001077

’ (D/T . ,l\,)l}{&- Con

Erteilt auf Grund der Verordnung vom 12. Mai 1943 ;

(RGBLES. 150).- :

DEUTSCHES REICH

REICHSPATENTAMT
PATENTSCHRIFT

M 746573

KLASSE 12i GRUPPE 38
H ryorsqg IVbj12i -

%  Dr:MaxStawberinKilh 3

ist als Erfinder genannt wordg:h‘

VaéB:Herrmann in KBIn-EBrenfeld ‘

" Verfahren zur Hg;'stéllung kd",oider Kieselsh’ureliisung

. Zusatz zum Patent 729 751
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“Das Hauptpatent hat angcfanéén am’ 4l Fcb?u&(l'"i'g.';i .

Patenterteilung bekanntgemacht am_13. Januar 194‘4 .

" In dem Hauptpatent ist ein Verfahren zur
Herstellung kolloider Kieselsiurelosungen be-
schrieben, welches aif der Reaktion zwischen
Wasserglaslésungen und Wasserstoffaustau-

§ -schern-auf Harzbasis beruht. Derartige Re-
aktionen mit ;estcn Ionénaustanschern werden’

* AUSGEGEBEN AM_
12. AUGUST 1944

den Fall ergeben sich jedoch Schwierigkeiten, 4
die sich ‘in einer allmihlichen Abnahme der
Leistungsfihigkeit des - Austauschers nach
mehrmaligér Regeneration zeigen. Der Grund

fiir diese Abnahme liegt nicht in einer Schi- )
digung der Struktur deés Austauschers durch a3

im._allgemeinen_technisch.in-Eorm-einer~Fil-~ ~das-alkalische~-Wasserglas;~sondeéri—wie—dic—— —

tration der zu behandelnden Fliissigkeit durch
einé Stchicht des Austauschers verwirklicht.

to Der Grund gerade zu dieser Ausfithrungsform

liegt darin, daB hierdurch die Austduschreak-

... .tionen, _ trotzdem... sie - zu-. -Gleichgewichten

fithren, durch die stufenweise aufeinander-
folgende Einwirkung der Filterschichten und

ts dadurch hervorgerufenc stindige einseitige

Verschiebung des Gleichgewichts praktisch
doch mit quantitativer Umsetzung durchge-
fithrt werden kénnen. Bei Anwendung die-
ses’ Filtrationsverfahren; auf den vorliegen-

- Kolloide~ KieselsdurelSsungen “sind " bésor

Untersuchungen ergeben -haben, in einer - - -
, fortschreitenden Ablagerung von Kieselsire

in dem porSsen Austauscher und der dadurch
bedingten Erschwerung des Ioncnaustauschs.»

ders bei einer Wassers"toﬂ’ionenkonzentration'v_
im Bereiche py = 6—7 instabil. und neigen’
zur Gallertbildung. Da beim Ubergang vom
alkalischen Wasserglas zum saaren Sol inner- 35
halb der Siule des Austauschers notwendig
dieser py-Bereich berithrt wird und ent-
sprechend dem Tempo der Filtration auch -
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M ngere Zeit an bestimmten Stellen dét Filter-
siiule erhalten bleibt, so findet hier eine wenn
auch, zuniichst geringfiigige Abscheidung von
Kieselsiiure statt, die sich hej der nachfolgen-
5 den Regeneration des Austauschers mit Siure
nicht mehr auflést:  Nach mehrmaliger Be-
- - hutzung ~des - Austauschers im’ Wechs
Filtratiop updy Regeneration ist diese
situreablagéidng i so -stark geworden, dafl sie
die Leistung wesentlich herunterdriickt und
eine vollstiindige: Erncuerung des Austausch-
. materials erforderfich macht,
Im Gegensatz hicrzn vermeidet die Aus-
fithrung der Austauschreaktion nach dem De-
15 anspruchten Verfahren jegliche Abscheidung
von Kieselsiure und gestattet ohne Leistungs-
abnahme &ine mchrhundertmalige Benutzung,

1o

was natiirlich fiir die Rentabilitit des Ver-

-fahirens von wesentlichem- EinfluB ist.
Diese Ausfithrungsform besteht darin, daB
die verdiinnte Wasserglaslésung  mic  dem

R-H { NaOH, SiO,

20

Die daneben verlaufende Reaktion zwischen.

a5 den das Wasserglas verunreinigenden*Salzen,
z-B. Natriumchlorid, und dem Wasserstofi-
austauscher. . fiihrt: dagegen -infolge Bildung
von freier starker Siure zu einem Gleich-

1" vonr
Kiésel-

Austauscher zuniichst durch cine Riihrvor-
“richtung vermischt wird, so daB cin saures
Sol der Kicselsiture entsteht.. Hierbei hat
sich gezeigt, daB die Reaktion fast momenitan
verliuft, inshesondere bei Verwendung klein-
kérnigen. oder pulverférmigen Austauschers.
Bei Verwendung ciner geniigenden  Menge
les Austauschers wird der instabile Bereich
von pp = etwa 6—7 derart schnell iiber-
schritten, daf keinerlei  Kieselsiureabschei-
dung erfolgt und der Austauscher ohiie Ein-
bube  seiner urspriinglichen * Wirksamkeit
aulerordentli¢h oft regeneriert werden kann,
Die \'\’asscrglasliisung kann entweder in ciner
Zugabhe oder unterteilt in mehrere Partien mit
dem Austauscher vermischt werden.

Diese Art der Ausfiihrung beruht auf der
Erkenntnis, daB die Reaktion-zwischen -Was-
serstoffaustauscher  und Wasserglas  einer
schnell und vollstiindig verlaufenden fonen-
reaktion fihnelt.

> R+ Na + H,0 + Si0, (1)

tes Mal mit 3oo ccm \'\’as:.crg!asliisung. Beim
dritten Zusatz erhéht man die Einwirkungs-
dauer auf ctwa 10 Minutén. -Man erhitlt ctwa
1300 ccm saures Rohsol, das zur weiteren
Reinigung von  Neutralsalzen durch e¢ine
Siule des ’I’I._r/\l(xstauschqrs filtriert wird.

gewicht:
* R-H4 NaClTZZRNa + HCl' (2

‘Das Wesen des’ Verfahrens hesteht also darin,

prozell “durchgefiihit wird, wihrend die

35 Gleichgewichtsreaktion IT durch eine Schich-’

tenfiltration - zu einseitigem
Verlauf gebracht wird, —
.. Zur_weiteren Reinigung des so erhiiltlichen
Rohsols erfolgt anschliellend in der gebriiuch-
42 lichen Weise Filtration durch cine Siule des
"H.-Austauschers,
- Neutralsalze zu spalten, so daB nur, die ent-
sprechenden freien Siuren im Sol verbleibien.
Letztere kénnen sodain in Dbekannter Weise
45 durch einen Hydroxylaustauscher - entfernt
werden, wodurch ein absolut reines Sol ge-
winnbar ist.

quantitativem

Beispiel

daB die Redktion L in.einem-einfachen-Rithr—

um die noch vorhandenen®

Daran schlieBt sich zur Entfernung der ge-
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bildeten freien Siuren eine ‘Filtration durch

einen OH-Austauscher AN
=~Dic’ Regericration ‘des gebrauchten Wassor-
stoffaustauschers im  Rithrwerk geschieht
durch aufeinanderfolgendes - Waschen mit
Salzsiiure und Wasser., -

" PATENTANSPRUCH :
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“Verfahren zur Herstellung  kolloider
Kieselsiurelésungen gemiil Patent 729 751, -

dadurch’ gekennzeichiiet, daBl dag Verfah-
ren’ in zweL Stufen durchgefiihrt wird~in
deren erster zur Gewinnung eines Kicsel-
siturerchsols  die  verdiinnte Wasserglas-
16sung  mit “deni Wasserstoffaustauscher
gleichmiiBig gemischt wird, worauf in der
zweiten. Stuie zur weiteren Reinigung des
Rohsols..eine—Schich

OffaliStatischer dor Kornung
-0,1_bis 0,5 mm werden mit 450 ccm Wasser-
glaslésung, welche 3 % Si O, enthiilt, in cinem
Riihrwerk vermischt, und nach etwa 1 Minute

ird das gebildete
Fsbabgelassen.” " Man  wiederholt “diese
R Opergtion ein zweites Mal und noch ein drit-
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saure Kieselsol durch ein.

den Wasserstoffaustauscher vorgenomunien
\\'lr_d_. . : —
Zur Abgrenzung des Anmeldungsgegen-

standes vom Stand-der -Technik sind im Er-
teilungsverfahren keine Druckschriften in Be-

“tracht gezogen worden.
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filtration—durch=~1o5*
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