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SPOSGB WYTWARZANIA POROWATBJ STRUKTURY 2ELU KRZEMIONKOWEGO }
i

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania porowatej struktury zelu krzemionkowego,
wykorzystywanego w przemysle 1 laboratoriach jeko adsorbentu do oczyszczania 1 rozdziela--
nia mieszanin zwigqzkéw i plerwiastkédw chemicznych.

Na zjawieku adsorpoji oparte sg wspblczasne metodj analityczne oraz metody oczyszoza-
nia 1 wyodrebnienlia substancji zaréwno w skali przemysiowej, Jak 1 laboratoryjnej. Szero-
kie rozpowszechnienie 1 wykorzystanie zjawiska adsorpoj]i wymaga opracowania metod otrzymy-
wania adsorbentdw o wysokie] aktywnobéci 1 selektywnobécl adsorpoyjnej w stosunku do rozdzie-
lanych substancji. Waréd takioh adsorbentéw Jednym z czebcie] stosowanych Jest 2el krze-
mionkowy. Jest on bezbarwng, porowatg substanc)a, charakteryzujgqeoq sie du2g odpornoéoiq fi-
zyczng i chemiozng oraz eilnie rozwinietg pomlerzohnia, wynikajaog z jego porowatoicl, Ze-
lem krzemionkowym zastepuje sle wegiel aktywny w adeorpcyjnych procesach wydzielaria
1 oozyszozania substancji, zwlaszoza w prooesach prowadzonych przy wysokich temperaturach,
na przyklad w procesach rekuperacjil par rozpuszczalnikéw 1 w réinych metodaoh chroestogra-
ficznyoch, Zel krzemionkowy znajduje réwniei szerokie zastosowanie jako noénik fas staojo-
narnych w podzialowe] ohromatografil 1 jako noénik katalizatordédw w kontaktows] katalisie
heterogeniczne j.

W zaleinoSci od ocelu wykorzystania Zelu krzemionkowego, winlen on posiadaé réing poro-
watg strukture oraz réing asktywnosé adsorpcyjra. Na przykiad w procesie wyodrebniania sub=-
gtancji, wystepulgoyoh w Aladowyoh 1losoisch w mieszaninia, adsorbent powinien posiadaéd
silnie rozwinigtq powierzohnie, selektywnie aktywnq w stosunku do wyodrebnionej substanoji.

W procesie otrzymywania 2elu krzemionkowego mozna wyréznié takie etapy jego powstawa-
nia, jak polikondensacoja kwasu o-krzemowego do 2elu kwasu polikrzemowego, koagulacia poli-
kwasu 1 jego przechodzenie w hydrozel, dojrzewanie hydrozelu podczas ktérego pomstaje okre-—
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Slona porowata struktura, zaleina od warunkéw preowadzenia tego procesu, przemywanie hydro-
2elu w celu usunieocla soll powstalych w procesie polikondensacjl oraz przeprowadzenia hy-
drozelu w ksero%el na drodze Jego termlcznago odwodnlenia,

Znane sg z opiséw patentowych RFN nr nr 1 542 638, 1 940 093 sposoby otrzymywania 40w
lu krzemionkowego, W ktérych stosujs sl¢ przemywanis Zelu alkoholaml, ketonami 1 eterami,

w celu wyparcia wody z 2elu i obnizenla naplgocla powlerzchniowego w porach, co wplywa na
wartodol uzytkowe tak otrzymywanych 2ell.

Sposdéb otrzyumywania drobnoziarnistego kwasu krzemowego znany z polskiego opisu paten-
towego nr 47 429 polega na tym, e galaretowaty hydrozel, przed zestaleniem na twardy zel
traktuje sle cleczq miesza)acqg sig nieograniczenle z wodg, takq jak metanol, ozy kwas oo-
towy lodowaty.

Obeonle stwierdzono, e porowatg strukturg Zelu krzemionkowego oraz charakter jego po-
wierzchniowego pokrycia mozna ksztaltowaé w daleko wiekszym zakresle, niZ w znanych meto-
daoh, jezseli substanoje miesza]goce sig nieograniczenie = wodgq 1 zmleniajgoe jej napieocie
powierzchniowe oraz zmnie jezajqce slly oddzialywanla migdzy fazq gdyspergowany, a fazg dy-
spersyjng, wprowadza sie w fazie wytwarzania Zelu polikrzemowego.

Istotg wynalazku jJest sposéb wytwarzania porowate] struktury selu krsemionkowego,

w ktérym regentami sq metakrzemian sodu 1 kwas solny, oharakteryzujgoy sig tym, Ze wodne
roztwory metakrzemianu sodu 1 kwasu solnege kontaktuje %1@ ze sobg w postaci strumieni,

w takioh ilosciaoch aby pH reakoji wynosito 0 - 7, WPrOwédzajqc Jednoozesnie do odbu tych
strumieni strumie’d modyfikatora w postacl oleklego zwigzku o charakterze polarnym, posia-
dajqcego w smojej czasteozoe grupe weglcwodorowq i polarng grupe hydrofllowg, a zwlaszcza
alkoholu, aminy lub ketonu o takim przekroju, aby stosunek objetosol mieszajacych sie ze
sobq oleoczy, wynosilt 1 ¢ 1. [

W podanym sposobie modyfilkaoja odbywa sie w czasLo'oddzialywania reagentéw 1 otrzyma-
ny 2el ma od razu okreslong strukture. Hetoda ta prowa%zi do odtwarzalnyoh wynikéw i daje
produkt jednorodny pod wzglgdem porowatodoi. |

Dobierajgc rézne stosunkl strumienia reagoentiw do atrumienia modyfikatora, uzyskuje
8i¢ %3dane wielkoSci zmiany naplgoia powlerzchniowego, ktbro wplywa na przestrzenny uktad
szkieletu polikwasu krzemowego.

Praykilad. Wodny roztwér metakrzamlanu sodu o gestofiol 1,2 g/om3 i wodny roz-
twér 1 n HC1 kontaktowano ze sobg w posutaol atrumieni o érednicy okolo 1 mm, w takim eto-
sunku tyoh strumieni, e pH powstajgoego 2elu wynosilo 6.5. Réwnoozesnie do tyoh obu stru-
mieni reagentéw wprowadzono strumioh wetanolu, o takim przekroju, ze stosunek objetoSciowy
ilosol 2elu do oleozy modyfikatora byt réwny 41 1 1. W wyniku reakcji polikondensacji'two-
rzyl sle el kwasu polikrzemowego, ktéregc fazg rozpraszajqcyg Jest wodny roziwédr metanolu.
Zel w kré6tkim ozasie ulegl koagulaojl, z wydzieleniem znacznej 1losoi cieoczy migdzymicela-
rne) z powstajgoego Zelu, Cleoz t¢ odsqczono, a %6l suszono na powletrzu. Po wysus:ueniu,
kserozel przemywano i ponownie suszono na powietrzu, u nastepnie w temperaturze 110°C. Su-
ohy produkt mielono i frakojJonowano na klasy zlarnowe odpowiednie dla réinych metod chro-
matograficznych 1 adsorpoyjnych. Podobnie posigpowano, stosulgc jako cieoz modyfikujqca
aceton, /

Warunkil otrzymywania adsorbentéw oraz ich wiasoiwoSoi porowate ilustruje ponizsze ze-
stawienie, gdzle symbolem CW-3 oznaozono adsorbent otrzymany z ozystego zolu kwasu poli-
krzemowego, CW -« M - 3 oznaczono adsorbent modyfikowany metanolem, natomlast symbol CW-A-3
ognaoza adsorbent modyfikowany acetonem,
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Symbol adsorbenta CW-3 CW~-M-3 CW-A-3
pH zelu 8,5 8,5 8,5
Gesgto$é roztworu N825105 g/cm3 1,42 1,42 1,42
Stezenie kwasu solnego mol/l 1 1 1
Powierzohnia wlabsoiwa 3 ma/g 248 196 184
Pomiar poréw z kreywe] rozkiadu /4A/ 43 49 52
Stosunek zelu modyfikatora - 111 1:1

Wynalazek ponadto i1lustruje zalgozony rysunek, na ktérym jasne punkty oznaczajg 1izo-
termy adsorpe)i, ciemne punkty - izotermy desorpo]i pary wodnej na ozystym adsorben-—
cie (CW-3), modyfikowanym metanolem (CW-M3) 1 adsorbencle modyfikowanym acetonem (CWA-3).
Ponadto na tym samym rysunku przedstawlono krzywe rozkladu porowate] struktury otrzymanych
wedlug wynalazku adsorbentéw,

Zastrzezenie patentowe

Sposéb wytwarzania porowatej struktury Zelu krzemlonkowego, w ktérym reagentaml eg
metakrzemian sodu 1 kwas solny, znamilenny t ¥y m, 2e wodne roztwory metakrze-
mianu sodu 1 kwasu solnego kontaktuje sie ze sobg w postacl strumieni w takich 1loscilach
aby pH reakoJi wynosito 0 - 7, wprowadzajgo Jednoozesnie do obu tych strumieni strumien
modyflkatora w postaocl ocleklego zwigqzku o oharakterze polarnym, posladajgcego w swoje]
ozqeteczoe grupe weglowodorowg 1 polarng grupe hydrofilowg, a zwtaszoza alkoholu, aminy
lub ketonu o takim przekroJu, aby stosunek objetodol mleszajgcych sile ze sobg cieczy wy-
noail 1 : 1,
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