POLSKA | OPIS PATENTOWY | 89615
RZECIPOSPOLITA B
LUDOWA

Patent dodatkowy MKP

do patentu CO01b 35/00

Zgloszono: 21.12.73 (P. 167573)

. 2
Plerwszehsiwo: Int. CI%. CO1B 35/00

UBZAU | CZYTELNIA

PA TE N T ﬂ W Y Zgtoszenie ogtoszono:  01.07.75 U o '
“'2do Preatewagn

PRL 27, Pt

Opis patentowy opublikowano: 30.08.1977

Twércy wynalazku: Pawet Jedrus, Marian Kijanowski, Tadeusz Nowak,
Waldemar Nowakowski, Joachim Strzys
Uprawniony z patentu: Zaktady Chemiczne ,, Tarnowskie Gory’’
Tarnowskie Gdry (Polska)

Sposéb oczyszczania teciinicznego kwasu borowego

Przedmiotem wynalazku jest sposob oczyszczania technicznego kwasu borowego na drodze wymiany
jonowej umozliwiajacy jego zastosowanie zwtaszcza do kondensatoréw elektrolitycznych.

Znane jest zastosowanie wymiany jonowej do wytwarzania kwasu borowego z wodnych roztworéw
boranéw alkalicznych np. boranéw sodowych zopisow patentowych: RFN nr 1140912 iSt.Zjedn.Am.
nr 3216795. Zastosowanie jonitdw do otrzymywania kwasu borowego znane jest rowniez z opisu patentowego
Wielkiej Brytanii nr 1064232. _

Oczyszczanie technicznego kwasu borowego najczesciej pr?)wadzi si¢ przez poddawanie kwasu borowego
wielokrotnej rekrystalizacji z wody demineralizowanej. Proces oczyszczania kwasu borowego na drodze
~ rekrystalizacji jest bardzo pracochtonny i mato wydajny.

W celu uzyskania kwasu borowego o czystosci potrzebnej do kondensatoréw elektrolitycznych ilo$é cykli
rekrystalizacji wynosi 2—4 i jest zalezna od czystosci produktu wyjsciowego jakim jest kwas borowy techniczny,
oraz parametréw prowadzenia rekrystalizacji. " '

‘W znanym sposobie oczyszczania kwasu borowego technicznego na masach jonowymiennych, w ktérym
przepuszcza si¢ kwas borowy techniczny o stezeniu 130—200g H,BO,/l itemperaturze 60—100°C przez
kolumne wypetniong kationitem i kolumne wypetniong anionitem, otrzymuje si¢ kwas borowy o czystosci
odczynnikowej. Kwas taki nie odpowiada wymaganiom stawianym przez przemyst podzespotéw radiowych,
- poniewaz zawiera sladowe zanieczyszczenia w postaci zwigzkow organicznych pochodzacych gtéwnie z rozktadu
anionitu bezposrednio w procesie uaktywniania wzglednie regeneracji mas jonowymiennych.

Niespodziewanie stwierdzono, Ze mozna otrzymaé kwas borowy nie zawierajacy zanieczyszczer
organicznych jezeli uaktywniony w znany sposob anionit podda sie wstepnej obrébce tak zwanemu procesowi
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formowania. W procesie formowania traktuje si¢ uaktywniony anionit roztworem czystego kwasu borowego
o stezeniu 60—80 g H;BO;/I i o temperaturze nie przekraczajacej 60°C, korzystnie 45°—50°C a wyciek z procesu
formowania usunie z obiegu produkcyjnego.

W sposobie wedtug wynalazku kwas borowy techniczny o stezeniu 130—-200g H;BO,/l, korzystnie
150—160 g H,BO;/1 w temperaturze 60—100°C przepuszcza si¢ kolejno przez kolumny zawierajace uaktywnione
ztoze kationitu i anionitu, przy czym ztoze anionitu poddaje sie dodatkowej obrébce tak zwanemu formowaniu.

Proces przygotowania mas jonitowych polega na tym, ze kationit uaktywnia sie przeprowadzajac go za
pomocg kwasu solnego w forme wodorowa, aanionit za pomocg wodorotlenku sodowego w forme
wodorotlenowg. Resztki roztworéw uaktywniajacych usuwa si¢, a masy jonitowe przemywa sie doktadnie woda.
Naétepnie anionit poddaje sie procesowi formowania przez traktowanie w okresie co najmniej 30 minut
roztworem czystego kwasu borowego o stezeniu 60—80 g H; BO;/1 i o temperaturze 40—50°C, kt6ry wprowadza
sig wilosci okoto 150% w stosunku do pojemnosci wymiennej anionitu i po procesie formowania usuwa si@
Z obiegu.

Kwas borowy oczyszczony na tak przygotowanym ztozu kationitu i anionitu wyptywa z kolumn jako °
wyciek, ktéry poddaje si¢ bezposrednio procesowi krystalizacji nastgpnie wytracone krysztaty oddziela sie od
roztworu pokrystalicznego, ktory zawraca sie do rozpuszczania nowej partii kwasu borowego technicznego. Po
nasyceniu pojemnosci wymiennej stosowanych mas jonitowych zanieczyszczeniami z technicznego kwasu
borowego, co objawia sie znacznym wzrostem przewodnosci elektrolitycznej wycieku, masy jonitowe regeneruje
sie i anionit poddaje sie procesowi formowania w poprzednio opisany sposob. ~

Prace kolumny lub uktadu kolumn kontroluje sie w sposéb ciagty mierzac przewodnosé koricowego
wycieku. Wydajnos¢ opisanego procesu jest bardzo wysoka iwynosi powyzej 98%. Wynalazek zostanie
szczegO6towo opisany w przyktadzie wykonania. ’

Przyk+tad. Do dwéch szeregowo potaczonych reaktoréw kolumnowych ktérych pierwszy zawiera
83,33 litra Wofatitu KPS (uzytkowa zdolno$¢ wymienna 100 Vali) a drugi 71,42 litra Wofatitu AD 41 (uzytkowa
zdolno$é wymienna — 80 Vali) wprowadza sie roztwory uaktywniajace (wzglednie regenerujgce) o temperaturze
16—25°C. Przez kationit przepuszcza sie 144 litry 5% roztworu kwasu solnego z szybkoscia 2,5 litra na minutg

_a przez anionit 140 litréw 3% roztworu wodorotlenku sodowego z szybkoscia 2,5 litra na minute. Mase jonitowg
po uaktywnieniu (wzglednie regeneracji) przemywa si¢ woda do uzyskania obojetnego wycieku, nastepnie do
kolumny anionitowej wprowadza si¢ 386 litréw roztworu kwasu borowego o stezeniu 80 graméw H3;BO,
w litrze oraz o temperaturze 50°C przepuszczajac go przez kolumne z szybkoscig 12 litréw na minute. Wyciek
z procesu formowania usuwa si¢ z obiegu.

Przez uktad kolumn =zawierajacych tak przygotowane masy jonitowe przepuszcza si¢ z szybkoscia
10,7 I/min. roztwér technicznego kwasu borowego o temperaturze 80°C i stezeniu 191g H3B0;/l. Wyciek
z kolumn kieruje si¢ do krystalizatora. Kontrole wycieku, charakteryzujaca pracge uktadu przeprowadza sig
w sposOb ciagty mierzac przewodnos$é wtasciwa konduktometrycznie. ’

W,przypadku produkcji kwasu borowego, ktorego jako$¢ powinna odpowiada¢ wymaganiom normy dla
kwasu borowego do kondensatoréow elektrolitycznych wedtug ZN — 72/MPCh/N—186/ przewodnos¢ wtasciwa
wycieku powinna by¢ mniejsza od wartosci ujetych na wykresie. Prace ukfadu kolumn przerywa sig, a masy
poddaje procesowi regeneracji i uaktywniania w momencie przekroczenia przez przewodnos¢ wycieku wartosci
okreslonej krzywa wykresu. Roztwoér w krystalizatorze chtodzi sie do temperatury 21°C. W tych warunkach
Z 1 litra roztworu krystalizuje 142,1 g oczyszczonego kwasu borowego. Wytracone krysztaty oddziela sie od fugu
macierzystego na wiréwce i suszy. tugi pokrystaliczne o stezeniu 69,8 g H;B0,/l uzywa sie do sporzadzania'
nowego roztworu.

Stosujac kwas borowy techniczny odpowiadajacy wymaganiom gatunku | normy PN—64/C — 84067 mozna
oczysci¢ 2.724 kg. kwasu borowego co wynosi 14.260 | roztworu o wyzej wymienionych parametrach,
otrzymujac 2.026,4 kg czystego kwasu borowego oraz 697,6 kg kwasu w postaci roztworu pokrystalicznego.

Zastrzezenie patentowe

Spos6b oczyszczania technicznego kwasu borowego na drodze wymiany jonowej w podwyiszanéj
temperaturze na kolumnach zawierajacych uaktywnione ztoZe anionitu i kationitu i nastepnej krystalizacji
czystego kwasu borowego z wycieku, znamienny tym, Ze wymianie jonowej poddaje si¢ roztwér kwasu
borowego o stezeniu 130—200 g H3BO,/I korzystnie 150—160 g H;BO,/I i temperaturze 60—100°C korzystnie
80—-90°C, przy czym proces prowadzi si¢ najpierw na ztozu kationitu, a nastgpnie na ztozu anionitu, ktére
traktuje sie¢ wstepnie roztworem czystego kwasu borowego o stezeniu 60—80g H3;BO;/l itemperaturze
40-50°C wprowadzanym w iloéci 150% w stosunku do pojemnosci jonowymiennej anionitu w czasie co najmniej
30 minut.
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