaé odpowiedni wzrost krysztatow
przewaznej czesci zarodkéw; 5. Mechanicz-
ne usuniecie lugu macierzystego, gdy kry-

sztaly osiagna pozadana wielkosé; 6. Wy-
wolanie krystalizacji przylgnietego -lugu
macierzystego przy jednoczesnym ruchu

krysztalow, tak ze istotnie tug macierzysty
wydaje si¢ jako jednolity dodatek do zada-
nych krysztaléow.

Krystalizacje mozna réwniez przepro-
wadzi¢ przez wyparowanie wody, dopro-
wadzajac roztwér do temperatury, ktéra
lezy wewnatrz granic okreslonych prze-
strzenia trwalosci zadanych wodzianéw w
niniejszym dwuskladnikowym ukladzie.

Jest oczywistem, ze nie moga istnie¢ o-
golne przepisy o warunkach, przy ktérych
moze byé otrzymany okreslony wodzian i
przy ktérych wystepuje krystalizacja u-
wodnionego krzemianu potasowca, tak



skomplikowanego, jak wyzej wymienione-
go, dwuskladnikowego ukladu. Takie przy-
padki moga, np., wystgpowaé przy ukla-
dzie, w ktérym sa obecne znaczne ilosci soli
kuchennej albo inne zanieczyszczenia. lnny
przypadek moze zajs¢, gdy w roztworze
wyjsciowym istnieje rozmy stosunek krze-
mionki do tlenku potasewca. Wyzej poda-
ne przyklady maleiy traktowaé jako ukla-
dy tréj albo wiecej skladnikowe. Jezeli wa-
runki pracy obu tych przykladéw naleza
jednaczesnie do jednego uktadu, nalezy ten
uklad trakiowaé jako cztero albo wigcej
sktadnikowy. o :

Zaleznie od rodzaju, kancentracji i ilo-
$ci .. zanieczyszczen, wzglednie stosunku
krzemionki do tlenku metalu alkalicznego,
w produkcie wyjsciowym sg rézne granicz-
ne warunki i czas, przy ktérych mozna o-
trzyma¢ okreslony zwiazek. Jest znane, np.,
ze madmiar alkalji, t. j. mniejszy stosunek
krzemionki do tlenku metali alkalicznych,
w okreslonych wypadkach powigksza szyb-
koéé. narastania krysztalow.

Zastrzezenia patentowe.

1. Sposéb otrzymywania krystalicz-
nych uwodnionych krzemianow potasow-
cow, zwlaszcza krzemianéw sodu, np. u-
wodnionego metakrzemianu sodowego, z ich
roztwordw, znamienny tem, ze roztwory
krzemianéw. potasowcéw, w ktérych mole-
kularny stosunek SiO, do tlenku potasowca
odpowiada otrzymywanym krysztalom, na-
stawia si¢ przy podwyzszonych temperatu-
rach z ilosciag wody w przyblizeniu koniecz-
ng dla utworzemia wodzianéw i poddaje si¢
czesciowej krystalizacji przy temperatu-
rach, lezacych troch¢ ponizej punktu top-
nienia zgdanego uwodnionego krzemianu
alkalicznego, odejmujac bardzo powoli cie-
plo przy silnem, godzinami trwajacem mie-
szaniu, przyczem z utworzonej papki kry-
sztaléw przy odpowiedniem utrzymywaniu
wymienionej temperatury usuwa sig¢ lug

macierzysty, np. przez odwirowanie, suszac
w ten sposob otrzymane krysztaly.

2. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamien-
ny tem, ze nastawione ma pozadana zawar-
tos¢ wody roztwory krzemianéw potasow-
cow zaszczepia si¢ przy temperaturze, le-
zacej troche ponizej punktu topniemia o-
trzymywanego wodzianu, drobnemi kryszta-
tami o tym samym skladzie, co zadany wo-
dzian, i mas¢ utrzymuje stale przy wskaza-
nej temperaturze i silnem mieszaniu.

3. Sposéb wedlyg zastrz. 11 2, zna-
mienny tem, ze krysztaly wydzielone z fugu
macierzystego suszy si¢ przy powolnym ru-
chu w prézai lub w strumieniu powietrza,
ktorego temperatura lezy ponizej punktu
topnienia odnosnego wodzianu.

4. Sposob, wedlug zastrz. 1 do 3, zna-
mienny tem, Ze dla otrzymania pieciouwod-
nionego metakrzemianu sodowego nastawia
si¢ wodny roztwér krzemianu o sktadzie o-
koto 1 Na,O : 0,995 SiO, : 5,9 H,O, roz-
twor ten zaszczepia przy okolo 65°C kry-
staliczanym pieciouwodnionym metakrze-
mianem sodowym i przy stalem mieszaniu
wielogodzinnem utrzymuje sie przy stalej
temperaturze, poczem stopniowo powsta-
jaca papke krysztaléw odwirowuje sie przy

prawie tej samej temperaturze lub tez od-

dziela od lugu macierzystego w inny spo-
sob, a otrzymane krysztaly suszy si¢ przy
odpowiednio wolnym ruchu.

5. Sposéb wedlug zastrz. 1 do 3, zna-
mienny tem, ze dla otrzymania dziewieciou-
wodnionego metakrzemianu sodowego na-
stawia si¢ roztwor metakrzemianiu sodowe-
go o stezeniu okolo 42,6° Baumé przy 100°C
(ciez. wl. 1,420), ochtadza go do 45°C i po
zaszczepieniu drobno zmielonemi kryszta-
tami Na,SiO, . 9H,0 przy stalem miesza-
niu ochtadza zupelnie wolno dalej (okolo
0,1°C na godzing), dopoki nie osiagnie sie
temperatury 42°C, przyczem mieszanie przy
tej temperaturze kontynuuje sie tak dlugo,
dopoki krysztaly nie osiagna pozadanej
wielkosci, nastgpnie wydziela sie tug ma-



cierzysty przez odwirowanie przy tej samej
temperaturze lub innemi mechanicznemi
sposobami i otrzymane krysztaly suszy
przy odpowiednim ruchu.

6. Sposob wedlug zastrz. 1 do 5, zna-
mienny tem, ze przerywa si¢ krystalizacje
roztworu krzemianu potasowca, gdy utwo-
rzy si¢ lepka papka, =zawierajaca okolo
40 — 50% wagowych krysztalow, a nastep-
nie krysztaly oddziela si¢ i suszy wedlug
podanych sposobéw.

7. Sposéb wedlug zastrz. 1 do 6, zna-
mienny tem, ze mastawiony, z zadana ilo-
$cia wody i ogrzany do temperatury leza-
cej troche ponizej punktu topnienia zada-
nego wodzianu roztwér krzemianu pota-
sowca odparowuje si¢, jak tylko ukaza sie
zarodki krysztalow, powoli w aparacie
prézniowym przy utrzymywaniu tej tempe-
ratury i krystalizacje przerywa, jak tylko
krysztaly osiagna stosowna wielkosé.

8. Sposéb wedlug zastrz. 1 do 7, zna-
mienny tem, ze krysztalty otrzymane po od-

dzieleniu tugu macierzystego przemywa sig
troche stabszym roztworem krzemianu po-
tasowca.

9. Sposéb wedlug zastrz. 1 do 8, zna-
mienny tem, ze do krystalizacji uzywa sie
roztworéw krzemianéw potasowcéw, ktore
zawieraja troche wiecej tlenku potasowca,
anizeli to odpowiada molekularnemu sto-
sunkowi SiO, do tlenku potasowca w otrzy-
manych krysztatach.

10. Sposéb wedlug zastrz. 1 do 9, zna-
mienny tem, zZe uzywa sig 5 czeéci soli-
-szczepionki na 2000 czesci roztworu.

11. Sposéb wedlug zastrz. 1 do 10, zna-
mienny tem, ze oddzielony od krysztatéw
tug macierzysty doprowadza si¢ przez o-
chtodzenie catkowicie lub czesciowo do
krystalizacji.

Henkel & Cie, G. m. b. H.
Zastepca: I. Myszczynski,
rzecznik patentowy.

Druk L. Boguslawskiego i Ski, Warszawa.
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