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PRESUOTL GAMINIAI IS PIROGENINLU METODU GAUTO SILICIO DILOKSIDO,

JU GAMINIMO BUDAS IR PRITAIEKYMAL

Apragymas

Sis i%radimas priskiriamas presuotiewms gaminiaws i¥ piroge-
niniu wetodu gadto silicio dioksido, Jy gaminimo budui, o taip pat
juy panaudojimui katalizatoriy ne¥éjais arba padiais katalizato-
riais. |

Pirogeniniu metoduvgautas silicio dioksidas pasiZymi suul-
kiagride stqutﬁra. ir tuo padiu dideliu santykiniu pavirsiumi,
ypatingu 3varumu, sferine daleliy forma, be pory. Dél ¥iy prie-
%asdiy vis labiau domimasi galiwybémis panaudoti gautus pirogeni-
niu metodu oksidus katalizatoriy ne%éjais (D. Koth, H. Ferch,
Chem. Inv. Techn., 52, 628(1980).

Kadangi pirogéniniu metodu gauti oksidai pasiZywi swulkia-
gride struktira, katalizatoriy neséjy formavimas i3 Siy oksidy

sukelia tam tikry sunkumy.
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1% pirogeniniu metodu gauty 6ksidq gaminimo budas, kai risanéiaja
nedziaga naudojamas silicio rigsties zolis.

I5 VFR paraiskos Nr. 34 06 185 %inomas kitas presuoty gaminiy
gaminimo budas. Siuo atVejuvriéanti medZiaga — fritos glaziros mil-
teliai; glicerinas naudojawas kaip priemoné slidumui padidinti.

VFR patente Nr. 21 00 778 apradytas granuliato i% silicio
dioksido, gauto pirogeniniu metodu, panaudojimas kaip katalizatoriy
neséjo, pavyzdZiui, gaminant vinilacetato monowerus.

Charakteringas Zinomy gapinimo bUdy trikumas yra tas, kad
¥iais blidais gauty presuoty gaminiy savybés néra optimalios. Pa-
vyzdZiul, Jjie neatsparis lauZimui. Atsparumas yra butinas taw tik-
1y katalitiniy rekcijy atveju, pavyzdZiui, gawinant vinilacetats
i% etileno, acto riug¥ties ir deguonies arba hidratacijos biadu
paverdiant etileﬁq i etanolj.

éio isradimo tikslas - sukurti presuotus gaminius i& gauto
pirogeniniu wetodu silicio dioksido, pasiZymindius Xiowis fiziki-

néwis — chewinéwis savybémis:

i¥orinis diamqtras - 2 = 15 wmwm;

pavirgius pagal BET 50 - 400 mz/g;

pory tiris 0,6 - 1,5 wl/g;

atsparumas lauZimui 50 — 150-N;

pory pasiskirstymas néra pory wmaZesniy kaip 5 nw dia~

metro, téra wmezo— ir wakroporos

sudétis daugiau 99 svorio % silicio
dioksido
atsparumas trinéiai nuostoliai waZesni kaip 1 %;

biraus produkto tankis 400 - 500 g/1;



Kitas ifradime uédavinya - presuotq gawiniy i#& piregeniniu
wetodu gaute silicio dioksido, pasiZywminéiy Ziemis fizlkindwis

cheminémis savybémis:

i%orinis diametras _ 2 - 15 ww;

pavirsius pagal BET 50 - +00%m /83

pory turis 0.6 - 1,3 wl/g}

atsparumas lauZimui . : 50 - 150 N; B

pory pasiskirstymas néra pory maZesniy kaip 5 nm, diawe-

tro,téra wezo~ ir wmakrepores;

sudetis daugiau kaip 99 sverie %

- silicio diekside;
ateparumas triniai puostoliai mafesni ksip 1 %
biraus produkte tankis 400500 g/1,

gaminime budas, besiskiriantis tué, kad‘pirogenipiu budu gautas
silicio dioksidas hemogenizuejamas su vandeniu, Zlapalu, wetilce-—
liulioze, aliuminio stearatu, grafitu, dZiovinamas 80 -~ 120 °c
tewperaturoje, suswulkinawas j wiltelius, 13 kuriy presuojamas ga-
winys, ir kaitinawas 0,5 - 8 valandas 400 - 1200 °c temperaturoje.
‘ Metode pagal 1éradimq raalizavxmul tlnka ivalrus maiéytuvai
ir malunéliai,‘kuriq pagalba galima pasiekti gerg miZinio homoge-
niskumg, pavyzdéiui. maisytuvai su wentelémwls, waiXytuvai sudaran-
tys sukurius, iBcentrinss wai¥yklés arba maiSytuvai, naudojantys
oro srautusf_éiam tikslui ypa¢ tinka mai¥ytuvai sutankinantys apdo-
rojawg wedZiagg, pavyzdZiul, 8ilietiski malunai, maidytuvai su
grandikliais, bugniniai - rutuliniai malinai. Po wiXinio homogeni-
zaviwo ji galima pakaitinti 80 -~ 120 °c temperétﬁrojg. Tuo budu
gaunami biris wilteliai. Presuotus gaminius galima gawinti ¥tawpa-
viwo presais, ekscentrinials presais, presais gawinio i¥spaudimui

ir kompaktoriais.
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Pries presavimg pagal i¥radimg galima naudoti Zies sudéties
miéini:

50 - 90 svorio % silicie dioksido, pagqidautina 60 - 80 svorio %,

0,1 — 20 svorio % aliuminio stearate, pageidautina 10 svorio % ir
| arba |

0,1 - 20 svorio % magniq stearato, pageidautina 1 ~ 10 svorio %,

0,1 - 20 svorio % grarite, pageidautina 1 - 5 svorioe %, |

5 — 48 svorio % kouwponentés pory sudarymui, pavyzdZiui, Zlapalo,

" metilceliuliozés, pageidautina 10 -~ 40 svorie %.

Presuotiems gawiniams galima sutelikti ivairiq qumq, pavyz~—
dziui, cilindro, rutulio arba Ziedo, kuriy iSorinis diametras 2 -
15 W .

Presuotl gaminiai iki 8 valandq kaitinami 400 - 1200 C tempe~—
ratiroje. Varijuojant mi¥inio sudéti ir prqgavimo slégi galinmg kei-
sti tam tikreaegribose tiek presuoty gaminiq atsparumg lauZimui bel
santykini pavirsiy, tiek ir pery turj. i
o Presuotus gaminius pagal iéradimq galima baudeti kaip katali-
zatorius arba katalizatoriy ne¥éjus. Antru atveju katalizateriai
imaiﬁowi gaminant pregugtus gaminius,‘arba jau paruosti gaminiai
imprggnuojami katalit;%kailaktyviq medZiagy tirpalais. Tam tikrais
atVejais gaminiai gali bati aktyvuojami véliau naudajanﬁ kitus tech
noleginius procesus. 7 ) | _

Presuotus gaminius i& pirogeniniu motodu ‘gauto 3111010 diok~
sido ypa¢ sékmingai galima naudoti kaip katallzatoriq nefsjg sin-
tetinant“v1nilacto wonowerg i¥ etileno, actevrug§ties ir deguonises,
© taip pat kaip katalizatoriy etileno hidratacijoje.

Presuoti gaminiai pagal isradimg turi ¥iuos pranasumus:

Jie yra labai Evarus,

jie yra pakankawai atspariis trindiai,
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gaminiy pery tiris yra didelis,

juose néra pory maiesniq kaip 5 nm; téra wezopores ir makroporos.

Pavyzdiiai - | o
| §iame pavyzdyje pirogeniniu budu gauto silicio diokside fi-
zikinés ~ chewinés savybés buvo 5ios: (2r. lentele originale 7 psl..
1 - aerosilas, 2 — pavir¥ius pagal BET, 3 - pirminiy daleliy viduti-
nis diametras, 4 — tankis pe sutankinimoi). 5 - nuostoelial diievi-
nant? (2 val 105 °c temperatireje), 6 -~ nuostoliai kaitinantz)_s)
(2 val 1000 °c tewperatiroje), 7'~ PH rgkémé?) (4 % vandens disper-
sijoje), 8 - 510,%), 9 - a1 6), 11 - 10,%), 12 -

6) -
203."» 10 ~ Fe,0;

H016). 12 - likutis atsijojus (pagal Moskegsg, 45 m).

1)
2)
3)

pagal DIN 53 194 normas Sdkaidiuojewa 2 val 105 °C. temperar

pagal DIN 55 92i NOImas tiroje dZiovintail substancijai .

6)

pagal DIN 53 200 noruas >/skaitivejama 2 val 1000 °C tempe-

" o ratiroje kaitintai substancijai
pagal DIN 53 580 normas 8) '
. HCl yra sudétiné nuestoliy

kaitinant dalis.

8ilicio dioksidas gaunawas sprogstamy dujy, susidedandiy 1%
vandenilio ir deguonies , liepsnoje, ipﬁtusllakiq silicie junginiy.
Paprastai naudojamas silicio tetrachloridas. Sis junginys hidroli-
zuojamas vandeniu, susidarandiu degant spregstamoums dujoms, sudare
silicio dioksidg bei silicio rﬁgéti. Silicio dieksidas i¥ liepsnos
zonos patenka j taip vadinama koaguliacing zens, kurioje vyksta pir
miniy daléliq aglemeracija ir‘aefesila sankaupy susidarymas. Produk
tas %ioje stadijoje turintis aerozolio pavidalg atskiriamas oro su-
kuriais nuo priemaiy , esantiy dujy fazéje, ir apdorojawos kars&tu
drsgnu eru. Tokiu bidu priemaiZines druskos rig¥ties koncentracijg

galima sumazinti iki 0,025 % ir maZiau. Kadangi biraus aerosile
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tankis po 8io proceso tesiekia 16 g/1, atliekamwas vakuwinis suten-
kinimas. Tekiu bidu pasiekiamas 50 g/l ar dar didesnis tankis.
Daleliy diametras gali buti keidiawas varijuojant reakcijes
vykdymd sglygas. Vérijuojamais parametrais gali buti, pavyzdZiui,
liepsnes tewperatiura, vandenilio bei deguonies koncentracijy san-
tykis, silicio tetrachlorido kiekis, daleliy buvimo liepsnoje
trukmeé, ir kqaguliacijos kelio ilgis.
Pavirsius pagal BET nustatomas pagal DIN 66 131 naudojant
azotsg. J
Pory tiris nustatowas susuwavus wikro-, mezo— ir wakropory
turius. | |
- Mikro— ir wezoporos nustatomos 1% Né izotermos ir po to se-
kansios analizés pagal BET (de Boer, Barret, Soyner, Halenda).
Maquporos nustatmeS i#spaudZiant Hg.
Atsparumas trin&ial nustatomas Erwekes firmos testeriu

TAR.

1 pavyzdys

62, 5%-aevesilo 200
5,8 % aliuminio étea:ato
9,5 % metilcéliuliozés
3,7 % grafito
19 % %lapalo
wi%inys sutankinawas ipylus vandens ir dZiovinamas 100 % tewpe~—
ratiroje. Po to jis swmulkinamas tol, k#l gaunami birus milte—
ligi. Tableéiy gaminimo presu formuojami presuoti gawiniai.

Tik pagémintos tabletss dziovinamos 200 °C temperatiroje
ir kaitinamos 4 val 1000°C temperatiroje.

Suformuoti tokiu bidu presuoti gawiniai pasiZymi 3iowis
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fizikinsmis — cheminémis savybémis:

i%orinis diametras 5 oo

pavirfius pagal BET | 148 né/g

pory turis ‘ 0,73 wl/g

pory pasiskirstymas ndra mwma%esniy kaip 5 mm Jdiawetro,

téra tik wezo-~ ir makroporos

atsparumas lauzimui 12,2 N
atsparumas trindiai nuostoliai maZesni kaip 0,45 %
biraus produkto tankis 530 g/1 o
sudstis 99,2 % 510,

2 pavyzdys

62,5 % aerosilo 200

5,8 % wagnio stearato

9,6 #.metilceliuliozés

22,1 $ %lapalo

presuojama kaip ir 1 pavyzdyje. _
Tik pagamintos tabletés dZiovinamos 200 °¢ temperatiaroje

ir kaitinawos 6 valandas 750 °C temperaturoje.. |
Suformuoti tokiu bﬁdubpresqoti'gaminiai pasi¥ymi Ziowis

fizikinémis — chewinéwis savybémis:

i%orinis diametras 6 mm

pavirsius pagal BET 176 w?/g

pory toris | 0,76 wl/g

pory pasiskirstymas nérévmaéesniq kaip 4 nw diawetro
pory, téra tik mez0- ir makro-
porus

atsparumas lauZimui 54 N _

atsparumas trinéiéi nuostoliai masesni kaip 0,9‘%

sudétis 99,4 % 510,

biraus produkto btankis SOO}g/l



3 pavyzdys

62,5 % aerosilo 380
5,8 % magnio stearato
9,6 % metilceliuliozés

22,1 % %lapalo

7

mi&inys sutankinawas ipylus vandens ir dZiovinamas 24 valandas

100 ¢ tewperaturoje. Po to jis swulkinawas tol, kol‘gaunami bi-

rus wilteliai, i¥ kuriy ekscentriniu presu formuojami presuoti

gaminiai.

Tik pagamintos tabletés dZiovinawos 200 ° tewperatiroje

ir kaitinawos 8 val 700 °c tewperatiroje.

Suformuoti ¥iuo b@du presuoti gaminial pasiymi ¥iowmis fi-

zlkinémis - chewin2uwis savybémis:

isorinis diametras
pavir$ius pagal BET
pory taris

atsparumas lauZimui
atsparumas tringiai
biraus produkto tankis

suds tis

4 pavyzdys

62,5 % aerosilo 30
5,8 % wmagnio stearato
9,6 % metilceliuliozés
22,1 % $lapalo

presuojawa kaip ir 3 pavyzdyje.

5 o

289 m2/g

néra pory maZesniy kaip 5 nm
diametro, téra tik mezo-— ir

wakroporos (wikroporos pagal
originalsg)

106 8

nuostolial maesni kaip 0,9 %
480 g/1

99,4 % 510,
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Tik pagawintOS tabletss d¥iovinamos 250 °C temperaturoje
ir kaitinamos 8 val. 900 OCAtemperatﬁroje.
Suformuoti Siuc budu presuoti gaminiai pasiZzymi Siomis fi-

zikinéwmis cheminémis savybémis:

i%orinis diametras 5 mw

pavir$ius pagal BET 78 mz/g

pory turis néra‘maéesniq kaip 5 nm diametro
pory, téra tik wezo- ir makro-—
poros

atsparumas lauZinmui 55 N

atsparumas trindéiai nuostolial waZesni kaip 0,9 %

biraus produkto tankis 450 g/1

sudstis ) 99,4 % 510,

Presuoti gaminiai i% pirogeniniu wetodu gauto silicio dioksido,

Ju gawiniwo bidas ir pritaikymai.
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ISRADIMO APIBREZTIS

1. Presuoti gaminiai i§ pirogeniniu metodu gauto silicio

dioksido, pasiZymintys Siowis fizikinémis —~ cheminédmis savybs-

mis:

isorinis diawetras
pavirsius pagal BET
pory turis

pory pasiskirstymas

atsparumas lauZimui
sudétis
atsparumas trinéiai

biraus produkto tankis

2 —- 15 wn
50 ~ 400 w/g
0,6 -~ 1,3 wl/g

néra wazesniy kaip 5 nm
diametro pory

50 - 150 N
daugiau’kaip 99 svorio % Si0,
nuostolial wmaZesni kaip 1 &

400 - 500 g/1.

2. Presuoty gawiniy 18 pirogeniniu wetodu gauto silicio

dioksido, pasiZywinéiy Siowis fizikindwis — chewinémis savybémis:

isorinis diametras
pavirsius pagal BET
pory tiris
atspa:umas lguZimul

pory pasiskirstymas

sudetis
a tsparumas trincéiai

biraus produkto tankis

2 - 15 om

50 - 400 n%/g

0,6 - 1,3 wl/g

50 - 150 N

ndra maZesniy kaip 5 nwm

diame tro pory

daugiau kaip 99 svorio % 8102
nuostoliail wmaZesni kaip 1,0 %

gaminimo btdas, b e s 1 s kiri a'n t i s tuo, kad pirogeniniu

metodu gautas silicio dioksidas howogenizuojamas jpylus vandens,

glapalo, metilceliuliozés ir/arba wagnio stearato, grafito ir

aliuminio stearato, gautoji masé dZiovinama 80 - 120 °c tempera-—
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taroje, swulkinama j miltelius, i% kuriy presavimo btGdu gaminawi
presuoti gaminiai, kurie 0,5 - 8 val kaitinawi 400 ~ 1200 °C
tewmperatiroje.
3. GautyJy pagal 1 p. presuoty gawiniy panaudojimas kata-

lizatoriy ne%éjais arba katalizatoriais.
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