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Wynalazek dotyczy
dwusiarczku krzemu.

sposobu wytwarzania

Dotychczas siarczek krzemu znajduje niewiel-
kie zastosowanie, gl6wnie ze wzgledu na brak
prostych i dostatecznie wydajnych metod jego
syntezy, a takie w zwigzku z jego wysokgy cena.
Ostatnio przeprowadzone badania nad reakcja
alkoholizy tego zwigzku rokujgq mu szerokie za-
stosowanie pod warunkiem, Zze bedzie go mozna
otrzymywa¢ tanio i w znacznych ilosciach. Z li-
teratury technicznej znane s przypadki otrzy-

mania z dwusiarczku krzemu estré6w pelnych .

kwasu ortokrzemowego oraz estrow mieszanych
kwasu ortokrzemowego.

Wymienione zwiazki otrzymywane byly dotad
bezpofrednio lub posrednio z czterochlorku
krzemu, ktéra to metoda wymaga specjalnej,

odpornej na chlorowodér aparatury, a poza tym
ofrzymane zwiqzki sg zanieczyszczone chloro-
wodorem. Uwolnienie ich od chlorowodoru jest
do§é trudne i podraza cene tych zwiazké6w.

Synteza z dwusiarczku krzemu jest wygod-
niejsza, gdyz powstajacy w reakcji siarkowodor
nie koroduje zwyklej aparatury, a takze otrzy-
mane estry sga czyste.

Dotychczas znane metody syntezy dwusiarcz-
ku krzemu wymagajg stosowania czystego krze-
mu, co podraza otrzymanie dwusiarczku krzemu
i czyni synteze dwusiarczku krzemu nieoptacal-
na na skale przemystows.

Wade te usuwa spos;()b wediug wynalazku,
ktéry polega na bezposredniej samorzutnej
reakcji zelazokrzemu lub glinockrzemu z siarka
w obecnodci utleniaczy. Utleniacze stosuje sie



w postaci soli, ktére daja sie dobrze zmieszaé ze
sproszkowanym zelazokrzemem lub glinokrze-
mem i siarkg, przy czym przy sposobie wedlug
wynalazku stosuje sie takie utleniacze, ktére
przeprowadzajgc proces utleniania nie powodujg
dalszych reakcji wtérnych z krzemem lub siar-
czanem krzemu. Najlepsze wyniki uzyskano sto-
sujac takie utleniacze jak: chlorany sodu lub
potasu, KMnO«, BaO;, Na10:.

Stosowanie tych utleniaczy oraz chlorkéw
siarki jako katalizatora pozwala na otrzymanie
dwusiarczku krzemu z zZelazokrzemu o zawar-
tosci SI poczynajgc od 60%. Surowiec ten jest
znacznie tanszy i latwiej dostepny anizeli czysty
krzem. Dzieki za§ zastosowaniu jako kataliza-
tora chlorkéw siarki reakcja po jej zapoczatko-
waniu przez zapalenie magnezu przebiega da-
lej smorzutnie w temperaturze 500—600°C.

Otrzymany produkt w zalezno$ci od uzybego
surowca zawiera okolo 45%, dwuciarczku krze-
mu, jefli byl otrzymany z glmo'krzemu i okoto
75% — jesli byl otrzymany z zelazokrzemu.
Zawarto$§é dwusiarczku krzemu w produkcie nie
ma jednak istotnego znaczenia dla syntezy
estr6w, gdyz pozostale skladniki produktu nie
reagujg z alkoholami lub fenolami i dajg sie
po reakcji latwo oddzieli¢, na przyklad przez
dekantacje.

W przypadku koniecznoéci uzyskania wiekszej

zawartoSci dwusiarczku krzemu w produkcie
otrzymywanym z glinokrzemu, mozna wydaj-
no§¢ podnie§¢ przez 'wzbogacenie glinokrzemu
w krzem na drodze trawienia go kwasem sol-
nym.
Przyklad 1. Zelazokrzem (70—95%, $1) miele sie
w.mtlynie kulowym do otrzymania produktu da-
jacego sie przesiaé przez sito o okolo 100 ocz-
kach na 1 em? Produkt ten miesza sie nastepnie
z drobno zmielong siarka, utleniaczem i katali-
zatorem w nastepujacym stosunku wagowym
zaleznie

zelazokrzem 1 kg,

siarka 2,5 kg,
utleniacz: NaClOs 20—60 g lub NaNOs 50—100 g

lub BaO, 100—250 g,
katalizator: S:Cls 100—200 g

Mieszanine umieszcza si¢ w pionowej rurze
ceramicznej, ktérej dolny koniec umieszczony
jest w piasku. Reakcje inicjuje sie od gbry za
pomocg magnezu metalicznego z utleniaczem.
Reakcja jest egzotermiczna. Po zakorczeniu
reakcji i ostygnieciu rury, rure te rozbija sie,
a surowy siarczek krzemu w postaci stopionej
szarej masy poddaje sie mieleniu w mtynie ku-
lowym. Otrzymany produkt zawiera £rednio

okolo 60—80%, dwusiarczku krzemu i w tej po-

staci moze byé uzyty dla syntezy zwigzkéw

.krzemoorganicznych.

Przyklad II. Glinokrzem (o zawarto§ci powy-
zej 60%, Si) przygotowany jak w przykladzie I,
miesza sie z pozostalymi skladnikami w naste-
pujgcym stosunku w zaleinoci

glinokrzem techniczny 1 kg,

siarka 2,4 kg,
utleniacz: NaClOs 40—80 g lub NaNOs 80—100 g

lub BaO: okoto 150—250 g,
katalizator: — chlorki siarki okolo 80—120 g.

Reakcje prowadzi sie, jak w przykladzie I.
Otrzymany produkt zawiera érednio okolo 45%,
dwusiarczku krzemu.

Aby otrzymaé¢ wyzej procentowy produkt, na-
lezy zmielony glinokrzem wytrawié kwasem
solnym (1:1) i po odsgczeniu i wysuszeniu po-
stepowaé, jak opisano wprzykladzie I.

Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania dwusiarczku krzemu, zna-
mienny tym, Ze fechniczny zelazokrzem lub gli-
nokrzem poddaje si¢ reakcji z siarkg przy uizy-
ciu utleniaczy w postaci soli, zwlaszcza NaCIOs,

NaNO;, KMnO,, BaO;, Na,0Q, craz chlorkow

siarki jako katalizatora, przy czym reakcje
inicjuje sie przez zapalenie magnezu i nastepnie
prowadzi si¢ jg jako proces samorzutny w tem-
peraturze 500—600°C.
Wiestaw Wojnowski
Aleksander Falkowski-
Michat Czajnik

Zastepca: inz. J. Felkner
rzecznik patentowy
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