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Zplisob vyroby roztokld k¥emiditanu sedného

ReZen{ spo¥fvd ve zplsobu vyreby roztoku’
kiemilitanu sodného 8 vysokym moldrnim po-
mérem oxidu kfemi¥itého k oxidu sodnému
plsobenim vody p¥i vys3i teploté reskecf

k¥emiditého pisku s vodnym roztokem hydro-
xidu sodného za vzniku roztoku k¥emiita-
nu sodného 8 moldrnim pom¥rem oxidu k¥emi-
gitého k oxidu sodnému vy38{m ne¥ 2,9 : 1
8 ndslednou reakc{ tohoto roztoku kiemiZi-
tanu sodného, ktery byl ziskdn jako mezi-
produkt s temperovanym kiemeneg, predehid~
tym na teplotu v rozmezl 1100 “C a% na
teplotu ténf.
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Vynélez se t¥kéd zpisobu viroby roztokd kfemi¥itanu sodného s vysokym molérnim pomé&-
rem Sio2 : Na20 reakci kiemiditého pisku s vodnymi roztoky hydroxidu sodného s ndslednou
reake! vzniklfch meziproduktd s dslif krystalickou modifikaci oxidu ki¥emiZitého.

Obecny prehled metod, u¥fvanych pro vyrobu vodaych roztokd k¥emiZitemu sodného byl
uveden v monografifich Winnacker, KHichler, Chemiache Technologie, sv. 3, Anorganische
Technologie II, 4. vyddnf, 1983, str. 54 - 63 a Ullmans Encyklopadie der technischen Che-
mie, sv. 21, 4. vyddni, 1982, str. 409 a% 412.

7 kFemiditanu alkalickych kovd, v3eobecnd zndmfch pod Pedmem "vodn{ sklo* nachdzejf
vyuFit{ k technickym d¥eldm nejdastéji roztoky kfemilitanu sodného, obvykle nazfvané
sodné vodni sklo. Tyto materifly obvykle obsahuj{ 30 a% 40 % hmotnostnich pevnych létek
a moldrni pom&r oxidu k¥emi¥itého k oxidu sodnému je 3,4 a¥ 3,5 : 1. Vyroba sodnych vod-
nich skel v technickém m&¥{tku se obvykle provddi tak, Ze se spolednd roztavi kiemildity
pisek a uhli¥iten sodny ve vhodnych pecich pii teplotéch v rozmez{ 1400 a¥ 1500 °C za
od&tépent oxidu uhli¥itého. Vzniké tavenina, kterd p¥i zchladnut! tuhne, toto pevné sklo
se v daliim stupni rozpousti ve vod® za zvyi¥endho tlaku i teploty a ziskany roztok se
podle poZadavkd na kvalitu pop¥fpad® zfiltruje. _ ' .

Tento postup, pii némf se materidl tavi'pfi wvysoké teplot® je viak velmi nérolny na
za¥{zen{ i na mnoZstvi energie a mimoto vede ke vzniku nep¥fpustnych emisf, jako jsou
dlet, oxidy dusflu a oxidy siry.

Krom& tohoto postupu, pii n¥m% se uiivd vysoké teploty a taven{ vychoziho materidlu
jsou zndmy také postupy pro vyrobu kfemilitanu sodného, p#i nich¥ se plsob{ vodou p¥i
vyss{ teplot®, Fada t¥chto postupd jiZ byla popséna v riznych patentovych spisech.

Postupy tohoto typu vychdzeji z amorfnfho oxidu kiemiditého, je tedy moZno pouZit p¥i-
rodn¥ se vyskytujic{ amorfn{ modifikace oxidu k¥emi¥itého a také rizné dletové materidly.

Takto ziskané produkty majf vzhledem k nelistotdm z uWletovych materidld a z p¥frod-
nich amorfafch typd oxidu k¥emiditého pouze niZif kvalitu a Je proto moZné Je pouiit pro
technické d¥ely jen v omezeném méfitku.

V DAS &. 28 26 432 se popisuje zpldsob vyroby roztokd vodntho skla reskei ﬁletovych
materidld, které jsou odchytdvény p¥i vyrob& k¥emfku nebo ferrosiliciovych slitin s vodny-
mi roztoky hydroxidd alkalickych kovl p¥i vy3s3f teplot& s ndslednou filtrac{ takto ziska-
nyeh roztokl, Zplsob spo¥ivéd v tom, Ze se Wletovy materidl zpracovdvéd v autokldvu plsobenim
vodného roztoku hydroxidu alkalického kovu o koncentraci 6 a% 15 % hmotnostnich p¥i teplo-
t8 120 a% 190 °C a p¥i tlaku 0,29 a¥ 1,86 MPa, pFi¥em¥ hmotnostn{ pomér hydroxidu alka-
lického kovu k pevnému letovému mpteridlu je 2 : 1 a% 5 : 1. Produkty tohoto postupu ma-
ji molédrni pomé&r SiO2 : Na20 v rozmes{ 2,2 a% 4 : 1. Uletové materidly, pouZité jako vyj-
chozi 14tky maji obsah k¥emfku 89 a% 98 % hmotnostnich, podle p¥ikladu provedeni obvykle
90 % hmotnostnich. Zbytek je tvoien nelistotami.

V DOS &. 26 09 831 se popisuje zplisob gpracovéni dletovych materidld s obsshem oxidu
k¥emi&itého £ vyroby kovového k¥emflu a slitin s obsahem k¥emiku na kyselinu k¥emi&itou
nebo na silikdty, p¥i provddsni tohoto postupu se kombinuj{ ndsledujici stupné I a% III:

I Uletovy materidl se rozpust{ v roztoku hydroxidu alkalického kovu za vzniku roztokd
kitemiditand alkalickych kowi. ,

II Roztoky kFemi¥itand alkalickych kovd se ¥ist{ odstrean®nim organickych sloZek pisobe-
nim aktivniho uhl{ a/nebo oxida¥nich &inidel s nédslednym oddélenim nezpracovatelného
gbytku z roztoku. '

III Roztoky k¥emi¥itand alkalickych kovd se pak uvédddj{ do reakce s anorganickymi nebo
organickymi kyselinami a/nebo jejich solemi k daldimu &istént,

T{mto zpisobem ziskané roztoky kiemiitanu alkalickych kovd maji obvykle moldrni po-
mér oxidu kFemilitého k oxidu sodnému v rozmezf 3,3 aZ 5,0 : 1.

V DOS &. 26 19 604 se popisuje zpisod vyroby kapalného vodniho skla z amorfnfho oxidu
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kremiditého a hydroxidu alkalického kovu. Zplsob spodivd v tom, Ze se k pré¥kovanému oxi-
du k¥emiditému ve formé popilku z priémyslu, vyrdb&jiciho ferroslitiny a % daléfho pri-
myslu, u¥fvajfciho kPemfkové pece p¥idd hydroxid alkalického kovu a voda v pFedem stanove-
ném hmotnostnim poméru, nafef se sm&¢s gah¥{véd na teplotu 75 a% 100 °C, naXe% se zisksnd
sm&s zchladf., Popilky, které se uZivajl jako vychoz{ materidl pro tento postup maji ob-
vykle obsah oxidu k¥emi&itého v rozmez{ 94 a% 98 % hmotnostnich, zbytek je tvoien nedisto-
tami.

» V DAS &. 23 28 542 se popisuje zpisob vyroby kFemifitanu alkalickyjch kovd zpracové-
nim perlitu pisobenim hydroxidu alkalického kovu s ndslednym zpracovénim z{skaného mate-
ridlu v autokldvu za pisobeni vody pii vys3Lf teplot® s ndslednou filtraci, zZpisob se pro-

vdd{ tak, %e se ke zpracovdni perlitu ufije roztok hydroxidu alkalického kovu s obsahem
40 a% 140 g/l oxidu sodného v mnoZstvi, p¥i n&m% je pom&r kapalné féze k pevné fézi v roz-
mezi 0,7 a2 1,5 : 1.V piipﬁdé perlitu jde o v podstat® amorfni, sklovitou fudu wvulka-
nického pivodu, kterd sestévé prevdin® ze 73 % hmotnostnich oxidu kiFemilitého, 15 % hmot-
nostnich oxidu hlinitého a 8 % hmotnostnich jinych oxidi.

Z toho co bylo uvedeno je zrejmé, fe zpisoby, které byly aZ dosud popsény v patento-
vé literatuie a které vychdzeji z smorfniho oxidu kiemiditého poskytuji jako produkt vodni
sklo se snfZenou kvalitou, takfe vysledny produkt je zapot¥ebl je¥t& ddle istit.

Jsou viak zndémy také postupy, jimi% je moZno ziskat roztoky kiemilitanu sodného tak,
Ze se pisobl vodou pii vy%3{ teploté na krystalicky oxid kifemility, napPiklad pisek hydro-
xidem sodnym, timto zpisobem je v¥ak prozatim moZno z1{skat pouze molérni pomEry oxidu kfe-
mi&itého k oxidu sodnému ni%3f ne¥ 2,89 : 1.

V DOS &. 30 02 857 se popisujé zpisob vyroby roztokd kfemifitanu sodného s moldrnim
pomérem oxidu k¥emiZitého k oxidu sodnému v rozmezi 1,03 a¥ 2,88 : 1| tak, Ze se pisobi na
"pisek vodnym roztokem hydroxidu sodného za azvyZendho tlaku a pFi vy33{ teploté s ndsled-
nou filtraci. Zpisob se provddl tak, Ze se uvede do reakce vodny roztok hydroxidu sodného
s koncentracf 10 a¥ 50 % hmotnostnich a piebytek pisku a% 300 %, vztaZeno na moldérni po-
méry oxidu kiemi&itého k oxidu sodnému ve vychozim materidlu, p¥#i teploté v rozmezi 150
a% 250 °C a odpovidajfcim tlaku'nasyceni vodn{ pdry, nalef se u¥ije nezreagovany predbytek
pisku zcela nebo z $dsti jako filtradni prost¥ed{ pro ziskany roztok kiemilitanu sodnému.
Podle p¥fkladu provedeni tohoto patentového spisu je moZno dosdhnout maximélniho moldrniho
pom&ru oxidu kiFemiditého k oxidu sodnému 1,68 : 1.

V DOS &. 34 21 158 se popisuje'zpﬁsob vyroby roztokd kfemiZitanu sodného s moldrnim
pom¥rem oxidu kfemiditého k oxidu sodnému 1,96 af 2,17 tak, Ze se pPebytek pisku uvede do
reakce s vodnym roztokem hydroxidu sodného, postup se provddi tim zpisobem, Ze se reakin{
Smés, sestdvajic{ z pPebytku piskun a pFfedeh¥dtého vodného roztoku hydroxidu sodného uvéddi
do reakce v rotujicim, vdlcovém, uzaviendm tlakovém reaktoru aZ do dosaZeni ur&itého mo-
l4rniho pom&ru oxidu k¥emi¥itého k oxidu sodnému, naleZ se vysledny materidl zfiltruje pi¥i
pouZit{ prebytku pisku a pop¥fpad¥ dal3iho pomocného materidlu pro filtraci. V pFikladech
proveden{ tohoto patentového spisu je moZno dosédhnout vodnych roztokd kiemiéitanu sodného
s moldrnim pom¥rem oxidu kiemiditého k oxidu sodnému a% 2,27 : 1.

) V DOS &, 33 13 814 se popisuje zpisob vyroby'éirého roztoku k¥emiditanu sodného,

v nén# je moldrni pom&r oxidu k¥emiditého k oxidu sodnému nejvys 2,58 : 1, zpisob se pro-
véd{ tak, %e se na krystalicky oxid kiemi¥ity se stifednim prim¥rem &dstic v rozmezi 0,! aZ
2 mm pisob{ vodnym roztokem hydroxidu-sodného, ktery se nechéd prochdzet vrstvou oxidu
kfemi¥itého, vytvorenou v reaktoru typu trubice bez mechanického michdni, roztok hydroxidu
sodného prochdzi touto vrstvou sm¥rem shora dold.

V belgickém patentovém spisu &. 649 739 se popisuje zpisodb a zafizeni pro vyrobu &i-
rych roztokd k¥emi¥itanu sodného rozpuiténim materidlu s obsahem kyseliny kfemilité p¥i
zvysené teplotd a p¥i vy%3im tlsku ve vodném roztoku hydroxidu sodného, postup se provédi
tak, %e se vysledny produkt odd&l{ od plebytku vychoziho materidlu s obsahem kyseliny kie-
mi%ité a/nebo od nerozpustnych nelistot pomoci filtralnich prvkd, upevnénjch v blizkosti
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dna reaktoru, prilem¥ filtrace se 8 vyhodou provddi p¥i teplotd a tlaku, jejichZ hodnoty
Jjsou blizké hodnotém, pouZivanym p¥i provddini reskce. Takto z{skané roztoky k¥emilitenu
gsodného ve vod¥ majf moldranf pom¥r oxidu k¥emiitého k oxidu sodnému p¥ibliZn& 2,5 : 1.

Postupy tohoto typu pro vyrobu vodniho skla z pisku a hydroxidu sodného byly také
shrauty ve shora uvedené monografii Winnackera, Kchlera a Ullmana. V monograrii Winnacke-
ra a Klichlera se na str, -61 af 62 uvdd{, Ze je p¥i zplaobu vfroby sodného vodnfho skla pl-
sobenim vody p¥i vy33{ teplot& mofno dosdhnout pom&ri oxidu kfemilitého k oxidu sodnému
ménd nef 2,7 : 1. V Ullmanov& publikaci se v této souvislosti uvédi, Ze timto zpisobem je
mo¥no ziskat roztoky kiemifitemu sedného s moldrnim pom¥rem oxidu k¥emiditého k oxidu
sodnému a¥ 2,5 : 1 (str. 412, levy sloupec).

Na zdkladé shora uvedend literatury, kterd popisuje znénxy stav techniky, ’cykajici se
ziskéni roztoku k¥emi¥itanu sodného je tedy ziejmé, Ze aZ dosud nebylo predpoklddéno, Ze
by bylo mo¥no ziskat roztoky k¥emilitenu sodného s vys¥im molérnim pomsrem oxidu k¥emidi-
tého k oxidu sodnému plisoben{m vody na pisek, tj. na krystalicky oxid k¥emility soulasné
pisobenim hydroxidu‘sodného za zvyjZend teploty.

Vyndlez si proto klade za kol navrhnout zplisob vyroby roztokd k¥emifitanu sodného
uvedenym zpisobem reskci krystalického oxidu k¥emilitého s vodnym roztokem hydroxidu sod-
ného, p¥i n¥m# by bylo moZno poufit krystalicky oxid k¥emi¥ity, nasp¥iklad kfemen, ve form&
pisku, pri¥em% by jako v¥sledny produkt byly ziskdny roztoky kiemi&itanu sodného s moldr-
nim pom&rem oxidu k¥emiitého k oxidu sodnému vy¥3l ne¥ 2,9 : 1.

Zpisobem podle vynélezu je tohoto cile dosaleno zpracovénim kiXemene, zejména ve formd
pisku pisobenim roztokd hydroxidu sodného za pi¥{tommosti vody p¥i vyss{ teplot®, ddleZi-
tym znakem postupu je skutenost, fe roztoky k¥emiZitanu sodného, ziskené timto zplsobem
jako meziprodukty se z{skavaj{ s pouZitim kiemene, zvlditnim zpisobem piedehFstého. °

Predmétem vyndlezu je tedy zpisob vyroby roztokd kiemilitanu sodného s vysokym molér-
nim pom&rem oxidu k¥emiditého k oxidu -sodnému pisobenim vody p¥i vys3i teploté reakei kie-
ni{kového pisku s vodnym roztokem hydroxidu sodného p¥i teplot& 150 af 300 °%¢ za odpovidaj{-
ctho tlaku nasycenéd vodni péry v tlskovém reaktoru, vysznadujici se tim, fe se takto z{ska-
né roztoky klemilitann sodného, obsahmjicf oxid kFemility a oxid sodny v molédrnim poméru
ni¥¥{m nef 2,9 : ! uvdddjf{ do reakce p¥i teplot® vy33{ neZ 1100 % a% do teploty tdni
s k¥emikem, pY¥edehfdtym na tuto teplotu, pi‘iéemi soulasné se udrfuj{ teplota a tlak
v piisluiném rozmezd. :

Zpisob podle vyndlezu je vzhledem ke svému jednoduchému proveden{ technicky velmi
snadno uskuteZnitelny a levny, nevyZaduje tak velkd mnoZstvi energie a nevznikaj{ p¥i ném
vedlejs{ produkty, zne¥istujfci Zivotni prostiedi.

Oproti zndmym postupim, p¥l nichf se rovn¥Z ui{vd pisobeni vody p¥i vy33{ teplot¥ md
zplsob podle vyndlezu tu vyhodu, e p¥i pouZit{ zvldStnim zpisobem predehFdtého ki¥emiku
jako krystalické sloZky oxidu k¥emilitého je moZno ziskat roztoky k¥emiéitanu sodného s mo-
l4rnim pomé&rem vyééim ne% 2,9 : 1, coZ a¥ dosud nebylo p¥i poufit{ ki¥emiku ve form& pisku
mo¥né,

Dédle bylo neolekdvand zjisténo, Ze p¥i pou¥it{ takto predehrdtého kremfku jako sloZ-
ky, s obsahem oxidu kiemiZitého a roztoku k¥emilitanu sodného je moino doséhnout pii
krdtkych reskinich dobdch p¥imo vodné roztoky kiemiZitamu sodného, v nichZf je moldrni po—
mér oxidu kdemilitého k oxidu sodnému vy3%i neZ 2,9 : 1.

Zvldstni vyhodou zpisobu podle .vyndlezu je skutelnost, Ze je moZno technicky jednodu-
chym a velmi hospoddrnym zplsobem ziskat poztoky k¥emiZitamu sodného & vysokym moldrnim
pom&rem oxidu kfemiditého k oxidu sodnému tak, fe se pii provédéni zdkladn{ reakce, tJj. p¥i
reakei kiemiku (pisku) a vodného roztoku hydroxidu sodného je moZno poufit levného vycho-
ziho materidlu, tj. pisku a pak se pro dal¥f reakei uZ{vd krystalickd sloZka oxidu kFemifi-
tého, kterd je ndkladndj3i, Timto zplsobem je mo¥no v roztoku k¥emiXitanu sodného s moldr-
nim pomdrem oxidu k¥emilitého k oxidu sodnému niZ¥im neZ 2,9 : 1 ziskat p¥idénim zah¥dtého
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kFem{ku ve form& krystalického oxidu k¥emiZitého podle mnoZstvi tohoto pFidaného k¥emfku
roztoku kfemilditanu sodného s molédrnim pomdrem oxidu k¥emiditého k oxidu sodnému v rozme-
21 2,9 a% 3,6 : 1. S vyhodou maj{ tekto z{skané roztoky kfemifitanu sodného molédrn{ pomé&r
oxidu kfemi¥itého k oxidu sodnému 3,0 a¥ 3,5 : 1, zvlddtE 3,3 af 3,5 : 1}

Pri zpracovénf kiemfku ve form& pisku roztokem hydroxidu sodného se nejprve ziskd
jako meziprodukt roztok kiemiZitanu socdného, tento roztok je moZno ziskat jakymkoliv zné-
myn zpisobem. Vyhodné je zpracovéiat kremfikovy pisek vodnym roztokem hydroxidu sodného
s koncentracf 10 af 50 % hmotnostnich, zvldsté 15 af 30 % hmotnostnich v tlakovém reakto-
ru p¥i teplotdech 150 s 300, zejména 200 a% 250 % a p¥i tlsku nasycené vodn{ péry, odpo-
vidajicim t&mto teplotdm.

Takto z{skané roztoky kfemilitanu sodného maji moldrnil pomér oxidu kremilitého k oxi-
du sodnému ni¥%{ ne¥ 2,9 : 1 a obssh pevaych ldtek v rozmezf{ 20 a¥ 55 %. Tyto roztoky kie-
miditanu sodného jsou vyhodné zejména v tom p¥fpad¥, Ze koncentrace pevnych létek se
v nich pohybuje v rozmez{ 25 a¥ 40, zvld3t& 30 a% 38 %.

Podle vyhedného provedeni zpisobu podle vyndlezu se tyto roztoky, zfskané ;jako mezi-
produkty déle zpracovévaj{ pisobenim kfemfku, predehfdtého na teplotu 1200 a% 1700 % za
pr{tomnosti katalytického mnofstv{ alkalického kovu, takto zahidty kiemik se za uvedenych
teplotnich pomird v podstat® m&nf na cristobalit, vhodny k provedeni del3{ syntézy.

Cristobalit je, stejn¥ jeko kfemen, krystalickou modifikac{ oxidu kiemiZitého. Tato
modifikace se z{skdvd téméf vyluéné‘synteticky kalcinac{ k¥emene tak, Ze se kFemidity pi-
sek kontinudlnd pievéd! na tuto ldtku p*i teplotd p¥ibliZn& 1500 % za p¥{tomnosti kataly-
zdtord ze skupiny sioufenin alkalickych kovd. BliZ3f podrobmosti, tykajici se cristobalitu
je mo¥nc nalézt v Ullmanové Encyklopadie der Technischen Chemie, sv. 21, 4. vyddni, 1982,
str. 439 aZ 442.

Pri provédini zpisobu podle vyndlezu je ddle vfhodné pouZit ‘kfemen, gahidty na teplo-
tu 1300 a% 1600 % za pi{tomnosti katalytického mmoZstvi alkalickych kowvi, za téchto podmi-
nek se kiemen v podstat® m¥ni na cristobalit. Zvl4it& vyhodné je pou¥it p¥i provédéni zpi-
sobu podle vyndlezu &erstvé temperovany, Jjeit& teply cristobalit.

Pokud jde o mnofstvi temperovaného kiemene, zvld¥t& cristobalitu, ktery se pridévé
k roztokim k¥emi¥itamu sodného, ziskanym jako meziprodukty, Je moZno uvést, Ze obecn& je
mo¥no pridat stechiometricky nutné mnoZstvi cristobalitu, vztafeno na poZadovany moldrni
pomdr oxidu kFemiZitého k oxidu sodnému ve vysledném roztoku kiemilitanu sodného. Je viak
moZno ufit také piedbytek cristobalitu a¥ 100 %, opdt vztaZfeno na poZadovany pom&r uvedenych
dvou oxidd ve vysledném produktu. Je moZno uZit i vy3&iho prebytku neZ 100 %, technicky to
viak neni ¥elné. PFi provddini zpisobu podle vyndlezu je zv1l43t# vyhodné provédét reakci
p¥i pouZit{ prebytku ! a¥ 10 % temperovaného k¥emene, zv14Ztd crisﬁobalitu, vztafeno na
poradovany moldrnf pomdr oxidu k¥emiZitého k oxidu sodnému ve vysledném produktu.

Podle dal¥fho vyhodného proveden{ zpisobu podle vyndlezu je moZno provédd&t vyrobu
roztoku kfemiitanu sodného s vysokym moldrnim pomérem oxidu k¥emifitého k oxidu sodnému
nésledujfcim zpisobem: nejprve se uvede do reskce kiemenny pisek a vodny roztok hydroxidu
sodného pri predem urdené teplot® a tlakii v tlakovém resktoru. Temperovany kfemen, zejména
- cristobalit, ktery md byt pridén k ziskanému roztoku ‘k¥emiditanu sodnému se predehfeje na
tutéZ teplotu za téhof tlaku a takto se pFidd do tlakového resktoru s obsshem roztoku kfe-
mi¥itanu sodného. Pak se syntéza provéd{ ddle p¥i téZe teplot¥ a tlaku aZ do dosaZenf{ po-
¥adovaného moldrnfho pom&ru oxidu kfemiditého k oxidu sodnému v rozmes{ 2,9 aZ 3,6 : 1.

Je také moZno postupovat tak, ¥e se po proveden{ prvniho reak¥niho stupn® v tlakovénm
_reaktoru snf{%{ tlak a rovnd% teplota se mechd klesnout, nafeZ se piidd do tlakového re-
aktoru cristobalit, pop¥ipadé predehfdty a pak se znovu zvysi teplota i tlak a postup se
dokon&f. Z tohoto hlediska se v3sk jevi pfedchoz! postup, provddény pfi stdlé teplotd
a tlaku jako prakticky jednostuphovy a tim zv1d3té& hospodérny, protoZe jim je moZno do-
séhnout téhof vysledku p¥i miniméln{ spot¥ebé energie a malych nérocich na prostor a &as.
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PPi provddini zpisobu podle vyndlesu je moZno obecn& ufft jskékoliv resktory, b&ind
uZivané pro ziskdvédn{ sodného vodnfho skla. Jde nap¥fklad o rotujfci reaktory, béind zaii-
zen{ pro provddén{ chemickych reakeci, reaktory, opatiené michadlem, trubicovité reaktory
a zdsadnd kaZdé reaktory, které jsou urleny pro reakci pevnjch ldtek s kapalinou za zvyse-
ného tlaku. Reaktory tohoto typu byly popsdny nap¥fklad v DOS &, 30 02 857, DOS &. 34 21
158, DAS &, 28 26 432, BE~-PS & 649 739, DOS &. 33 13 814 a DE-PS &, 968 034.

K proveden{ shora uvedeného "jednostupnového" postupu je zapotiebi poufft zvlditnfho
tlakového reaktoru, v n¥m¥ je moino cristobalit, pfiddvanf k roztoku kiemifitanu sodného,
venikajic{mu jako meziprodukt predehfdt na pofadovanou teplotu za p¥isluiného tlaku. Jde
o oddéleny reaktor, ktery je s viastnim tlakovym resktorem spojen bud p¥imo vedenim, opatie-
nym uzaviracimi prvky, nebo je mofno, v p¥fpad® rotujicich reaktord jej v pripad¥ potiedby
s timto reaktorem spojit pomoc! odpojitelndho vedenf{. Tento zpisodb spojovdn{ reaktord je
v oboru velmi dob¥e zndm.

Vysledny produkt, kterym je rostok kiemiZitenu sodného s vysokym pom¥rem oxidu kfemili-
tého k oxidu sodnému je po vyrovnéni tlaku v tlakovém reaktoru s tohoto resktoru vyjmut
a nife byt za ul¥elem &i¥tinfl zfiltrovén. Je moino uflt jakéhokoliv filtrainiho zafizeni,
kterého se v oboru b&in¥ ufiivd pro filtraci kfemi¥itami alkalickych kovi.

Takto z{skané roztoky kifemilitanu sodného je moZfno poufit pro videchny b&Zné ilely, kte-
ré jsou znémé a byly v literature popaény, nap¥iklad jesko plnivs, lepidla, pojiva pro barvy,
ve slévérenstvi, jako nosi¥e katalyzsdtord, jako sloiky pracich a Ziaticich prost¥edki nebo
jako sloZky Zdruvzdornych materidld.

Vyndlez bude osvitlen ndsledujfcimi p¥fklady, ani¥ by m¥l byt na obsah t¥chto prikladd
omezen.

V p¥fkladech provedeni byl jako temperovany k¥emen ufit cristobalit, ziskany zah¥{vd-
nim na 1300 8% 1600 % za p¥{tomnosti alkalického kovu jako katalyzdtoru.

Jako reaktor k provddin{ jednotlivych pokusid byl poufit vodorowvny vélcovy ocelovy tla-
kovy reaktor s niklovym vylofenim a s objemem p¥ibliin¥ 0,5 1. Tento tlakovy reaktor se otd-
el pfi pi‘iblﬁné 60 otdXkdch za min kolem své horizontdln{ osy. Reaktor byl zah¥{vén
zevnd pri pouZit{ teplonosného poufiti, zah¥{vaného na reakZni teplotu.

Roztoky kfemiitanu sodného s moldrnim pomdrem oxidu kiemilitého k oxidu sodnému
2,0 : 1 a2,5: 1 byly z{skény « pisku a hydroxidu sodného, sa pFfiddnf cristobalitu byly
uvedeny do tlskového resktoru a pak byly uvédény do reakce p¥i teplot® 215 a% 225 °C na 20
a¥ 60 minut za veniku roztoku kfemiZitanu sodného s moldrnim ponérel oxidu kiemiZitého
k oxidu sodnému 3,33 a% 3,50 : 1.

v nésledujicin prikladu 1 se s{skévé rortok kiemilitanu sodného s moldrnim pomérem o- °
xidu kFemiditého k oxidu sodnému 2,0 : 1. V pF¥iklsdech 2 af 7 se uvdd{ reskce tohoto
wzékladn{ho® roztoku kfemifitanu sodného, tj. obvyklého roztoku s obvyklym molédrnim pomé-
rem uvedenych slofek s cristobalitem.

Pi zv145t& vyhodném provedeni je moZno zpiisob vyroby sdkladniho roztoku k¥emiitanu
sodného s uvedenym molérnim pomérem ni¥iim nef 2,9 : 1 p¥imo ‘spojit s ndslednou reskci to-
hoto roztoku s cristobalitem za vsniku pofadovaného vysledného rostoku s moldrnim pomirem
oxidu kfemiditého k oxidu sodnému v rozmezi 2,9 ai 3,6 : 1. Toto vyhodné proveden{ probihé
ndsledujficim zpdsobenm:

Viechny slofky se odvéZi. Vychozi pisek a hydroxid sodny se uzaviou do reaktoru, kte-
ry se uvede do rotace. Pak se reakin{ sm&s zaheje na teplotu pFibliZn& 215 % a na této
teplotd se udriuje 30 minut, nafeZ se reaktor zastavi.

Z tlaxového zsdsobniku, nepln&ného cristoballten pod stejnym tlakem jaky se nachdzi
v resktoru, se pak p¥{sluiné mno¥stvi cristobalitu uvede do reaktoru, kterf obsahuje vytvo-
feny roztok kiemilitanu sodného s molérnim pomErem oxidu kiemiZitého k oxidu sodnému
pFfibli¥n¥ 2,5 : 1. Zdsobnik je s resktorem spojen pomoci pf{ruby. Pak se sdsobnik op¥t
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uzavie, jeho tlak se vyrovnd a zdsobnfk se 0dd¥l{ od reaktoru. P¥idané mnoZstvi cristoba-
litu odpovidd pi{datnému podflu oxidu k¥emiZitého, jehos Je zapotrebi k dosaZeni molérnfho
poméru oxidu k¥emifitého k oxidu sodnému 3,46 : | ve vysledném roztoku k¥emifitanu sodné-
- ho, Pak se reaktor udrfuje je3t& 20 a% 60 minut na reak&nf teploté. Zpracovéni z{skaného
roztoku vodnfho skla se pak provddi bud v sedimentani nddobZ k odd&lent pevného podilu
nebo p¥i vydsdich pofadaveich na &irost tohoto roztoku filtraci.

Zdsadné je mo#no prevést kapalnou fdzi rozfoku kieni¥itanu sodného pod tlakem do dal-
8{ reakin{ nddoby, pop¥fpad® predehfdté, v ni3 se nachdz{ jako predloha vypo&itané mnoistvi
cristobalitu a reakei dokonZit v této nddobd.

Ve zvlditnim zpisobu proveden! je moZno postup provédEt teké pFi pomErné vysoké kon-
centraci pevného podilu v resktorn napf{klad pfi teplot® 215 % a tlaku 2 MPa, roztok k¥e-
mi¢itanu sodného v reaktoru v tomto pFipadé mé dostatednou viskositu k provédént tohoto
postupu. Po ukon&eni reskce je moino privddst pridatnou vodu, ji{¥ je zapot¥ebt ke zfed&n{
roztoku, a to

- pod tlakem p¥imo do reaktoru nebo
- do vedeni pro odvod materidlu,

takie roztok k¥emi¥itanu sodného je timto zpnsobem dostatednd ziedén tak, Ze p¥i teploté
p¥ibliZ%ng 100 %C mé roztok k¥emifitanu sodného pfed 'dal3fm zpracovdnim sedimentac{ nebo
filtraci konsistenci s dostatend nizkou viskositou a mi¥e voln& odtékat.

Pifklad 1

© "Zékladn{" roztok kremi¥itanu sodného, ufity jako vychozf 14tka pro néslednou reskci
8 cristobalitem

47 g pisku a 100 g 30% hydroxidu sodného se naplnf do horizontdlné uloZeného vélcové-
ho tlakového reaktoru a resktor se ﬁzavie. Po reskeci, trvajici 30 minut p¥i teplots 215 o
a tlaku 2 MPa se reaktor zchladf a vznikly roztok k¥emi¥itanu sodného se analyzuje. Tento
roztok obsahoval oxid k¥emi¥ity a oxid sodny v moldrnim poméru 2,0 : 1.

Tento roztok kiemi¥itanu sodného byl ddle uveden do reakce s cristobalitem zpisoben,
uvedenym v pifkladu 2. Roztoky kiemiitanu sodného, uZité Jako vychoz{ materidly pro dals{
reakce v p¥ikladech 3 a% 7 byly ziskdny analogickym zpisobem Jjako v pifkladu 1 p¥i odpovi-
dajicich zm&ndch pomdri ve vychozfim materidlu (pom¥r oxidu k¥emiditého k oxidu sodnému
2,5 : 1) a soudasn¥ p#i prodlouZené reakdnf dob& na 90 minut.

P¥{klad 2

Vychozim materidlem byl roztok k¥emilitenu sodného s moldrnim pomdrem oxidu k¥emidi-
t6ho k oxidu sodnému 2,0 ¢ 1. Z tohoto roztoku bylo pFiddnim cristobalitu s néslednou reak-
ci{ pFi teplot& 215 o po dobu 30 minut moZno z{skat roztok k¥emiditanu sodného s moldrnim
pomérem oxidu k¥emiditého k oxidu sodnému 3,37 : 1.

PF{klady 3, 4 2 5

V pF{kladech 3, 4 a 5 se vychdz{i z roztoku k¥emi¥itanu sodného s moldrnim pom¥rem oxi-
du k¥emiditého k oxidu sodnému 2,5 : 1. Z tohoto ioztokubje moZno pi#i teplotd 215 % v pri-
" b&hu 20 minut pHi piidénf rizngeh mnoZstvi cristobalitu (pYebytek vzta%en na poZadovany
pom&r oxidu k¥emiditého k oxidu sodnému 3,46 : 1 ve vfsledném produktu), a to 0 % v p¥ikla-
du 3, 3 % v pfikladu 4 a 5 % v p¥fkladu.5, jde o koncentraci roztoku kiemiZitanu sodného
se stoupajicim moldrnim pomErem oxidu kiemiZitého k oxidu sodnému v rozmezi 3,33 a% 3,43 : 1.

P¥{klady 6 a 7

Vychéii se z roztoku k¥emilitanu sodného s moldérnim pom¥rem oxidu k¥emifitého k oxidu
sodnému 2,5 : 1, po pfidéni cristobalitu probihd reskce 60 minut za rdznych reakénich
teplot 215 a 225 °c &{mZ je mo¥no ziskat roztoky kfemiZitanu sodného s molérnim pomérem
3,46 a% 3,50 : 1.

P¥{klady 3, 4 a zejména 5 ukazujf, Ze reakce roztoku k¥emi¥itanu sodného s moldrnim po-
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m&rem uvedenych oxidd ni%¥fm nes 2,9 : 1 s krystalickou slofkou oxidu kfemiditého, kterou
je cristobalit vede ji%¥ p#i krétkych resk¥nfch dobdch pod 30 minut a pomErn¥ nfzké reakin

. teplot¥ k zfskdni roztokd kiemiZitsnu sodného s moldrnim pomérem oxidu kiemiditého k oxidu
sodnému v rozmezi 3,33 a% 3,43 : 1.

V¥sledky z p¥ikladd 2 a¥ 7 Jsou shrmuty v nésledujfcf tabulce:

Tabulka
P¥{~ so0dné nnoZ- ¥ roztoku mnoZ- teglota doba roztok kie- moldrn{
klad vodn{ stvi 5102 Na20 stv{ (°C) reakce mi¥itanu pom&r
&. sklo skla - cristo- (min) sodného SiOZ:Nazo
3102:N320 (g) (g) (g) balitu $i0, Na,0 v roztoku
mol.pomér (&) (%) (%) :
2 2,0 : 1t 122,32 28,3 14,57 20,70 215 30 33,6 10,3 3,37 ¢ 1
4 2,5 3 1 ]29’42 35;4 14,57 15’10 215 20 33,7 10’3 3,38 : 1
6 2,5 ¢ 1 129,42 35,4 14,57 16,05 215 60 34,2 10,2 3,46 :
7 2,5 1 129,42 35,4 14,57 16,05 225 60 34,5 10,2 3,50 : 1

PATENTOVE NAROKY

1. Zplsob vyroby roztoku k¥emiXitanu sodného s vysokym molérnfm pomdrem oxidu kitemidi-
tého k oxidu sodnému pisobenim vody pfi vy38{ teplot¥ reakec{ k¥emiZitého pisku s vodnym
roztokem hydroxidu sodného p¥i teplotd 150 a% 300 °C za odpovidajfefho tlaku nasycené vodni
péry v tlakovém reaktoru, iyznaéugici se tim; Ze se takto ziskané roztoky k¥emifitanu sodné-
ho, obsahujici oxid k¥emi¥ity a oxid sodny v moldrnfim pomdru ni%ifm ne% 2,9 : 1 uvdddjf do
reskee s kiemfkem, predehidtym na teplotu vys3L nez 100 °C a% do teploty téni, priZem# se
soulasné udrfuji teplota a tlak ve shora uvedeném rogmez{.

2. Zpdsob podle bodu 1, vyznatujici se tim, Z%e roztoky kifemiditanu sodného, z{skand
Jako vysledné produkty maj{ molédrn{ pom&r oxidu kiemi&itého k oxidu sodnému v rozmez{ 2,9
aZ 3,6 : 1, s vyhodou 3,0 af 3,5 : 1 a zvl4stE 3,3 af 3,5 : 1,

3. Zpisob podle bodu 1 nebo 2, vysnalujic{ se tim, fe se roztok k¥emiditanu sodného,
ziskany v prvaim stupni uvdd{ do reakce s kifemenem, pFedehPdtym na teplotu v rozmeszs 1200
a¥ 1700, s vyhodou 1300 a% 1600 °C za p¥ltomnosti katalytického mno%stvi alkalického kovu,
p¥idem% za t&chto teplotnich podmfnek se k¥emen v podstaté ménf na cristobalit.

4. Zplsob podle bodu 3, vyznadujici se tim, %e se roztok k¥emi¥itanu sodného, z1skany
v prvaim stupni uvdd{ do reakce s cristobalitenm,-

5. Zpisob podle bodt 1 af 4, vyznatujfef se tim, ¥e se roztok kiemiZitanu sodného,
ziskany v prvnim reakdnfm stupni uvdd{ do reskce se stechiometricky nutnym mnoZstvim tempe-
rovaného kfemene, vztaZeno na poZadovany moldrn{ pom&r oxidu k¥emiditého k oxidu sodnému
ve vysledném produktu.

6. Zpisob podle bodd ! a% 4, vyznafujfcf se tim, %¥e se roztok k¥emi&itanu sodného,
ziskany v prvafm reskinfm stupni uv4df do reakce s prebytkem aX 100 %, s v¥hodou s pre-
bytkem 1 a% 10 % temperovaného k¥emenu, vztaZeno na poZadovany moldrn{ pomér oxidu k¥emidi-
tého k oxidu sodnému ve vysledném produktu. '

7. Zpdsob podle bodd ! a% 6, vyzna¥ujic{ se tim, ¥e se reaskce pisobenim vody p¥i vyss{
teploté provddl v teplotnim rozmezi 200 a%f 250 9% a za tlaku nagycené vodn{ péry, odpovie
dajic{ tomuto teplotnfmu rozmezf.

8. Zpisob podle body 1} a¥ 17, vyzhaéujici se tim, %e se v prvaim reakinim stupni uvdd{
do reakce kfemidity pisek s vodnym roztokem hydroxidu sodného o koncentraci 10 a% 50 %
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hmotnostnich, s vyhodou 15 af 30 % hmotnostnich.

9. Zpisob podle bodd 1| aZ 8, vyznalujfci se tim, ¥e se prvnf reakéni stupen provadi{
v pfedem urleném rozmezi teploty a tlaku v tlakovém reaktoru, piiddvany temperovany kiemen
se uvede na tutéZ teplotu pod timté% tlakem, rostok k¥emilitanu sodného, siskany v prvnim
reakdnim stupni se spoj{ s temperovanym kiemenem pF¥i té%e teplotd a tlaku, nae% se provd-
df reakce za pisobeni vody a vyssi teploty a% do dosaZeni poZadovaného moldrniho poméru
oxidu k¥emiditého k oxidu sodnému ve vysledném produktu p¥i tychZ podminkéch tlaku
a8 teploty. '
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