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SPOSDB OTRZYMYWANIA PREKURSORA WYSOKOOGNIOTRWALYCH WIlKIEN POLIERYSTALICZNYCH

Przedmiotem wynalazku jest spossb wytwarzania prekursora wysokoogniotrwaiych widkien po-
likrystalicznych.

Zpany jest sposdb wytwarzania prekursora wysokoogniotrwatych widkien polikrystaliczanych
polegajacy na wspé6Zpolimeryzacji mieszaniny glinowych i magnezowych soli kwasdéw karboksylo-
wych korzystnie mréwczandw, octanéw, winianéw lub mleczanéw,

Ze wzgledu na niewielka rozpusz zalno$cé tych soli w wodzie sposdéb ten wymaga odparowania
duzych jej iloéci dla osiagnigecia w roztworze odpowiedniego stezenia zwiazkéw glinu i odpo-
wiedniej jego lepkodci.

Sposéb wytwarzania prekursora wysokoogniotrwatych widkien polikrystalicznych, wediug wy-
nalazku polega na tym, Ze do silnie mieszanego roztworu siarczanu glinu w temperaturze niz-
szej od 75°% wprowadza si¢ wolno weglan wapniowy w ilosci jednej trzeciej wynikajacej ze
stechiometrii do jonéw siarczanowych zawartych w roziworze, nastepnie wprowadza si¢ kwas
nrowkowy i z kolei pozostate dwie trzecie iloéci wgglanu wapniowego. Powstaty w roztworze
dwuwodzian siarczanu wapnia separuje si¢ od roztworu, do ktérego w temperaturze niiszej niz
75% przy silnym mieszaniu wprowadza sig¢ weglan barowy, po czym faz¢ stals separuje sige od
roztworu. Z kolei do mieszanego roziworu wprowadza si¢ kwas octowy oraz octan lub mréwczan
magnezowy w postaci roztworu. Roztwor soli magnezowo-glinowych poddaje si¢ odparowaniu az do
uzyskania steienia soli glinowych wynoszacego 9-11% w przeliczeniu na A1203.

Korzystnym jest stosowaé roztwér wyjéciowy siarczanu glinowego o stezeniu 2,5 - 4,0%,

w przeliczeniu na A1203 korzystnie 3,5% jak réwniez wprowadzadé do roztworu siarczanu glinu
we¢glan wapniowy w postaci pasty wodnej korzystnie przy stosunku wagowym jak 1:1. Korzystanym
jest kwas mréwkowy wprowadzié do reakcji w stosunku molowym do glinu znajdujacego sig¢ W roz-
tworze jak 2:1 przy czym wskazane jest by steienie dodawanego kwasu nie bylo nizsze niz B80%,
a weglan barowy wprowadzaé powoli w postaci wodnej pasty w iloéci stechiometrycznej do zawar-
tego w roztworze jonu siarczanowego, W warunkach silnego mieszania. Korszystnym jest stosowaé
stetony kwas octowy 1 wprowadzaé go do roztworu w stosunku molowym do glinu jak 0,6:1. Ko-
rzystoym jest réwniei by octan magnezu wprowadzaé do ukiadu reakcyjnego w postaci steionego
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gorgcego roztworu, w takiej iloéci, by stosunek molowy magnezu do znajdujacego mie w roztwo-
rze glinu by mniejsgy od 0,5,

Prekursor wiékien wedug wynalazku nie zawiera jonéw siarczanowych., Okazaio sig, te moina
do roztworu siarczanu glinu wprowadzié reszty kwaséw karboksylowych octowego 1 mréwkowego
przy réwnoczesnym usunieciu z niego jonéw siarczanowych. Stezenie glinu jako A1,0; w tak
otrzymanym roztworze wynosi 2,5 do 4% co pozwala na osiagnigcie wiadciwej lepkoéci 1 ges-
todci prekursora widkien po odparowaniu 60% masy roztworu.

Przyktad I, Do5 dn” roztworu o temperaturze 55°C aporzadzonego przez rozpusz-
czenie w wodzie osiemnastowodnego siarczanu glinowego o masie 1 kg, dodawano niewielkimi
porcjami przy ciaglym mieszaniu okoo 1/3 objetoéci puipy sporzgdzonej £ 315 g weglanu wap-
niowego 1 300 cm3 wody. Po zadozowaniu tej cze¢écl weglanu wapniowego do zawiesiny wprowa-
dzono 290 cm3 kwasu mréwkowego o stezeniu 80%, a nastepnie dodawano sukcesywnie pozostala
czg6S weglanu wapniowego. Po zadozowaniu calkowitej ilodci weglanu wapniowego zawiesing re-
akcyjna mieszano jeszcze przez 20 minut, a nastepnie goraca przesaczono przez filtr préz-
niowy, oddzielajac wytworzony dwuwodny eiarczan wapniowy. W uzyskanym przesgczu o objetoéci
4,1 dm” oznaczono stezenie jonu siarczanowego metoda wagowg. Calkowita jego zawartosé
w poreakcyjnym roziworze zasadowego mréwczanu glinowego wyniosia 10,5 g. Roztwér podgrzano
do temperatury 50°% i1 wprowadzano przy intensywnym mieszaniu pastg sporzadzong z 24 g we-
glanu barowego i1 30 g wody. Po 0,5 godzinnym mieszaniu zawiesiny przesgczono jg ponownie na
filtrze proéiniowym. Do klarownego przesaczu o objetoéci 4 dm3 dodano 230 cm3 lodowatego kwa-
su octowego, oraz 35% roztwér octanu magnezu w ilocéci 446,3 g a nastgpnie roztwér odparowy-
wano w temperaturze 60°C do uzyskania st¢tenia glinu 114 w przeliczeniu na A1203. Uzyskano
1133 g roztworu, w ktéryn stosunek molowy magnezu do glinu wynosi jak 1:2,2,

Zastrzeienia patentowe

1. Sposéb otrzymywania prekursora wysokoogniotrwalych wiékien polikrystalicznych,
znamienny ¥t y m, e do silnie mieszanego roztworu siarczanu glinu w temperaturze
ponize] 75°C wprowadza si¢ wolno weglan wapniowy w iloéci jednej trzeciej wynikajacej z ste-
chiometrii do jondw siarczanowych zawartych w roztworze, nastepnie wprowadza si¢ kwas mréw-
kowy 1 z kolei pozostale 2/3 ilodci wgglanu wapniowego, a wytracony dwuwodzian siarczanu
wapnia separuje sig¢ od roztworu, do ktérego w temperaturze niiszej nis 75°% przy eilnym
mieszaniu wprowadza si¢ weglan barowy, po czym faze stalsg separuje si¢ od roztworu, a do
mieszaniny roztworu wprowadza si¢ kwas octowy oraz octan lub mréwczan magnezowy w postaci
roztworu, a uzyskany roziwér soli magnezowo-glinowych poddaje si¢ odparowaniu az do uzyska-
nia w roztworze ste¢zenia soll glinowych wynoszgcego 9-11% w przeliczeniu na A1203.

2. Sposéb wediug zastrz, 1, znamienny tyn, 2e stosuje sig wyjéciowy roztwér
siarczanu glinowego o stgzeniu 2,5 -~ 4,0% w przeliczeniu na A1203, korzystnie 3,5%.

3. Sposdb wed2ug zastrz, 1, znamienny tym, 2¢ weglan wapniowy wprowadza sig
do roztiworu siarczanu glinu w postaci pasty wodnej, korzystnie przy stosunku wagowym weggla-
nu do wody jak 131,

4, Sposdob wediug zastrz, 1, znamienny t y m, %2e kwas mréwkowy wprowadza si¢
do reakcji w stosunku molowym do glinu znajdujgcego sie¢ w roztworze jak 2:1,

5« Sposdb wed2ug zastrz. 1, znamienny +t3ymn, 2e wgglan barowy wprowadza sig
w postaci wodnhej pasty powoli w iloéci stechiometrycznej do zawartego w roztworze jonu
eiarczanowego w warunkach silnego mieszania.

6. Sposéb wedzug zastrz. 1, znamienny t y m, 3¢ kwas octowy korzystnie ste-
Zony wprowadza sie do roztworu w stosunku molowym do glionu jak 0,631,

7. Sposéb wediug zastrz. 1, z2namienny t y m, %e octan magnezu wprowadza si¢ do
uktadu reakcyjnego w postaci stg¢ionego roztworu korzystnie goracego w takiej ilodci, by sto-
sunek molowy magnezu do znajdujacego si¢ w roztiworze gliou by mniejszy od 0,5.
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