POLSKA
RZECZPOSPOLITA
LUDOWA

OPIS PATENTOWY

Patent dodatkowy
do patentu

- Zgtoszono:

Pierwszenstwo:

- URZAD
PATENTOWY
PRL

05. VIII. 1966

Opublikowano: 25. X. 1968

Kl. 12m, 7/06

(P 115 987)

~—

UKD

Wspéttworcy wynalazku: prof. dr inz. Tadeusz Pompowski, dr inz. Ed-
ward Wiewidérowski, mgr inz. Mirostaw Ko~

bierski

Wiasciciel patentu: Politechnika Gdanska (Katedra Chemicznej Techno- -
logii Nieorganicznej i Analizy Technicznej), Gdansk

(Polska)

,Sposéli otrzymywania tlenku glinu i krzemianu wapnia

1

Przedmiotem wynalazku jest sposéb otrzymy-
wania tlenku glinu i krzemianu wapnia na drodze
hydrotermalnego rozkladu surowca ilastego w $§ro-
dowisku alkalicznym, a nastepnie dzialaniu wodo-
rotlenkiem wapnia na lugi poreakcyjne.

Wedlug dotychczas znanych metod surowce ila-
ste byly wykorzystywane do otrzymywania tlenku
glinu na drodze rozkladu za pomocg kwasu siar-
kowego (Bretsznajder S., Przem. Chem. 42, 677,
1963) lub w Srodowisku alkalicznym w autoklawie
przy zastosowaniu wysokich warto§ci parametréw
rozkladu (Barlot J., Fr. 1, 251, 226 Appl. Sept. 30,
1957).

W sposobie wediug wynalazku rozkladu surowca
ilastego dokonuje.sie¢ w warunkach bezci$nienio-
wych, co daje mozliwo§ci prowadzenia procesu
w spos6bb ciggly. Okazalo sie, ze jezeli wsad skla-
dajacy sie 2z mieszaniny alkaliéw, a mianowicie
weglanu lub wodorotlenku sodu i surowca ila-
stego podda sie w temperaturze 400—1100°C dzia-
laniu przegrzanej pary wodnej wowczas mozna
uzyskaé spiek dajacy sie tatwo wylugowaé wod-
nym roztworem alkalii, a nastepnie mozna oddzie-
lié krzemionke zawarta w ekstrakcie przez dzia-
tanie wodoroptlenkiem wapnia.

Wedlug wynalazku reakcje hydrotermalnego -roz-
kladu surowca ilastego przeprowadza sie w piecu
np. rurowym wprowadzajac do suchej mieszaniny
surowca ilastego i weglanu lub wodorotlenku sodu
w stosunku wagowym NayO :SiO; wynoszacym
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04 +,1—4:1 przegrzana pare wodng w ilo§ci
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10—400 kg pary/l kg wsadu na godzine w tempe-

raturze 400—1100°C w ciggu 5—120 minut. Otrzy-
many spiek luguje sie roztworem alkali6w w celu
wymycia z niego krzemian6éw i glinian6w alkalibw.
Na uzyskany roztwér dziala sie wodorotlenkiem
wapnia przy czym wytraca si¢ krzemian wapnia,
ktéry oddziela sie¢ od roztworu przez filtracje.
Z przesaczu wytraca sie wodorotlenek glinu zna-
nymi metodami, oddziela od roztworu na drodze
filtracji i suszy.

W przypadku wytracania wodorotlenku glinu za
pomocg dwutlenku wegla, pozostaly roztwér, po
oddzieleniu wodorotlenku, zageszcza sie do otrzy-
mania stalego weglanu sodu, a ten ostatni zawraca
sie do procesu.

Postepujac sposobem wedlug wynalazku uzysku-
je si¢ wydajno§é reakcji w przeliczeniu na uzy-
skany glin i krzemionke wynoszgcg powyzej 90%.

Przyktad I. Mieszanine zloZzong ze 100 czeSci
wagowych gliny, zawierajgcej 63,2%/%0 SiOj oraz
2200 Al,O3 i 223 czeSci wagowych sody bezwodnej
umieszcza sie¢ w piecu rurowym, przez ktéry prze-
puszcza sie strumiefi przegrzanej pary wodnej
w iloSci okolo 32.000 czeSci wagowych. Rozklad
prowadzi sie w temperaturze 700°C przez okoto
120 minut. W wyniku hydrotermalnego rozkladu
otrzymuje si¢ spiek, ktéry poddaje sie¢ lugowaniu
10%-wym roztworem wodorotlenku sodu. Otrzy-
many roztwér zawierajgcy okolo 57 cz_eéci wago-
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wych SiO, traktuje sie okoto 320 cze§ciami wago-
wymi wodorotlenku wapnia. Powstaly osad krze-
mianu wapnia oddziela sie od roztworu na dro-
dze filtracji. Przesacz poddaje sie dzialaniu CO,,
otrzymany wodorotlenek glinu odsacza sig, a roz-
twor zageszcza sie do otrzymania stalego weglanu
alkalicznego, ktéry zawraca si¢ do procesu.

Przyktad II. Mieszanine zloZong ze 100 cze$ci
wagowych gliny, zawierajacej 63,2% SiO, oraz
23% AlyO3 i 179 czeSci wagowych wodorotlenku
sodu umieszcza sie w piecu rurowym, przez ktéry
przepuszcza sie strumien przegrzanej pary wodnej
w iloSci okolo 24.000 czeSci wagowych. Rozklad pro-
wadzi sie w temperaturze 600°C przez okolo
120 minut.

W wyniku hydrotermalnego rozkladu otrzymuje
si¢ spiek, ktéry poddaje sie tugowaniu 10%-wym
roztworem wodorotlenku sodu. Otrzymany roz-
twér traktuje sie -okolo 330 czeSciami wagowymi
wodorotlenku wapnia. Powstaly osad krzemianu
wapnia -oddziela sie¢ od roztworu. Przesgcz poddaje
si¢ dzialaniu COy, wytrgcony wodorotlenek glinu
odfiltrowuje sig, a roztwér zageszcza do otrzymania
stalego weglanu sodu. .
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Zastrzezenia patentowe

1. Sposbéb otrzymywania tlenku glinu i krzemianu
wapnia na drodze hydrotermalnego rozkladu
surowca ilastego w Srodowisku alkalicznym,
a nastepnie dziataniu wodorotlenkiem wapnia na
tugi poreakcyjne, znamienny tym, ze do suchej
mieszaniny surowca ilastego i weglanu lub
wodorotlenku sodu w stosunku wagowym
Nay0 : SiO; wynoszacym 0,5 : 1—4 : 1 wprowadza
sie przegrzang pare wodng w ilo§ci 10—400 kg pa-
ry/kg mieszaniny/godzine w temperaturze 400—
1100°C w ciggu 5—120 minut, po czym otrzy-
many spiek tuguje sie wodnym rozfworem
alkaliéw, a z uzyskanego roztworu Kkrzemia-
néw i glinian6w sodu wydziela sie¢ w znany
spos6b najpierw za pomocg wodorotlenku wap-
nia krzemian wapnia, a nastepnie tlenek glinu.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamieny tym, Ze roz-

twér po oddzieleniu krzemianu wapnia traktu-
je sie dwutlenkiem wegla, po czym po oddziele-
niu wytraconego wodorotlenku glinu roztwor
zageszeza sie¢ do otrzymania stalego weglanu
sodu, ktéry zawraca sie do procesu.
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