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Zpiisob spotiva v tom, Ze se neché reagovat kyselina borita a
vapno ve vodné suspenzi pfi teploté 60 aZ 85 ?C, piemz
molami pomér kyseliny borité k vodé je vétsinez 0,25:1 a
molarmni pom&r vapna ke kyseling borité je 0,05 az 0,15:1 a
reakéni slozky jsou obsaZeny v dostateéném mnozstvi

k vytvoreni alespofi hmotnostné 25 % nerozpudténé pevné
latky ve vodném suspenznim produktu a z tohoto produktu se
krystalicky tetrahydrét hexaboritanu vipenatého odd€li.
Dehydratace tetrahydratu hexaboritanu vapenatého se provadi
pfi teplot& nad 35?C. Produkt je vhodny napiiklad pro vyrobu
zvlakiiovatelného skla pro textilni Gcely, jakozto zpomalovac
hoteni naptiklad pro plasty a pro kaucukové polymery, pro
celulézové hmoty, pro pryskyfice a oleje a také pro vyrobu
oceli a keramiky.
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Zpisob vyroby krystalického tetrahydrdtu hexaboritanu vapena-
tého

Oblast techniky

Vynadlez se tykd zpisobu vyroby boritanu védpenatého a
zv14&td zlepSeného zptsobu vyroba krystalického tetrahydrétu
hexaboritanu vapenatého, coZ je syntetickad forma minerdlu nob-
leit. ZpUsob vyroby je zaloZen na reakci kyseliny borité a

vadpna ve vodné suspenzi.

Dosavadni stav techniky

Boritany védpenaté maji primyslové pouZiti. PouZiva se
jich jako¥to zdroje boru ve vyrob¥ zvldklovatelného skla, kde
¥4dané slo¥eni skla vyZaduje eliminaci p¥isady sodiku, jako je
v p¥ipad® zvlékiovatelného skla pro textilni ddely. Jsou uZi-
te&né také jako¥to zpomalovale ho¥eni nap¥iklad pro plasty a
pro kau&ukové polymery, pro celuldézové hmoty, pro pryskyfice a
oleje. Krom& toho jsou u¥itedné pro vyrobu oceli a keramiky.

Jsou znamy rzné sloudeniny boritanu vapenatého, jak
p¥irodni tak syntetické, p¥i&em¥ jde v&t¥inou o hydratované
sloueniny. P¥irodn& se vyskytujici boritany vapenaté, které
se b&¥n¥ promyslovd pou¥ivaji, jsou colemanit, chemickym slo-
Yenim 2Ca0.3B203.5H20, a ulexit a b&Zné sodnovapenaté boritany
chemickym sloZenim Na20.2Ca0.5B203 .16H20. Nedostatkem té&chto
prirodnd se vyskytujicich kalciumboritanovych minerdld je ob-
sah minerdlnich ne&istot, pot¥eba jemného mleti, pokud jsou
%4douci velmi jemné &&stice nap¥iklad k dosahovéni jemnych
disperzi v polymernich pryskyficich v p¥ripad® pouZiti jako
zpomalova®l ho¥eni a v p¥ipad® ulexitu obsah sodiku a podstat-
ny obsah vody. Hmotnostni obsah boritanu v colemanitu a v ule-
Xitu je p¥ibliZn& 51 % B203 a 43 B20s %.




7Znéamé syntetické boritany véapenaté zahrnuji tetrahydré-
tové a hexahydratové formy metaboritanu vapenatého chemickym
sloZenim Ca0.B203.4H20 a Ca0.B203.6H20, které obsahuji p¥i-
bli¥n& 35 % B203 a 30 & B203. Jakkoliv tyto syntetické sloule-
niny by mohly byt vysoce &isté, jelikoZ jsou prosty mineral-
nich ne&istot, které jsou v p¥irodn¥ se vyskytujicim colema-
nitu a v ulexitu, maji pom¥&rn& nizky obsah boritanu. Synte-
ticky gowerit, sestdvajici z pentahydrdtu haxaboritanu vépe-
natého (Ca0.3B203.5H20) obsahuje p¥ibliZ%n& 59 % B20s3, coZ je
podstatn® vice ne¥ v kalciummetaboritanovych slou&enindch. Av-
¥ak gowerit m& sklon krystalizovat ve hrubych granuldrnich
formach, tak¥e vyZaduje drceni k dosa¥eni jemnych velikosti

astic, pot¥ebnych pro mnohd pouZiti.

Tetrahydrdt hexaboritanu vépenatého, chemickym sloZenim
Ca0.3B203 .4H20, md stejny pom&r boru k vapniku jako synteticky
gowerit, obsahuje v¥ak mén¥& vody. P¥i 62% obsahu oxidu borité-
ho ma vy%%i obsah boritanu ne¥ gowerit, metaboritan véapenaty a
mineraly colemanit a ulexit. Je zndmo, ¥e se p¥irodn& vyskytu-
je jako minerdl nobleit, av¥ak v ptirod¥® se nenachéazi v pri-

myslov® vyuZitelnych mnoZstvich.

Jsou znamy razné zptsoby vyroby syntetickych forem mi-
nerdld nobleit a gowerit. Nap¥iklad se synteticky nobleit mbZe
vyrdb&t hydrotermdlnim zpracovanim meyerhofferitu (2Ca0.3B20s.
7H20) v roztoku kyseliny borité po dobu osmi dnl p¥i teplot¥
85 °C (americky patentovy spis &islo 3 337292).

Ditte (Acad. Sci. Paris Coptes rendus 77, str. 783 aZ% 785,
1873) popsal vytvéd¥eni boritan® vdpenatych reakci islandského
Yivce (kalcitu) s nasycenym roztokem kyseliny borité. Vznikla
stil je popsdna jako malé jehli&ky "hydratovaného boritanu va-
penatého", které obsahuji (3Bo02Ca0.HO)(Bo0O2.3HO). Nésledn&
Erd, McAllister a Vlisidis (American Mineralogist 46, str. 560
a¥ 571, 1961) ozna%ili Dittdv produkt jako nobleit. Erd a kol.




také syntetizovali nobleit michénim oxidu vépenatého a kyseli-
ny borité ve vods po dobu 30 hodin p¥i teplot& 48 °C a pak
udrZovanim produktu na teplot& 68 °C po dobu 10 dnd.

Kemp (The Chemistry of Borates, &4&st I, str. 70, 1956) u-
vadi, Ze vodny roztok kyseliny borité, udrZovany na teplot& 40
°C po dobu t¥i ty¥dnd ukl4dd4 sm¥s Ca0.3B20s.4H20 a 2Ca0.3B203.
9H20. Kemp také uvadi, Ze se Ca0.3B203.8H20 rozkladdd za vzniku
Ca0.3B203 .4H20. Podle Supplement to Mellor's Comprehensive
Treatise on Inorganic and Theoretical Chemistry, svazek V,
gast A, Boron-Oxygen Compounds, str. 550 aZ 551, 1980, existu-
je Ca0.3B203.4H20 jakoZto pevnad faze v systému: Na20-Ca0-B203-
H20 a CaO-NaCl-B203-H20 p¥i teplot¥& 25 °C a p¥i hodnot& pH 5,5
aZ 6,5. Hydrotermdlni zpracovani meyrhofferitu v roztoku kyse-
liny borité p¥i teplot® 85 a¥ 250 °C produkuje krystaly jak
tetrahydrdtu tak pentahydrdtu spolu s ginoritem (chemického
sloZeni 2Ca0.7B203.8H20).

Mellor dale uvadi, Ze nobleit je stabilni fézi v systému
Ca0.B203 .H20 p¥i teplotd 25 a 45 °C a vytva¥i se také z vodné
smdsi ‘vdpna (oxidu vépenatého) a kyseliny borité p¥i teploté
60 °C. Mellor také uvadi na str. 551, ¥e Ca0.3B203.5H20 (gowe-
rit) se vytva¥i z védpna a z kyseliny borité ve vodném prost¥e-
di p¥i teplot& 100 °C.

Lehmann a kol. (Zeitschrift fiir Anorganische und Allgemeine
Chemie, svazek 346, str. 12 a%¥ 20, 1966, wuvadi, Ze vytva¥eni
goweritu z oxidu vapenatého a z kyseliny borité a z vody je
podporovana pom&rnd vysokou teplotou (100 °C) a vy88i koncen-
traci oxidu vépenatého, p¥iZem¥ vytvé¥eni nobleitu probihd
p¥eva%nd v mnohem z¥ed¥n¥j¥ich roztocich s ni¥%im obsahem oxi-
du vépenatého a p¥i niZ%¥i teplot& (60 °C).

Podle vynalezu se zjistilo, Ze nova krystalicka slou&eni-
na tetrahydrdtu hexaboritanu vépenatého, majici typicky krys-




talicky habitus, se mi¥e p¥ipravovat reakci vépna s kyselinou
boritou ve vodné suspenzi p¥i teplot® p¥ibli’n& 60 aZ% 85 °C,
za podminky, Ze kone&nd koncentrace nerozpult&né pevné latky
ve vodném produktu je vysokd a moldrni pom&r p¥idaného vépna a
kyseliny borité (CaO:H3BOs) je v ur&itych hranicich. Vznikly
krystalicky tetrahydratovy produkt md obecn& Z&douci krysta-
licky habitus sestévajici z tenkych prorostlych destiek uspo-
¥adanych v tém&¥ kulovitych radidlnich shlucich.

Podstata vyndlezu

zZptisob vyroby krystalického tetrahydrdtu hexaboritanu
védpenatého podle vyndlezu spoliva v tom, Ze se nechdva reago-
vat kyselina boritd a véapno ve vodné suspenzi p¥i teplot& p¥i-
bli%n& 60 a¥ p¥ibli%n¥& 85 °C, p¥tifemZ moldrni pom&r kyseliny
borité k vod& (H3BO3:H20) je v&t¥i neZ p¥ibliZ%n& 0,25:1 a mo-
ladrni pom&r vapna ke kyselin& borité (CaO:HaBOs) je p¥ibliZn&
0,05 a¥ pribli%¥n¥ 0,15:1 a reak&ni sloZky jsou obsaZeny v do-
statedném mno¥stvi k vytvo¥eni alespoil hmotnostn& 25 % neroz-
pudtdné pevné latky ve vodném suspenznim produktu a z vodného
suspenzniho produktu se krystalicky tetrahydrdt hexaboritanu
vdpenatého odd&li. Tento zplsob podle vyndlezu je rychly, vy-
t8%ek produktu je vysoky a produkt ma p¥iznivé charakteistiky,
jako je rozd&leni jemnych &é&stic, dobré tokové vlastnosti a
charakteristiky p¥i manipulaci. Krom& toho novy krystalicky
tetrahydrdt hexaboritanu vépenatého md typicky krystalicky ha-
bitus.

P¥i zptsobu podle vyndlezu se nechdvaji reagovat vysoké
koncentrace kyseliny borité a véapno ve vod® p¥i zvy¥enych tep-
lotadch p¥ibli¥n¥ 60 a¥ pribliZ¥n& 85 °C za vzniku krystalického
tetrahydrdtu hexaboritanu vapenatého. Vyhodnymi reak&nimi
teplotami jsou zvy%ené teploty a s vyhodou teploty p¥ibliZn¥
70 a¥ p¥ibli¥%n¥& 85 °C. Vysokd koncentrace nerozpu¥t&nych pev-
nych létek v reak&ni sm¥si je Zadouci, aby se ziskalo alespoii




hmotnostn& 25 % nerozpu¥tdnych pevnych lédtek v kone&né produk-
tové suspenzi a s vyhodou hmotnostn& alespoil 30 %.

Koncentrace reak&nich sloZek je dtleZitd pro produkci
tetrahydratu hexaboritanu védpenatého zplsobem podle vynédlezu.
Zv14%t® vysoky pom&r kyseliny borité k vodd v reak®ni sm&si
produkuje nobleit spife ne¥ gowerit za podminek zvy¥enych tep-
lot podle vynalezu. Kyselina boritd, kterd je vysoce rozpustni
ve vodd& p¥i vysokych teplotdch, se mad p¥iddvat v mnoZstvich,
kterd jsou podstatn® vdt&i neZ je hranice rozpustnosti, aby se
p¥i t&chto teplotdch vytvad¥el nobleit. Moldrni pom&r Kkyseliny
borité k vod& (H3BO3:H20) ve vychozi sm&si mad byt v&tE1 neiZ
p¥ibli%n& 0,25:1, nap¥iklad p¥ibli¥%n& 0,25 aZ 0,5:1 a s vyho-
dou p¥ibli%n& 0,3 a% 0,45:1. To je podstatn® vy%8i neZ hranice
rozpustnosti kyseliny borité p¥i teplot& 60 a%¥ 85 °C, kteréd je
p¥ibli¥%n& 0,04 a¥ p¥ibli%n& 0,08 mol kyseliny borité na mol
vody. ’

Molérni pom&r vapna ke kyselin® borité (CaO:HszBOs) ve
vychozi m&si je p¥ibli%n¥ 0,05 a¥ 0,15:1 a s vyhodou p¥ibliZn&
0,1 a¥ 0,14:1. Véapnem se zde rozumi oxid vépenaty, jako je
pdlené vépno a nnehafené vidpno, hydroxid vépenaty, jako je
hydratované véapno, ha¥ené vdpno, hydradt vépna a uhli&itan

vapenaty, v&etn& kalcitu a vapence.

Zptsobu podle vyndlezu se miZe pouZivat pro vyrobu tetra-
hydrdtu hexaboritanu védpenatého p¥erZitym, kontinudlnim nebo
polokontinudlnim zplisobem. P¥i p¥etrZitém zplsobu se kyselina
boritd a vapno spojuji s vodou a zah¥ivaji se na Z&danou tep-
lotu k iniciaci reakce. Nebo se recykluje mate&ny louh z p¥ed-
chozi davky nebo se jako reak&ni prost¥edi mG¥e pouZivat Zer-
stvd pt¥ipraveny mate&ny louh. P¥i kontinudlnim nebo polokonti-
nudlnim zpisobu se ¥adany produkt kontinudln& odvadi z reak&ni
nadoby a zbyly mate¥ny louh se recykluje po pt¥idédni p¥idavné
kyseliny borité a zah¥ati reak®ni sm&si na reak&ni teploty.




Obecn& je reakce v podstat® tplnd v prib&hu jedné hodi-
ny, jakkoliv mald zlep¥eni se z¥etelem na produkovany oxid bo-
rity se mohou dosdhnout zah¥ivdnim reak®ni sm&si po dobu aZ
tyr hodin. Jestli¥e se jako reak®nich sloZek pouZiva oxidu
vadpenatého nebo hydroxidu védpenatého, probihd reakce jako vy-
raznd exotermni v prob&hu p¥ibliZnd 15 a¥ 25 minut, v prib&hu
které¥to doby se v&t¥ina vychozich 1latek pf¥evede na Zadany
produkt.

S vvhodou se reak®ni smds v prab&hu reakce misi, nap¥ik-
lad michanim. KdyZ je reakce ukonena, produkovany nobleit se
0dd&1li z horkého mate&ného louhu, nap¥iklad filtraci nebo od-
st¥eddnim nebo jinym vhodnym zplsobem pro d&leni systému pevna
ldtka/kapalina. Mokrda pevnd se promyje nap¥iklad vodou k od-
stran&ni vefkerého ulpdlého mateného 1louhu a nédsledn& se vy-
su¥i k ziskdni krystalického tetrahydrdtu hexaboritanu vépena-
tého.

Pokud je ¥&douci produkt s vysokym obsahem oxidu borité-
ho, miZe se tetrahydrdt boritanu védpenatého dehydratovat za-
h¥ivanim na teplotu alespoii p¥ibliZ%n& 325 °C, s vyhodou na
teplotu p¥ibli%n¥ 450 aZ% p¥ibliZn¥& 600 °C k ziskani nového
amorfniho bezvodého hexaboritanu véapenatého vzorce CaO.3B20s3,
ktery obsahuje hmotnostn®& p¥ibliZn& 79 % oxidu boritého.

Analyza velikosti &astic Kkrystalického produktu podle
vyndlezu uvddi pom&rn& malou distribuci st¥edni velikosti &as-
tic, zpravidla hmotnostn& p¥ibliZn& 90 % s men3im prim&rem neZ
75 mikrometr&. Tento maly st¥edni primdr &4stic je vvyhodny pro
mnohd pou¥iti, kde je %4&douci jemnd disperze pevnych &&stic,
nap¥iklad pro pou¥iti jako zpomalova&d ho¥eni v polymernich
pryskyticich. &&stice se v¥ak dob¥e filtruji, coZ usnadiiuje
odd&leni pevného produktu od mate&ného louhu, ktery se do pro-
cesu mi¥e zp&t vracet. Kromd toho kulovity tvar krystalického
habitu vede k vynikajici manipulovatelnosti a k vynikajicim
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tokovych vlastnostem suchych pevnych ladtek p¥es jejich mimo-
¥4dn& jemné Tastice. Také se zjistilo, ¥e krystalicky produkt
nemd vyrazny sklon k vytva¥eni kolale.

Produkty dehydruji ve t¥ech typickvch stupnich, ztra-
ceji vodu p¥i teplot®& p¥ibliZn& 91, 177 a 312 °C. Jejich tep-
lota tani je 927 °C. Bezvody boritan véapenaty, ziskany dehyd-
rataci produktu, je mén¥ hygroskopicky neZ v&tZina dehydrato-
vanvych kovovych boritanovych sloulenin.

Vynédlez blize objasitiuji, nijak vZak neomezuji, ndsledu-
jici p¥iklad praktického provedeni. Procenta jsou min&na hmot-

nostn&, pokud neni uvedeno jinak.

P¥iklady provedeni

P¥iklad 1

Balika o obsahu 12 1litrd se vybavi zp&tnym chladifem, me-
chanickym michadlem a teplom&rem. P¥ipravi se mate&ny louh tak
Ye se do Dbaitky davkuije 5 kg deionizované vody, 1448 g (23,42
mol) kyseliny borité a 31,7 g (0,43 mol) hydroxidu védpenatého.
Sm¥s se zah¥eje na tplotu 80 °C a p¥ida se 1876 g (30,34 mol)
kyseliny borité a 417 g (5,63 mol) hydroxidu vépenatého a 3 g
syntetického nobleitu jako naofkovani. Druhym p¥idénim 1876 g
kyseliny borité a 417 g hydroxidu vépenatého do reak&ni sus-
penze s kyselinou boritou a vodou v moldrnim pom&ru H3BO3 :Hz20
0,30:1 a véapna ke kyselin& borité v molarnim pom&u CaO:HsBO3
0,14:1. Vypo&te se mnoZstvi reak&nich sloZek tak, aby kone&nd
produkovand suspenze obsahovala p¥ibli%n& 36 % nerozpu¥t&nych
pevnych latek za predpokladu dokonalé konverze vdpna na pevny
nobleitovy produkt. Reak&ni sloZky se p¥idavaji za poklesu
teploty na 72 °C, p¥i%em¥ v¥ak kontinudlni zah¥ivadni vraci
teplotu na 80 °C v prib&hu 9 minut. Po 20 a% 25 minutach od
p¥iddni reak&nich sloZek vede exotermni reakce ke vzristu tep-




loty na 86 °C. Reak®ni sm&s se postupnd vraci na ¥izenou tep-
lotu 80 °C, kterd se udrZuje za michédni. Chemicka analyza pev-
né fédze uvadi 61,2 ¥ Kkyseliny borité po celkem 165 minutéch,
co¥ naznaluje ¥e reakce prob&hla v podstat® kompletn&. Reak&ni
sm&8s se michd p¥es noc p¥i teplot& 80 °C. Po 21 hodinédch se
produkovand suspenze filtruje a odfiltrovand pevnd latka se
promyje vodou a vysu¥i se na vzduchu, &imZ¥ se ziskd voln& te-
kouci bily préafek. Krystalicky produkt se identifikuje jako
nobleit X-paprskovou difrak&ni analyzou. Chemick& analyza na-
znaduje, ¥e kone&ny produkt obsahuje 62,3 % ooxidu boritého.
Produkt ma4 rozd&leni velikosti &astic takové, Ze 99 % podilu
prochézi zkuebnim sitem o pramdru ok 150 mikrometrd (100
mesh), 97 % podilu o prum&ru ok 75 mikrometrd (200 mesh) a 94
$ podilu o priamdru ok 45 mikrometrd (325 mesh). Produkt ma
dobré charakteristiky te&eni, md vZak sklon ke snadné fluidi-
zaci vedouci k bimoddlnimu tokovému chovéani.

P¥iklad 2

Do michané batky se pro vytvo¥eni mate&ného louhu vnese
603,4 g kyseliny borité a 13,2 g hydroxidu véapenatého do deio-
nizované vody. Tato reak®ni sm&s se michd a zah¥ivanim udrZuje
na tplot¥ 60 °C a p¥idaji se dv& davky vZdy 781,7 g kyseliny
borité a 173,8 g hydroxidu vapenatého, &im¥ se ziska reak-
tni suspenze obsahujici védpno a Kkyselinu boritou v moldrnim
pom&u CaO:HaBO3 0,14:1 a kyselinu boritou a vodu v molérnim
pom&ru HiBOs3 :H20 0,30:1, p¥iZemZ jsou mnoZstvi vypo&tena tak,
aby kone&nd produkovand suspenze obsahovala p¥ibliZn& 36 % ne-
rozpuit&ného pevného nobleitu. P¥i kaXdém p¥idéni reak&nich
slo¥ek mirn& poklesne teplota. P¥idaji se p¥ibli%n& 3,0 g pfe-
dem p¥ipraveného syntetického nobleitu jako nao&kovani po ko-
nedném p¥idéni kyseliny borité a vépna k vyvolani krystalizace
produkovaného nobleitu. Pozoruje se vzrlst teploty na 63,1 °C
p¥ibli¥n¥& 25 minut po p¥isad¥ nobleitu jakoZto o¥kovaci 1atky.
Reak&ni sm&s se trvale michd za udrZovani teploty 60 °C po do-
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bu 20 hodin od zaZédtku zkou¥ky. Po 20 hodindch se reak&ni sus-
penze zfiltruje a filtra&ni kold® se promyje 1500 g deionizo-
vané vody k odstran&ni ulp&lého mate&ného louhu a su¥i se p¥i
teplot®& 60 °C po dobu ¥tyr dnl. Ziskany krystalicky produkt,
obsahujici 63,8 % oxidu boritého a 16,1 % oxidu véapenatého, ije
podle analyzy X-paprskovou difrakci nobleit.

P¥iklad 3

Smisi se 2000 g vody s 579,2 g kyseliny borité a 17,1 g
uli&itanu vapenatého (AtomiteR CaCOs, produkt spole&nosti ECC
America Inc., st¥edni velikost ¥astic 3 pm) a ziskand sm&s se
zahY¥eje na teplotu 80 °C. Pomalu se p¥iddvéd sm&s 835,6 g kyse-
liny borité a 225,3 g uhliditanu védpenatého, &imZ dojde k p&-
n&ni suspenze v dGsledku uvoliiovdni plynného oxidu uhli&itého
a k poklesu teploty na 70 °C. KdyZ p&n&ni ustane a teplota se
vrati na 80 °C p¥idd se dal¥i sm&s 835,6 g kyseliny borité a
225,3 g uhli&itanu vapenatého. Reak&ni suspenze se znovu za-
h¥eje a udr¥uje na teplot¥ 80 °C. Moldrni pom&r kyseliny bori-
té je 0,33:1 a vody a védpna a kyseliny borité je 0,13:1, p¥i-
Yem¥ 'se mnoZstvi reak&nich slo¥ek vypo&te tak, aby kone&nd
produkovand suspenze obsahovala p¥ibli¥n¥& 35 % nerozpu¥t&ného
pevného nobleitu. Po t¥ech hodindch se odebere vzorek reak&ni
smdsi a celd davka se zfiltruje a promyje deionizovanou vodou
po p&ti hodindch a su¥i se p¥i teplot& 60 °C po dobu n&kolika
dnfi. Ziskany produkt se analyzuje titraci, p¥i¥emZ podle ana-
1¥zy obsahuje 63,4 % oxidu boritého po p&tinodinové reak&ni
dob¥. Kone®ny produkt podle analyzy X-paprskovou difrakce je

nobleit.
P¥iklad 4
Opakuje se zplsob podle p¥ikladu 3, reakce se vEak

provadi p¥i teplot® 60 °C misto p¥i teplot& 80 °C a velikost
ddvky se sni%¥i o 25 % k prizplsobeni p&n¥ni zplsobeného uvol-
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#fiovanim plynného oxidu uhli&itého. Podobn& jako podle p¥ikladu
3 je molarni pom&r kyseliny borité a vody 0,31:1 a vépna a ky-
seliny borité 0,14:1, k dosaZeni toho, aby podle vypo&tu ko-
ne&ni produkovand suspenze obsahovala p¥ibliZn& 35 % nerozpul-
t¥ného pevného nobleitu. Po t¥ech hodindch se reak&ni sm&s
stane velmi hustou. Tato sm8s se michd p¥es noc a v prib&hu
této doby se stane tak hustou, Z¥e se jevi jako michatelnd je-
dind v centru reakdni sm¥si. P¥idaji se 2 litry deionizované
vody o teplotd 60 °C pro z¥ed&ni suspenze p¥ed zavedenim smési
na filtr. Produkt se vZak velmi obti¥n& filtruje a jevi obsah
velmi jemnych &&stic pevné hmoty. Pevny produkt se analyzuje
X-paprskovou difrakci a identifikuje se jako nobleit. Hodnoce-
ni produktu ¥adkovou elektronovou mikroskopii naznaluje, Ze
nobleit se vytvo¥il jako hexagondlni destidky av8ak s jedine&-
nou morfologii, p¥i&em¥ forma destiek jako kulovitych radidl-
nich shlukﬁ p¥i vy#&i teplot¥ ve velké mi¥e chybi, jelikoZ
mnohé destidky z@Gstavaji nedot&eny. Ziskany krystalicky pro-
dukt se analyzuje titraci, ptiem¥ podle analyzy obsahuje 62,3

% oxidu boritého.

P¥iklad 5 a 6

Reakce se provadi p¥i teplot& 75 °C a p¥i niZZim pomé&ru
kyseliny borité a vody (a tedy p¥i niZ¥i koncentraci pevnych
ldtek) =za pouZiti hydroxidu vépenatého jako zdroje vapna.
Podle p¥ikladu 5 se smisi kyselina boritd (1448 g) a hydroxid
vapenaty (31,7 g) s 5 litry deionizované vody a reak&ni sm&s
se zah¥eje na teplotu 75 °C. P¥id4d se dalSich 1506 g kyseliny
borité a 300,7 g hydroxidu védpenatého. Moldrni pom&r kyseliny
borité a vody je 0,17:1 a vépna a kyseliny borité 0,09:1.
Mno¥stvi reak&nich slo¥ek se vypo&te tak, aby kone&nd produko-
vand suspenze obsahovala p¥ibli¥n¥ 18 % nerozpu¥t&nych pevnych
l4dtek, za p¥edpokladu dokonalé konverze vépna ja pevny produ-
kovany nobleit. Po 45 minutédch se pozoruje vznik &&stic. Po
t¥ech hodindch se odebere vzorek reak&ni sm¥si, z¥edi se na 50
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% teplou vodou a zfiltruje se. Filtra¥ni kold® se promyje
p¥ibliZn& t¥emi litry deionizované vody k odstran&ni ulp&lého
matedného louhu. Ziskany pevny produkt se analyzuje titraci,
p¥idem¥ podle analyzy obsahuje 61,8 % oxidu boritého. Konel&ny
produkt podle analyzy X-paprskovou difrakci je nobleit obsahu-
jici 7 % goweritu.

ZpGsob podle p¥ikladu 6 se provadi obdobn& aviak pti
mnohem ni%%i koncentraci kyseliny borité. Podle p¥ikladu 6 se
smisi 1321 g kyseliny borité, 20 g hydroxidu vapenatého a 6419
g deionizované vody a reak&ni sm&s se zah¥eje na teplotu 75
°C. P¥idAa se dal¥ich 100 g kyseliny borité a 140 g hydroxidu
védpenatého. Molédrni pom&r kyseliny borité a vody je 0,06:1 a
vapna a kyseliny borité 0,09:1. MnoZstvi reak&nich sloZek se
vypo&te tak, aby kone&nd produkovand suspenze obsahovala p¥i-
bli¥n& 9 % nerozpuité&nych pevnych latek, za p¥edpokladu doko-
nalé konverze vépna na pevny produkovany nobleit. Po t¥ech ho-
dindch se odebere vzorek reak®ni sm&si a zfiltruje se. Ziska-
nym pevnym produktem je podle zji¥t&ni mdlo krystalickd sm&s
nobleitu a goweritu. Produkt se analyzuje titraci, p¥ifemZ po-

dle analyzy obsahuje jen 46,5 % oxidu boritého.
Pracovnikdm v oboru je z¥ejmé, Ze v ramci vyndlezu jsou
mo¥né rtzné obmd&ny a uvedené pFiklady tedy nejsou min&ny jako

jakékoliv omezeni vynédlezu.

Primyslovd vyuZitelnost

Krystalicky tetrahydrédtovy hexaboritan vépenaty majici Zadouci
krystalicky habitus sestdvajici z tenkych prorostlych destilek
uspo¥adanych v tém&¥ kulovitych radidlnich shlucich a vhodny
nap¥iklad pro vyrobu zvldkiiovatelného skla pro textilni G&ely,
jako¥to zpomalova® ho¥eni nap¥iklad pro plasty a pro kaufukové
polymery, pro celulézové hmoty, pro pryskytice a oleje a také

pro vyrobu oceli a keramiky,: :
ooy FOMA D < PETR /KALENSKY
8 ATTORNEY. AT LAW

190 00 Praha 2, Halkova 2

Facka rapuinlika
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PATENTOVE NAROKY
1. Zplsob vyroby krystalického tetrahydrdtu hexaboritanu

vdpenatého vy zna ¢ uijici s e t im, e se nechavé
reagovat kyselina boritd a vapno ve vodné suspenzi p¥i teploté&
p¥ibli¥n& 60 a¥ p¥ibliZ%n¥ 85 °C, pfifemZ molarni pom&r kyseli-
ny borité k vodd je v&t¥{ neZ p¥ibli¥n& 0,25:1 a molarni pomdr
vapna ke kyselin® borité je p¥ibliZn& 0,05 a% p¥ibliZn& 0,15:1
a reakéni slo¥ky jsou obsaZeny v dostatelném mnoZstvi k vytvo-
¥Yeni alespoX hmotnostn®d 25 % nerozpu¥t&né pevné latky ve vod-
ném suspenznim produktu a z vodného suspenzniho produktu se
krystalicky tetrahydrat hexaboritanu vépenatého oddé&li

2. ZpGsob podle ndroku 1, vy zna d&&uijici s e
t i m, ¥e se nastavuje moldrni pom&r kyseliny borité k vods
p¥ibli¥n® 0,3 a¥ pribli%n¥ 0,45:1.

3. Zptisob podle ndroku 1, vy zna d¢ujici s e
t i m , ¥e se nastavuje moldrni pom&r véapna ke kyseliny borité
p¥ibliZnd 0,1 aZ p¥ibliZn& 0,14:1.

4, Zpisob podle ndroku 1, vy zna ¢ ujici s e
t i m, e se nastavuje teplota p¥ibliZn& 70 aZ p¥ibliZn& 85
°C.

Zptisob podle ndroku 1, vy znad&ujici s e
i m, ¥e se jakoZto vapno nechdvd reagovat uhli&itan vépenaty.

t

6. Zptisob podle ndroku 1, vy znad¢uijici s e
t { m, Ye se jako¥to védpno nechdva reagovat hydratované vépno.

7. Zpisob podle nroku 1, vy znad&ujici s e
t { m , %e se koncentrace nerozpu¥t&nych pevnych latek v pro-

dukované suspenzi nastavuje na hmotnostn& p¥ibli¥n& 30 %.

8. Zpfisob vyroby krystalického tetrahydrédtu hexaboritanu
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védpenatého, vy zna ¢ ujici s e t 1 m, Ze se nechavia
reagovat kyselina boritd a védpno ve vodné suspenzi p¥i teploté&
p¥ibliZn& 70 a¥ p¥ibliZng& 85 °C, prifem¥ molédrni pom&r kyseli-
ny borité k vod& je p¥ibli¥n& 0,3 a¥ p¥ibliZn¥ 0,45:1 a molar-
ni pom&r vépna ke kyselin® borité je p¥ibliZn& 0,1 aZ¥ p¥ibliZ-
nd 0,14:1 a reak®ni sloZXky jsou obsaZeny v dostatelném mnoZ-
stvi k vytvo¥eni alespoili hmotnostn® 30 % nerozpuft&né pevné
latky ve vodném susgpenznim produktu a z vodného suspenzniho
produktu se krystalicky tetrahydrat hexaboritanu vapenatého
odd&li.

9. Krystalicky tetrahydrédt hexaboritanu véapenatého v podobd
tenkych navzédjem prorostlych destifek uspo¥addanych do tém&¥
kulovitych radidlnich shlukt.

10. Zptisob dehydratace krystalického tetrahydrdtu hexabori-
tanu vépenatého podle ndroku 9, vy znaduijici s e

t i m , Ye se tato 1l&tka zah¥iv4d na teplotu nad p¥ibliZn& 325
°C.

11. © Zplsob podle ndroku 10, vyznaduijici s e
t 1 m, Ze se latka =zah¥ivd na teplotu p¥ibliZn& 450 aZ
p¥ibliZ%n& 600 °C.

12. Amorfni hexaboritan vapenaty p¥ipravitelny zplsobem podle
ndroku 10.

PETR KALENS

KY
ATTORNEY AT:LAW
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