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(54) Spoeob ) kontinudlne protiprudnej

aktivdcie bentonitu

(57) Riesenia sa tyka spBsobu aktivécio

bentonitu minerdlnymi kyselinami. Vy-
chéddza sa zo suspenzie bentonitu, v kto~
rej je min, 70 % Castic mendich akeo

200 pm, ktord sa ﬁrutiprudne kontinudl~
ne extrahuje kyselinou sol'nou a/alebo ky~
selinou sirovou v pritomnosti soli ex=~
trahovanych_kovov vznikajtcich v Jednot—
livych stuphoch extrakéného oroce§
vyextrahovania max. % hmote2z p vodného
cbsahu kovev v bentonite o _dosishnutia
mgrného povrchu min, 150 m2/g a objemu
porov mendich ako 1,4.10~8 m najmengj

0,1 ml/g, priiom do posledndho stupna ax-
trakeie vstupuje samotnd kyselina.
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“Q§6Xiez sa tyk;_gségobd"konilauéinéj'aktivécie bentonitu minerédlnymi kyselinami.
Vychéddza sa 20 suspenzie bentonitu: v ktorej je min. 70 % gastic mendich ako 200 /um,
ktoréd ea protiprudne kontinudlne extrahuje kyselinou solnou a/alebo kyselinou sirovou
v pritomnosti soli extrahovanych kovov vznikajucich v jednotlivych stupnoch extrak&née
" ho pracesu, do vyextrahovania max. 65 % hm z p%vodného obsahu kovev v bentonite a dosigw
hnutia merného povrchu min, 150 mz/g a objemu pdrov mendich ako 1,4.10"a m minimédlne
0,1 ml/g, priZom do poslednéhe stupfia extrakcie Vstupuje samotné kysalina,

Porézne silikdtové materidly nachédzajl 8iroké pou2itie v procesoch sorpcile, sapa=
rédcie ldtok v plynnom a kvapalnom stave a v katalytickych premendch uhlovodikov.
Ich vlastnosti sU podmienené charakterom ich matrice asko aj 3truktérou pérov, ktoréd su
matricou uhranidené, Medzi takéto materidly moZno zarsdit i vrstevnaté prirodné hydrosi-
likéty, 1ily, kterych zdkladnymi Struktirnymi stavebnymi jednotkami sU vrstvy tetraédrov
kremika a oktaédrov hlinika. Struktirne jednotky minerdlov zo skupiny montmorillonitov,
sYud, ilitov a vermikulitov su tvorené dvomi vrstvami tetraédrov kremika a medzivrstvou
oktaddrov hlinika. Izomorfnéd zastipenie centrdlnych atdémov v oktaddroch a tetraédroch
inymi atdmami je pridinou S§irokej variability vlastnosti a chovania takychto ilov,

Sorp&nd schopnost tychto minerdlov sa zvy3i chemickou Upravou kyselinami za zvy3e=
nych tepldt resp. tlakov, pridom sa selektivne vyextrahuje urditéd &ast zo 8truktiry
matrice a tym sa ziskajl materidly so zvydenym mernym povrchom s katalyticky aktivnymi
kyslymi centrami a so zvydenym objemom mikropérov.

V zédvislosti od druhu a podielu Kyseliny, teploty a doby extrakcie sa kyslo akti=
vevané bentonity vyrébajd s rozdielnou sorpdnou echopnoetou a katalytickou aktivitou.
Samotnd aktivdcia bentonitu sa uskuto&nuje v 3ariovitych aktivdtoroch za intenzivneho
miefania suspenzie. Za pritomnosti kyseliny dochddzs k vyextrahoveniu uréitej dasti ma=
trice bentonitu, priom soli vyextrahovanych kovov a nadbytodnéd kyselina sa oddelia od
tuhej fdzy dekantéciou a/alebo filtréciou, produkt sa premyje vodou, sudi, melie a trie=
di. ’

Patent ZSSR &, 638644 uvédza SarZoviti vyrobu aktivovaného bentonitu, kde po odde=
leni mate&ného luhu sa uskutodnuje dodatodnd extrakcia 16 « 30 % kyselinou chlorovodi-
kovou, Patent ZSSR &, 882927 uvédza, 2e vy3die uvedeny patent ZSSR &, 638544 nie je
hospoddrny a doporuduje aktivdciu kusového bentonitu v rektifika&nych koldnach s &ias=
todnym vyuzitim matednych llhov,

Uvedenymi znémymi spOsobmi Sarzovitej aktivécie v dbsladku zvy8enej koncentracie
matedného roztoku na konci aktivécie t.j. soli extrahovanych kovov v zmesi s nezreago-
vanou kyselinou, sa zniZuje adsorpénéd schopnost matrice aktivovaného bentonitu.

V pripade patentov ZSSR &, 638544 a &. 882027 sa sktivécia bentonitu uskutoéRujo
Sariovite a neekonomicky s redestilovanym extrahovaedlom, extrakinéd rychlos? ea vyrazne
zniZzuje hrubozrnnostou extrahovaného materisdlu a jeho pevnym uloZenim nevyhodnym z hla-
diska difdzie, Z tychto d8vodov uvedens patenty ZSSR &, 638544 a 882927 nedédvajl pred-
poklad priemyselného vyuZitia.

Teraz sme zistili & vyvinuli novy, progresivny, priemyselne vyutitelny spBsob kon=-
tinudlnej a protipridnej aktivécie uskuto¥nenej postupne v dvoch a% $tyroch stupfoch,
pridom do prvého stupha vstupuje jemnozrnné suspenzia bentonitu a vystupuje z neho prud
koncentrovandho roztoku soli vyextrahovanych kovov a zbytkovej kyseliny a do poslednde
ho stupfna vstupuje roztok kyseliny a vystupuje suspenzia extrahovandho bentonitu, ktoe-
ry sa v nadvaznych operéciach dalej separuje, premyva vodou, su3i, melie a pripadne i
triedi, V medzistupfioch protipridnej extrakcie bentonitu kyselinou zdroves dochaddza
hydrodynamickou separéciou, s vyhodou uskutodnenou v hydrocyklénoch, ku kontinudlnemu
oddeleniu tuhych lastic od roztoku vyextrahovanych soli kovov a extrahovadla, ktory postu~
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puje do predchddzajliceho extrakénsého stupna a suspenzie s cca 30 % podielom tuhych &as-
tic do nasledujuceho stupra.

Predmetom vyndlezu je spBsob kontinuédlnej protipridnej aktivécie bentonitu kyseli-
nami vyznadeny tym, Ze postupne v dvoch a% $tyroch stupfioch z matrice bentonitu vatu-
pujiceho do prvého stupna vo forme suspenzie s obsahom 150 a® 500 g/1 sudiny, v ktorej
min. 70 % &astic je mendich ako 200 Sum, sa roztokom kyseliny solnej a/alebo kyseliny
sirovej s obsahom 0,1 a% 5 gramekvivalentov vodikovych idnov v litri protiprddne a kon-
tinudlne pri teplote od 50 °C do bodu varu suspenzie extrahujd katiény kovov v pritom-
nosti soli extrahovanych kovov o kaoncentrécii 1 aZ 30 Q katidnov kovov v jednom litri
vznikajleich v jednotlivych stupnoch extrakdnéhe procesu, do vyextrabovania maximdlne
65 % hm z p8vodného obsahu kovov v bentonite a dosiahnutia merného povrchu min. 180 m2/g
a objemu pérov mendich ako 1,4.10'8 m najmenej 0,1 ml/g, pridom do posledného stupna ex-
trakcie vstupuje samotné kyselina.

Tento epseob aktivédcie bentonitu umoZhuje oproti Zarzovitému spBsobu vyroby vyraze
ne zvydit extrakdnl rychlost, pretofe sa aktivuje jemnozrnny materidl s vel'kym povrchom
pristupnym pre chemické reakcie a diftziu. S Sasom aktivdcie sa.v extrakdnom prostredi
kontinudlne zvyduje koncentrdcia kyseliny a zniZuje koncentrécia vyextrahovanych kovov
z matrice bentonitu v ddsledku &sho extrahovany bentonit ziska vy3$ie UZitkové vlast-
nosti ako v pripade diskontinudlneho procesu aktivdcie. Kontinualizdciou procesu akti~
vécie bentonitu sa znifenim poZiadavok na reakéné objemy oproti SarZovitému spdsobu
vyroby zniZujl materiélove néklady, zvy3uje sa Specificky vykon zariadenia, dochédza k
lepsiemu zhodnoteniu kyseliny, znifeniu mernych spotrieb surovin a energii, Navyse sa
zigkava koncentrovany roztok sol{ s minimédlnym obsahom nezreagovanej kyseliny, ktory
sa dd vyu%it, ake flokulant odpadavych v8d. Salej uvedend priklady blizsie ilustrujd,
ale neobmedzujl predmet vyndlezu.

Priklad 1

V 6 1 reak&nej nédobe opatrenej mieSadlom, spatnym chladi&om a teplomerom sa ben~
tonit vo forme suspenzie o koncentrdcii 275 g/l s &asticami mendimi ako 200 um extra-
haval kyselinaou solnou o koncaentrécii 73 g 100 % HWCL v litri za miedania pri 95 °¢.
Extrakty ziskand po dvach (E2), 8tyroch (E4) a &iestich hodindch (EG) aktivdcie po od-
deleni tuhaj fdzy sa poufili ako solventy pri protipridnej aktivdcii bentonitu uskutod-
nenej podla obrdzku, pridom najprv sa naplnila reakdnd nddoba (1) suspenziou bentenitu
a extraktom AB. Po aktivédcii v trveni 1,6 hodiny za miedanie pri teplote 95 % sa ak-
tivovany bentonit oddelil od matedného roztoku na separétore (8l) a zahustensd suspen=
zia predsadila do reakdnej nddoby &. 2 spolu 8 extraktom A4, kde sa suspenzia aktivova~
ného bentonitu extrahovala daldich 1,5 hodiny. Po oddeleni extraktu na separdtore (S2)
sa aktivovany bentonit zmiedal v reak&nej nédobe (3) s extraktom A2 a po 1,5 hodinovej
aktivécii za mieSania a ndslednej separécii extrektu v separdtore (S3) sa v reakdne]
néddobe (4) suspenzia bentonitu ziskand zo separsdtora (S3) aktivovala samotnou kyseli~-
nou solnou pri 95 % v trvani 1,6 hodiny. Vo vietkych reak&nych nadobach ( 1 aZ 4 ) bo~
11 zachované rovnaké koncentrécie sudiny matrice bentonitu t.j. 276 g sudiny v litri
a v poslednej reak&nej nadobe bola suspenzia aktivovand kyselinou solnou o koncentri-
cii 73 g 100 % HCl v litri reakéného prostredia.

Opisanym postupom sa protipridna aktivécia uskutodnila trikrat, priom sa pouZi~
1i extrakty ziekané zo separdtorov S2 aZ S4 vidy z predchéddzajuceho pokusu. Po dosia=-
hnuti kondtantnej koncentrécie obsahu soli v extrakte zo separdtora (Sl) t.j. ca 65 g/l
bol aktivovany bentonit zo separdtora (S4) po premyti, vysudeni a zomleti testovany z
hladiska jeho sorp&nej schopnosti a porovnany s aktivovanym bentonitom ziskanym pe G ho-
dindch zo sUprudne) aktivéacie uskutodnenej horeuvedenym sposobom (pozdri tabulku 1),
Aktivovany bentonit z protiprddnej aktivédcie mal merny povrch 280 mz/g a objem pérov
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pod 1,4.10‘8m 0,565 ml/g. Bentonit aktivovany suprudnym SarZovitym spasnbom mal merny po-
vrch 209 m%/g a objem pérov pod 1,4.1078n 0,29 nl/g.

Priklad 2 (podra nového postupu)

V prevéddzkovom usporiadani sa vychédza zo Styroch aktivétorov, kaZdy o reakinom ob-
jeme 25 ma; a pridrutenych separédtorov usporiadanych podla cbrdzku naplnenych suspenzi-
ou bentonitu o koncentrdcii 250 g suSiny bentonitu v litri s &asticami pod 350 Sum 2z
toho 80 % &estic je mendich ako 200 ,um. Do prvého stupfa kaskddy sa dévkuje zahustens
suspenzia bentonitu s objemovym prietokom 0,72 1/a a zmiedava hornym vystupom zo sepa~
rdtora (S1), ktorého objemovy pristok je 3,8 1/8, Suspenzia z aktivétora (1) ea déavkuje
s objemovym prietokom ca 4,5 1/s do separétora (Sl), z ktordho oddeleny matedny roztok
sa odvddza na dal¥ie spracovanie a suspenzia bentonitu sa postupne cez jednotlivé stup-
ne kaskady protiprudne aktivuje kyselinou chlorovodikovou dédvkovanou do posledného stup=-
Ra aktivdcie (4) s objemavym prietokom 0,72 1/8 v koncentrdecii zabezpadujlicey 73 g 100 %
HCl v litri reakdného prostredia v tomto aktivoadnom stupni, Za rovnovédZneho stavu pri
daeishnuti kondtantnych prietokov a optimélnych deliacich pomerov v separdtoroch, ked
mate&ny roztok zo separédtora (Sl) mé kon&tantnd koncentréciu zbytkovej kyseliny sa v ake
tivovanom bentonite na vystupe 8 kaskady po promyti vodou analyzuje Ubytok 39 % hm ko~
vovo 2 p3vodného obsahu kovov vo vstupnej surovine, stanovenych vo forme oxidov,

Priklad 3 (podla nového poafupu)

Vychddza oa zo 8tyroch aktivAtorov keidy o reakénom objome 17 m:3 a pridruZenych so-

pardtorov usporiadanych podta schémy 1 naplnenych suspenziou bentonitu o koncentrécii
280 g sudiny bentonitu v litrdi s &asticami pod 380 e 2 toho 80 % Sastic je mondich
ako 200 Jume Do prvého stupfa kaskédy oa davkuje zahustand suspenzia hentonitu objomo-
vym prietokom 0,72 1/8 a zmiefava hornym vystupom zo separdtora (S2), ktordého objemovy
prietok je 3,8 1/s. Suspenzia je z gktivdtora (1) dadvkovand s objemovym prietokom ca
4,5 1/s do separdtora (Sl), z ktorého oddeleny matedny roztok je odvddzany na daldie
spracovanie a suspenzia bentonitu sa postupne cez jednotlivé stupne kaskady protiprid-
ne aktivuje kyselinou sirovou dédvkovanou s objemovym prietokom 0,72 1/s do pesledného
stupha aktivécie (4) v knncentrécii‘zabezpeéujﬂcej 98 g 100 % H2304 v litri reakéného
prostredia v tomto aktivadnom stupni. Za rovnovédineho stavu pri dosishnuti kondtantnych
prietokov a optimélnych deliacich pomerov v separdtoroch, ked matedny roztok zo éeparé-
- tora (S1) mé kondtantny koncentréciu zbytkovej kyseliny je v aktivovanom bentonite na
vystupe s kaskddy po premyti vodou analyzavany tbytok 48 % hm kovov z pBvadného obsahu
kovov vo vstupnej surovine, stanavenych vo forme oxidov,

Priklad 4 (sldZi na ilustréciu a porovnanie sUlasného postupu aktivécie)

V aktivétore o objeme 34 3 Je kyselinou chlorovodikovou o podiatodnej koncentré-
cii 73 g 100 % HCl v litri reak®ného prostredia aktivovand suspenzia bentonitu s konw
centréciou 250 g susiny bentonitu v litri s &asticami pod 350 Jum, z nich 8C % bolo
mendich ako 200 Jum poas 6 hodin pri bode varu suspenzie., Z takto aktivovanej matrice
bentonitu po edfiltrovani matedného roztoku a premyti vodou bol analyzovany Ubytok
18 % hm kovov z pBvodndho obsahu kovov vo vstupnej surovine stanovenych vo forme oxidov.

Priklad 8 (eold%i na ilustréciu a porovnanie sUSasndho postupu aktivdcie)

V aktivétore o objeme 6 1 je kyselinou sirovou o podilatodnej koncentrdécii 98 g
100 % H,80, v litri roak¥nédho prostredia aktivuje euspanzia bantonitu o koneentriéciou
' 250 g sudiny bentonitu v litri s Sasticami pod 350 um 2 nich 80 % boleo mendich ako
200 /U podas 4 hodin pri bode varu susponzie. Z takto aktivovanej matrice bentoaitu
po odfiltrovani mate&ného roztoku a premyti vodou bol analyzovany uUbytok 25 % hm kovov
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z povodndho obsahu kovov vo vstupnej surovine stanovenych vo forme oxidov.

Z tabulky &. 1, kde je porovnévans sorp&nd schopnost aktivovanych bentonitov pri-

_pravenych podla prikladov 1 o% & je zrejmé, Ze protipridnou kontindlnou aktivdciou opro-

ti diskontinudlnej Sarzovitej aktivdcii sa zvy3uje sorpdnd schopnost® aktivovaného ben=
tonitu.

Tabul'ka 6. 1 Sorp&nd schopnost aktivovanych bentonitov

Priklad 1 2
suprud protiprud

w
=N
o]

Odfarbovacia G&innos?
na rast, olej podla

CSN 721699 v % 96,9 102,1 101,8 102,3 97,8 96,3

Odfarbovacie G&innost
na ropny olej.podla
EsN 721699 v % 86,2 118,0 129,0 133,4 84,0 89,2

PREDMET VYNALEZU

Spﬁsob kontinudlnej protiprtdnej aktivécie bentonitu kyselinami vyznadeny tym, Ze
postupne v dvoch a% Styroch stupfoch.z matrice bentonitu vstupujiceho do prvého stupha
vo forme susponzie s obsahom 150 a2 500 g/i sudiny, v ktorej min., 70 9% &astic je men=-
g4ich ako 200 /um, ea roztokom kyseliny solnej a/alebo sirovej s obsahom 0,1 aZ 5 gram=~
skvivalentov vodikovych ibnov v litri protipriddne a kontinudlne pri teplote od 50 °c
do bodu varu suspenzie extrahuju katidny kovov v priteomnosti soli extrahovanych kovov
o koncentrécii 1 e% 30 g katidnov kovov v jednom litri vznikajécich v jednotliwch
stuphoch extrakdndho procesu, do vyextrahovania maximdlne G5 % hm z pGvodného obsahu
kovov v bentonite a dosiahnutia merndho povrchu min. 150 mz/g a objemu pbrov mendich
alko 1,4.10"Bm najmenej 0,1 ml/g, prifom do poslednédho stupria extrakcie vstupuje kyse=-
lina. )

1 vykres
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