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Sposadb ciagtego odiazemowywania roztwordéw glinianowych

Dziedzina techniki. Przedmiotem wynalazku jest sposéb glebokiego ciaglego odkrzemowywania
roztworéw glinianowych znajdujacy zastosowanie przy otrzymywaniu wodorotlenku glinu.

Stan techniki. Roztwory glinianowe, szczegélnie uzyskiwanie na drodze ekstrakcji spiek6w, charakteryzuja
si¢ zawartoscia krzemu. Udziat oraz typ  polaczeri krzemowych zawartych w tych roztworach zalezy od
zawartosci jonéw glinianowych oraz od modutu kaustycznego roztworu. W przypadku, gdy glin wydzielany jest
z roztworu w postaci osadu wodorotlenku, konieczne jest uzyskanie roztworu glinianowego o wysokim module
krzemowym, to znaczy stosunku tlenku glinowego do tlenku krzemowego rzedu setek. Otrzymywane roztwory
glinianowe majg zazwyczaj niZzsza warto$¢ modulu krzemowego, co zmusza do stosowania procesu
odkrzemowania, najczesciej poprzez wiazanie krzemu w trudno rozpuszczalne zwiazki.

Znane s3 sposoby odkrzemowywania roztworéw glinianowych bez dodatku lub z dodatkiem substancji
wiazacej krzem. :

Pierwszy sposéb stosowany jest dla roztworéw o duzyim stezeniu glinu. Usunigcie krzemu z roztworu
przeprowadza si¢ przez podwyzszenie temperatury w celu wytracenia osadu uwodnionego glinokrzemianu
sodowego, ktérego rozpuszczalno$§é maleje ze wzrostem temperatury, Proces prowadzi si¢ w autoklawach
w temperaturze od 150° do 250°C. Sposéb ten charakteryzuje si¢ matymi stratami glinu, jednakze w przypadku
ddkrzemowywania roztworéw o érednich i niskich stgZeniach glinu, nie zapewnia uzyskania odpowiednio
wysokiego modutu krzemowego. Ponadto sposéb ten wymaga stosowania cisnieri rzedu dziesigtek atmosfer, co
wprowadza komplikacje ze wzgledu na koniecznos¢ doboru stosowanej aparatury.

Drugi znany sposéb polega na dodawaniu do roztworu zawiesiny wodorotlenku wapniowego, co prowadzi
do nastepujacych reakcji:

3Ca"™ + 2A1(OH), ~+ 40H ~ & 3Ca0-Al,05-6H,04

3Ca0rAl, 05 -6H, 0 + mSi0;= = 3CaO-Al, 0, -mSi0, *(6—2m)H, O + 2mOH -

‘Przy dodawaniu do roztworu glinianowego uwodnionego glinianu tréjwapniowego — nje zachodzi reat.cja
opisana w pierwszym réwnaniu. Sposéb odkrzemowywania roztworéw gliniznowych poprzez v yiigcanic
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glinokrzemianéw wymienionych zwiagzkami wapnia daje bardzo wysokie, rzedu setek i tysigcy wartosci modutu
krzemowego. Wielko§¢ m wysycenia hydrogranatéw krzemem zalezy od sktadu roztworu, temperatury i czasu
trwania procesu. Maksymalny stopieri wysycenia nie przekracza 20%. Z wartoscia t3 s3 bezposrednio zwiazane
straty glinu koniecznego do wytworzenia hydrogranatu. Znany jest sposéb realizacji tego procesu prowadzony
w aparatach zbiornikowych z mieszadtami, do ktérych okresowo doprowadza sie roztwér poddawany
odkrzemowywaniu oraz stosowang do jego masy mas¢ jednego z wymienionych zwiazkéw wapnia. Po
zakorczeniu reakcjl trwajacych z reguty nie krécej niz jedng godzine, przerywa si¢ mieszanie, a uktad pozostawia
do rozdziatu faz na kilka godzin, po czym poszczegdlne fazy wypompowuije si¢ z aparatu. Sposéb ten ma
charakter cykliczny. Wymaga budowy aparatéw o bardzo duzych gabarytach, co utrudnia realizacje procesu
w skali wielkoprzemystowej. Okresowy charakter pracy nie pozwala na utrzymanie jednakowych parametréw
roztworu odkrzemowanego, co komplikuje dalsza jego przerébke.

W ksigZzce: Z.0rman: Produkcja tlenku glinowego, 1963., str. 198, przedstawiony jest sposéb ciagtego
odkrzemowania roztworéw glinianowych w kaskadzie kilkunastu autoklawéw potaczonych szeregowo, przez
ktére przepuszcza si¢ zawiesing odkrzemowywanego roztworu z dodatkiem mleka wapiennego przez czas okoto
3 godzin. Mieszanie roztworu zachodzi czesciowo bezprzeponowo para a czesciowo wskutek statego przep{ywu
roztworu przez autoklawy.

Istota wynalazku. Przemiotem wynalazku jest sposéb glebokiego cigglego odkrzemowywania roztworéw
glinianowych poprzez wydzielanie glinokrzemianéw wapniowych zwigzkami wapnia w postaci wodorotlenku
wapniowego lub uwodnionego glinianu - tréjwapniowego, w przeptywie przy ciagtym mieszaniu i ciagtym
rozdziale faz. Istota wynalazku polega na tym, Ze roztwor przeznaczony do odkrzemowywania przepuszcza sie
przez kaskade stopni reakcyjnych, do ktorych doprowadza si¢ w sposéb ciagly jeden z wymienionych zwigzkéw
wapnia. Ze znajdujacego si¢ na wyjsciu z kaskady wezta rozdziatu faz zawraca si¢ strumieri szlamu do pierwszego
stopnia réakcyjnego kaskady, natomiast zawiesine z tego stop:ia rozdziela si¢ najkorzystniej w hydrocvklonie,
kierujac przelew do drugiego stopnia reakcyjnego i odprowadzajac szlam w sposéb ciagty. Jest korzystne, gdy
stoZzenie nadawy do hydrocyklonu utrzymuje si¢ w granicach od 20 do 100 kg/m?3, a temperature roztworéw
utrzymuje powyzej 90°C. '

W celu maksymalnego zmniejszenia strat glinu celowe jest wprowadzenie do uktadu nie wigcej niz 20 kg
zwigzk6w wapnia, w-przeliczeniu na aktywny tlenek wapniowy na jeden kilogram krzemu, w przeliczeniu na
dwutlenek krzemowy, zawartego w roztworze poddawanym odkrzemowywaniu.

Sposéb wedtug wynalazku przebiega wedtug przedstawionych w opisie stanu techniki réwnan
chemicznych. Zaleta sposobu wedtug wynalazku jest to, ze odebrany w urzadzeniu do rozdziatu faz szlam,
zawracany do pierwszego zbiornikowego aparatu kaskady, w ktérym panuje najwyzsze steZenie krzemu, wysyca
sie pelniej, przez co zmniejszaja sie straty glinu konieczne do wytworzenia uwodnionego glinianu
tréjwapniowego. Ponadto sposéb zapewnia prowadzenie odkrzemowywania roztworéw glinianowych w sposéb
ciaglty, co prowadzi do uzyskiwania wigkszej stabilnosci parametréw roztworu odkrzemowywanego oraz

zmniejszenia gabarytéw stosowanej aparatury, w poréwnaniu do znanej metody okresowej. Dzieki temu nadaje

sie on szczegdlnie dla instalacji wielkoprzemystowych,

Obhjasnienie rysunku. Przedmiot wynalazku jest przedstawiony w dwdch przyktadach wykonania
zilustrowanych rysunkiem, przedstawiajacym schemat technologiczny realizacji sposobu.

Przyktady realizacji.

Przyktad L. Sposéb opisany w pierwszym przyktadowym rozwigzaniu dotyczy odkrzemowywania
realizowanego za pomocg zaw1esmy wodorotlenku wapniowego. Przeznaczony do odkrzemowywania roztwor 1
o sktadzie:

tlenek glinowy —32,0kg/m?
wodorotlenek — 12,2 kg/m3
weglan sodowy — 1,4kg/m?

dwutlenek krzemowy — 0,308 kg/m3

oraz temperaturze 95°C poddawany jest procesowi odkrzemowywania w kaskadzie utworzonej z trzech
przeptywowych zbiornikowych aparatéw, pierwszego aparatu 2, drugiego aparatu 3 itrzeciego aparatu 4,
wyposazonych w mieszadta 5. Do pierwszego aparatu 2 podawany jest w sposGb ciagly roztwoér 1, ciagly
strumieri 6 szlamu z odstojnika 7 znajdujacego si¢ na wyjéciu z kaskady, zawierajacy 62 kg szlamu na jeden metr
szescienny odkrzemowywanego roztworu 1 oraz zawiesina 8 wodorotlenku wapnia zawierajaca 2 kg aktywnego
tlenku wapnjowego na jeden metr szescienny roztworu 1.

Zawiesina 9 odbierana z pierwszego aparatu 2 kierowana jest do hydrocyklonu 10 poprzez pompe 11.

>
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Przelew 12 z hydrocyklonu 10 podawany jest do drugiego aparatu 3, do ktdrego kierowana jest zawiesina 13
wodorotienku wapniowego zawierajaca 3,5 kg aktywnego tlenku wapniowego na jeden metr szefcienny roztworu
1. Wylew 14 z hydrocyklonu 10 zawierajacy 17 kg osadu na jeden metr szescienny roztworu 1 wyprowadzany
jest na zewnatrz instalacji.

Zawiesina 15 z drugiego aparatu 3 kierowana jest przez pompe 11 do trzeciego aparatu 4, do Ktérego
doprowadzana jest zawiesina 16 wodorotlenku wapniowego zawierajaca 2 kg aktywnego tlenku wapniowego na
jeden metr szescienny roztworu 1. Zawiesina 17 z trzeciego aparatu 4 doprowadzana jest pompa 11 do odstojnika
7. na wyjsciu z ktérego uzyskuje sie sklarowany roztwor 18 o nastepujgcym sktadzie:

tlenek glinowy - 274 kg/m?
wodorotlenek sodowy — 22,9 kg/m?
weglan sodowy — 14 kg/m?

dwutlenek krzemowy - 0,016 kg/m?

Stopien nasycenia m roztworu 17 wynosi 0,109, natomiast straty glinu 14,4%.

Przyktad II. Sposéb opisany w drugim przyktadowym rozwigzaniu dotyczy odkrzemowywania
realizowanego za pomoca zawiesiny- uwodnionego glinianu tréjwapniowego, w ukladzie analogicznym jak
w pierwszym przyktadzie. Przeznaczony do odkrzemowywania roztwér 1 ma identyczny sktad jak w pierwszym
przyktadzie oraz t¢ sama temperature 95°C. Dane pozostatych czynnikéw sa nastepujace:

strumieni 6 zawiera 62 kg szlamu na 1 m*® roztworu 1

zawiesina 8 zawiera 4,5 kg uwodnionego glinianu tréjwapniowego na 1 m® roztworu 1

zawiesina 13 zawiera 6,7 kg uwodnionego glinianu tréjwapniowego na 1 m® roztworu 1

wylew 14 zawiera 17 kg osadu na 1 m? roztworu 1

zawiesina 16 zawiera 4,5 kg uwodnionego glinianu tréjwapniowego na 1 m 3 roztworu 1.

Uzyskany na wyjsciu z odstojnika 7 sklarowany roztwdr 18 ma skiad:

tlenek glinowy - - - 32,0 kg/m®
wodorotlenek sodowa —12.2 kg/m?
weglan sodowy — 1,4 kg/m?

dwutlenek krzemowy — 0,016 kg/m?

Stopieri wysyceriia m roztworu 17 wynosi 0,109 przy identycznych stratach glinu, niezbednego do
utworzenia wprowadzonej ilosci uwodnionego glinianu tréjwapniowego.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb ciagtego odkrzemowywania roztwordw -glinianowych poprzez -wydzielanie glinokrzemianow
wapniowych zwiazkami wapnia w postaci wodorotlenku wapniowego lub uwodnionego glinianu tréjwapniowego,
w przeptywie przy ciaglym mieszaniu iciaglym rozdziale faz, przy czym roztwdr przeznaczony do
odkrzemowywania przepuszcza si¢ przez kaskade stopni reakcyjnych, do ktérych doprowadza sie w sposob
ciggly jeden z wymianionych zwigzkéw wapnia, znamienny tym, Ze ze znajdujacego si¢- na wyjsciu
z kaskady, wezla rozdziatu faz zawraca si¢ strumieri szlamu do pierwszego stopnia reakcyjnego kaskady,
natomiast zawiesing z tego stopnia rozdziela si¢, najkorzystniej w hydrocyklonie, kierujac przelew do drugiego
stopnia reakcyjnego i odprowadzajac szlam w sposéb ciagly.

2. Sposéb wedtug zastrz. 1,znamienny tym, Ze stgZenie zawiesiny na wyjsciu z pierwszego stopnia
reakcyjnego utrzymuje si¢ w granicach od 20 kg/m?* do 100 kg/m3.

3. Spos6éb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, e temperaturg roztworéw utrzymuje si¢ powyzej
90°C. '

4, Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze do uktadu wprowadza si¢ maksimum 20 kg
zwigzkéw wapnia, w przeliczeniu na aktywny tlenek wapniony, na jeden kilogram krzemu, w przehczemu na
dwutlenek krzemowy, zawartego w roztworze poddawanym odkrzemowaniu.
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