pots¥A  |OPIS PATENTOWY/| 70875

hEcPSILTA | PATENTU TYMCZASOWEGO

Patent tymczasowy dodatkowy Kl. 12m, 7/46
do. patentu ,

Zgtoszono: 26.07.1971 (P. 149672)

Pierwszeristwo:

“H““ ' | CZYTELIIA
P A T E H T n w ' Zgtoszenie ogloszono: 30.05.1973

F H |- ' Urzedu Patentowen
e I
Opis patentowy opublikowano:. 15.07.1974 o e

'MKP'CO1f 7/46

Tworcy wynalazku: Jerzy Grzymek, Krystyna Hubicka, Wiodzimierz Hubicki
Uprawniony z patentu tymczasowego: Akademia Gérniczo—Hutnicza im. Stanistawa Staszica,
Krakéw (Polska)

Sposob oczyszczania wodorotlenku glinowego od alkaliow

Przedmiotem wynalazku jest spos6b oczyszczania wodorotlenku glinowego od alkaliéw, znajdujacy zastoso-
wanie w ceramice specjalnej do otrzymywania czystego tlenku glinu.

Wodorotlenek glinowy otrzymany klasyczna metoda Bayera zawiera 0,35 — 0,50% alkaliéw. W wodoro-
tlenku glinu otrzymanym jako produkt uboczny w metodzie spiekowo — rozpadowej J. Grzymka, zawartosé
alkaliéw wynosi 0,19 — 0,40%. Zanieczyszczenie wodorotlenku glinu przez alkalia wptywa na pogorszenie wias-
no$ci mechanicznych, elektrycznych i termicznych tlenku glinu, otrzymanego przez wyprazenie wodorotlenku.
Séd, znajdujacy sie w wodorotlenku glinu, pochodzi gtéwnie z roztworu weglanu sodowego, ktdry to zwiazek
w procesie produkcyjnycm otrzymywania wodorotlenku glinu, nie zostaje catkowicie usuniety z krystalizujacego
wodorotlenku i adsorbuje si¢ na jego powierzchni. W mniejszym stopniu jest to réwniez séd, zwigzany w postaci
glinianu.

Dotychczas znanych jest kilka sposobéw oczyszczania wodorotlenku glinu z niepozagdanych domieszek
alkaliczynych. Problem usuwania alkaliéw sprowadza si¢ do przemywania wodorotlenku glinu odpowiednio
dobranymi roztworami przemywajacymi. Znane metody oczyszczania dotyczy gtéwnie wodorotlenku glinu,
otrzymanego metoda Bayera. Przez kilkunastogodzinne wytrzasanie wodorotlenku z duzym nadmiarem wody
destylowanej w temperaturze pokojowej uzyskuje si¢ obnizenie alkaliw do zawartosci 0,13% wagowych
w tlenku glinu,

Znana jest ponadto metoda oczyszczania wodorotlenku glinu, polegajaca na ogrzewaniu Swiezo wytraco-
nego wodorotlenku glinowego z 10%—owym roztworem kwasu octowego, co powoduje obniZenie zawartoém
alkaliéw do 0,10% wagowych.

W innej metodzie miesza si¢ wodorotlenek glinowy z mieszaning st¢zonych kwaséw: solnego i siarkowego
lub solnego i azotowego, w temperaturze 60°C, przez okres kilkunastu godzin, w wyniku czego uzyskuje sig -
obniZenie zawartosci alkaliéw do 0,14% wagowych.

W celu obnizenia zawartosci alkaliéw stosuje si¢ tez wyprazanie wodorotlenku glinu w prézni, w tempera-
turze 1800°C.

* Dotychczas stosowane sposoby oczyszczania wodorotlenku glinu posiadajg szereg wad. . Przede wszystkim
uzyskuje si¢ obnizenie zawartosci alkaliéw jedynie do 0,10% wagowych co jest mewystarcza]qce do otrzymania
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tlenku glinu stosowanego do celéw ceramiki specjalnej. Konieczno$é uzycia stezonych kwaséw w niektérych
z powyiszych metod wymaga specjalnej, odpornej na korozje¢ aparatury i dodatkowo stwarza niebezpieczeristwo
dla obstugi. Oczyszczanie wodorotlenku przez prazenie w temperaturze 1800°C w préini nastrecza duze trud-
nosci techniczne w praktyce przemystowej.

Celem wynalazku jest oczyszczenie od alkaliw wodorotlenku glinowego do zawartodci co najwyzej 0,05%
wagowych w tlenku glinowym, otrzymanym po jego wyprazeniu. Cel ten osiaga si¢ przez stacjonarne lub przeciw-
pradowe przemywanie $wiezo wytraconego wodorotlenku glinu, roztworem przemywajacym w tempera-
turze 20° — 100°, przy czym stosunek wodorotlenku glinowego do roztworu przemywajacego jest zalezny od
postaci wodorotlenku glinowego i sposobu przemywania.

W przypadku grubokrystalicznego wodorotlenku i stacjonarnego przemywania, stosunek masy wodoro-
tlenku glinowego do objetosci roztworu przemywajacego wynosi: 1 kg wodorotlenku do 10litréw roztworu,

Jako roztwory przemywajace stosuje sie: 1—20%—owe roztwory soli amonowych, takich jak: azotan,
slarczan, fluorek, siarczyn, weglan, octan i mréwczan amonu lub tez mieszaniny roztwordéw tych soli z kwasami:
azotowym, solnym, siarkowym, siarkawym, octowym i mréwkowym; przy czym steZenie danego kwasu nie jest
wieksze niz 10%. .

Sposéb oczyszczania wodorotlenku glinowego od alkaliéw wedtug wynalazku pozwala na szybkije i efekty-
wne oczyszczenie wodorotlenku do zawarto$ci co najwyzej 0,05% wagowych w tlenku glinowym, otrzymanym
przez wyprazenie wodorotlenku. Sposéb wedtug wynalazku jest bezpieczny do stosowania ze wzgledu na uzycie
do przemywania rozciericzonych roztworéw soli amonowych wzglednie rozciericzonych roztworéw soli amono-
wych i kwaséw. Zastosowanie wodnych roztworéw soli amonowych daje szczeg6lnie dobre wyniki, poniewaz jon
amonu wymienia jon sodu, zwiazany ulatnia w wodorotlenku glinowym i przy praZeniu ulatnia si¢ w postaci
gazowego amoniaku. Ponadto w przypadku zastosowania soli amonowych roztwory, pozostate po przemywaniu,
moga by¢ wykorzystane w rolnictwie jako ptynny nawdz sztuczny.

Przyktad L. 110kg s$wiezo otrzymanego z produkcji krystalicznego wodorotlenku glinowego o za-
wartosci 0,040% alkaliéw w przeliczeniu na tlenek glinowy, przemywa si¢ mieszajac w temperaturze 60°C,
trzema porcjami po 33,3 litra 5%—go roztworu azotanu amonowego. Po kazdym przemyciu odsacza si¢ wodoro-
tlenek od roztworu a po ostatnim przemyciu dodatkowo przemywa si¢ cieptg woda. Nastepnie przemyty wodo-
rotlenek prazy si¢ w temperaturze 1200°C przez okres 3 godzin. W otrzymanym tlenku glinowym zawarto$é
alkaliéw, oznaczona przy uzyciu fotometru ptomieniowego, wynosita 0,05% wagowych.

Przyktad IL 10kg s$wiezo otrzymanego z produkcji wodorotlenku glinowego o zawartosci 0,40%
alkaliéw, w przeliczeniu na tlenek glinu, przemywa si¢ mieszajac w temperaturze 70°C, trzema porcjami
po 33,3 litra mieszaniny roztworéw: 2%—go kwasu azotowego, 4%—wego azotanu amonowego o stosunku 1:1. Po
kazdym przemyciu odsacza sie wodorotlenek od roztworu, a po ostatnim przemyciu dodatkowo przemywa si¢ go
ciepta wodg. Nastepnie przemyty wodorotlenek prazy si¢ w temperaturze 1200° przez okres 3 godzin do tlenku
glinowego. W otrzymanym tlenku glinowym zawarto$¢ alkaliéw, oznaczona przy uzyciu fotometru ptomienio-
wego, wynosi 0,045% wagowych.

Zastrzezenie patentowe
% .

Sposéb oczyszczania wodorotlenku glinowego od alkaliéw, znamienny tym, Ze $wiezo wytracony wodoro-
tlenek glinowy przemywa si¢ stacjonarnie lub przeciwpradowo, w temperaturze 20—100°C, jednym z nastgpuja-
cych roztworéw przemywajacych: :—20% roztw6r soli amonowych, takich jak: azotan, siarczan, fluorek, siar-
czyn, weglan, octan lub mréwczan amonu albo tez mieszaninami roztworéw tych soli z kwasami: azotowym,
solnym, siarkawym, siarkowym, octowym lub mréwkowym, przy czym stezenie danego kwasu nie jest wigksze
niz 10%. ' . ’
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