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SPOSÓB WYTWARZANIA POROWATEJ STRUKTURY ŻELU KRZEMIONKOWEGO

Przedmiotem wynalazku jest sposób wytwarzania porowatej struktury żelu krzemionkonego,
wykorzystywanego w przemyśle i laboratoriach jako adsorbentu do oczyszczania i rozdziela--
nia mieszanin związków i pierwiastków chemicznych.

Na zjawisku adsorpcji oparte są współczesno metody analityczne oraz metody oczyszcza¬
nia i wyodrębnienia substancji zarówno w skali przemysłowej, jak i laboratoryjnej, 3zero-
kie rozpowszechnienie i wykorzystanie zjawiska adsorpoji wymaga opracowania metod otrzymy¬

wania adsorbentów o wysokiej aktywności i selektywności adsorpoyjnej w stosunku do rozdzie¬
lanych substancji. Wśród takich adsorbentów jednym z częściej stosowanych jest żel krze¬
mionkowy. Jest on bezbarwną, porowatą substancją, charakteryzującą się dużą odpornością fi¬
zyczną i ohemiozną oraz silnie rozwiniętą powierzohnią, wynikającą z Jego porowatości* Że¬
lem krzemionkowym zastępuje się węgiel aktywny w adsorpcyjnyoh procesach wydzielania
i oczyszczania substancji, zwłaszcza w prooesach prowadzonych przy wysokich temperaturach,
na przykład w procesach rekuperacji par rozpuszczalników i w różnych metodaoh ohrorstogra-
ficznyoh. Żel krzemionkowy znajduje również szerokie zastosowanie jako nośnik fas stacjo¬
narnych w podziałowej ohromatografii i jako nośnik katalizatorów w kontaktowej katalltl*
heterogenicznej,

W zależności od celu wykorzystania żelu krzemionkowego, winien on posiadać różną poro¬
watą strukturę oraz różną aktywność adsorpcyjną. Na przykład w procesie wyodrębniania aub-
stanoji, występujących w śladowyoh ilościach w mieszaninie, adsorbent powinien posiadać
silnie rozwiniętą powierzchnię, selektywnie aktywną w stosunku do wyodrębnionej substancji,

W prooesie otrzymywania żelu krzemionkowego można wyróżnić takie etapy jego powstawa¬
nia, jak polikondensaoja kwasu o-krzemowego do żelu kwasu polikrzemowego, koagulacja poll-
kwasu i jego przechodzenie w hydrożel, dojrzewanie hydrożelu podczas którego powstaje okre-
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ślona porowata struktura, zależna od warunków prowadzenia tego procesu, przemywanie hydro-
żelu w celu usunięcia eoli powstałych w prooeaie polikondensaoji oraz przeprowadzenia hy-
drożelu w kserożel na drodze jego termicznego odwodnienia.

Znane są z opisów patentowych RFN nr nr 1 542 638, 1 940 093 sposoby otrzymywania że¬
lu krzemionkowego, w których stosuje się przemywanie żelu alkoholami, ketonami i eterami,
w celu wyparcia wody z żelu i obniżenia napieoia powierzchniowego w porach, co wpływa na
wartośoi użytkowe tak otrzymywanych żeli*

Sposób otrzymywania drobnoziarnistego kwasu krzemowego znany z polskiego opisu paten¬
towego nr 4? 429 polega na tym, że galaretowaty hydrożel, przed zestaleniem na twardy żel
traktuje się cieczą mieszającą się nieograniezenie z wodą, taką jak metanol, ozy kwas oc¬
towy lodowaty.

Obeonie stwierdzono, że porowatą strukturę żelu krzemionkowego oraz charakter Jego po¬
wierzchniowego pokrycia można kształtować w daleko większym zakresie, niż w znanych meto¬
dach, jeżeli substanoje mieszająoe się nieograniozenie s wodą i zmieniająoe jej napięcie
powierzchniowe oraz zmniejszające siły oddziaływania między fazą zdyopergowaną, a fazą dy¬
spersyjną, wprowadza się w fazie wytwarzania żelu polikrżarnowego*

Istotą wynalazku jest sposób wytwarzania porowatej struktury żelu kraemionkowego,
w którym regentami są metakrzamian sodu i kwas solny, oharaktery żujący się tym, że wodne
roztwory metakrzemianu sodu i kwasu solnego kontaktuje eię ze sobą w postaci strumieni,
w takich ilościach aby pH reakoji wynosiło 0 - 7i wprowadzając jednocześnie do obu tych

strumieni strumień modyfikatora w postaci ciekłego związku o oharakterze polarnym, posia¬
dającego w swojej cząsteczce grupę węglowodorową i polarną grupę hydrofilową, a zwłaszcza
alkoholu, aminy lub ketonu o takim przekroju, aby stosunek objętości mieszających się ze
sobą oieozy, wynosił 1 t 1«

W podanym sposobie modyfikaoja odbywa się w czasie
ny żel ma od razu określoną strukturę. Metoda ta prowadzi do odtwarzalnych wyników i daje
produkt Jednorodny pod względem porowatości.

Dobierając różne stosunki strumienia reagentów do dtrumienia modyfikatora, uzyskuje
się żądane wielkości zmiany napięoia powierzchniowego, które wpływa na przestrzenny układ
szkieletu polikwasu krzemowego.

Przykład. Wodny roztwór metakrzemianu sodu o gęstośoi 1,2 g/on* i wodny roz¬
twór 1 n HC1 kontaktowano za sobą w postaci strumieni o średnicy około 1 mm, w takim sto¬
sunku tyoh strumieni, że pH powstającego żelu wynosiło 6,5* Równocześnie do tych obu stru¬
mieni reagentów wprowadzono etrumioń metanolu, o takim przekroju, że stosunek objętościowy
ilośoi żalu do oieozy modyfikatora był równy 1 i 1. W wyniku reakoji polikondensaoji two¬
rzył się żel kwasu pollkrzemowego, którego fazą rozpraszającą jest wodny roztwór metanolu.
Żel w krótkim ozasie uległ koagulaoji, z wydzieleniem znacznej ilośoi oieozy międzymioela-
me] z powstająoego żelu. Cieoz tę odsączono, a żel suszono na powietrzu. Po wysuszeniu,
kserożel przemywano i ponownie suszono na powietrzu, u następnie w temperaturze 110°C. Su-
ohy produkt mielono i frakcjonowano na klasy ziarnowe odpowiednie dla różnych metod chro¬
matograficznych i adsorpoyjnyoh. Podobnie postępowano, stosująo jako cieoz modyfikującą
aceton. /

Warunki otrzymywania adsorbentów oraz ich właściwości porowate ilustruje poniższe ze¬
stawienie, gdzie symbolem CW-3 oznaczono adsorbent otrzymany z czystego zolu kwasu poll¬
krzemowego, CW - M - 3 oznaczono adsorbent modyfikowany metanolem, natomiast symbol CW^A-3
oznacza adsorbent modyfikowany acetonem.

oddziaływania reagentów i otrzyma-
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Symbol adsorbenta
pH żelu

Gęatość roztworu Na^SiO, g/cnr
Stężenie kwasu solnego mol/l
Powierzohnia właściwa S m2/g
Pomiar porów z krzywej rozkładu /A/
Stosunek żelu modyfikatora

CW-3

8,5

1,42
1

248

43
-

CW-M-3

8,5

1,42
1

196

47
1:1

CW-A-3

8,5

1,42
1

184

52
1:1

Wynalazek ponadto ilustruje załąozony rysunek, na którym jasne punkty oznaczają izo¬
termy adaorpoji, ciemne punkty - izotermy desorpoji pary wodnej na czystym adsorben¬
cie (CW-3), modyfikowanym metanolem (CW^M3) i adsorbencie modyfikowanym acetonem (CW1-3).
Ponadto na tym samym rysunku przedstawiono krzywe rozkładu porowatej struktury otrzymanych
według wynalazku adsorbentów.

Zastrzeżenie patentowe

Sposób wytwarzania porowatej struktury żelu krzemionkowego, w którym reagentami są
metakrzemian sodu i kwas solny, znamienny tym, że wodne roztwory metakrze-
mianu sodu i kwasu solnego kontaktuje się ze sobą w postaci strumieni w takich ilościach
aby pH reakcji wynosiło 0-7, oprowadzając Jednocześnie do obu tych strumieni strumień
modyfikatora w postaci oiekłego związku o charakterze polarnym, posiadającego w swojej
cząsteczce grupę węglowodorową i polarną grupę hydrofiłową, a zwłaazoza alkoholu, aminy
lub ketonu o takim przekroju, aby stosunek objętości mieszających aię ze sobą cieozy wy¬
nosił 1 : 1.
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