O A

(19) Orszagkod SZA BA DALM I (11) Lajstromszam:
(21) A bejelentés ligyszama: P 00 03957
> (22) A bejelentés napja: 1998. 04, 17. (51) Int. C1.7
JaCase (30) Elsébbségi adatok :
i g 08/844,481 1997.04.18. US C 01 B 35/12
— (86) Nemzetkozi bejelentési szam: PCT/US 98/07876
) I (87) Nemzetkozi kozzétételi szam: WO 98/47815
. MAGYAR
KOZTARSASAG
MAGYAR
SZABADALMI (40) A kozzététel napja: 2001. 03. 28.
HIVATAL (45) A megadés meghirdetésének datuma a Szabadalmi
Koézlonyben: 2002. 05. 28.
(72) Feltalal6: (73) Szabadalmas:
Schubert, David M., Los Angeles, Kalifornia (US) U.S. Borax Inc., Valencia, Kalifornia (US)
(74) Képvisel6:

ifj. Szentpéteri Adam, S. B. G. & K. Budapesti
Nemzetkozi Szabadalmi Iroda, Budapest

(54) Eljaras kalcium-borat elGallitasara

KIVONAT

A jelen taldlmany javitott eljarast szolgaltat kristalyos
kalcium-hexaborat-tetrahidrat, szintetikus nobleit elgalli-
tdsdra, borsav és mész vizes szuszpenzidban végrehaj-
tott reakcidjaval. A reakci6 koriilményei: a borsav:viz

A leirés terjedelme 6 oldal

mélarany nagyobb, mint 0,25: 1, a kalcium-oxid: bérsav
molarany 0,05-0,15:1 kozotti, a reakcié hémérséklete
6085 °C kdzott van. A termék vizes szuszpenzidja leg-
aldbb 25 tdmeg% feloldatlan szilard anyagot tartalmaz.
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A jelen talalmany targya eljaras kalcium-borat el5allita-
sira, kozelebbrdl, javitott eljaras kristalyos kalcium-
hexaborat-tetrahidrat, a nobleit nevii 4svany szintetikus
alakja el6allitasara, borsav és mész vizes szuszpenzio-
ban végrehajtott reakcidjaval.

A kalcium-bordtoknak szdmos ipari alkalmazisuk
van. Hasznaljak az iivegszilgyartisban, ha az liveg
Osszetétele megkoveteli a natrium korlatozott hozzaada-
sat, mint példaul az iivegszalas textilek esetében. Hata-
sos tlizkésleltetok ezenkiviil olyan anyagokban, mint
példaul a mianyagok és a mlgumi polimerek, cellulé-
zok, gyantak és olajok stb. Hasznosak tovabba az acél
és a keramia gyartasaban.

Tobb kiilonféle, természetes és szintetikus kalcium-
borat-készitmény ismeretes, ezek altaldban hidratalt ve-
gyilletekként képzédnek. A kereskedelemben legin-
kéabb hasznélatos, a természetben eléforduld kalcium-
boratok tobbek kozott a colemanit, aminek a kémiai
dsszetétele 2Ca0.3B,04.5H,0. Ezeknek a természetes
kalcium-borat-dsvanyoknak a hatrnya tobbek kozott
az 4svanyi szennyezések jelenléte, tovabba az, hogy ha
finom részecskeméretre van sziikség, mint példaul a
tlizkésleltetéshez alkalmazott polimer gyantikban, ak-
kor 8rlésre van sziikség, végiil az ulexit esetében a nat-
rium, és jelentSs viztartalom jelenléte. A colemanit és
az ulexit borattartalma korilbeliil 51 tdmeg% B,0;, il-
letve 43 tomeg% B,0;.

Ismert szintetikus kalcium-boratok tébbek kozott a
kalcium-metaborét-tetrahidrat és -hexahidrat alakja,
Ca0.B,0,4H,0 és Ca0.B,05.6H,0, amik kériilbeliil
35 tomeg%, illetve 30 témeg% B,0;-ot tartalmaznak.
Bar ezeknek a szintetikus készitményeknek megvan az
az elényiik, hogy nagy tisztasdguak, mivel nem tartalmaz-
z4k a természetes colemanitban és ulexitben 1év§ dsvanyi
szennyezéseket, azokkal Osszehasonlitva viszonylag ala-
csony a borattartalmuk. A szintetikus gowerit, ami kal-
cium-hexaborét-pentahidritbol all (Ca0.3B,0;.5H,0),
koriilbeliil 59 tomeg% B,0;-ot tartalmaz, ami borattar-
talom szempontjabél 1ényegesen magasabb, mint a kal-
cium-metaborat-készitmények. A gowerit azonban hajla-
mos 14, hogy durva szemcsés formaban kristilyosodjon,
igy szamos alkalmazisban &rlésre van sziikség a finom
részecskeméret eléréséhez.

A Ca0.3B,0,;.4H,0 képletli kalcium-hexaborat-
tetrahidratban a bor:kalcium arany ugyanannyi, mint a
szintetikus goweritben, de kevesebb vizet tartalmaz.
62 tdmeg%-o0s B,0O;-tartalma magasabb, mint a gowe-
rité, a kalcium-metaboratoké és a colemanit vagy az
ulexit 4svinyoké. A természetben ismert megjelenési
formdja a nobleit 4svany, bar az nem fordul eld kereske-
delmileg kiaknazhat6 mennyiségben.

A nobleit és a gowerit asvanyok szintetikus for-
mai eldallitdsara kilonféle eljirdsok ismerete-
sek. A szintetikus nobleit példdul a meyerhofferit
(2€Ca0.3B,0,.7H,0) borsavas oldatban 8 napig 85 °C
hémérsékleten végzett hidrotermikus kezelésével allit-
hat el6. Lasd 3,337,292 szam\ egyesiilt 4llamokbeli
szabadalom.

Ditte [Acad. Sci. Paris Comptes rendus, 77,
783785 (1873)] leirta kalcium-oxid-boratok képz3dé-
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sét izlandi pét (kalcit) és telitett borsavoldat reak-
cidjaban. A képz8ddé sét ugy irta le, mint ,hidra-
talt mész-borat” kicsiny, ts kristlyai, ami
»(3B002,Ca0,HO)(Bo02,3HO)-t tartalmaz”. Ezt kove-
téen Erd, McAllister és Vlisidis [American Minera-
logist, 46, 560—571 (1961)] arra a kivetkeztetésre jutot-
tak, hogy Ditte terméke nobleit. Erd és mésok szinteti-
kusan €6 is allitottdk a nobleitet oly médon, hogy me-
szet és borsavat vizben 30 Oran 4t 48 °C h6mérsékleten
kevertek, majd a terméket 10 napig 68 °C hdmérsékle-
ten tartottak.

Kemp [The Chemistry of Borates, 1. rész, 70. oldal
(1956)] kozlése szerint, ha borsav vizes oldatt 3 hétig
40 °C hémérsékleten tartjuk, Ca0.3B,0;.4H,0 és
2Ca0.3B,0;.9H,0 keveréke valik ki az oldatbél. Kemp
aztis leirta, hogy a CaO‘3B203.8H20 C303B2034H20
képzbdésével bomlik. A ,,Supplement to Mellor’s
Comprehensive Treatise on Inorganic and Theoretical
Chemistry” [Potkotet a Mellor-féle Szervetlen és Elmé-
leti Kémiai Osszefoglalohoz], V. kotet, A) rész: Bor-
oxigén-vegyiiletek, 550—551. oldal (1980) kézikonyv
szerint a Ca0.3B,0;.4H,0 25 °C hOmérsékleten és
5,5-6,5 pH kozott szilard fazisként eléfordul a
Na,0-Ca0-B,0;-H,0 és a CaO-NaCl-B,0;-H,0
rendszerekben. A meyerhofferit bérsavas oldatban
85-250 °C hémérsékleten végzett hidrotermikus kezelé-
sekor ginorit (2Ca0.7B,0,.8H,0) mellett a tetrahidrat
€s a pentahidrat kristalyai egyarant keletkeznek.

Mellor kozolte azt is, hogy a nobleit 25 °C és 45 °C
hémérsékleten stabilis fazist alkot a CaO-B,0;-H,0
rendszerben, tovabba képz6dik mész (CaO) és borsav
vizes elegyéb6l 60 °C hémérsékleten. Mellor kozli azt
is az 551. oldalon, hogy mészbdl és borsavbol vizes ko-
zegben 100 °C hémérsékleten Cal.3B,0;.5H,0 (gowe-
rit) képz4dik.

Lehnmann és méasok [Zeitschrift fir Anorganische
und Allgemeine Chemie, Volume 346, 12-20. oldal
(1966)] szerint a gowerit képz6dése mész, H;BO; és
viz elegyébdl viszonylag magasabb hémérsékleten
(100 °C) és magasabb CaO-koncentraci6 mellett kedve-
z6bb, mig a nobleit elsGsorban higabb, kisebb CaO-
tartalmt oldatokban, és alacsonyabb hémérsékleten
(60 °C) keletkezik.

A jelen szabadalom bejelentGje azt tapasztalta,
hogy ha meszet vizes szuszpenzidban borsavval rea-
galtatunk a koriilbeliil 60 °C—85 °C hémérsékleti tarto-
manyban, azzal a feltétellel, hogy a vizes termékben a
nem old6do szildrd anyagok végs6 koncentracioja elég
nagy, és a mész:borsav adalék (CaO:H;B0;) mélari-
nya meghatdrozott hatarértékek kozott van, ujszerd,
kristalyos kalcium-hexaborat-tetrahidrat-készitmény 4l-
lithato el6, amelynek megkiilonbdztetett kristalyforma-
ja van. Az igy keletkezé kristalyos tetrahidrittermék
rendszerint olyan, kivanatos kristly formajli, ami vé-
kony, egymdisba nétt lemezekbd! 4ll, amelyek kozel
gombszer®, sugaras halmazokba rendez8dnek.

A jelen taldlmény javitott eljarast szolgéltat krista-
lyos kalcium-hexaborat-tetrahidrat elBallitdsira, borsav
és mész vizes szuszpenzidjanak koriilbeliill 60 °C és
85 °C kozotti hémérsékleten végrehajtott reakcibjaval,
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amelyben a bérsav: viz mélardny nagyobb, mint 0,25:1,
a mész:bérsav (CaO:H;B0;) mélarany 0,05-0,15:1
kozotti, és a jelen levs reagdlé anyagok koncentracidja
elegend6 ahhoz, hogy a termék vizes szuszpenzioja leg-
alabb 25 témeg% feloldatlan szilard anyagot tartalmaz-
zon. A jelen talilmény szerinti eljards gyors reakcié-
sebességet, magas termékhozamot eredményez, és a ter-
méknek kedvezGek a jellemzdi, példaul finom a részecs-
keméret-eloszlasa, és jok az onthet6ségi és nagy mennyi-
ségben vald kezelhetSségi tulajdonsagai. A talilméany
targya ezenkiviil ijszerd, megkiilonbéztetett kristaly for-
méjh kalcium-hexaborat-tetrahidrat-készitmény.

A jelen taldlmény szerinti eljards abbol all, hogy
kristélyos kalcium-hexaborét-tetrahidrat elGallitasa cél-
J4bol vizben reagéltatunk nagy koncentrici6ja bérsavat
¢és meszet magas, koriilbeliil 60 °C és koriilbeliil 85 °C
ko6zotti hémérsékleten. A reakci6 kedvezGen magas, k-
riilbeliil 70 °C és koriilbeliil 85 °C kozotti hdmérsékle-
ten megy végbe. Sziikséges, hogy a reakcidelegyben
nagy legyen a feloldatlan szildrd anyagok koncentrs-
ci6ja, Gigyhogy a végtermék legaldbb 25 tomeg%, ked-
vezden legaldbb 30 tomeg% feloldatlan szilard anyagot
tartalmazzon.

A kalcium-hexaborét-tetrahidrat jelen taldlmény sze-
rinti eljdrdssal valo eldallitisaban lényeges a reagld
anyagok koncentracidja. Kozelebbrdl, ha a reakcié-
elegyben nagy a borsav : viz arény, a jelen talalmény sze-
rinti magas hémérsékleten inkibb nobleit keletkezik,
mint gowerit. Ahhoz, hogy a széban forgé hdmérsékleti
tartomanyban nobleit képzédjék, a borsavat, ami maga-
sabb hémérsékleten nagyon jol oldodik vizben, az old-
hat6sagi hatdrnal lényegesen magasabb koncentricid-
ban kell adagolni. A kiindulési elegyben a bérsav: viz
(H;BO4:H,0) mélardnynak 0,25:1-nél nagyobbnak
kell lennie, példaul a 0,25:1-0,5:1, kedvez8en a
0,3-0,45:1 tartoményban. Ez lényegesen magasabb,
mint a bérsav 60 °C és 85 °C kozotti oldhatésagi hatara,
ami egy mol vizre szamitva koriilbeliil 0,04 és koriilbe-
liil 0,08 mol H;BO, kdz6tt van.

A mész:bérsav (CaO:H;BO;) mélarany a kiindula-
st elegyben a koriilbelill 0,05-0,15:1 tartoméanyban,
kedvezden koriilbeliil 0,1-0,14:1 kozott van. A jelen
szabadalmi leirdsban a mész kifejezés jelenthet égetett
meszet és gyorsmeszet (kalcium-oxid-hidrat), kalcium-
hidroxidot, mint példaul hidratalt mész, oltott meszet és
mész-hidratot, valamint kalcium-karbonatot, beleértve
a kalcitot és a mészkovet.

A jelen taldlmény szerinti eljirassal szakaszos, fo-
lyamatos vagy félig folyamatos eljardsban allithato eld
kalcium-hexaborét-tetrahidrat. A szakaszos eljarasban
ablrsav €s a mész vizben elegyithetd, és a reakci6 bein-
ditésa céljabol a kivant h6mérsékletre melegithets. Egy
masik megoldas szerint a kordbbi reakciokbdl vissza-
nyert anyalig, vagy frissen készitett anyalig hasznalha-
t6 a reakcié kozegeként. Folyamatos, vagy félig folya-
matos eljarisban a kivant terméket folyamatosan eltivo-
litjuk a reaktorbol, és a maradék anyaligot tovébbi bor-
sav és mész hozzaadasaval, valamint a reagenseknek a
reakcio h6mérsékletére valo felmelegitésével visszave-
zetjiik.
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A reakci6 altalaban egy 6rén beliil 1ényegében telje-
sen végbemegy, bir a termék B,0;-tartalmaban elérhe-
t6 kisebb javulas, ha a reakcidelegyet koriilbeliil 4 6ran
at melegitjiik. Ha reagensként kalcium-oxidot vagy
kalcium-hidroxidot hasznalunk, a reakci6 kériilbeliil
15-25 percen belill, elég jelentGs hdfejlédéssel megy
végbe, amely id6 alatt a kiindulési anyagok nagyobb ha-
nyada atalakul a kivant termékké.

Kedvezden a reakcididS alatt a reakcidelegyet allan-
doan mozgasban tartjuk, példaul keveréssel. A reakcié
lefolyésa utén a nobleitterméket a forré anyaliigtol pél-
daul szliréssel vagy centrifugiléssal, vagy més alkal-
mas, szilard-folyadék elvalasztasi eljarassal valasztjuk
el. A nedves szilard anyagot az esetleg zarvanyként ben-
ne maradt anyalig eltdvolitdsa céljabol moshatjuk, pél-
daul vizzel, majd széritdssal kapjuk a kristalyos kal-
cium-hexaborat-tetrahidratot.

Ha nagyobb B,0;-tartalmi termékre van sziikség, a
kalcium-hexaborat-tetrahidrat legalabb 325 °C, kedve-
z8en kdriilbeliil 450 °C és koriilbeliil 600 °C kozotti hé-
mérsékletre val6 hevitéssel dehidratalhaté, igy Gjszerd,
amorf, vizmentes kalcium-hexaboratot (Ca0.3B,0;)
kapunk, ami koériilbeliil 79 t6meg% B,0;-ot tartalmaz.

A jelen taldlmany szerinti termék részecskeméret-
analizise szerint a részecskeméret-eloszlas 4tlaga vi-
szonylag alacsony, atmérGje jellemzen legalabb 90%-
ban kisebb mint 75 mikrométer. Ez a kis részecskemé-
ret szdmos alkalmazisban kedvezd, amelyben szilard
anyagok finom eloszlast diszperzidjara van sziikség,
mint példaul polimer gyantak tizkésleltetG alkalmazasa-
iban. A szilird anyag ennek ellenére kénnyen szfirhet8,
ami megkonnyiti a szilard termék elvalasztasat az anya-
lagtol, ami azutdn visszavezethetd a folyamatba. Tovéb-
bd, a kristdlyforma gombszerii mérete miatt a meg-
szaritott szilard anyagnak, a kiilonosen finom részecske-
méret-eloszlas ellenére, kivalé a kezelhetdsége és az
oOnthet8ségi tulajdonsdgai. Azt is tapasztaltuk, hogy a
kristalyos termék lényegesen nem hajlamos az dsszeta-
padasra.

A termék harom, elkiiléniild szakaszban veszit vi-
zet, koriilbeliil 91 °C, 177 °C és 312 °C hémérsékleten.
Meéréseink szerint koriilbeliil 927 °C hémérsékleten ol-
vad. A termék dehidrataldsakor képz6dd vizmentes kal-
cium-borét-termék kevésbé higroszkopos (nedvszivé),
mint a legtobb dehidratalt fém-borat-vegyiilet.

1. példa

12 literes lombikra visszafolyd hiitt, mechanikus
keverdt és hdmérséklet-szabalyoz6t szereliink. Anyalug
készités¢hez a lombikba toltiink 5 kg ionmentesitett vi-
zet, 1448 g (23,42 mol) borsavat, és 31,7 g (0,43 mol)
kalcium-hidroxidot. Az elegyet 80 °C hdmérsékletre
melegitjiik, és hozziadunk 1876 g (30,34 mol) bérsa-
vat, 417 g (5,63 mol) kalcium-hidroxidot, valamint 3 g
nobleit oltdkristalyt. Még egy 1876 g-os bérsav és
417 g-os kalcium-hidroxid-adag hozziad4saval a reak-
cibszuszpenzidban a bérsav és viz (H;BO,:H,0) mél-
aranya 0,30:1, a mész és a borsav (CaO:H,;BO;) mol-
ardnya pedig 0,14:1. A reagdlé anyagok mennyiségét
gy szamitottuk, hogy a végtermék szuszpenzidja koriil-
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beliil 36 tdmeg% feloldatlan szilard anyagot tartalmaz-
zon, feltételezve, hogy a mész teljes mennyisége szilard
nobleittermékké alakul. A reagilé anyagok hozziadasa-
kor a hdmérséklet 72 °C-ra esik vissza, amit folyamatos
melegitéssel 9 perc alatt ismét 80 °C-ra ndveliink. A rea-
gensek hozzdaddsa utdn 20-25 perccel bekovetkezd
héfejlédés kovetkeztében a hdmérséklet 86 °C-ra emel-
kedik. A reakcidelegy hdmérséklete fokozatosan bedll a
szabélyozott 80 °C értékre, és ezen a h6mérsékleten
folytatjuk a keverést. Osszesen 165 perc milva a szilérd
rész a kémiai analizis szerint 61,2 témeg% B,0;-ot tar-
talmaz, ami azt jelzi, hogy a reakcié gyakorlatilag telje-
sen végbement. A reakcitelegyet éjszakan at 80 °C-on
keverjik. 21 éra miltdn a termék szuszpenzidjat szir-
jik, a szfirt szilard anyagot vizzel mossuk és szaritjuk,
ami szabadon Onthet§ fehér szinG port eredményez.
A kristalyos termék rontgendiffrakcids analizise szerint
az nobleit. Kémiai analizis alapjan a végtermék 62,3 to-
meg% B,0;-at tartalmaz. A termék részecskeméret-el-
oszlasa: 99 tomeg%-a jut 4t a 100-as (150 mikrométe-
res), 97 tdmeg%-a a 200-as (75 mikrométeres), és 94 to-
meg%-a a 325-6s (45 mikrométeres) nyildsméret(i szi-
tan. Az anyagnak jok a folyasi tulajdonsagai, de hajla-
mos ra, hogy konnyen fluidizalodjon, ami bimodalis
(kettSs) folyasi tulajdonsdgot eredményez.

2. példa

Keveréssel ellatott lombikban 603,4 g bérsav és
13,2 g kalcium-hidroxid [Ca(OH),] 2083,5 g ionmentesi-
tett vizzel valo elegyitésével elGallitunk egy adag szinte-
tikus anyaliigot. Ezt az elegyet keverés kozben 60 °C h6-
mérsékletre melegitjiik, és hozzdadunk két adag, egyen-
ként 781,7 g bérsavbol és 173,8 g kalcium-hidroxidbol
allé reagenst, ugy hogy a reakcioelegy szuszpenzi6ja-
ban a mész:borsav (CaO:H;BO;) mélaranya 0,14:1, a
borsav:viz (H;BO;:H,0) moélardnya pedig 0,30:1 le-
gyen, amit ugy szdmitottunk, hogy a végtermék szusz-
penzi6jdban koriilbeliil 36 tomeg% legyen a feloldatlan
szilard nobleit ardnya. A reagensek adagjainak hozzi-
addsakor a h6mérséklet kissé csokken. A nobleittermék
kristalyosodasanak elSsegitése céljabol az utols6 adag
borsav és mész hozzdadédsa utén koriilbeliil 3,0 g, eléze-
tesen elkészitett szintetikus nobleit oltokristalyt adunk a
reakcidelegyhez. A nobleit oltokristaly hozzaad4sa utén
koriilbeliil 25 perccel a hémérséklet 63,1 °C-ra vald
emelkedése figyelhet6 meg. A reakcidelegyet a kisérlet
megkezdésétd] szamitva 20 ordn 4t folyamatosan kever-
jik, 60 °C-on tartott hémérsékleten. A 20 é6ra letelte
utan a reakcidelegy szuszpenziojat sziirjiik, a sz(irén ma-
radt nedves szilard anyagrol a hozzatapadt oldatot
1500 g ionmentesitett vizzel valé mosdssal eltavolitjuk,
majd négy napig korilbeliil 60 °C hémérsékleten szérit-
juk. A keletkezd kristdlyos termék, ami koriilbelill
63,8 tomeg% B,0;-ot és 16,1 tdmeg% CaO-t tartalmaz,
rontgendiffrakcids vizsgdlat szerint nobleit.

3. példa

2000 g vizben elegyitiink 579,2 g bérsavat és 17,1 g
kalcium-karbonétot (az EEC Amerika Inc. cég Atomit®
CaCO;-terméke, kozepes részecskeméret 3 pum), és a
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képz6dd reakcidelegyet 80 °C hdmérsékletre melegit-
Juk. Lassan hozzdadjuk 835,6 g borsav és 225,3 g kal-
cium-karbonat keverékét, amitdl a szuszpenzi6 szén-di-
oxid-gaz fejlédése kovetkeztében habzik, és a hdmér-
séklet 70 °C-ra csokken. A habzis megsziinése utan,
amikor a hémérséklet ismét visszatér 80 °C-ra, ismét
hozziadunk egy adag 835,6 borsavbol és 225,3 g kal-
cium-karbonatbol 4116 keveréket. A szuszpenzidt ismét
80 °C-ra melegitjiikk, és ezen a hémérsékleten tartjuk.
A borsav:viz, és a mész:borsav mélarany 0,33:1, illet-
ve 0,13:1. A reakcidelegy Gsszetételét igy szamitottuk,
hogy a végtermék szuszpenzibjdban a feloldatlan szi-
lard nobleit ardnya koriilbeliil 35 témeg% legyen.
A reakcidelegybdl harom 6ra milva mintit vesziink,
majd 6t 6ra muilva az egész adagot sziirjilk, ionmentes
vizzel mossuk, és 60 °C h6mérsékleten tobb napig szé-
ritjuk. A termékben 6t 6ra reakcidid8 utan titralassal
analizélva 63,4 tdmeg% B,0;-tartalmat mériink. A vég-
termék rontgendiffrakcids vizsgélat szerint nobleit.

4. példa

A 3. példa szerinti eljarast kdvetjiik azzal a kiilonb-
séggel, hogy a reakciot 60 °C helyett 80 °C hémérsékle-
ten hajtjuk végre, és az adag méretét a szén-dioxid-gaz
fejlédése altal okozott habzds miatt 25 témeg%-kal
csokkentjiik. A borsav:viz és a mész: borsav molarany
a 3. példdhoz hasonléan 0,30:1 és 0,14:1, igy a végter-
mék szuszpenzibjaban a feloldatlan szildrd nobleit sza-
mitott mennyisége koriilbeliil 35 témeg%. A reak-
cidelegy harom ora elteltével igen sir(i lesz. Ejszakan
at keverjiik, amikozben annyira besirdsodik, hogy a ke-
verés csak a reakcidelegy kozepén miikodik. A reak-
cidelegy sziirése eldtt, a szuszpenzi6 higitdsa céljabol
60 °C hémérsékleten hozzdadunk két liter ionmentesi-
tett vizet. A termék sziirése ennek ellenére igen nehéz,
az igen finom eloszlasi szil4rd anyagot tartalmaz. A szi-
lard anyagot rontgendiffrakcioval vizsgaltuk, a megha-
trozas szerint az nobleit. A termék pésztizé elektron-
mikroszkopos értékelése szerint a nobleit hexagonalis
lemezek alakjaban képzddott, azonban az az egyediilal-
16 morfolégiai jellemzd, amely szerint a kristilylemez-
kék magasabb h6mérsékleten gémbszeri halmazokba
rendez8dnek, nagyrészt hidnyzik, mivel a lemezkék
nagy része killonalld. A terméket titréldssal analizilva
az koriilbeliil 62,3 témeg% B,0;-ot tartalmaz.

5-6. példa

A reakcidkat 75 °C hémérsékleten és kisebb bor-
sav:viz arény mellett (és ezért a végtermék szilard-
anyag-koncentraciojanak kisebb értékével) hajtjuk vég-
re, mészként kalcium-hidroxidot hasznalva. Az 5. példa-
ban 1448 g bérsavat és 31,7 g kalcium-hidroxidot elegyi-
tiink 5 liter ionmentesitett vizben, és a reakcioelegyet
75 °C hémérsékletre melegitjiik. Hozziadunk tovab-
bi 1506 g borsavat és 300,7 g kalcium-hidroxidot.
A borsav:viz és mész:borsav mélarany 0,17:1, illetve
0,09:1. A reakcibelegyben a végtermék szuszpenzibja
koriilbeliil 18 tomeg%-nyi szamitott mennyiségl felol-
datlan szildrd anyagot tartalmaz, ha feltételezziik, hogy
amész teljesen 4talakul szilard nobleittermékké. 45 perc
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elteltével csapadék képzddése figyelhetd meg. A reak-
cidelegybll harom 6ra milva mintat vesziink, majd me-
leg vizzel 50 tomeg%-ra higitjuk és szfirjik. A sz(ir6n
maradt szilard anyagot, a hozzatapadt oldat eltavolitisa
céljabdl, koriilbeliil 3 liter ionmentesitett vizzel mossuk.
A szilard terméket titrdlassal analizaljuk, mért B,0;-
tartalma 61,8 tomeg%. A termék a rontgendiffrakcios
meghatarozas szerint nobleitbdl 4ll, ami becslés szerint
7 tomeg% goweritet tartalmaz.

A 6. példa hasonl6 az 5. példahoz, azzal a kiilonbség-
gel, hogy sokkal kisebb borsavkoncentraciéval hajtjuk
végre. A 6. példiban 1321 g borsavat és 20 g kalcium-
hidroxidot elegyitiink 6419 g ionmentesitett vizben, és a
reakcidelegyet 75 °C h6mérsékletre melegitjik. Hozz4-
adunk tovabbi 100 g borsavat és 140 g kalcium-hidroxi-
dot. A boérsav:viz és mész:bérsav mélarany 0,06:1, il-
letve 0,09:1. A reakcidelegyben a végtermék szuszpen-
zi6ja koriilbeliil 9 tomeg%-nyi szdmitott mennyiségfi fel-
oldatlan szilard anyagot tartalmaz, ha feltételezziik,
hogy a mész teljesen 4talakul szilard nobleittermékkeé.
Hérom 6ra mulva a reakcibelegybSl mintat vesziink és
sziirjiik. A szilérd termék gyengén kristalyosodé nobleit
és gowerit keveréke. A terméket titralassal analizilva az
csupan 46,5 témeg% B,0;-t tartalmaz.

A jelen taldlmanynak kiilonb6zd valtoztatasai és
modositasai lehetségesek, amelyek, amennyiben a talal-
many szellemében torténnek, a taldlmanynak a csatolt
szabadalmi igénypontok éltal meghatérozott oltalmi ké-
rén beliil vannak.

SZABADALMI IGENYPONTOK

1. Eljéras kristalyos kalcium-hexaborat-tetrahidrat
eléallitdsara, azzal jellemezve, hogy az eljarasnal borsa-
vat és meszet reagéltatunk vizes szuszpenzidban koriil-
beliil 60 °C és 85 °C kozotti hémérsékleten, a bor-
sav:viz molardny nagyobb mint 0,25:1, a mész: borsav
(CaO:H;BO;) molardny 0,05-0,15:1 kdzétti, és a je-
len levé reagélo anyagok koncentricidja elegendd ah-
hoz, hogy a termék vizes szuszpenzibja legalabb 25 t6-
meg% feloldatlan szilard anyagot tartalmazzon, tovab-
b4 a szoban forgd kristdlyos kalcium-hexabort-tetra-
hidratot elvilasztjuk a terméket tartalmazo, szoban for-
g6 vizes szuszpenziotol.
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2. Az 1. igénypont szerinti eljéras, azzal jellemezve,
hogy a bérsav és a viz szoban forgd mélardnya a koriil-
beliil 0,3 és koriilbeliil 0,45 : 1 kozétti tartomanyban van.

3. Az 1. igénypont szerinti eljards, azzal jellemezve,
hogy a mész és a borsav szban forgé mélaranya a ko-
riilbeliil 0,31 és koriilbeliil 0,14:1 kozotti tartomany-
ban van.

4. Az 1. igénypont szerinti eljarés, azzal jellemezve,
hogy a széban forg6 hdmérséklet a kériilbeliil 70 °C és
koriilbeliil 85 °C koz6tti tartomanyban van.

5. Az 1. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve,
hogy a szoban forgdé mészvegyiilet kalcium-karbonat.

6. Az 1. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemezve,
hogy a szdban forg6 mészvegyiilet hidratalt mész.

7. Az 1. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy a széban forgd termék vizes szuszpenzidja-
ban a feloldatlan szilard anyagok koncentrécidja leg-
alabb 30 tomeg%.

8. Eljaras kristalyos kalcium-hexaborat-tetrahidrat
eldallitasara, azzal jellemezve, hogy az eljarasnal bor-
savat és meszet reagaltatunk vizes szuszpenzidban ko-
riilbeliil 70 °C és 85 °C koézotti hdmérsékleten, a bor-
sav:viz moélariny a koriilbelil 0,3 és kériilbeliil
0,45:1 kozotti tartomanyban van, a mész:borsav
(Ca0:H;B0;) mélardny pedig a kériilbeliil 0,1 és ko-
riilbeliil 0,14:1 kozotti tartomanyban, és a jelen lev
reagdlé anyagok koncentricidja elegend6 ahhoz, hogy
a termék vizes szuszpenzidja legalabb 30 tomeg% fel-
oldatlan szildrd anyagot tartalmazzon, tovabba a sz6-
ban forgd kristilyos kalcium-hexaborat-tetrahidratot
elvélasztjuk a terméket tartalmazo, szoban forgé vizes
szuszpenzio6tol.

9. Kristalyos kalcium-hexaborét-tetrahidrat, azzal
Jellemezve, hogy vékony, egymasba nétt, kozel gomb-
szerli halmazokba rendez8dott lemezkékbdl all.

10. A 9. igénypont szerinti kristalyos kalcium-hexa-
borat-tetrahidrat-készitmény dehidratéldséra szolgald
eljaras, azzal jellemezve, hogy a szoban forgé készit-
ményt koriilbeliil 325 °C folotti hémérsékletre he-
vitjiik.

11. A 10. igénypont szerinti eljaras, azzal jellemez-
ve, hogy a szoban forgé h8mérséklet a koriilbeliil
450 °C és koriilbeliil 600 °C kozotti tartomanyban van.

12. A 10. igénypont szerint elallitott amorf kal-
cium-hexaborat-készitmény.
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