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Zpusob vyroby transparentniho kfemicitého plniva na bazi
oxidu kfemigitého spodiva v tom, Ze se zfedéné sodné vodni
sklo o koncentraci 5 az 14 % hmotn. SiO, sraZi 5 aZ 14%
H,SO, pfi teploté 50 a 99 °C po dobu 90 az 240 minut.
Rychlost davkovani 5 a2 14% H,SO, se fidi tak, aby k vypadu
Si0, doslo za 40 aZ 70 minut od po&atku sraZeni, které se
ukongi neutralizaci Na,O pfi pH 6 az 7. Po sraZeni se provede
1 aZ 10 hodinové teplotni stabilizace pfi 50 az 99 °C, suspenze
se ochladi a odfiltruje, kola¢ se rozmiché s vodou na suspenzi
a pH suspenze se upravi kyselinou sirovou. Suspenze se ususi
a nebo znovu odfiltruje a kol4g se ususi a rozemele.
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CZ 291695 B6

Zpiisob vyroby transparentniho kfemi&itého plniva na bazi oxidu k¥emi¢itého

Oblast techniky

Vynalez se tyka zpisobu vyroby transparentniho kfemi¢itého plniva na bazi oxidu kiemititého ze
zfed€nych roztokd sodnych vodnich skel, které Je vhodné jako transparentni a ztuzujici plnivo v
gumarenském a plastikafském primyslu.

Dosavadni stav techniky

VétSina dosud znamych postupii vyroby kemicitych plniv vychazi z vodnych roztoki alkalic-
kych kfemigitand, z kterych se pomoci anorganickych kyselin srazi oxid kfemigity. Podle japon-
ského patentu JP 7 204 609 se do roztoku vodniho skla pridava po Gastech kyselina sirova az do
mlécného zabarveni, pak se do tohoto roztoku pridava spole¢né kyselina sirova a vodni sklo. Jiné
Japonské patenty popisuji postupnou neutralizaci vodniho skla kyselinou sirovou v prosttedi si-
ranu sodného (JP 80 116 613, JP 80 116 614) a nebo podle britského patentu GB 710 015 se
roztok alkalického kiemigitanu srazi kyselinami v pfitomnosti chloridu sodného. V patentu US
2601 235 se hydrogel kyseliny kiemigité pfipravuje souasnym priddvanim zfedéného vodniho
skla a kyseliny sirové do alkalického solu kyseliny kiemicité za presn& urdenych koncentragnich,
Casovych a teplotnich podminek. Podle dalsiho patentu US 4 243 428 se alkalicky kfemigitan o
molarnim pomeéru SiO,/Na,O 1 az 4 srazi kyselinou sirovou. V prib&hu sraZeni se davkovani
kyseliny nékolikrat pterusi na dobu 5 a% 30 minut a to pfi moldrnim poméru SiO,/Na,0 4,5 a2 5,5
a pfi molarnim poméru SiOy/Na,O 10 aZ 25. SraZeni se ukon&i pii pH 5. Ostatni znamé postupy
vychazejici z roztokd alkalického kfemigitanu sodného pouzivaji ke sréZeni kysele reagujici
plyny, jako je na pt. oxid sifi¢ity a oxid uhligity (GB 945 523,GB 1122 588, GB 1 122 589, DE
1 117 552). Odlisny postup je popsan v Eeskoslovenském patentu CS 239 831, kdy se kiemigité
plnivo pfipravuje dvoustupiiovou neutralizaci kfemigitanu pomoci kyselého solu kyseliny kiemi-
Cité. Ziskana. suspenze se nakonec neutralizuje kyselinou. Jiné ¢eskoslovenské patenty popisuji
vyrobu oxidu kfemigitého srazenim vodniho skla smési kyseliny chlorovodikové a chloridu va-
penatého (CS 85 674, CS 266 793). Nevyhoda t&chto postupii spo€iva v tom, Ze kiemi&ita plniva
maji v gumérenskych smésich nevyhovujici transparenci a u vulkanizatii se projevuji horimi
fyzikalné mechanickymi vlastnostmi.

Podstata vynalezu

Uvedené nedostatky nema zptisob vyroby transparentniho kfemicitého plniva na bazi oxidu ke-
micitého podle predkladaného vynalezu, vyznaeny tim, Ze sodné vodni sklo o molarnim pomeéru
Si02/Na,O 2,6 az 4 se zfedi vodou na koncentraci 5 az 14 % hmotn. SiO,, zahfeje na teplotu 50
az 99 °C a srazi se zfedénou kyselinou sirovou o koncentraci 5 aZ 14 % hmotn. po dobu 90 az
240 minut pfi teploté 50 az 99 °C, rychlost davkovani 5 a¥ 14% kyseliny sirové se fidi tak, aby k
vypadu SiO, doslo za 40 aZ 70 minut od poCatku davkovani 5 az 14% kyseliny sirové. Toho se
doséhne tim, Ze se v prib&hu prvnich 40 az 70 minut nadavkuje 40 az 70 % z celkového mnoz-
stvi 5 az 14% kyseliny sirové potiebné k neutralizaci a sraZeni se ukoni zneutralizovnim re-
akéni smési na hodnotu pH 6 az 7. Celkové mno¥stvi srazeci kyseliny sirové potfebné k neutrali-
zaci Na,O a vysrazeni SiO, se vypodte podle chemické rovnice (x = molarni pomér SiO,/Na,0):

XSiOz.Nazo + HzSO4 = XSiOz + Nast4 + H,0.

Vysrazena vodna suspenze obsahujici SiO, a Na,SO, se tepelné stabilizuje pfi teplot& 50 az 99 °C
pod dobu 1 az 10 hodin. Tepelnou stabilizaci se omezi vznik nezadoucich mikroport, zlepsi se
porozita a upravi se koneéna velikost mérného povrchu. Po tepelné stabilizaci se suspenze och-
ladi a od mate&ného louhu se oddgli SiO, filtraci nebo odstfedénim. Filtragni kol4¢ se promyje
vodou od siranli a rozmich4 se s vodou na suspenzi, u které se ziedénou kyselinou sirovou upravi
PH na 5 az 7. Suspenze se usui{ a nebo se znovu odfiltruje nebo odstiedi, vihky kol4g se vysusi a
rozemele. Vysledkem je kiemigité plnivo na bazi oxidu kfemi&itého s mérnym povrchem 100 az
350 m’/g, které se v gumarenskych smésich projevuje lepsi transparentnosti a vy$$imi fyzikalné
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mechanickymi vlastnostmi. Je pouzitelné jako plnivo do gumarenskych a plastikaiskych smési a
Jako pomocny ptipravek v kosmetickém, farmaceutickém, papirenském a chemickém primyslu.

Priklady provedeni vynalezu

Ptiklad provedeni

6 1 zfed€ného vodniho skla o koncentraci SiO, 6,6 % hmotn. a molarnim pomeéru Si0,/Na,0 3,29
bylo v smaltovaném reaktoru s michadlem zahtéto na teplotu 85 °C a sraZeno 3,69 | zied&né ky-
seliny sirové o koncentraci 5 % hmotn. po dobu 125 minut. Zfedén4 kyselina sirové byla nejdfive
do vodniho skla davkovana prim&rou rychlosti 33,33 ml/minuta, takze vypadu SiO, bylo doci-
leno ve 48 minuté od pogatku sraZeni po nadavkovani 43,3 % sraZeci kyseliny sirové o koncent-
raci 5 % hmotn. V dal3i fazi byla sraZeci kyselina sirova o koncentraci 5 % hmotn. ddvkovana
primémou rychlosti 27,14 ml/minuta a sraZeni bylo ukon&eno pfi dosaZeni pH 7. Po celou dobu
sraZeni byla udrzovana teplota 85 °C. Nésledovala 8hodinova tepelna stabilizace suspenze pfi
teploté 80 °C. Po tepelné stabilizaci byla suspenze ochlazena na 40 °C, odfiltrovana pfes filtratni
papir a kola¢ promyt 12 I pitné vody. Filtra&ni kolag byl po promyti rozmichén ve 4 1 pitné vody,
suspenze upravena pridavkem malého mnoZstvi kyseliny sirové o koncentraci 5 % hmotn. na pH
5,4 a znovu filtrovéna pies filtradni papir. Kol4& byl susen v horkovzduiné sudarné po dobu 8
hodin pfi 150 °C a nakonec rozemlet v laboratornim mlynku na jemny prasek.

Vysledny produkt mé&l sloZeni:

obsah SiO, 98,0 %
ztrata zihanim (1000 °C) 53%
vihkost (105 °C) 1,1 %
pH 7,5
vodivost 716 uS
obsah Fe,0; 0,005 %
povrch (BET) 157 m%/g.

Plnivo pfipravené podle ptikladu bylo na laboratornim dvouvalci 200 x 400 mm zamichéno pfi
teplot& 50 az 60 °C do smési o sloZeni:

Kralex 1502 500 g
Zinkova béloba 25¢g
Stearin 10g
Trietanolamin i5g
Sulfenax CBS 75¢g
Denax DPG l4¢g

Sira 50g
Plnivo dle pfikladu 300 g.

Fyzikaln€ mechanické vlastnosti vulkanizath:

modul 300 % 3,7 MPa
pevnost - krouzky 12,0 MPa

- lopatky 22,5 MPa
taZnost - krouzky - 590 %

- lopatky 660 %
elasticita 30%
tvrdost 75 Sh
strukturni pevnost
po sméru/proti sméru 50,2/45,2 kKN/m
obrusovani 221 (mm’).
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PATENTOVE NAROKY

1. Zpiisob vyroby transparentniho kiemigitého plniva na bazi oxidu kfemilitého, vyzna-
¢eny tim, Ze se sodné vodni sklo o molarnim poméru oxid kiemicity/oxid sodny 2,6 az 4
ziedi vodou na koncentraci 5 az 14 % hmotn. oxidu kiemicitého, zahfeje na teplotu 50 az 99 °C a
srazi se zredénou kyselinou sirovou o koncentraci 5 az 14 % hmotn. po dobu 90 az 240 minut pfi
teploté 50 aZ 99 °C, rychlost davkovani 5 az 14% kyseliny sirové se fidi tak, aby k vypadu oxidu
kiemigitého doslo za 40 az 70 minut od po&atku davkovani 5 az 14% kyseliny sirové, ¢ehoz se
doséhne tim, Ze se v prib&hu prvnich 40 az 70 minut nadavkuje 40 aZ 70 % z celkového mnoz-
stvi 5 az 14% kyseliny sirové, ktera je potfebna k neutralizaci a sraZeni se ukonéi zneutralizova-
nim reak&ni smé&si na hodnotu pH 6 aZ 7, vysraZzena vodna suspenze obsahujici oxid kfemi€ity a
siran sodny se tepelng stabilizuje pfi teploté 50 az 99 °C po dobu 1 az 10 hodin, po tepelné stabi-
lizaci se suspenze ochladi a od mate&ného louhu se oddéli oxid kfemicity filtraci nebo odstiedé-
nim, filtraéni kola& se promyje vodou od sirant a rozmicha s vodou na suspenzi, u které se zfe-
dénou kyselinou sirovou upravi pH na 5 aZ 7, suspenze se ususi a nebo se znovu odfiltruje nebo
odstfedi a vihky kola¢ se vysusi a rozemele.

Konec dokumentu
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