LA A 4 -4 T __ 4

-

9y DANMARK |
12 FREMLAEGGELSESSKRIFT (11150682

DIREKTORATET FOR
PATENT- OG VAREMARKEVASENET

(21) Patentansggning nr.: 2366/78 (51)Intcl: CO01B 33/28
(22) Indleveringsdag: 29 maj 1978 C11D 3712
(41) Alm. tilgeengelig: 19 dec 1978

(44) Fremlagt: 25 Vmaj 1987

(86) International ansggning nr.: -

(30) Prioritet: 18 jun 1977 DE 2727475
(71) Ansgger: *HENKEL. KOMMANDITGESELLSCHAFT AUF AKTIEN; Henkelstrasse 67, 4000 Duesseldorf-

Holthausen, DE, *DEGUSSA AKTIENGESELLSCHAFT; Weissfrauenstrasse 9, 6000 Frankfurt, DE.
(72) Opfinder: Heinz Gerd *Smolka; DE, Klaus *Schumann; DE.

(74) Fuldmeegtig: Firmaet Chas. Hude

(54) Fremgangsmade til fremstilling af tensidholdige,
kationbyttende alumosilikater



150682

En fremgangsmdde til fremstilling af alumosilikater, som indeholder
over for hérdt vand stabile tensider i bundet form, kendes fra tysk
offentligggrelsesskrift nr. 24 39 572. De fremstillede produkter fés
ved omsatning af vandoplgselige silikater med vandoplgselige alumina-
ter i nervarelse af vand og tensider ved udfeldning, fortrinsvis blan-
des en vandig aluminatoplgsning med en vandig silikatopl¢sning, hvor-

ved tensiderne befinder sig i silikatoplgsningen.
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Ved disse fremstillede produkter drejer det sig om findelte rgntgen-

amorfe tensider i bundet form samt alumosilikater indeholdende bundet
vand, og som beregnet pa tensidet og i vandfri form har sammensatnin-
gen 0,7-1,5 Me20.A1203.0,8—6 SiOZ,
et alkalioxid specielt Na20. Forbindelserne har en udpraget calcium-
bindingsevne p& 50-200 mg CaO/g og en sarlig god suspensionsstabili-
tet i vand. De tgrrede produkters vandindhold ligger i almindelighed

i intervallet fra 3 til 8 mol (8 - 45 vagt%).

hvorhos Me20 fortrinsvis betegner

Ifglge fremgangsméden fra tysk offentligggrelsesskrift nr. 24 39 572
fremstilles de foretrukne alkalialumosilikater af for stgrstedelen
tekniske alkalialuminater og alkalisilikater, som har et bestemt fast-
lagt forhold af MeZO/A1203
se af de ovenfor anfgrte aluminat- og silikatoplgsninger aluminat- og
silikatmengderne svarende til Alzo3/Si02-forholdet i det ¢nskede pro-
dukt sidledes, at der i moderluden for produkterne ikke findes overskud

og Mezo/Sioz. Afmdler man nu under anvendel-

af aluminat og silikat, s& kan den i bundfaldet indeholdte alkalimengde
ikke langere valges frit. Dettg betyder imidlertid, at de udfaldede
bundfald i de fleste tilfazlde indeholdere mere alkali end svarende til
sammensatningen af de gnskede produkter. En stor del af det for meget
tilsatte alkali fjernes ganske vist med moderluden ved separering af
faldningsproduktet, resten indesluttes dog af feldningsproduktet og
fgrer til en forhgjelse af alkaliteten i de enkelte partiklers indre.
Dette siledes indesluttede alkali benavnes i det fglgende "overskydende
alkali".

Medens overskydende alkali i mange tilfazlde kan vare en fordel, f.eks.

som alkalireserver ved anvendelse af alumosilikater i vaskeflotter,

f.eks.anvendelsen af alumosilikater med overskydende alkali i midler,

som skal have en lav pH-vardi, til vanskeligheder ved pH-vardiindstil-
lingen, da der p& grund af den forhalede frigivelse af det indeslut-
tede overskydende alkali f@rst bliver opndet en konstant pH-verdi efter
dages eller ugers forlgb. En langt stgrre ulempe ved det overskydende
alkali er dets indvirkning pd de i produkterne indeholdte tensider

frem for alt ved forhgjet temperatur eller ved langere tids lagring.

De alkalifglsomme kationiske tensider bliver specielt ramt deraf,
sdledes at de fremstillede produkter med tiden gulnes og lugter ubeha-

geligt.

For at undgd denne og andre ulemper md& man fjerne det overskydende al-
kali ved udvaskning eller neutralisation, hvortil der kraves store

vandmengder og lange vasketider. Desuden var der fare for, at de med-



10

15

20

25

30

35

40

’ 150682

indesluttede tensider ogsd ville blive fjernet, hvorved produkterne

ville miste deres sarlige egenskaber.

Det har nu vist sig, at disse ulemper kan fjernes, nadr man ved frem-
stillingen af alumosilikaterne sgrger for, at de molare tilsetninger
af de forskellige oplgsninger af udgangsstofferne med hensyn til deres
alkalinitet bliver afstemt sdledes over for hinanden, at der i reak-

tionsproduktet ikke findes overskydende alkali.

Fremgangsmaden ifglge opfindelsen til fremstilling af alumosilikater
af sammensatningen a mol Mezo.]_mol A1203. b mol SiO2 er kendetegnet
ved, at man af den til faldningsreaktionen med alkalisilikatopl@snin-
gen forudsete mangde alkalialuminatoplgsning erstatter si meget ved
oplgsningen af et surt aluminiumsalt fra gruppen aluminiumsulfat,
aluminiunitrat, aluminiumchlorid og iblander som separat oplgsning,

at den udover a mol MeZO tilstedeverende alkalimzngde i det udfaldede
bundfald med aluminiumsaltets syrerest overfgres i et neutralt salt
til fjernelse med moderluden, hvorhos de over for h&rdt vand stabile
tensider fra gruppen af anioniske, ikke-ionogene, kationiske og
zwitterioniske tensider er til stede ved dannelsen af det kationbyt-
tende amorfe alkaliaminosilikat, idet man for at f& faldningsproduktet
med a mol MeZO 0og b mol SiO2 pr. 1 mol A1203 og under anvendelse af

en alkalisilikatoplgsning med c mol Me20 pr. b mol 5102 og en alkali=
aluminatoplgsning med 4 mol MeZO'pr. 1 mol A1203 indsatter x mol Al3+—
ioner 1 vandig oplgsning og formindsker den forudsete mengde alkali=

aluminat med % mo og vardien af x fremgdr af ligningen

2 (

X = c+d - a)
3+ 4

De resulterende alumosilikatsuspensioner kan om ¢gnsket koncentreres
ved fjernelse af en del af moderluden. Til mange anvendelsesformal

er det fordelagtigt at erstatte moderluden med vand. Endelig kan
alumosilikaterne ogsd helt eller delvis befries for moderluden og

ved tgrring ved temperaturer fra 20-150°C eventuelt i vakuum overfgres
i1 et tgrt pulver. De sdledes tgrrede faldningsprodukter indeholder
endnu bundet vand, som fgrst fuldstandig kan fjernes ved en times op-
varmning til 8000C, hvorhos dog ogsa de organiske bestanddele pavir-
kes. De inden for eksemplernes rammer anfgrte vardier for calciumbin-
dingsevnen er baseret pd det sdledes afvandede hypotetiske aktive

stof (AS).
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Forholdet af aluminiumsalt til aluminat kan beregnes ad stgkiometrisk
vej. Skal det fremstilledes produkt have sammensatningen a Mezo A12 3
b 8102
og alkalialuminatet d Me 0. 1A12 3 f&s felgende ligning til beregning

af mengden af surt alumlnlumsalt.

og tilsattes som udgangsstoffer alkalisilikatet ¢ Mezo. b 8102

¢ Me,0 . b Sio, + (L-% . dMe0 .1AaL0;+x (213t . 3 x7)
- ' . 3
= a Mezo . 1 A1203 . b 8102 + E-x Mezo (+ 3 MeX) .

Af denne ligning f&s for alkalibalancen fglgende relation:

x _ a4 3
c + (1 5 ) . d=a+ 5 Xy
som oplgst efter x giver den ovenfor anfgrte ligning til beregningen

af x.

Anvendes der som foretrukket surt aluminiumsalt f.eks. aluminiumsulfat,

skal der altsd ved reaktionen indsattes % mol aluminiumsulfat.

Beregningen belyses i fglgende taleksempel for et natriumalumosilikat
uden overskydende alkali af sammensatningen 0,7 Na20 . A1203 . 0,8
Si0. (a = 0,7; b = 0,8), hvorhos halvdelen af tensidet udelades for

2
at ggre det simpelt:

Til fremstillingen anvendte udgangsstdffer:

1. Natriumsilkat af sammensatningen 0,3 Na20 . 1,0 Si02, f.eks. som
35%ig vandig oplgsning, heraf indsat med b = 0,8, 0,24 Na20 . 0,8

SiO2 (c = 0,24).

2. Natriumaluminat afrsammensatningen 1,2 Na20 . 1 Al 03, f.eks. som

27%ig vandig oplgsning (d = 1,2).

3. Aluminiumsulfat, Alz(SO4)3 . 18 HZO’ f.eks. som 28%ig vandig oplgs-

ning.

Reaktionsoplgsningen til et udfaldet bundfald til fremstillingen af
1 mol natriumalumosilikat af den ovennavnte sammensatning lyder under

hensyntagen til udgangsstoffernes sammensatning derpa som fglger:
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0,24 Na.,0 . 0,8 SiO +(1—§)1,2Nao.A10

2 2 273

+x . % [A1,(50,) 3] —

, 3
0,7 Na20 . A1203 . 0,8 S:LO2 + 5 X Nast4

2

hvorhos 0,24 Nazo . 0,8 8102 er mengden af natriumsilikat af oven-
nevnte sammensatning, som tilvejebringer den til 1 mol natriumalumo-
silikat af den ¢gnskede sammensatning ngdvendige mangde SiO2 (0,8 mol),
0g hvorhos x betegner antal mol aluminiumioner (= % mol aluminiumsulfat
som er ngdvendige til omsatningen af det for meget tilstedevarende

Na20 til natriumsulfat.

Til Nazo-balancen i disse sammensatninger findes fglgende ligning:

0,24 mol + (L - %) . 1,2 mol —= 0,7 mol +%x mol
0,24 + 1,2 - 0,6 x = 0,7 + 1,5 x
2,1 x = 0,74
X = 0,352

Til fuldstendig omsatning af det for meget tilstedevarende Na20,

dvs. den mangde Na20, som g&r ud over a mol Nazo,til natriumsulfat
kraves altséa % = 0,176 mol Alz(SO4)3, hvorved den ngdvendige mengde
natriumaluminat i den angivne sammensatning formindskes til 0,824 mol.
Deraf f&s den fglgende reaktionsligning for et bundfald . til frem-

stilling af 1 mol natriumalumosilikat af den ¢gnskede sammensatning

0,24 Na,0O . 0,8 SiO

5 + 0,824 (1,2 Na,O . A1203)

2 2

+ 0,176 AlZ(SO4)3

—>0,7 Na,O . A1,0O, . 0,8 S8i0O, + 3 . 0,176 Na,SO,.

2 273 2 2774

Ifglge en speciel udfgrelsesform for fremgangsmiden ifglge opfindel-
sen blandes tensidet i vandig oplgdsning som serskilt oplgsning sammen
med silikat-, aluminat- og aluminiumsaltopl@gsningerne. Ifglge en an-
den fremgangsmaddevariant findes silikatoplgsningen indeholdende op-
lgst tensid og f@grst derpa iblandes aluminatoplgsningen og derefter
oplgsningen af det sure aluminiumsalt. Der f&s tilsvarende resultater,
ndr man i de foreliggende tensidholdige silikatoplgsninger samtidigt
iblander aluminat- og aluminiumsaltopl@gsningerne. Ifglge en yderligere

foretrukket udfgrelsesform for fremgangsmdden blandes fgrst silikat-,
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aluminat- og aluminiumsaltoplgsningerne med hinanden, hvorved man for-
trinsvis prasenterer silikatoplgsningen. Derpé& rgrer man den vandige
oplgsning af tensidet i det i gelform tilstedevarende udfzldede bundfald
og overfgrer denne reaktionsblanding ved yderligere omrgring i det
amorfe feldningsprodukt med kationbytteregenskaber. Denne fremgangsmidde-
variant muligggr, at lade den fgrst dannede gel strgmme ud af blandings-
apparatet og derpd umiddelbart £ilsatte tensidet i en anden beholder.

P& denne made undgds forureningen af reaktionsbeholderen med tensidet
sdledes, at det er muligt uden nogen forudgdende rensning at fremstille
produkter med et indhold af forskellige tensidtyper. En yderligere
fordel ved denne variant er, at tensiderne i kortere tid er i kontakt
med de kraftigt alkaliske udgangsstoffer, hvorved specielt de pavirke-
lige kationtensider skdnes. Det fazrdige fazldningsprodukt kan eventuelt
skilles fra moderluden og Séledes befries fra det ved omsatningen dan-

nede neutrale salt.

Som surt aluminiumsalt anvendes fortrinsvis aluminiumsulfat. Aluminium=

nitrat og aluminiumchlorid er mindre velegnet.

Me20 i alumosilikatformlen er specielt Nazo. Kaliumforbindelserne kan
imidlertid vare foretrukket i specielle tilfzlde. Om ¢gnsket kan alkali=
kationerne i alumosilikaterne ved behandling med organiske baser fra
gruppen af primere, sekundere og tertiare aminer eller alkylolaminer

med hgjst 2 carbonatomer pr. alkylgruppe eller hgjst 3 carbonatomer

pr. alkylolgruppe byttes med disse basers kationer. Ved fremgangsmaden

ifglge opfindelsen garanteres den glatte dannelse af amorfe faldnings-
produkter af den ¢gnskede sammensatning samt overfgringen af alkali-
overskuddet i et neutralt salt. En sarskilt efterf@lgende neutralisation,
som erfaringsmaessigt hyppigt fgrer til en stabilitetsforringelse af den
ved feldningsreaktionen dannede suspension ved dannelse af agglomerater,
er ikke ngdvendig. De fremstillede produkter er amorfe produkter. En
uhomogen dannelse af amorfe og krystallinske alumosilikater ved siden

-af hinanden, som let kan optrade ved de kendte fremgangsmader, ses

ikke ved fremgangsmaden ifglge opfindelsen. Reaktionsprodukterne far

) ved fremstillingen ifglge opfindelsen som i deres moderlud suspenderede

partikler en meget ringe partikelstgrrelse. Denne ligger praktisk taget
fuldstendig over 30 u med et maksimum af partikelstdrrelsesfordelings-

kurven i intervallet fra 0,5 til 8 .

Ogsé at anvende sure aluminiumsalte til fremstillingen af aluminium=
silikater har ganske vist varet kendt lange. Man har hidtil altid

arbejdet med et alkalioverskud, hvorhos der delvis ogsd er blevet opndet
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andre produkter, nemlig krystallinske alumosilikater af Faujasit-typen.

Ved fremgangsméden ifglge opfindelsen anvendes derimod alkali i reak-
tionsblandingen i den stgkiometrisk ngdvendige mangde,o09 derved undgas

alkalioverskud i de rgntgenamorfe slutprodukter.
Produkternes calciumbindingsevne bestemmes efter fglgende metode:

1 g af det p& ovenfor beskrevne méde tgrrede produkt, der skal afprgves
(beregnet p& AS) omrgres i 15 minutter i 1 liter af en til pH-vaerdi 10
indstillet oplgsning af 0,7865 g CaCl, . 2 H20/liter vand (= 30°dH)

ved 50°C. Efter affiltrering af alumosilikatet bestemmes filtratets
resthardhed H. Derefter beregnes calciumbindingsevnen i mg CaO/g AS

ifglge formlen: (30 - H) . 10.

Koncentrationen af de ved fremstillingen dannede suspensioner ligger
fortrinsvis i intervallet fra 2 - 50, specielt 5 - 35 vagt$ tensid-
holdigt alumosilikat. Disse koncentrationsangivelser er baseret pa
det i 3 timer ved 80°C og 100 Torr t¢rrede produkt, som frem for alt
endnu indeholder 8 - 45 vagt? bundet vand. Disse tgrringsbetingelser
valges, da de fgrer til strgmningsdygtige pulvere af t¢r karakter,

uden at calciumbindingsevnen pavirkes.

Ved fremgangsmdden ifglge opfindelsen opnés, at omsatningernes af
silikat og aluminat er hgjere end ved alkalirige sammensatninger,
hvor en del af silikatet og aluminatet kan forblive oplgst i moder-
luden. Sarligt kiselsyrefattige og kiselsyrerige produkter med ca.
0,8 henholdsvis ca. 6,0 mol 5102 pr. mol A1203 har man fgrst ved
hjelp af fremgangsmdden ifglge opfindelsen kunnet fremstille i an-

vendelige reaktioner.

Ved faldningen indbygges tensiderne i det dannede rgntgenamorfe alumo-
silikat og afgives herfra alt efter tensidets karakter mere eller
mindre langsomt, ndr man bringer disse alumosilikater i tensidfrit
vand. Det kan derfor ved rensningen af de faldede raprodukter veare
hensigtsmassigt til udvaskning af moderluden at anvende vandige ten-
sidoplgsninger af det indbyggede tensid. Over for hdrdt vand stabile
tensider i overensstemmelse med opfindelsen er de anioniske, kationiske
og zwitterioniske tensider, gs&ledes som disse er beskrevet udfgrligt

i det nevnte tyske offentligggrelsesskrift nr. 29 39 572. Inden for

den foreliggende opfindelses rammer bliver der, som kendt teknik,

udtrykkeligt henvist til denne beskrivelse.
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Foruden de i det tyske offentligg¢relsesskrift nr. 24 39 572 narmere

beskrevne over for h&rdt vand stabile anioniske, kationiske og zwitter-—

ioniske tensider kan der ved fremgangsm&den ifglge opfindelsen ogsa

anvendés ikke-ionogene tensider.

Som ikke-ionogene tensider kan anvendes additionsprodukter af 1 - 40,
fortrinsvis 2 - 20 mol ethylenoxid til 1 mol af en alifatisk forbindel-
se med i det vasentlige 10 - 20 carbonatomer fra gruppen af alkoholer,
alkylphenqier, carboxylsyrer, fedtaminer, carboxylsyreamider eller
alkansulfonamider. Serligt vigtige er additionsprodukterne af 8 - 20
mol ethylenoxid til primare alkoholer som f.eks. til kokos- eller talg-
fedtalkoholer, til oleylalkohol, til oxoalkoholer eller til sekundare

-alkohcler med 8 - 18, fortrinsvis 12 - 18 carbonatomer, samt til mono-

og dialkylphenoler med 6 - 14 carbonatomer i alkylgrupperne. Foruden
disse vandoplgselige ikke-ionogene forbindelser er imidlertid ogsa
ikke eller ikke fuldst@ndigt vandopl¢selige polyglycolethere med 2 - 7
ethylenglycoiether:ester i molekylet af interesse, specielt néar de

anvendes sammen med vandoplgselige ikke-ionogene eller anioniske ten-

~ sider.

Som ikke-ionogene tensider er desuden de vandoplgselige 20 - 250 ethy=

lenglycolethergruppe og 10 - 100rpropylenglycolethergruppeholdige
additionsprodukter.af ethylenoxid til polypropylenglycol, alkylendiamin-
polypropylenglycol og tilralkylpolypropylenglycoler med 1 - 10 carbon-
atomer i alkylkaden anvendelig, hvori polypropylenglycolkaden fungerer
som hydrofdb'test. Ogs& ikke-ionogene tensider af typen aminoxider
eller -sulfoxider kan anvendes,f.eks. forbindelserne n-kokosalkyl-
N,N-dimethylaminoxid, N—hexadecyl-N,N—bis(2,3-dihydroxypropyl)-amin=
oxid, N-talgalkyl-N,N-dihydroxyethylaminoxid.

Tensiderne kan vare bundet til aluminosilikatpartiklernes overflade,
men de kan ogsé varé'indlejret i alumosilikaterne. I de fleste tilfelde

er de bade adsorberet overfladisk og indlejret i alumosilikaterne.

Det har vist éig, at tensider med omfangsrigt ubyggede hydrofobe
rester (f.eks. s&danne med forgrenede kader eller ringsystemer) er
mere fast forankret i alumosilikaterne end sddanne med ligekadede
alifatiske rester. Dette kan man se af, at de sidstnavnte tensider
ved suspension i vand lettere oplgses af alumosilikaterne end de

foérstnaevnte.

P& grund af deres egenskab at afgive tensider i vandige systemer egner
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sig de med anioniske,ikke-ioniske eller zwitterioniske tensider be- =
byrdede -typer som tilsatningsstoffer til vaske- og renseflotter. De.
med kationiske tensider bebyrdede alumosilikater udmarker sig i vandig
suspension ved en bem@rkelsesverdi adsorptionsevne for oplgste farve-
stoffer henholdsvis for dispergerede pigmenter og kan derfor anvendes

om adsorptionsmiddel for sadanne stoffer.

Eksempler

I de fplgende eksempler beskrives fremgangsmaden ifglge opfindelsen
under anvendelse af forskellige tensidtyper,og til sammenligning be-
skrives fremgangsmdden ifglge den kendte teknik til fremstillingen af

bundne kationtensidholdige natriumalumosilikater.

Eksempel 1

I en beholder, der kan rumme 1,5 liter findes 80 g af en 85%ig oplgs-
ning af hexadecyltrimethylammoniumchlorid og 140 g af en 35%ig natrium=
silikat (Na20:8102 =1 : 3,4) oplgst i 550 ml afioniseret vand. Ved
blanding med en intensivomrgrer tilsattes 46 g natriumaluminat (38%
Nazo, 52% A1203) oplgst i 150 ml vand og umiddelbart derpd 39 g AlZ(SO4)3.

18 H20 oplgst i 100 g vand.

Efter 3 timers fortsat omrgring udtages en prgve af den dannede suspen-
sion til isolering og afprgvning af alumosilikatet og moderluden suges
fra det udfazldede produkt.

Efter vaskning 4 gange hver gang med 50 ml afioniseret vand tgrres
filterresten i 3 timer ved 100 Torr og 80°C og analyseres. Alle ana-

lysedata refererer til de sdledes tgrrede produkter.

Sammensatning af det

udfeldede produkt: 0,6 Nazol 1 Alzo3 .
2,0 8102 . 4,8 H20
17,0% hexadecyltrimethyl=
ammoniumchlorid
Calciumbindingsevne
(mg CaO/g AS): 130

Eksempel 2

Under samme betingelser som beskrevet i eksempel 1 blev der til sammen-
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I stedet for 46 g natriumaluminat anvendes 55 g natriumaluminat af

samme sammensatning.

Sammensatning af det

udfeldede produkt: 0,9 Na20 . 1 A1203
2,4 sio, 4,4 H,0
17,0% hexadecyltri=
methylammoniumchlorid

Calciumbindingsevne

(mg CaO/g AS): : 120

I de fglgende tabeller er anfgrt resultaterne af lagringsbestandig-
hedsafprgvningen for det ifglge eksempel 1 fremstillede produkt 1
ifplge opfindelsen i sammenlining med det kendte produkt 2 fremstil-

let ifglge eksempel 2, som indeholder overskydende alkali.

Lagringsbestandighed ved 25°¢C og 65% relativ fugtighed.

T
5 Lagringstid (dage)

2 | 4 f 7 | 14 21 28 35

Produkt 1 , g i

Udseende — ' ; hvidt 5
Lugt ] 4+ l l lugtfri >
gProdukt"Z
%Udseende hvidt | lyse-{gult >
§ gult
}Lugt uden | svag |kraftig 3
Eksempel 3

Som beskrevet i eksempel 1 blev 80 g af en 25%ig oplgsning af hexa=
decyltrimethylammoniumchlorid og 109 g af et 35%igt natriumsilikat
(Na20 : 8102 =1 : 3,4), oplgst i 341 g afioniseret vand. I rzkkefglge
blev der derpd hertil sat 57 g natriumaluminat (38% Na20, 53% A1203),
i 200 g vand og 61,0 g A12(SO4)3 . 18 H20 oplgst i 160 g vand.

Den yderligere forarbejdning skete som angivet i eksempel 1.
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Sammensatning af det

udfeldede produkt: 0,7 Nazo . 1 A1203 .
1,2 SiO2 . 8,0 HZO
17,8% hexadecyltri=
methylammoniumchlorid

Calciumbindingsevne

(mg CaO/g AS): 135

Eksempel 4

Som i eksempel 1 tilvejebringes 80 g hexadecyltrimethylammoniumchlorid,
25%ig, og 243 g 35%ig natriumsilikat (NaZO : 8102 =1 : 3,4), oplgst

i 340 g vand, og under intensiv blanding behandles samtidig med723,0 g
natriumaluminat (38% Nazo, 52% A1203), oplgst i 122 g vand, og 42,2 g
A12(804)3 . 18 HZO, oplgst i 160 g vand.

Den yderligere forarbejdning sker som angivet i eksempel 1.

Sammensatning af det

udfaeldede produkt: 1,5 NaZO . 1 A1203 . 5,8 SiO2 .
14 H,0
18,5% hexadecyltrimethyl=
ammoniumchlorid

Calciumbindingsevne

(mg Cao/g AS): 105

EksemEeI 5

I en beholder, der kan rumme 1,5 liter findes 142,9 § 34%ig natrium=
silikat, (Na20 : 8102 =1 2: 3,4), oplgst i 507,4 g vand, og dette be-
handles med 48,3 g natriumaluminat (38% NaZO, 52% A1203) oplgst i

150 g vand, under gennemblanding. Derpad gennemrgres 42,4 g A12(SO4)3 .
18 H20, oplgst i 100 g, og efter 10 minutters omrgring tilsettes 8 g
natriumdodecylbenzensulfonat. Efter yderligere 160 minutters omrgring
fraskilles en portion af den dannede suspension og videreforarbejdes

som beskrevet i eksempel 1.

Sammensatning af det

udfzldede produkt: 1,0 Nazo . 1 A1203 . 2,1 3102 .
4,1 H,0
2,1% Na-dodecylbenzensulfonat

Calciumbindingsevne

I3 ~ o~ 7 -~
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Eksempel 6

I en beholder, der kan rumme 1,5 liter, findes 48,3 g natriumaluminat
(38% Na20, 52% A1203), oplgst i 150 g afioniseret vand, og dette be-
handles under intensiv omrgring med 142,9 g 35%ig natriumsilikat

(Na20 : 8102 =1 : 3,4), oplgst i 510 g vand. Under yderligere omrgrin
tilsattes 42,4 g Alz(SO4)3 . 18 H,0, oplgst i 100 g vand. Umiddelbart
efter aluminiumsulfattilsatningen tilsattes 5,0 g af et kondensations-
produkt af 1 mol talgalkohol og 5 mol ethylenoxid. Efter 3 timers
fortsat omrgring sker den yderligere oparbejdning som angivet i eksem-
pel 1.

Sammensatning af det
udfeldede produkt: 1,0 Na20 . 1 A1203 . 2,3 SiO2 .
7,1 H,0
3,4% talgalkohol + = A0
Calciumbindingsevne
(mg Cao/g AS): 135

Eksempel 7

I en omrgringsbeholder, der kan rumme 1,5 liter findes 142,9 g 35%ig
natriumsilikat (Na20 : 8102 =1 : 3,4), oplgst i 500 g afioniseret
vand, og under intensiv omrgring behandles med 43,8 g natriumaluminat
(38% NaZO, 52% A1203), oplgst i 150 g vand. Derpd tilsattes 42,4 g
A12(804)3 . 18 H20, oplgst i 100 g vand, og straks derpd 16,6 g N-
kokosalkyl-N,N-dimethylammoniocacetat, 30%ig.

Den yderligere forarbejdning sker som angivet i eksempel 1.

Sammensatning af det

udfeldede produkt: 1,0 NaZO .1 A1203 . 2,1 8102 .
’ 4,1 H,0
2,5% N-kokosalkyl-N,N-dimethyl=
ammoniumacetat

_Calciumbindingsevne

(mg Cao/g AS): 132

De ifglge eksemplerne 3-7 fremstillede produkter ifglge opfindelsen

har tilsvarende egenskaber som produktet ifglge eksempel 1.
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1. Fremgangsmdde til fremstilling af i vand uoplgselige rgntgenamorfe
alkalialumosilikater indeholdende bundet vand og bundne tensider, og
som, beregnet pd den tensid- og vandfri form, svarer til sammensatnin-
gen a mol Mezo . 1 mol A1203 . b mol Sioz, hvorhos a har en verdi

fra 0,7 til 1,5, b har en vaerdi fra 0,8 til 6 og Me betegner natrium
eller kalium, fortrinsvis natrium, og hvorhos disse forbindelser
foruden bundet vand indeholder over for hardt vand stabile tensider

i mengder fra 0,01 til 50, fortrinsvis 0,1-35 vagt%, beregnet pa det
tensidholdige og dog vandfri alkalialumosilikat, eller deres vandige
suspensioner, ved blanding af vandige alkalisilikat- og vandige alka=
lialuminatoplgsninger i narvarelse af tensider, der er stabile over
for hirdt vand, k end e tegnet ved, at man af den til fexld-
ningsreaktionen med alkalisilikatoplgsningen forudsete mengde alkali=
aluminatoplgsning erstatter s8 meget ved oplgsningen af et surt
aluminiumsalt fra gruppen aluminiumsulfat, aluminiumnitrat, aluminium=
chlorid og iblander som separat oplgsning, at den ud over a mol Mezo
tilstedevarende alkalimengde i det udfazldede bundfald med aluminium-
saltets syrerest overfgres i et neutralt salt til fjernelse med moder-—
luden, idet man for at fa& feldningsproduktet med a mol Mezo og b mol
SiO2 pr. mol A1203, og under anvendelse af en alkalisilikatoplgsning
med c mol Me20 pr. b mol SiO2 0og en alkalialuminatoplgsning med d mol
Mezo pr. 1 mol A1203, indsatter x mol Al+++—ioner i vandig oplgsning
og formindsker den forudsete mengde alkalialuminat med % mol, og var-

dien af x fremgdr af ligningen x = 2 §c++dd - a) , og hvorhos de

over for hirdt vand stabile tensider fra gruppen af anioniske, ikke-
ionogene, kationiske og switterioniske tensider er tilstede ved dan-

nelsen af det kationbyttende amorfe alkalialumosilikat.

2. Fremgangsmdde ifglge krav 1, kendetegnet ved, at alkali=
silikatoplgsningen og tensidet foreligger og fgrst alkalialuminat- og

senere aluminiumsaltoplgsningen - dblandes.

3. Fremgangsm&de ifglge krav 1, k ende tegne t ved, at alkali=
silikatoplgsningen og tensidet foreligger, og alkalialuminat- og

aluminiumsaltoplgsningen samtidigt blandes hermed.

4. Fremgangsmdde ifglge krav 1, k e n detegnet ved, at alkali=
silikatoplgsningen foreligger; alkalialuminatoplgsningen og alumi=

niumsaltoplgsningen sammenblandes og sd fgrst den i en geltilstand
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eksisterende faldningsmasse iblandes den vandige oplg¢sning af ten-

sidet.

5. Fremgangsmdde ifglge krav 1 og 4, k ende tegnet ved, at
der aluminiumsalt anvendes aluminiumsulfat A12(SO4)3.

6. Fremgangsmdde ifglge krav 1-5, k end e tegnet ved, at der
som over for hardt vand stabile tensider anvendes anioniske tensider

af sulfat-, sulfonat- eller carboxylattypen.

7. Fremgangsmidde ifglge krav 1-5, k end e tegnet ved, at der
som over for h&rdt vand stabile tensider anvendes kationiske tensi-

der.

8. Fremgangsmadde if@glge krav 1-5, k ende tegnet ved, at der

som over for hardt vand stabile tensider anvendes ikke-ionogene ten-

‘sider.

9. Fremgangsmdde ifglge krav 1-5, k end e t egne t ved, at der

som over for hardt vand stabile tensider anvendes zwitterioniske ten

sider.

10. Fremgangsmade ifglge krav 1-9, k ende tegnet ved, at
de resulterende alumosilikatsuspensioner helt eller delvis befries

for deres moderlud.

11. Fremgangsmdde ifglge krav 1-9, k ende tegnet ved, at
de resulterende alumosilikater efter separering af moderluden vas-
kes med vand eventuelt med tensidholdigt vand.

12. Fremgangsmdde ifglge krav 1-11, k ende tegnet ved, at
de for moderlud og vaskevand befriede alumosilikater ved temperature
fra 20—l5OOC, eventuelt under reduceret tryk, ved tgrring overfgres

i pulver, der kan strgmme.
13. Fremgangsmade ifglge krav 1-12, k end e tegnet ved, at

de for moderlud og vaskevand befriede samt eventuelt tgrrede alumo=

silikater suspenderes igen ved indrgring i vand.

Fremdragne publikationer:
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