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Sposob otrzymywania krzemionki o regulowanej wartoSci ciezaru
nasypowego w granicach 80-400 g/l
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Wynalazek dotyczy sposobu otrzymywania krze-
mionki o regulowanej wartoS$ci ciezaru nasypowego
w granicach 80—400 g/1, stanowigcej produkt u-
boczny w procesie wytwarzania fluorku glinowego
na drodze reakcji kwasu sze$ciofluorokrzemowego
z wodorotlenkiem glinowym.

Znany jest sposéb przeprowadzenia tej reakcji ze
stechiometrycznymi ilo§ciami wzglednie z nadmia-
rem wodorotlenku glinowego. Otrzymywany przy
tym kwas krzemowy zanieczyszczony jest zmien-
nymi ilo§ciami wodorotlenku glinowego i trudno
rozpuszczalnego fluorku glinowego a tym samym
jest technicznie bezuzyteczny. ‘

Wiadomo poza tym, ze przy reakcji kwasu sze§-
ciofluorokrzemowego z mniejszg od stechiometrycz-
nej ilo§cig wodorotlenku glinowego moze by¢é otrzy-
many stosunkowo czysty kwas krzemowy.

Wedlug wynalazku reakcje miedzy kwasem sze$-
ciofluorokrzemowym i -wodorotlenkiem glinowym
prowadzi sie w ten spos6b, aby ciezar nasypowy
krzemionki otrzymywanej z wytracajacego sie w

czasie reakeji kwasu krzemowego moégt byé- re--

gulowany w do§é szerokim zakresie, a otrzymy-
wana krzemionka zawierala : przynajmniej 98%
SiO, a najwyzej 1% ALO; i byla wolna od roz-
puszczalnych potgczen fluoru.

Stwierdzono, ze cig¢zar nasypowy krzemionki
otrzymywanej w reakcji kwasu szesciofluorokrze-
mowego wodorotlenkiem glinowym, moze by¢

regulowany w zakresie 80—400 g/l przez dobranie-
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stezenia wyjSciowego kwasu sze$ciofluorokrzemo-
wego w granicach 8—20% wagowych.

Zalezno§¢ ciezaru nasypowego kwasu krzemo-
wego od stezenia kwasu szeSciofluorokrzemowego
przedstawiona jest na rysunku w postaci wykresu.
Zgodnie z wykresem bardzo lekkie proszki SiO.
o cierzaze nasypowym 80—90 g/l otrzymuje sie przy
zastosowaniu okolo 8-procentowego kwasu, za$
przy zastosowaniu kwasu 20-procentowego otrzy-
muje sie krzemionke o ciezarze nasypowym 380—
400 g/l.

Przy wytrgcaniu kwasu krzemowego postepuje
sie w ten spos6b, ze wodny roztwér kwasu sze$-
ciofluorokrzemowego ogrzewa sie do temperatury
60°C i nastepnie wprowadza wodorotlenek glinowy.
Wskutek wydzielajgcego sie ciepta reakeji, tem-

peratura podnosi sie do okolo 75°C. Pod koniec’

procesu nalezy jeszczé troche ciepta doprowadzié.
Jednak temperatura reakcji musi byé utrzymana
ponizéj 80°C. W temperaturach powyzej 80°C pow-
s‘t‘alyr fluorek glinowy przeksztalca “sie z latwo
rozpuszezalnej w wodzie postaci o w trudno roz-
puszczalng postaé 8, ktéra wydziela sig czeSciowo

z osadem ‘kwasu’ krzemowego jako tréjwodzian.-

Zwigzek ten nie daje sie juz praktycznie odmyé.
Oddzielany od mieszaniny reakcyjnej osad kwasu
krzemowego zawiera w przeliczeniu na suchg ma-
se okolo 20% rozpuszczalnego fluorku glinowego,
ktéry usuwa sie przez kilkakrotne przemycie zim-
ng wodg. Pozostala zawarto$¢ fluorku glinowego
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w iloci okolo 1% stanowi trudno rozpuszczalng
postaé 8. Przemyty kwas krzemowy suszy sie i pra-
zy nastepnie w temperaturze 700—800°C, przy czym
w celu usuniecia z niego obecnego jeszcze fluoru
w postaci fluorku konieczna jest obecnoéé pary
wadnej. Rozklad fluorku glinowego zaczyna sie
w temperaturze 400°C, za§ w temperaturze 700—
800°C zachodzi catkowicie w ciggu 30 minut. W ten
sposéb obniza sie zawarto§é fluoru w wyprazonym
produkcie do ponizej 0,1%. Pozostaly w produkcie
fluor zwigzany jest w postaci nierozpuszczalnych
zasadowych fluorkéw glinowych typu Al(OH),F
i AL(OH)F, ktére powstajg w procesie prazenia
obok Al O; wskutek hydrolizy AlF,; Powstajacy
przy tym réwnocze$nie fluorowod6ér reaguje na-
tychmiast z kwasem krzemowym i ulatnia sie ja-
ko SiF,. .

Produkt koncowy posiada nastepujgcy sklad:

okoto 98% SiO,
okolo 1% Al,0,
maks. 0,1% F (w postaci nierozpuszczalnej)

Zaleta spasobu wedlug wynalazku jest to, ze
krzemionka otrzymywana dotad jako zbedny pro-
dukt odpadkowy przy wytwarzaniu fluorku gli-
nowego z uzyskiwanego przy produkcji superfos-
fatu kwasu sze§ciofluorokrzemowego, moze znalezé
przemystowe zastosowanie, przy czym latwa mo-
zliwo$§é regulowania jej ciezaru nasypowego poz-
wala na wielostronne zastosowanie tej krzemionki.
Na przyklad wytwarzanie }ladunkéw zabezpiecza-
jacych do butli acetylenowych wymaga proszku
SiO, o ciezarze nasypowym 80—100 g/l. Przy za-
stosowaniu krzemionki jako pomocniczego mate-
riatu filtracyjnego w blotniarkach pozgdane sg cie-
zary nasypowe 150—250 g/1, a jako no$nika do ka-
talizator6w stosowane sg proszki SiO, o ciezarze
nasypowym 250—500 g/1.

Przyktad 1. W mieszalniku, zaopatrzonym
w wezownice parowa i chlodzgca, ogrzewa sie
1000 czeSci wagowych 8 procentowego kwasu sze§cio-
fluorokrzemowego do temperatury 60°C i nastepnie
dodaje 84 czeSci wagowe wodorotlenku glinowego,
zawierajacego 98% Al(OH); (95% iloSci stechio-
metrycznej). Wskutek egzotermicznej reakcji na-
stepuje szybkie podwyzszenie temperatury. Przez
chlodzenie mieszaniny reakcyjnej utrzymuje sie
temperature 75°C. Jezeli w miare postepu reakcji
temperatura spada, wylacza sie chlodzenie i przez
ogrzewanie utrzymuje sie mieszaning w tempera-
turze 75°C. Po okolo 70—80 minutach reakcja jest
zakoniczona i meszanina reakcyjna wykazuje za-
warto§é okolo 0,5% H,SiF,. Nastepnie oddziela sig
natychmiast szlam kwasu krzemowego przez od-
saczenie. Placek filtracyjny przemywa sie trzykrot-
nie, kazdorazowo 250 czeSciami wagowymi wody.
Przesgcz z pierwszego przemycia dolgcza sie¢ do
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roztworu fluorku glinowego, podczas gdy pozostale
roztwory z przemycia odrzuca sie. Przemyty osad
kwasu krzemowego prazy sie nastepnie w tempe-
raturze 750°C w atmosferze, zawierajgcej pare
wodng. Otrzymuje sie 30 czeSci wagowych SiO,
o cigzarze nasypowym 80 g/l. Roztwér fluorku gli-
nowego (okoto 1200 czeSci wagowych) poddaje sie
krystalizacji w naczyniu krystalizacyjnym. Po
pieciogodzinnym mieszaniu w temperaturze 95°C
oddziela sie wydzielone krysztaly od lugéw ma-
cierzystych przez sgczenie, suszy je i prazy w tem-
peraturze 550°C. Otrzymuje sie 77 cze$ci wagowych
AlF,;, co odpowiada 84% wydajno$ci fluoru.

Przykltad II. W mieszalniku, zaopatrzonym
w wezownice parowg i chlodzgca, ogrzewa sie 1000
cze$ci wagowych 13 procentowego roztworu kwasu
sze§ciofluorokrzemowego do 60°C i nastepnie do-
daje 137 cze$ci wagowych wodorotlenku glinowego,
zawierajgcego 98% AIl(OH), (95% ilo§ci stechiomet-
rycznej) i prowadzi reakcje w warunkach okreSlo-
nych w przykladzie I. Powstaly szlam kwasu krze-
mowego po odzieleniu przez odsgczenie, przemyciu
trzykrotnym kazdorazowo 400 cze§ciami wagowymi
wody, jak roéwniez przesgcz, zawierajacy fluorek
glinowy po dolaczeniu przesgczu z pierwszego prze-
mycia kwasu krzemowego wodg, przerabia dalej w
spos6b okreSlony w przykladzie I. Otrzymuje sie
50 czeSci wagowych proszku SiO, o ciezarze na-
sypowym 240 g/l oraz 127 czeSci wagowych AlF;,
co odpowiada 84% wydajno$ci fluorku.

Przyklad III. Proces prowadzi sie podobnie
jak w przykladzie I z tym, ze stosuje sie¢ 1000
czeSci wagowych 20 procentowego roztworu kwasu
sze§ciofluorokrzemowego oraz 210 czeSci wago-
wych wodorotlenku glinowego, zawierajagcego 98%
Al(OH); (95% ilosci stechiometrycznej). Reakcja
przebiega okolo 25 minut. Otrzymuje sie 75 cze-
§ci wagowych proszku SiO; o ciezarze nasypowym
400 g/l, oraz 198 czeSci wagowych AlF3; co odpo-
wiada wydajno$ci 85% fluoru.

Zastrzezenie patentowe

Spos6b otrzymywania krzemionki o regulowa-
nej wartoSci ciezaru nasypowego w granicach
80—400 g/l1, stanowigcej produkt uboczny w pro-
cesie wytwarzania fluorku glinu na drodze re-
akeji kwasu sze§ciofluorokrzemowego z wodoro-
tlenkiem glinowym, uzZytym ponizej iloSci stechio-
metrycznej, znamienny tym, ze wodorotlenkiem
glinowym dziala sie na kwas szeS§ciofluorokrze-
mowy o stezeniu 8—20% wagowych przy czym
przez zwigkszenie steZenia kwasu w granicach
uprzednio podanych, powoduje sie wzrost ciezaru
nasypowego produktu koncowego, a wytirgcony
kwas krzemowy przeprowadza sie w krzemionke
w znany spos6b na drodze prazenia w obecnoSci
pary wodnej. ,
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