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Zplisob vyroby vysoce zasaditého polyaluminiumchlorsiranu

a pouziti této latky

Oblast techniky

Vynalez se tyka zplsobu vyroby vysoce zasaditych
polyaluminiumchlorsiranl a pouziti teéchto
polyaluminiumchlorsirant pri Upravé pitné vody. Pripadnée je
mozno tyto latky pouzit pri upravé odpadnich vod

a v papirenském primyslu.

Dosavadni stav_techniky

Polyaluminiumchlorsirany jsou latky, oznacované

obecnym vzorcem
Al(OH)aC1bYC/dM’C12/eM"Cl (1)

ve kterém znamena

Y symbol oznadujici dvojmocny anion, jako napriklad
50,27,

M' oznaduje dvojmocny kation, napriklad dvojmocny
kation kovu alkalickych zemin,

M’’ oznaduje jednomocny kation, napriklad kation
alkalického kovu nebo amonny kation,

a, b, ¢, d oznac¢uji nenulova kladnd cela cisla nebo
kladné ilomky,

e miZe oznadovat nulu, kladné celé ¢islo, nebo kladny
zlomek, pricemz plati, ze

b=3-2c - a, a

2d + e + b = 3.

Zidsaditost B je definovana pomérem a/3, pricemz tento
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pomér je vyjadren v procentech a jeho hodnota se mize

~— js
pohybovat v rozmezi od 2q% do 75%. Vyjde-1i se z chemického
sloZzeni, potom mize byt zasaditost B vypocitédna na zakladé

nasledujici rovnice:
B =100 (3 Al + 2 M” + M’ - 2 Y - C1)/3 Al
kde symboly Al, M’', M'’, ¥, Cl, jsou vyjadfeny v molech.

Polyaluminiumchlorsirany, v dals$im textu oznacované
zkratkou PACS, nachazeji &iroké primyslové vyuziti, hlavné
pri vyrobé papiru, pfi zpracovani odpadnich vod a zejména
potom pri uprave pitné vody, s tim, Ze v téchto oblastech
jsou tyto latky, vzhledem ke schopnosti efektivné plsobit
pri kodgulacnich a flokulac¢nich procesech, Zadanym

produktem.

Pro oblast uprav a zpracovani vod jsou v zasadé
pozadovéany postupy, pri nichz nedochadzi k Zadnému vzniku
odpadnich vod, zejména obsahujicich sadrovec (CaS0,.2 H,0),
a pri nichz je mozné ziskat takové produkty, které vykazuji
schopnost koagulace/flokulace suspendovanych latek v pitné
vodé, déale schopnost uvolniovat do upravované pitné vody
pouze velmi malé mnoZstvi rozpustnych forem hliniku, a které
rovnéz vykazuji dostatecnou stabilitu p¥i mnohamésicnim
skladovani roztokd PACS, a to i pri koliséni teplot
v rozmezi od 0 °C do 40 °C, pripadneé i pri teplotéach
vys8ich, jestlize skladovaci zarizeni neni chrénéno pied

sluneé¢nim zarenim.

V patentu EP 327 419 je popsan zplsob vyroby vysoce
zadsaditého PACS, ktery vyhovuje vysSe zminénym nadrokim na

uzitné vlastnosti, a ktery je rovnéz dostatecné stabilni.



V ramci tohoto zplsobu vyroby vznika ovS$em odpadni voda,
obsahujici sadrovec, jejiz vypous$téni do vodoteci prinasi
problémy z hlediska ochrany Zivotniho prostredi, a jejiz

ukladani vyzaduje dodatecné zvysSeni nakladu.

U¢innost flokuladénich a koagulacénich postupu je
vyhodnocovana mérenim zdkalu vycisténé vody, nasledné& po
provedené upravéeé pomoci PACS. Velké a rychle sedimentujici
vlocky jsou snadno oddélitelné po usazeni, zatimco nejmens$i
vlocky mohou byt zachyceny na piskovém filtru a musi tedy
vykazovat velmi dobrou schopnost adsorpce na materialu
tohoto piskového filtru. U&innost takovéto filtrace,
provadéné na piskovém filtru, je charakterizovana poctem
¢astic, nalezenych v jednom krychlovém centimetru

zfiltrované vody.

Schopnost uvolnovat pouze velmi malé zbytkové mnozZstvi
hliniku do pitné vody je urcovana postupem, pri némz je
upravend voda nejprve zfiltrovéna pomoci filtru o velikosti

p6rt 0,45 pm, a poté je v takto zfiltrované vodé urcen obsah
hliniku.

PACS v roztoku je povazovan za stabilni tehdy, pokud
si uchova své uzitné vlastnosti i po skladovani, provadéném
po dobu tri mésict pri pokojové teploté a po dobu jednoho
mésice. pri teploté 40 °C, a pokud v tomto roztoku nedochéazi
k usazovani Zadnych pevnych éastic po dobu jednoho mésice
pri teploté 40 °C, nebo po dobu tfi mésich pri pokojové
teploté (25 °C).

Pouzivani PACS byva vSeobecné doprovazeno nékolika

problémy, které jsou zejména disledkem zpisobu vyroby téchto

latek.




Schopnost odstranovat zdkal, kterad primo souvisi
s flokulac¢nimi a koagulacnimi postupy, vyZaduje pri
provedeni alkalizac¢niho kroku vysoky obsah sirant a teplotu
nizs$i nez 70 °C, ve vyhodném provedeni potom nizs$i nez
40 °C. Pokud je obsah sirand vysoky, PACS vykazuji odolnost
viaci plisobeni vysoké teploty. Aniz tim dojde k negativnimu
ovlivnéni schopnosti odstranovat zédkal, je potom mozné
provadét syntézy pri teplotach vys$sich nez 70 °C, napriklad
v rozmezi od 80 °C do 90 °C, je-1i v hmotnostnich procentech

vyjadreny pomér siran/oxid hlinity vys$s$i nez 3/10,5.

Pri dprave pitné vody je vyzadovéano, aby zbytkovy
obsah hliniku v upravené vodé byl nizky, coZ predznacuje
potfebu vysoké zasaditosti PACS, v rozmezi od 6q% do 75%.
Zbytkovy obsah hliniku v upravené vodé je niiéi,'pokud jsou
pouzity PACS, pri jejichz syntéze byl krok alkalizace
proveden pri vysoké teploté, obvykle vyssSi nez 70 °C, a ve
vyhodném provedeni v rozmezi od 80 °C do 85 °C. Pokud
v hmotnostnich procentech vyjadreny pomér siran/oxid hlinity
vzroste z hodnoty 0,1/10 na hodnotu 3/10, potom se hodnota
zbytkového obsahu rychle zvysuje a stabilizuje se v rozmezi
pomért od 3/10 do 23,8/8,5. Pri poméru siran/oxid hlinity,
vyjadreném v hmotnostnich procentech, vy3$sim nez 0,1/10 jsou

tyto zbytkové obsahy hliniku prilis vysoké.

Pro ziskani PACS, vyhovujicfinérokﬁm na nizky zbytkovy
obsah hliniku, je zapotrebi, aby tyto PACS vykazovaly
vysokou zasaditost, ddle je nutné provést alkalizacni krok
pri vysoké teploté, a rovnéz je zapotrebi, aby tyto PACS
vykazovaly nizky obsah siranli. Vysoka teplota a nizky obsah
sirantt jsou ovSem podminky, které stoji v protikladu vici

snaze vyrobit PACS, efektivné odstraﬁujicivzékal.




PACS v roztoku musi byt stabilni pfi skladovani a pri
teplotach az do 40 °C. Teplotni stabilita PACS v roztocich
se zvysSuje s rostoucim hmotnostnim pomérem siran/oxid
hlinity. PACS v roztocich byvaji c¢asto velmi stabilni pokud

v hmotnostnich procentech vyjadreny pomér siran/oxid hlinity

je vys$si nez 3/10.

V japonském patentu JP-53 001699/1978 je popsan zpusob
vyroby polyaluminiumchlorsiranu. V prvnim kroku podle tohoto
zplusobu je provedena alkalizace polychlorsiranu,
obsahujiciho znadéné mnozstvi siranu, pomoci ekvimolarniho
mnoZzstvi uhlic¢itanu vapenatého CaCOy, pricemz dochazi ke
vzniku sadrovce (CaS0,.2H,0). ktery je oddélen. Ve druhém
kroku je produkt z kroku predchoziho, jehoz zasaditost se
pohybuje v rozmezi od 55% do 58%, priveden k reakci se
slouceninou, vybranou ze\skupiﬁy, zahrnujici uhlicditan
vapenaty CaCO5, hydrogenuhlicditan sodny NaHCO5, uhlicitan
sodny Na,CO5, hydroxid horecnaty Mg(OH),, a oxid hofecCnaty
MgO, s tim, Ze pri tomto druhém kroku teplota neprevysi
60 °C. ‘Ackoli se takto dosazZend zasaditost pohybuje
v rozmezi od 65% do 76%, zbytkové obsahy hliniku
v upravenych vodéch jséu o] 36% az 6@% vy$s$i ve srovnani se
zbytkovymi obsahy, které jsou dosazZeny pri pouziti PACS,
pripravenych v souladu s vy$e zminénym patentem EP 327 419.
Teplota 60 °C je nedostacujici a pri teploté vys$sSi nez
70 °C dochéazi ke ztraté koagulacnich a flokulaénich
schopnosti. Hlavni nevyhoda tohoto postupu spoc¢iva ve znacéné
vedlejs$i produkci sadrovce, jehoZz ukladani predstavuje
problém z hlediska ochrany Zivotniho prostredi, jak jiz bylo

zminéno vyse.

Patent JP 52 113384/1977 popisuje zpusob vyroby




polyaluminiumchlorsiranu, vykazujiciho zasaditost v rozmezi
od 65%.d0 76%, s tim, Ze tento zpusob spodiva v pridavani
alkalického ¢inidla, jako napriklad uhlic¢itanu véapenatého
CaCO5, hydrogenuhlic¢itanu sodného NaHCO5,  hydroxidu
hofe¢natého Mg(OH),, a/nebo oxidu hofecnatého MgO, k roztoku
chloridu hliniku nebo zasaditého chloridu hliniku, pricemz
teplota v tomto pripadé neprevysuje 60 °C. Podle tohoto
patentu bylo zjisténo, Ze zbytkové obsahy hliniku byly opeéet
prilis vysoké ve srovndni s pouzitim PACS, pripravenych
zplisobem, popsanym v patentu EP 327 419, a to ze stejnych
dtvodidl, které jiz byly vysvétleny v souvislosti s vySe
zminénym patentem JP-53 001699/1978. I v tomto pripade
dochazelo ke vzniku velkého mnoZstvi sadrovce, coz zminény

postup znevyhodnovalo.

Kanadska patentova prihlaska CA 2 109 756 Al popisuje
zplsob vyroby flokulantu, pfi némz nedochazi ke vzniku
sadrovce, s tim, Ze tento zpusob spocivad v pridani sadrovce
k roztoku aluminiumchlorsiranu pfi teploté, pohybujici se
v rozmezi od 45 °C do 98 °C, ve vyhodném provedeni pri
teploté 75 °C. Tento pridany sadrovec je kompletné
rozpus$tén, pridemz koncentrace rozpusténého vapniku zlstava
omezena v rozsahu, pohybujicim se v rozmezi od O,g% do O,%%
Ca?t. V textu tohoto materidlu je zcela jasné zdlraznéno,
2e krok alkalizace, provadény pomoci zasadité latky, jako
napriklad uhli¢itanu védpenatého CaCO3, musi probihat pri
teploté 45 °C. Zasaditost produktu, ziskaného zplsobem podle
tohoto patentu, je nizsi nez 53%. V hmotnostnich procentech
vyjadfeny pomér siran/oxid'hliﬁzty lezi v oblasti kolem
hodnoty 3/10. Pfi opakovani postupli, uvedenych v prikladech,
nebylo ov$em moZné reprodukovatelné dosdhnout tyto uvedené
hodnoty zasaditosti 5%%, ale byly ziskény hodnoty nizsi,

- o
pohybujici se v rozmezi od 1%? do 1%?. Hognoty zbytkovych



obsahil hliniku, zjiS$téné v tomto pfipadé, presahovaly
hodnoty, dosazené pri pouziti PACS, ziskanych zplsobem,

uvedenym v patentu EP 327 419.

Ve snaze zlep$it zbytkovy obsah hliniku v upravené
vodé se navrhuje ve vy$e zminéném patentu EP 327 419 postup
pripravy PACS, vykazujicich vysokou zasaditost, v rozmezi od
66% do 70%. Tento postup pripravy spo¢iva zejména v uvedeni
roitoku hliniku, chloridu a prebytku siranu do kontaktu se
zadsaditou slouceninou, zahrnujici kov alkalickych zemin,
ddle ve snizeni teploty z 93 °C na 65 °C, a poté
v odstranéni nerozpustného siranu kovu alkalickych zemin
pomoci filtrace. Je ovSem nutné poznamenat, Ze tato syntéza
je zahajovéana v prostredi, obsahujicim velky prebytek
siranti, a Ze soucasné se snizZovéanim teploty obsah sirant
v reakdénim prostredi klesid. K tepelnému rozkladu roztokl
PACS, které jsou citlivé vicéi nizkému obsahu sirant, tedy
v tomto pripadé nedochazi, obvykle pro produkt, zahrnujici
ve svém slozeni 1,§% 5042’ a 10,%% Al,04. Vysoce zasadité
PACS, ziskané timto zplsobemn, umoéﬁuji dosazeni nizsSich
zbytkovych obsahtt hliniku v upravené vodé} jak jiz bylo
uvedeno v predchozim textu. Tento zplsob vyroby prinasi
ovSem hlavni nevyhodu, spoc¢ivajici ve vzniku velkého
mnozstvi sadrovce (priblizZné 300 kg na jednu tunu vyrobeného

PACS) .

Patent EP 557 153 rovnéZz popisuje zpasob vyroby vysoce
zadsaditych PACS, v jehoZ prdbéhu dochédzi ke vzniku pouze
malého mnozstvi odpadnich produktd. Zavaznou nevyhodou
tohoto zplisobu vyroby je ovsem jeho obtizZna
reprodukovatelnost. Tuto nizkou reprbdukovatelnost zejména
prokazuji vysoké hodnoty zbytkovych obsahft hliniku v

upravené vodé, které byly zjisStény v osmi z deseti pripadt.




Tyto hodnoty zbytkovych obsah hliniku mohou dosahnout
urovné, ktera je o 40% veétsSi ve srovnani s hodnotami,

zjisténymi pro PACS, popsanymi v patentu EP 327 419.

V souvislosti se snahou ziskat PACS, splnujici pri
aplikaci naroky na nizky zbytkovy obsah hliniku, je nutné
pripomenout, Ze pokud md byt témto narokm vyhovéno, je
nutné ziskat vysoce zasadité PACS, pri jejiché vyrobé byl
krok alkalizace proveden za vysoké teploty, a v jejichz
slozeni je zastoupen pouze velmi maly obsah siranti. Vysoka
teplota a nizky obsah siranl jsou podminky, které stoji
v protikladu vaéi snaze vyrobit PACS, G&inné odstrafujici

zakal.

Tento protiklad byl prokazan zejména v patentech
FR 2 317 227 a EP 0 557 153, v nichZ bylo zjisténo, Ze neni
mozné zvySit pri teploté 70 °C pomoci zasady hodnotu
zdsaditosti aluminiumchlorsiranu ze 4@% na priblizné 55% az
7d%y aniz by nedoslo ke sniZeni flokuiéénich schopnosti
produktl. Teplotni rozsahy, uvedené ve dvou vyse zminénych
patentéch, cinily 40 °C az 70 °C v prvnim a 50 °C az 70 °C
ve druhém z téchto patentl. Vysledné produkty, popsané
v patentu FR 2 317 227, vykazovaly hodnoty zasaditosti
v rozmezi od 4@% do 53%, produkty popsané v patentu
EP 0 557 153, vykazovaly hodnoty zédsaditosti v rozmezi od
65% do 75%. Hodnota poméru 8042'/A1203, vyjadreného

v hmotnostnich procentech byla niZzs$i neZz 3/10,5.

Podle udaji, uvedenych v patentu EP 327 419 je mozZné
pracovat pri teplotach vysSich nez 70 °C tehdy, je-1i
syntéza zahdjena s prebytkem siranu, ktery je vysraZen ve
formé& sadrovce. Rovnéz je moZné pracovat pfi teplotéach

vySSich nez 70 °C pokud je cilem ziskani vysledného




produktu, obsahujiciho vice nez i% 5042- pti obsahu Al,504
o i

10,5%.
y

Podstata vynalezu

Cilem uvedeného vynéalezu je ziskani stabilnich
polyaluminiumchlorsirant, vykazujicich dobré flokulacni
vlastnosti a uvolnujicich pouze malé zbytkové mnoZstvi
hliniku do upravené vody, s tim, Ze tyto
polyaluminiuchlorsirany jsou vyrabény takovym postupem, pri
némz dochazi ke vzniku pouze minimédlniho moZného- mnozZstvi
odpadnich produktii. Dale je Zadouci, aby v souladu
s pozadavkem uzivatell téchto polyaluminiumchlosirant,

i nejmensi vloc¢ky vykazovaly dobré adsorpéni vlastnosti na

naplnich piskovych filtrt.

Ptedmé&tny vynalez se tyka zplsobu vyroby vysoce
z4dsaditého polyaluminiumchlorsiranu, pficemz slozeni tohoto

polyaluminiumchlorsiranu je vyjadreném obecnym vzorcem I:
"AL(OH) ,C1lyY,/dM’Cl,/eM’ *Cl (I)

ve kterém

Y znamena dvojmocny anion, jako naprfiklad 5042_,

M’ znamena dvojmocny kation, napfiklad dvojmocny
kation kovu alkalickych zemin,

M’’ znamend jednomocny kation, napriklad kation
alkalického kovu nebo amonny kation,

a, b, ¢, d znamenaji nenulova kladnd cela cCisla nebo
kladné zlomky, '

e miZe znamenat nulu nebo kladné celé c¢islo nebo
kladny zlomek,

pricdemz plati, Ze



1,8 < a < 2,25
0,001 < ¢ < 0,150
b=23 - 2c - a
2d + e + b = 3,
s tim, Ze zasaditost B tohoto polyaluminiumchlorsiranu,

ktera je definovana vzorcem
g =100 x ( 3 Al + 2 M + M - 2Y - C1)/3 Al

kde symboly Al, M’, M’’, Y, Cl, jsou vyjadfeny v molech,
se pohybuje v rozmezi od 66% do 75%,

pfi¢emz podstata tohoto postupu podle vyndlezu spocliva

v tom, Ze se privede zasadita sloucenina alkalického kovu,
pr¥ipadné ve form& vodného roztoku, a prinejmensim jedna
zasaditd sloucdeniny kovu alkalickych zemin nebo halogenidu
kovu alkalickych zemin, ve vodné suspenzi nebo v praskové
formé&, za pritomnosti siranovych iontidl, do kontaktu se

zadsaditym roztokem chloridu hlinitého o obecném vzorci II:
Al (OH) ,C1,, (11)

ve kterém
hodnota symbolu x je vyjadfena c¢islem, pohybujicim se
v rozmezi od 0,1 do 1,5,

a hodnota symbolu y je dana vztahem

pri teploté&, pohybujici se v rozmezi od pokojové teploty,
coz je priblizné 25 °C, do teploty 70 °C, pricemZ po
provedené alkalizaci je ziskané reakéni médium tepelné
zpracovavano pii teploté, kterd je oznaCena jako teplota

provafeni a ktera se pohybuje v rozmezi od 60 °C do 95 °C,




po dobu v rozmezi od 5 minut do 20 hodin,

Ve vyhodném provedeni se pro teplotu tepelného
zpracovavani 60 °C doba tohoto tepelného zpracovavani
pohybuje v rozmezi od 3 hodin do 20 hodin, je$té vyhodnéji
se doba tohoto tepelného zpracovavani pohybuje v rozmezi od
S hodin do 9 hodin.

Pro teplotu tepelného zpracovavani 70 °C se ve
vyhodném provedeni doba tohoto tepelného zpracovavani
pohybuje v rozmezi od 1 hodiny do 5 hodin, jesté vyhodnéji
se doba tohoto tepelného zpracovavani pohybuje v rozmezi od
1 hodiny do 4 hodin.

Pro teplotu tepelného zpracovavani 80 °C se ve
vyhodném provedeni doba tohoto tepelného zpracovavani
pohybuje v rozmezi od 10 minut do 1 hodiny 45 minut, jesté
vyhodné&ji se doba tohoto tepelného zpracovavani pohybuje

v rozmezi od 30 minut do 1 hodiny 30 minut.

"Pro teplotu tepelného zpracovavani 85 °C se ve
vyhodném provedeni doba tohoto tepelného zpracovavani
pohybuje v rozmezi od 10 minut do 1 hodiny 45 minut, jeste
vyhodnéji se doba tohoto tepelného zpracovavani pohybuje

v rozmezi od 30 minut do 1 hodiny.

Pro teplotu tepelného zpracovavani 90 °C se ve
vyhodném provedeni doba tohoto tepelného zpracovavani
pohybuje v rozmezi od 5 minut do 45 minut, jesté vyhodnéji
se doba tohoto tepelného zpracovavani pohybuje v rozmezi od

7 minut do 10 minut.

Pro teplotu tepelného zpracovavani 95 °C se ve




vyhodném provedeni doba tohoto tepelného zpracovéavani
pohybuje v rozmezi od 5 minut do 15 minut, jes$té vyhodné&ji
se doba tohoto tepelného zpracovavani pohybuje v rozmezi od

7 minut do 10 minut.

Uvedend zéasaditéd sloucenina alkalického kovu se ve
vyhodném provedeni podle vynalezu vybere ze skupiny
zahrnujici hydroxid sodny NaOH, hydroxid draselny KOH,
hydrogenuhlicitan sodny NaHCO5, uhlicitan sodny Na,CO4,
uhli¢itan draselny K,CO3, hydrogenuhlicitan draselny KHCO4,
a rovnéz smési prinejmensim dvou z vySe uvedenych zésaditych
sloucenin alkalického kovu, pric¢emz nejvyhodnéji je touto
zasaditou slouceninou alkalického kovu hydroxid sodny NaOH

nebo uhlic¢itan sodny Na,COj.

Uvedena zasadita sloucenina kovu alkalickych zemin se
ve vyhodném provedeni podle vynalezu vybere ze skupiny
zahrnujici oxid védpenaty CaO, oxid horec¢naty MgO, hydroxid
vapenaty Ca(OH),, hydroxid horecnaty Mg(OH),, uhlicitan
vapenaty CaCO5, a rovnéz smési pfinejmensim dvou z vySe
uvedenych zasaditych sloucenin kovu alkalickych zemin,
pricemz nejvyhodnéji je touto zasaditou slouceninou kovu
alkalickych zemin hydroxid vapenaty Ca(OH),, hydroxid
hotecnaty Mg(OH),, nebo oxid horec¢naty MgO.

Uvedenym halogenidem kovu alkalickych zemin je ve
vyhodném provedeni podle vynalezu chlorid vapenaty CaCl,
nebo chlorid horecnaty MgCl, nejvyhodnéji je timto

halogenidem lkovu alkalickych zemin chlorid véapenaty CaCl,.

Hodnota zasaditosti B vysoce zéasaditého
polyaluminiumchlorsiranu podle vzorce (I) se ve vyhodném

provedeni podle vynadlezu pohybuje v rozmezi od 65% do 70%.

A~
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Do rozsahu predmé&tného vyndlezu rovnéz naleZi pouziti
vysoce zasaditého polyaluminiumchlorsiranu vyse uvedeného
obecného vzorce (I) ziskaného podle kteréhokoli z narokua 1

az 20 pro upravu pitné vody.

K provadéni postupu podle vynalezu jsou doby tepelného
zpracovani (teplota provafeni) pro teploty 70 °C, 80 °C,

85 °C, a 90 °C uvedeny v nasledujici tabulce.

Doba tepelného zpracovani

Teplota Minimalni Optimalni Maximalni
(°C)
60 3 hod 5 hod az 9 hod 20 hod
70 1 hod 1 hod az 4 hod 5 hod
80 10 min 30 min az 90 min 105 min
85 10 min 30 min aZz 60 min 75 min
90 _ 5 min 15 min aZz 30 min 45 min
95 5 min 7 min az 10 min 15 min

Kazdy odbornik pracujici v daném oboru a znaly dané
problematiky, snadno zjisti cCasy odpovidajici teplotém,
které lezi mezi teplotami definovanymi ve vysSe uvedené

tabulce, pomoci extrapolacnich postupt.

Ve vyhodném provedeni postupu podle vynalezu je
hodnota poméru siran/oxid hlinity, vyjadfeného
v hmotnostnich procentech, men$i nez 3/10,5, ve zvlast

vyhodném provedeni se potom tato hodnota pohybuje v rozmezi




od 1/10,5 do 1,5/10,5.

Ve vyhodném provedeni podle vynalezu jsou reakéni
slozky pfivedeny do kontaktu za intenzivniho michani a/nebo

za intenzivni turbulence.

V provedeni podle vynadlezu mize byt tedy vyuzit
jakykoli prostredek, ktery umozni dosaZeni vysoké
turbulence, jako napifiklad vstfikovani tryskou nebo

difuzérem.

Ve vyhodném provedeni podle vyndlezu je tepelné
zpracovavani (neboli provareni) provadéno za soucasného
michani, jehoZ intenzita je niz$i neZ intenzita michéni,
které je provadéno v dobé, kdy jsou reakéni latky privadény

do kontaktu.

V provedeni podle vynalezu se vyrazem "zasadita
sloudenina alkalického kovu" mini jakykoli derivat daného
alkalického kovu, ktery vykazuje zasadity charakter, zejména
oxid, hydroxid, uhlic¢itan nebo hydrogenuhlicitan. Jako
ilustrativni priklad zasaditych sloucenin alkalického kovu,
které mohou byt pouzity v provedeni podle vyndlezu, je mozno
uvést hydroxid sodny NaOH, hydroxid draselny KOH,
hydrogenuhlic¢itan sodny NaHCO3, uhlic¢itan sodny Na2C03,
uhli¢itan draselny K,CO3, hydrogenuhlicitan draselny KHCOj,
a rovnéz také smési prinejmen$im dvou z vySe zminénych
zéasaditvch slcudenin alkalického kovu. Ve vyhodném provedeni
podle vynalezu je pouzit hydroxid sodny NaOH nebo uhlic¢itan

sodny Na,CO5.




Ve vyhodném provedeni podle vynalezu jsou tyto
slouceniny pouzivany ve formé vodného rozfoku. Molarni
koncentrace zisadité slouceniny alkalického kovu je
pfinejmensim rovna hodnoté 2 mol/l, ve vyhodném provedeni
podle vynalezu se potom tato hodnota pohybuje v rozmezi od
4 mol/1l do 7 mol/l.

V provedeni podle vyndlezu je vyrazem "zasadita
sloucenina kovu alkalickych zemin" oznacden jakykoli derivat
daného kovu alkalickych zemin, ktery vykazuje zasadity
charakter, zejména oxid, hydroxid, uhlic¢itan nebo

hydrogenuhlicitan.

Tlustrativnimi priklady zasaditych slouc¢enin kovu
alkalibkych zemin, které mohou byt pouzity v provedeni podle
vynalezu, jsou oxid véapenaty CaO, oxid horeénaty MgO,
hydroxid véapenaty Ca(OH),, hydroxid hotecnaty Mg(OH),,
uhlicitan vapenaty CaCO5 a rovnéz také smési prinejmensim
dvou z vyse zminénych zasaditych sloucenin kovu alkalickych
zemin. Ve vyhodném provedeni podle vynalezu je pouzit
hydroxid vapenaty Ca(OH),, hydroxid hofec¢naty Mg(OH),, nebo
oxid horecnaty MgO.

Jlustrativnimi priklady halogenidl kovl alkalickych
zemin, které mohou byt pouzZity v provedeni podle vynéalezu,
jsou chlorid vapenaty CaCl, a chlorid hofec¢naty MgCl,. Ve
vyhodném provedeni podle vynadlezu je potom pouzit chlorid

- vapenaty CaCl,.

V provedeni podle vynédlezu mohou byt siranové ionty
dodany prostrednictvim sloucenin jako napriklad kyselina
sirova H,SO4, siran sodny Na,SO,, siran vapenaty CaSO,,

dihydrdt siranu vapenatého CaS0O4.2H,0, nebo siran hofecnaty



MgSO,4. Ve vyhodném provedeni podle vyndlezu jsou pouzity
kyselina sirova H,S0,, siran sodny Na,SO, a siran véapenaty
Ca,S0y4.2H,0 (sadrovec).

V provedeni podle vyndlezu mohou byt reakéni latky
privadény v rhzném poradi, pricemz bylo prokazano, Ze poradi
privadeéni reakc¢nich latek Zadnym zplsobem neovliviuje

kvalitu PACS, ziskanych postupem podle vynalezu.

V provedeni podle vyndlezu tedy mize byt zéasadity
roztok chloridu hliniﬁﬁ?(ll) priveden do kontaktu se
zadsaditou slouceninou alkalického kovu a soucdasné se
siranovymi ionty, coz je nasledovadno prfivedenim zasadité
Slouééniny kovu alkalickych zemin (v suspenzi nebo
v praskové form€) do takto ziskaného reakdéniho média, nebo
mdze byt tento postup privadéni proveden obracené, s tim, ze
tento roztok mize byt priveden do kontaktu se zasaditou
slouceninou kovu alkalickych zemin, coZ je nasledovano

souc¢asnym privedenim zasadité sloucdeniny alkalického kovu

a siranovych ionta.

Podle jiné varianty prov;deni podle vynalezu mize byt
zdsadity roztok chloridu hliniﬁﬁf(ll) priveden do kontaktu
s chloridem vapenatym CaCl,, coz je ndsledovéno soucasnym
privedenim zasadité slouceniny alkalického kovu a siranovych

iontl do takto ziskaného reakéniho média.

Dosavadni stav techniky umozrnioval zlep$eni jedné nebo
vice charakteristik na tkor zhorseni jedné nebo vice

charakteristik jinych.

V provedeni podle uvedeného vyndlezu jsou PACS

ziskavany zlepsenym, tzv. "Cistym" zplsobem vyroby, ted
y P Yy Yy P y y y



takovym zpasobem, pri némz nedochidzi k tvorbé prakticky
zaddnych vedlejS$ich produktt, jako naprfiklad sadrovce. Zplsob
vyroby v provedeni podle vynalezu navic umozZnuje ziskavani
vysoce zasaditych PACS, které jsou stabilni prfi skladovani

a soucasné vykazuji vlastnosti, pozadované pri odstranovani
zAdkalu, pfidemz vyhovuji i pozadavku na nizky zbytkovy obsah

hliniku v upravovanych vodach.

PACS v provedeni podle vyndlezu mohou byt pouzity
v mnoha oblastech, jako napriklad pfi upravé pitné vody, pri
zpracovani odpadnich vod a v papirenském primyslu. PACS,
vyrobené podle vyhodného provedeni postupu podle vynalezu,

mohou byt zejména pouzZity pri upravé pitné vody.

Priklady provedeni vynalezu

Postup vyroby polyaluminiumchlorsirantl v provedeni
podle vynalezu bude v dal$im popsén podrobnéji za pomoci
prikladt, které jsou pouze ilustrativni a neomezuji nijak

rozsah vynalezu.

P¥iklad 1
(Podle vynalezu)

Podle tohoto proveden1 bylo 500 gramd zasaditého
polychloridu hllnlku ‘pfivedeno do reaktoru o objemu 2 litry.
Tento polychlorid obsahoval 11, 18% hliniku na bazi A1203,
21 61% chloridu a vykazoval hodnotu zasaditosti 42, 9%

Slozenl tohoto polychloridu bylo mozné vyjadrit emplrlckym

vzorcem:

AL(OH){ ,gCly 71



Potom bylo 19,2 gramu véapna Ca(OH), pridéano do
reaktoru, obsahujiciho uvedeny polychlorid a udrZovaného na
teploté 50 °C. Toto pridavani bylo provadéno po dobu 45
minut, pricemz byl reaktor michan pomoci michaciho zarfizeni

typu Rushton, nastaveného na rychlost 800 otac¢ek za minutu.

Zasadity roztok uhliditanu sodného a siranu sodného
byl pripraven nédsledujicim zpusobem:

13,15 gramu kyseliny sirové o koncentraci 77,#%
hmotnostnich bylo nalito do roztoku uhlic¢itanu sodného,

ktery obsahoval 68,5 gramu Na,CO5;.H,0 a 300 grami vody.

Tento zédsadity roztok, predehraty na teplotu 50 °C,
byl za intenzivni turbulence pridan do reaktoru, ktery
obsahoval polychlorid a Ca(OH),, a ktery byl udrzovan pri
teploté 50 °C po dobu 30 minut.

Na konci alkalizace byla rychlost michédni sniZena na

200 otacek za minutu.

Poté bylo pridano 10 gramd tuhého sadrovce CaS0y4 . 2H,0
tak, aby byla dosaZena konstantni koncentrace CaSO4.2H,0,
a nasledné byla teplota zvysSena z 50 °C na 85 °C, a to
takovym zplsobem, Ze toto zvyseni teploty bylo provedeno
v rozmezi 30 minut, a nasledné€ bylo provedeno tepelné
zpracovani, které probihalo po dobu jedné hodiny pri teploté
85 °C za soucasného michéani o rychlosti 200 otacdek =za

minutu.

Produkt byl poté ochlazen na teplotu 40 °C, s tim, zZe
snizovani teploty bylo provedeno v rozmezi 30 minut,
a- nasledneé byl tento produkt zfiltrovan. Ziskany séadrovec

byl recyklovatelny. Ziskany filtrat, u néhozZ byl titrovanim
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zjistén obsah oxidu hlinitého %%, byl fedén pridavanim vody
tak dlouho, az byla dosazena hustota 1,203, odpovidajici

8,%% hmotnostniho obsahu oxidu hlinitého.

Chemické slozeni, zjis$téné analyzou a vyjadfené

v hmotnostnich procentech, bylo nasledujici:

Al503 : 8,71%
ca?* : 0,99%
Na*t : 2,20%
Cl1~ : 10,45%
$0,2" : 0,93%
voda : 76,9% vx?iténo z rozdilu.

Reakéni schéma, zjiS$ténd na zaklade vstupujicich
reakénich slozek a dale na zéklade analyzy vyslednych

produktli, bylo nasledujici:

+ 0,223 CO,

s tim, ze vysledna zAdsaditost produktu, ziskaného timto

zptGsobem, ¢inila 2,01/3 = 67,@%.-

Priklad 2
(Podle vynalezu)

Podle tohoto prikladu bylo 500 gramil zasaditého

polychloridu hlinlku privedeno do reaktoru o objemu 2 litry.

the



Tento polychlorid obsahoval 18, 33% hliniku na bazi A1203,
21 78% chloridu a vykazoval hodnotu zdsaditosti 43, 1%
Slozen1 tohoto polychloridu bylo mozné vyjadrit emplrlckym

vzorcem:

AL(OH)§ ,9Cly 71

Potom bylo 19,2 gramu Ca(OH), pridano do reaktoru,
obsahujiciho polychlorid a udrZovaného na teploté 50 °C.
Toto pridavéani bylo provadéno po dobu 45 minut, pricemz byl
reaktor michan pomoci michaciho zarizeni typu Rushton,

nastaveného na rychlost 800 otadek za minutu.

Zésadity roztok uhlic¢itanu sodného a siranu sodného

byl pfipraven nasledujicim zplsobem:

13,15 gramu kyseliny sirové o koncentraci 77,ﬁ%
hmotnostnich bylo nalito do roztoku uhlicitanu sodného,

ktery obsahoval 68,5 gramu Na,CO5.H,0 a 300 grami vody.

Tento zasadity roztok, predehfaty na teplotu 50 °C,
byl za intenzivni turbulence pridan do reaktoru, ktery
obsahoval polychlorid a Ca(OH),, priCemz byl tento roztok
udrZovan pri teploté 50 °C po dobu 30 minut.

Na konci alkalizace byla rychlost michani snizena na

200 otAdek za minutu.

Poté byla teplota zvy$ena z 50 °C na 85 °C, a to
takovym zplsobem, Ze toto zvyseni teploty bylo provedeno
v rozmezi 15 minut, a nadsledné bylo provedeno tepelné
zpracovani, které probihalo po dobu jedné hodiny pri teploté
85 °C za soucdasného michani o rychlosti 200 otacek za

minutu.
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Takto ziskany produkt byl poté ochlazen na teplotu
40 °C, s tim, Ze sniZovéani teploty bylo provedeno v rozmezi
30 minut, a nasledné byl tento produkt vy&istén filtraci.

Mnozstvi zbytku bylo mensi nez 0,5 g/kg.

Ziskany filtrdt, u néhoz byl titrovanim zjistén obsah
oxidu hlinitého q%, byl redén pridavanim vody tak dlouho, az
byla dosazZena hustota 1,205, odpovidajici obsahu 8,3%

hmotnostniho oxidu hlinitého.

Chemické slozeni, zjisténé analyzou a vyjadrené

v hmotnostnich procentech, bylo nasledujici:

Al,04 : 8,64%
Ca’* : 0,92%
Na*t : 2,25%
c1- : 10,21%
S0,42" : 0,92%
voda : 76,9% vypocitano z rozdilu.

ReakCni schéma, zjisténa na zakladé vstupujicich
reakcnich sloZek a ddle na zédkladé analyzy vyslednych

produktl, bylo nasledujici:

AL(OH){ ,9Cly 71 + 0,15 Ca(OH), + 0,229 Na,CO5 +
+ 0,063 Na,SO, + 0,229 H,0

+ 0,229 CO,

s tim, ‘Ze vyslednd zédsaditost produktu, ziskaného timto



zplisobem, &inila 2,03/3

67,7%.

Priklad 3
(Podle vynalezu)

Provedeni postupu podle tohoto prikladu bylo
uskutecnéno obdobnym postupem a se stejnymi reakénimi
latkami jako v pfikladu 2, s tim rozdilem, Ze teplotni
vzrust byl proveden z teploty 50 °C na teplotu 80 °C, a to
takovym zplsobem, Ze toto zvyseni teploty bylo provedeno
v rozmezi 30 minut, a ddle teplota tepelného zpracovavani
¢inila 80 °C, s tim, Ze toto tepelné zpracovavani bylo
provadéno po dobu jedné hodiny a tficeti minut za soudasného

michani o rychlosti 200 otac¢ek za minutu.

Priklad 4
(Podle vynalezu)

Postup podle tohoto prikladu byl proveden obdobnym
postupem a se stejnymi reakénimi latkami jako v prikladu 2,
s tim rozdilem, Ze teplotni vzrlist byl proveden z teploty
50 °C na teplotu 90 °C, a to takovym zptisobem, Ze toto
zvysSeni teploty bylo provedeno v rozmezi 30 minut, a dale
teplota tepelného zpracovavani ¢&¢inila 90 °C, s tim, Ze toto
tepelné zpracovavani bylo provéddéno po dobu dvaceti minut za

soucasného michéani o rychlosti 200 otadek za minutu.

Pr¥riklad 5
(Podle vynéalezu)

Postup podle tohoto pfikladu byl provadén obdobnym
postupem a se stejnymi reakénimi latkami jako v prikladu 2,
s tim rozdilem, Ze teplotni vzrfist byl proveden z teploty

50 °C na teplotu 95 °C, a to takovym zplisobem, Ze toto




zvys$eni teploty bylo provedeno v rozmezi 30 minut, a dale
teplota tepelného zpracovavani ¢inila 95 °C, s tim, Ze toto
tepelné zpracovavani bylo provadéno po dobu sedmi minut za

soucasného michéani o rychlosti 200 otacek za minutu.

Priklad 6

(Nespadajici do rozsahu podle vynalezu)

V tomto pripad& bylo postupovano zplisobem, popsanym
v patentu EP 0 557 153, s tim rozdilem, ze misto uhlicditanu
sodného v praskové formé byl pouzZit uhli¢itan sodny
v roztoku. Po provedeni alkalizace nenasledovalo v tomto

pripadé tepelné zpracovavani.

Podle tohoto postupu bylo 500 gramii zésaditeho
polychloridu hllnlku ‘privedeno do reaktoru o objemu 2 litry.
Tento polychlorid obsahoval 18, 13% hliniku na bazi A1203
21, 47% chloridu a vykazoval hodnotu zasaditosti 43, 3%

Slozeni tohoto polychloridu bylo moZné vyjadrit emplrlckym

vzorcem:

AL(OH)y 30C11,70-

ZAasadity roztok uhli¢itanu sodného a siranu sodného

byi pripraven néasledujicim zplusobem:

13,15 gramu kyseliny sirové o koncentraci 77, 1%
hmotnostnich bylo nalito do roztoku uhlic¢itanu sodneho

ktery obsahoval 68,5 gramu Na,C045.H,0 a 300 grami vody.

Tento zasadity roztok, predehfaty na teplotu 60 °C,
byl za intenzivni turbulence pridan do reaktoru, ktery
obsahoval polychlorid, a ktery byl udrzovan pri teploté
60 °C po dobu 20 minut.
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V dalSim postupu bylo 19,2 gramu hydroxidu vapenatého
Ca(OH), priddno do reaktoru, ktery obsahoval polychlorid
a zasadity roztok, a ktery byl udrZovéan pri teploté 60 °C.
Toto pridavéani bylo provadéno po dobu 45 minut, pricemz byl
reaktor michéan pomoci michaciho zafizeni typu Rushton,

nastaveného na rychlost 800 oticek za minutu.

Na konci alkalizace vapnikem byla rychlost michani

sniZena na 200 otadek za minutu.

Takto ziskany produkt byl michan po dobu 30 minut
a poté ochlazen na teplotu 40 °C, s tim, Ze sniZovani
teploty bylo provedeno v rozmezi 20 minut, a nasledné byl
tento produkt zfiltrovdn. Ziskany filtrat, u néhoz byl
titrovanim zjistén obsah oxidu hlinitého @%, byl redén
pridavanim vody tak dlouho, aZ byla dosaiéna hustota 1,204,
odpovidajici 8,5% hmotnostniho obsahu oxidu hlinitého. Takto

upraveny filtrat byl uskladnén pri pokojové teploté.

Chemické sloZeni, zjisténé analyzou a vyjadrené

v hmotnostnich procentech, bylo nasledujici:

Al,04 : 8,61%
Ca?t : 0,95%
Nat : 2,25%
C1- : 10,26%
S042" : 0,93%
voda : 77,0% vypoéiténb z rozdilu

Reakéni schéma, zjis$téné na zakladé vstupujicich
vychozich reakénich latek a dale na zakladé analyzy

vyslednych produktt, bylo nésledujici:
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AL(OH){ 30Cly 79 + 0,14 Ca(OH), + 0,233 Na,CO5 + + 0,063
Na,S0, + 0,233 H,0

A1(OH) 5 35C1y g5(S04) g gg7 + 0,14 CaCl, + 0,579 NaCl +
+ 0,233 CO,

s tim, Ze vyslednd zasaditost produktu, ziskaného timto

zpisobem, &inila 2,035/3 = 67,8%.

Priklad 7
(Podle vynalezu)

‘Produkt, ziskany po alkalizaci vapnikem podle postupu
uvedeného v prikladu 6, byl zah¥ivan po dobu 20 minut pfi
teploté 70 °C, a poté bylo provedeno tepelné zpracovani
které probihalo pri teploté 70 °C po dobu 2 hodin a tficeti
minut za soucasného michédni o rychlosti 200 otacek za
minutu. Zbytkovy obsah hliniku v upravené vodé byl snizen,

a to takovym zplsobem, Ze z hodnoty 146%,'které byla ziskana
pro PACS vyrobené zpisobem podle patentﬁ EP 327 419, poklesl
pri pouziti produktu, ziskaného postupem podle tohoto

prikladu, na hodnotu 126%.

Pfriklad 8
(Podle vynéalezu)

Postup, popsany v prikladu 6, byl opakovan v reaktoru
o objemu 200 litrd, s tim rozdilem, Ze hydroxid véapenaty
Ca(OH), byl priveden jako prvni reakéni latka a poté
nasledoval pridavek smé&si uhlic¢itanu sodného a siranu
sodného ve formé roztoku, pridemz tento roztok byl pomoci

trysky'nastfikovén rychlosti 5 m/s do drovné lopatky
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michadla. Tepelné zpracovani bylo provedeno postupem
popsanym v pitikladu 7. Po tomto tepelném zpracovani |,
provadéném po dobu dvou hodin a tficeti minut, byl ziskéan
produkt, pri Jehoz pouziti bylo mozZné ziskat upravenou vodu,
obsahujici 104% zbytkového obsahu hliniku, namisto 140%,
zjisténych pri pouziti PACS, vyrobenych postupem podle
pr¥ikladu 6 (PACS pri jejichz ziskavani nebyle provedeno
provareni).

Bylo zjisténo, Ze pri tomto postupu tepelného
zpracovani, provadéném pri teploté 70 °C, odpovidalo
mnozstvi suspendovaného sadrovce, nalezeného v kapalné fézi,

hodnoté priblizné 200 g/t.

Priklad 9
(Podle vynalezu)

Podle tohoto prlkladu bylo 500 gramid zasaditého
polychloridu hllnlku privedeno do reaktoru o objemu 2 litry.
Tento polychlorid obsahoval 18, 33% hliniku na bazi A1203,
21 78% chloridu a vykazoval hodnotu zasaditosti 43 1%
Slozenl tohoto polychloridu bylo mozné vyjadrit emplrlckym

vzorcem:

AL(OH); 9Cly 71

Potom bylo 19,2 gramu hydroxidu véapenatého Ca(OH),
pridano do reaktoru, obsahujiciho polychlorid a udrZzovaného
na teploté 50 °C. Toto pridéavani bylo provadéno po dobu 45
minut, pricemz byl reaktor michan pomoci michaciho zarizeni

typu Rushton, nastaveného na rychlost 800 otdcek za minutu.

Zasadity roztok uhli¢itanu sodného a siranu sodného

byl pripraven nasledujicim zptsobem:
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13,15 gramu kyseliny sirové o koncentraci 77,1%
hmotnostnich bylo nalito do roztoku uhli¢itanu sodnéﬁo,

ktery obsahoval 68,5 gramu Na,CO5.H,0 a 300 gramd vody.

Tento zasadity roztok, predehraty na teplotu 50 °C,
byl za intenzivni turbulence pfidan do reaktoru, ktery
obsahoval polychlorid a hydroxid védpenaty Ca(OH),, a ktery
byl udrzZovan pri teploté 50 °C po dobu 30 minut.

Na konci alkalizace byla rychlost michani sniZena na

200 otacek za minutu.

Poté byla teplota zvySena z 50 °C na 60 °C, a to
takovym zplsobem, Ze toto zvySeni teploty bylo provedeno
v rozmezi 10 minut, a nasledné bylo provedeno tepelné
zpracovavani, které probihalo po dobu péti hodin pri teploté
60 °C .za soucasného michani o rychlosti 200 otacek =za

minutu.

Produkt byl poté ochlazen na teplotu 40 °C, s tim, Ze
snizovani teploty bylo provedeno v rozmezi 30 minut,

a nasledneé byl tento produkt zfiltrovan.

Ziskany filtrat, u néhoz byl titrovénim
zjistén obsah oxidu hlinitého 5%, byl redén pridavanim vody
tak dlouho, aZ byla dosazena hustota 1,202, odpovidajici

8,%% hmotnostniho obsahu oxidu hlinitého.

Chemické slozeni, zjisténé analyzou a vyjadrené

v hmotnostnich procentech, bylo nasledujici:
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Al,04 : 8,46%
Ca’* : 0,95%
Na*t : 2,25%
Cl- : 10,07%
50,42" : 0,95%
voda : 77% vypocitano z rozdilu.

Reakéni schéma, zjisténé na zakladé vstupujicich
reakénich sloZek a ddle na zakladé analyzy vyslednych

produktt, bylo nasledujici:

Al(OH)l 29C11 71 + 0,15 Ca(OH)2 + 0,223 N82CO3 +
+ 0,072 Na,S04 + 0,223 H,0

+ 0,223 CO,

s tim, Ze vyslednd zasaditost produktu, ziskaného timto

zpusobem, ¢inila 2,03/3 = 67,ﬁ%‘

P¥riklad 10
(Podle vynalezu)

Podle tohoto prikladu bylo 500 gramil zasaditého
polychloridu hliniku privedeno do reaktoru o objemu 2 litry.
Tento polychlorid obsahoval 18, 13% hliniku na bazi A1203,
21, 47% chloridu a vykazoval hodnotu zdsaditosti 43, %?

Slozen1 tohoto polychloridu bylo moZné vyjadfit empirickym
vzorcem:

AL(OH)1 30C1ly 7g-

Potom bylo 13,15 gramu kyseliny sirové o koncentraci
77, 3? hmotnostnich nalito do tohoto roztoku polychloridu,
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pricemz toto naliti bylo provedeno pii teploté 50 °C

a probihalo v rozmezi 14 minut.

Poté bylo pri teploté 50 °C pridano 19,2 gramu
hydroxidu vépenatého Ca(OH),. Toto pridavani bylo provadéno
po dobu 45 minut, pficemZ byl reaktor michan pomoci
michaciho zafizeni typu Rushton, nastaveného na rychlost

800 otacek za minutu.

Po pridéani ves$kerého tohoto mnozstvi hydroxidu
vapenatého Ca(OH), bylo za intenzivni turbulence provedeno
pridani roztoku uhliditanu sodného, obsahujiciho 68,5 gramu
Na,CO45.H,0 a 300 graml vody, pficemz byl reakéni systém

udrzovan pri teploté 50 °C po dobu 20 minut.

Na konci alkalizace byla rychlost michani sniZena na
200 otdcek za minutu a tento produkt byl po dobu 15 minut
ohrivan na teplotu 70 °C, pric¢emz potom nasledovalo tepelné
zpracovavani tohoto produktu, které probihalo pri teplotée
70 °C po dobu 2 hodin a 30 minut pri soucasném michani,

jehoZz rychlost byla nastavena na 200 otadek za minutu.

Tento produkt byl poté ochlazen na teplotu 40 °C,
s tim, Ze snizovani teploty bylo provedeno v rozmezi 20
minut, a nasledné byl tento produkt zfiltrovan a naredén

pomoci 121 g vody.

Ziskany filtrat vykazoval hustotu 1,204, co%
odpovidalo obsahu oxidu hlinitého 8,5%. Tento filtrat byl

-
uskladnén pri pokojové teploté.

Chemické sloZeni, zjisténé analyzou a vyjadifené

v hmotnostnich procentech, bylo nasledujici:
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A1,04 : 8,51%

Ca?* : 0,92%

Na™t : 2,37%

Ccl- : 10,04%

S042" : 0,90%

voda : 77,25% vypo¢itano z rozdilu.

Reakéni schéma, zji$téné na zakladé vstupujicich
reak&nich slozek a dale na zdkladé analyzy vyslednych

produktd, bylo nasledujici:

+ 0,056 Na,SO, + 0,254 Hy0

+ 0,254 CO,

s tim, Ze vysledna zasaditost produktu, ziskaného timto
zplisobem, ¢inila 2,08/3 = 69,3%.

Piriklad 11
(Podle vynalezu)

V tomto prikladu byl proveden obdobny test jako
v provedeni podle p¥ikladu 7, s tim rozdilem, Ze hydroxid
véapenaty Ca(OH), byla pfivedena jako druha reakéni léatka,
zatimco alkalizac¢ni roztok, zahrnujici smés uhlicitanu

a siranu sodného, byl pfiveden jako prvni reakcni latka.

V provedeni podle tohoto prikladu byly zji$tény stejné
analytické vysledky jako v pfipadé PACS, vyrobenych
v provedeni podle pfikladu 7.




Priklad 12
(Podle vynalezu)

Podle tohoto prlkladu bylo 750 grami zasaditého
polychlorldu hllnlku prlvedeno do reaktoru o objemu 2 litry.
Tento polychlorld obsahoval 18, 33% hliniku na bazi A1203,
21, 7§% chloridu a vykazoval hodnotu zasaditosti 43, 1%
Slozen1 tohoto polychloridu bylo mozZné vyjadrit emplrlckym
vzorcem:

AL(OH) ;1 30Cly 7¢-

Potom bylo 28,8 gramu hydroxidu vépenatého Ca(OH),
pfidano do reaktoru, obsahujiciho polychlorid a udrzZovaného
na teploté 50 °C. Toto pfidavani bylo provadéno po dobu 45
minut, pric¢emz byl tento reaktor michan pomoci michaciho

zarizeni typu Rushton, nastaveného na rychlost 800 otacek za

minutu.

Zasadity roztok NaOH a siranu sodného byl pripraven

nasledujicim zplisobem:

19,7 gramu kyseliny sirové o koncentraci 77, %%
hmotnostnich bylo nalito do 363,4 grami roztoku NaOH,
obsahujiciho 6 mol/1 NaOH, a nasledné bylo pfidano 88,7

gramu vody.

Tento zasadity roztok, predehfaty na teplotu 50 °C,
byl za intenzivni turbulence pridan do reaktoru, ktery
obsahoval polychlorid a hydroxid véapenaty Ca(OH),, a ktery
byl udrzovan pri teploté 50 °C po dobu 20 minut.




Na konci alkalizace byla rychlost michani sniZena na
200 otacek za minutu a tato smés byla nasledné& michéna po

dobu 10 minut.

Poté byla teplota zvy$ena z 50 °C na 70 °C, a to
takovym zplhsobem, Ze toto zvysSeni teploty bylo provedeno
v rozmezi 25 minut, a nasledné& bylo provedeno tepelné
zpracovavani, které probihalo po dobu dvou hodin a tficeti
minut prfi teploté 70 °C za soucasného michani o rychlosti
200 otacek za minutu. Tento produkt byl poté ochlazen na
teplotu 40 °C, s tim, Ze sniZovani teploty bylo provedeno
v rozmezi 30 minut, a nasledné byl tento produkt zfiltrovan.
Mnozstvi zbytku, zjis$téné po filtraci, bylo mens$i nez
0,2 g/kg.

Ziskany filtrat, u néhoZz byl titrovanim
zjistén obsah oxidu hlinitého g%, byl redén pridavanim vody
tak dlouho, aZ byla dosazena hustota 1,202, odpovidajici

S,i% hmotnostnihe obsahu oxidu hlinitého.

Chemické sloZeni, zjisténé analyzou a vyjadrené

v hmotnostnich procentech, bylo nasledujici:

A1504 : 8,57%
CaZ™* : 0,89%
Na* : 2,50%
Cl- : 10,11%
S042" : 0,92%
voda : 77,0% vypoCitdno z rozdilu.

Reak¢ni schéma, zjisténé na zakladé vstupujicich
vychozich slozek a dale na zédkladé analyzy vyslednych

produkf&, bylo nasledujici:
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Al(OH)l 29C11,71 + 0,13 Ca(OH)2 + 0,536 NaOH +
+ 0,057 Na2504

Al(OH)Z,10C1O,78(SO4)0,057 + 0,13 CaClz +'0,65 NaCl

s tim, Ze vysledna zdsaditost produktu, ziskaného timto
zplsobem, ¢inila 2,1/3 = 70,@%.

Pxriklad 13
(Podle vynalezu)

Podle tohoto pfikladu bylo 500 gramt zasaditého
polychloridu hliniﬁﬁmpfivedeno do reaktoru o objemu 2 litry.
Tento polychlorid obsahoval 18, 33% hliniku na bazi A1203,
21, 78% chloridu a vykazoval hodnotu zasaditosti 43, 1%
Slozenl tohoto polychloridu bylo mozné vyjadrit empirickym

vzorcem:

Potom bylo 30,06 gramu chloridu vapenatého pridano do
reaktoru, obsahujiciho polychlorid a udrzovaného na teploté
50 °C. Cistota pouzitého chloridu vapenatého CaCl, byla
96%, zbytek obsahu tvoril chlorid sodny NaCl a voda. Toto
pridavani bylo provadéno po dobu 30 minut, pricemz byl
reaktor michén pomoci michaciho zarizeni typu Rushton,
nastaveného na rychlost 800 otac¢ek za minutu. Dalgich 15
minut bylo potom potrebnych pro rozpusténi chloridu

vapenatého

Zasadity roztok NaOH a siranu sodného byl pripraven

nasledujicim zptsoben:
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13,15 gramu kyseliny sirové o koncentraci 77,f%
hmotnostnich bylo nalito do 325,8 gram& roztoku NaOé:
obsahujiciho 6 mol/1 NaOH, a nisledné bylo pfidano 42,7
gramu vody.

Tento roztok byl pfedehfat na teplotu 50 °C a poté byl
za intenzivni turbulence pfidan pfi linearni rychlosti
4 m/s do reaktoru, ktery obsahoval polychlorid a chlorid
vapenaty CaCl,, a ktery byl udrzovan pri teploté 50 °C po
dobu 20 minut.

Na konci alkalizace byla rychlost michédni sniZena na
200 otacek za minutu a tato smés byla ndsledné& michana po

dobu 10 minut.

Poté byla teplota zvySena z 50 °C na 70 °C, a to
takovym zplsobem, Ze toto zvyseni teploty bylo provedeno
v rozmezi 25 minut, a ndsledné bylo provedeno provafeni,
které probihalo po dobu dvou hodin pri teploté 70 °C za

soucasného michdani o rychlosti 200 otac¢ek za minutu.

Tento produkt byl poté ochlazen na teplotu 40 °C,
s tim, Ze sniZovani teploty bylo provedeno v rozmezi 30
minut, a ndsledné byl tento produkt zfiltrovan. MnoZstvi

zbytku, zjisténé po filtraci, bylo men$i nez 0,1 g/kg.

Ziskany filtrat byl fedén pfidavanim vody tak dlouho
az byla dosaZena hustota 1,202, odpovidajici 8,%%

hmotnostniho obsahu oxidu hlinitého.

Chemické slozeni, zji$téné analyzou a vyjadrené v

hmotnostnich procentech, bylo nasledujici:




Y

A1504 : 8,00%
Ca2+ : 0,75%
Na* : 3,05%
Cl- : 10,68%
$0,2" : 0,85%
voda : 76,7% vypocitano z rozdilu.

Reak&ni schéma, zji$téné na zakladé vstupujicich
vychozich reakénich latek a dale na zakladé analyzy

vyslednych produktt, bylo nasledujici:

AL(OH){ ,gCl; 71 + 0,12 CaCl + 0,738 NaOH +
+ 0,056 Na2504

Al(OH)é 05C10 83(504)0 056 + 0,12 CaC12 + 0,85 NaCl

s tim, Ze vysledni zasaditost produktu, ziskaného timto

zpGsobem, c¢inila 2,05/3 = 68,%%.

Priklad 14
(Podle vynélezu)

Podle tohoto prikladu bylo 500 grami zésaditého
polychioridu hliniﬁﬁwpfivedeno do reaktoru o objemu 2 litry.
Tento polychlorid obsahoval 18, 33% hllnlku na bazi A1203,
21, 78% chloridu a vykazoval hodnotu zasaditosti 43, B%
Slozen1 tohoto polychloridu bylo mozné vyjadrit empirickym

vzorcem:

Potom bylo 168,8 g roztoku hydroxidu sodného NaOH,
obsahujiciho 6 mol/1l NaOH nafedéno pomoci 200 g vody. Tento




roztok byl predehfat na teplotu 50 °C a poté byl za
intenzivni turbulence pi#idavan v rozmezi 20 minut do

reaktoru, ktery obsahoval polychlorid, a ktery byl udrZovan
pri teploté 50 °C.

V dal$im postupu bylo potom 19,2 g hydroxidu
vapenatého Ca(OH), pridéno do reaktoru, ktery obsahoval
polychlorid a roztok hydroxidu sodného NaOH a ktery byl
udrZovéan na teploté 50 °C. Toto pridavani bylo provadéno po
dobu 45 minut, pricemZ byl reaktor michan pomoci michaciho
zarizeni typu Rushton, nastaveného na rychlost 800 otacek =za

minutu.

Na konci alkalizace byla rychlost michani sniZena na
200 otacek za minutu a tato smés byla nasledné michana po

dobu 10 minut.

Poté bylo pridano 18,7 g bezvodého siranu sodného,

prficdemz toto pridavani bylo provedeno v rozmezi 10 minut.

Poté byla teplota zvysena z 50 °C na 70 °C, a to
takovym zplisobem, Ze toto zvygeni teploty bylo provedeno
v rozmezi 25 minut, a nésledné bylo provedeno tepelné
zpracovavani, které probihalo po dobu dvou hodin pri teploté
70 °C za soucasného michani o rychlosti 200 otadek za

minutu.

Produkt byl poté ochlazen na teplotu 40 °C, s tim, zZe
snizovani teploty bylo provedeno v rozmezi 30 minut,

a nasledné byl tento produkt zfiltrovan.

Ziskany filtrat byl fedén pridavanim vody
tak dlouho, aZ byla dosaZena hustota 1,202, odpovidajici

8.5% hmotnostniho obsahu oxidu hlinitého.

A
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Chemické slozZeni, zjisténé analyzou a vyjadrené

v hmotnostnich procentech, bylo nasledujici:

Al,04 : 8,51%
caZ* : 0,92%
Na™ : 2,30%
Ccl1- : 10,04%
5042" : 1,18%
voda : 77,0% vypoc¢itano z rozdilu.

Reakdéni schéma, zjisténd na zdakladé vstupujicich
vychozich reakénich latek a ddle na zadklade analyzy

vyslednych produktl, bylo nasledujici:

+ 0,074 Na,SO, ’

s tim, zZe vysledna zésaditost produktu, ziskaného timto
zptisobem, &inila 2,03/3 = 67,i@.

P¥riklad 15
(Podle vynalezu)

Podle tohoto prlkladu bylo 500 gramil zasaditého
polychloridu hllnlﬁy pfivedeno do reaktoru o objemu 2 litry.
Tento polychlorid obsahoval 18, 54% hliniku na bazi A1203,
21, 78% chloridu a vykazoval hodnotu zasaditosti 43,7o

-Slozenl tohoto polychloridu bylo mozné vyjadiit empirickym

vzorcem:

AL(OH) 29Cly 71




Potom bylo 7,7 gramu hydroxidu véapenatého Ca(OH) ,
pridano do reaktoru, obsahujiciho polychlorid a udrZovaného
na teploté 50 °C. Toto prfidavani bylo provadéno po dobu 20
minut, pfidemz byl reaktor michan pomoci michaciho zatizeni

typu Rushton, nastaveného na rychlost 800 otacek za minutu.

Zasadity roztok uhli¢itanu sodného a siranu sodného

byl pfipraven nasledujicim zplsobem:

1,1 g kyseliny sirové o koncentraci 77,i% hmotnostnich
bylo nalito do roztoku uhlid¢itanu sodného, ktefy obsahoval

76,1 g hydratu uhlic¢itanu sodného Na5CO5.H,0 a 300 graml
vody .

Tento zésadity roztok, predehfdty na teplotu 50 °C,
byl za intenzivni turbulence ptidan do reaktoru, ktery
obsaho&al polychlorid a hydroxid vépenaty Ca(OH),, a ktery
byl udrzovan pri teploté 50 °C po dobu 30 minut.

Na konci alkalizace byla rychlost michani sniZena na

200 otacek za minutu.

fotom bylo 20 g filtra¢niho kolade, tvofeného tuhym
sadrovcen CaSO,4.2H,0, ziskanym z nékolika testd, identickych
jako v pripadé prikladu 1, p¥idano jako reakéni slozka do
reaktoru takovym zplsobem, aby do$lo k nasyceni roztoku.
Dale bylo priddno dals$ich 10 gram® sadrovce, stejné jako
podle provedeni v prikladu 1, a poté byla téplota zvySena
z 50 °C na 85 °C, a to takovym zplisobem, Ze toto. zvyseni
teploty bylo provedeno v rozmezi 30 minut, a nasledné& bylo
provedeno tepelné zpracovani, které probihalo po dobu jedné

hodiny pri teploté€ 85 °C za soucasného michini o rychlosti
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200 otééek za minutu.

Produkt byl poté ochlazen na teplotu 40 °C, s tim, Ze
sniZzovani teploty bylo provedeno v rozmezi 30 minut,
a nasledn€ byl tento produkt zfiltrovan. Odfiltrovany

sadrovec o hmotnosti 8 graml mohl byt znovu pouzit.

Ziskany filtrdt, u néhoz byl titrovéanim zji$tén obsah
oxidu hlinitého 9%, byl redén pridavanim vody tak dlouho, az
byla dosazZena hustota 1,202, odpovidajici S,i% hmotnostniho

obsahu .oxidu hlinitého.

Chemické slozeni, zjis$téné analyzou a vyjadiené

v hmotnostnich procentech, bylo nasledujici:

Al,04 : 8,47%

Ca?t : 0,88%

Na™ : 2,40%

C1- : 10,05%

S0,42" : 1,25%

voda : 77,0% vypocitano z rozdilu
P

Reakcni schéma, zjisténé na zakladé vstupujicich
reak¢nich latek a dale na zakladé analyzy vyslednych

produktl, bylo nasledujici:

AL(OH); ,gCly 71 + 0,059 Ca(OH), + 0,071 CaSO, +
+ 0,0066 Na,SO, + 0,308 Na,CO3 + 0,308 H,0

+ 0,308 CO,



s tim, Ze vyslednd zasaditost produktu, ziskaného timto
S

zpisobem, c¢inila 2,03/3 = 67,7%.
A

Priklad 16

(Neodpovidajici provedeni podle vynalezu)

V tomto prikladu bylo postupovano stejnym zpisobem
jako je postup v prikladu 1 v kanadském patentu &.
2 109 756.

Podle tohoto postupu bylo 350,6 gramd 50% zésaditého
polyaluminiumchloridu typu PAC 5/6 umisténo do reaktoru
o objemu 1 litr, vybaveného michacim zafizenim
a kondenzatorem. Tento PAC obsahoval 12,3@% hliniku a 8,2%%
chloridu a jeho slozeni bylo mozZné vyjédfi£ empirickym

vzorcem:
AL(OH) 5 4oClg 51

Tento roztok byl ohrat na teplotu 80 °C a poté byla
pridana kyselina chlorovodikovd o koncentraci 20° Baumé,
s tim, Ze toto pridani bylo provedeno v rozmezi 7 minut.
Tato kyselina, jejiz hustota pfi 20 °C &inila 1,16,,%/aw§
obsahovala 32,11@ hmotnostnich kyseliny chlorovodikové HC1.
Teplota byla pogg zvysena na 95 °C a nasledné byla tato
teplota udrZovdna po dobu jedné hodiny za soucasného
neprfetrzitého michani. Poté byla teplota snizZena na 85 °C.

Slozeni reakcéniho média bylo nasledujici:

Al1,04 : - 8,32%
Cl- : 11,96%

pricemz toto slozeni odpovidalo empirickému vzorci
AL(OH) o 93C13 06 -



a hodnoté zasaditosti 0,93/3 = 31%.
. PR

Poté bylo pridéano 31,3 grami kyseliny sirové
o koncentraci 60° Baume, pric¢emz toto pridani bylo provedeno
v rozmezi 12 minut. Tato kyselina sirova, jejiZz hustota pfi
15 °C &inila 1,71} obsahovala 78,5% H,SO,. Nasledné byla  * #/e+
teplota udrzovana po dobu 30 minufxna teplote 85 °C. Poté
bylo ohrivani zastaveno a roztok byl v casovém rozmezi dvou

hodin zchlazen na teplotu 40 °C, pricemz bylo pokradovano

v michani.

Nasledné bylo pridano 280,6 gram vody, s tim, Ze toto
pridani bylo provedeno za soudasného michani a pri teploté
40 °C. Tento roztok byl ¢iry, neobsahoval Zadné precipitaty
a byl stabilni po dobu tficeti dnti. Chemické sloZeni tohoto
roztoku, zjisténé analyzou a vyjadfené v hmotnostnich

procentech, bylo nasledujici:

A1203 . 5,24%
c1- : 7,39%
S0,42" : 3,06%

pricemz toto slozeni odpovidalo empirickému vzorci
2-
AL(OH) ¢, 35C12 06(S04" )0, 31

s tim, Ze vysledna zasaditost &inila 0,35/3 = 11,7%,
x
zatimco produkt v provedeni podle vyse zminéného kanadského

patentu vykazoval nasledujici vysledné hmotnostni slozeni:

c1- : 8,84%
S0,2" : 2,93%

pricemz toto slozeni odpovidalo empirickému vzorci



AL(OH) 1 47C11 23(504%7)¢ 15 ,
s vyslednou hodnotou zéasaditosti 1,47/3 = 4§%.

Priklad 17

(Neodpdvidajici provedeni podle vynalezu)

V tomto prikladu bylo postupovédno za pouziti podminek.
uvedenych v prikladu 4 v patentu FR 2 317 227, s tim

rozdilem, Ze byly pouzity néasledujici reakéni latky.

500 graml zasaditého polyaluminiumchloridu bylo
privedeno do reaktoru o objemu 2 litry. Tento polychlorid
obsahoval 16, 58% hliniku na bazi A1203, 22, 24% chloridu
a vykazoval hodnotu zadsaditosti 43, 7% Slozen1 tohoto

polychloridu bylo mozné vyjadrit emplrlckym vzorcem:
Al(OH)1’07C11’93.

Tento polychlorid byl zahradt na 30 °C, pricemZ byl
reaktor michan pomoci michaciho zarizeni typu Rushton,

nastaveného na rychlost 200 otacek za minutu.

Zasadity roztok uhlic¢itanu sodného byl pripraven

nasledujicim zplisobem:

44,29 graml hydratu uhli¢itanu sodného Na,CO3.H,0 bylo
pridano do 141 g vody.

Tento zasadity roztok, predehraty na teplotu 30 °C,
byl za intenzivni turbulence pfidan do reaktoru, ktery
obsahoval polychlorid, a ktery byl udrzovan pri teploté
30 °C, s tim, 2Z2e toto pridani bylo provedeno v Casovém

rozmezi jedné hodiny.
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Poté bylo do reaktoru privedeno 88,9 grami
hydratovaného siranu sodného Na2504. 10H,0, s tim, Ze toto
pridani bylo provedeno v ¢éasovém rozmezi 10 minut,

a nasledné byl reaktor po dobu tri hodin michan.

Hustota takto ziskaného produktu ¢inila 1,289.
Chemické sloZeni, zjisténé analyzou a vyjadiené

v hmotnostnich procentech, bylo nasledujici:

Al,04 : 10,74%
Na™ : 3,70%
C1- : 14,50%
50,2" : 3,52%
voda : 67,54% vypocitano z rozdilu.

Reakc¢ni schéma, zjisténé na zdkladé vstupujicich
reak¢énich latek a dadle na zakladé analyzy vyslednych

produktl, bylo nasledujici:

A1(OH){ (7Cly g3 + 0.17 Na,SO, + 0,38 Na,CO5 + 0,38 Hy0

s tim, Ze vyslednd slaba zasaditost produktu, ziskaného.

timto zplisobem, &inila 1,48/3 = 49,%%.

Produkt, vyrobeny vys$e uvedenym zplsobem, miZze byt

zapsan ve formé:

AL(OH) 1 48CLl1 94(S04)g 17N2g 76 -

pridemz tato forma odpovida produktu, popsanému v patentu C.
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2 317 227 a vykazujicimu nasledujici vzorec:

AL(OH) 1 4gCly 95(S04)q 15Nag 73-

Priklad 18

(Neodpovidajici provedeni podle vynélezu).

Pokud byl produkt, ziskany v provedeni podle prikladu
17, ktery neobsahoval zadnou zasaditou slouceninu kovu
alkalickych zemin, tepelné zpracovavan pri teploté 80 °C po
dobu 20 minut, bylo pozorovano, ze takto ziskané roztoky
PACS nevykazuji v prib&hu c¢asu dostatec¢nou stabilitu, a to
ani pri pokojové teploté, ani pri teploté 45 °C. Na dnech

lahvi bylo zji$téno velké mnozstvi tuhych usazenin.

Pred tabulkovym shrnutim vSech vysledkl, ziskanych
aplikacemi produktl podle vysSe uvedenych prikladi pri
zkusebnich upravach vody, budou v dalsim popsédny metody

hodnoceni téchto produkti.
Méreni zbytkového zdkalu:

PACS, ziskany v provedeni podle patentu EP 327 419,
byl pouzit jako referen¢ni produkt, s tim, Ze pfi jeho
vyrobé vznikal odpad, obsahujici sadrovec v mnoZstvi 350 kg
na jednu tunu vyrobeného PACS, pific¢emz tento PACS vykazoval

nasledujici chemické slozeni, vyjadfené v hmotnostnich

procentech:
Cca?* : 1,23%
Cc1l- : 6,44%
S0,42- : 1,53%
zadsaditost : 69, 6%

20 1litrt vody, odebrané z reky Seina, bylo pred
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zahdjenim méreni umisténo do nadrze o objemu 30 litrd tak,

aby tato voda mohla dosdhnout pokojové teploty.

Tato voda obsahovala nasledujici soli: siran sodny

Na,S0y4, hydrogenuhlic¢itan sodny NaHCO5, chlorid vapenaty

CaCl,, chlorid hofec¢naty MgCl,. Tato voda byla uchovavana za

neustédlého michani, které probihalo pfi rychlosti 100 otacek

za minutu. V jednom litru této vody bylo nalezeno

nasledujici mnozstvi soli (vyjadfené v miligramech):

Na2504 NaHCO4 Vapnik Horcik Jily Organické
latky
74 336 80 12,2 50 14

Tato voda vykazovala hodnotu zékalu, pohybujici se
v rozmezi od 9 do 10 NTU a hodnotu pH, pohybujici se

v rozmezi od 8,2 do §,5.

Tyto testy byly provedeny ve flokulaCnim zkusebnim
zarizeni typu Hydrocure (od spolecnosti Orchidis), pficemz
bylo postupovéno nasledujicim zplhsobem:

- do kazdé lahve "Jar-Test" byl priveden jeden litr
vody, odebrané ze Seiny, a tato voda byla michana rychlosti
100 otacdek za minutu

- pribliZné stondsobnym nafedénim ziskanych produktl
demineralizovanou vodou byly pfipraveny roztoky vzorkt PACS,
ur&ené k testovani a rovnéZ roztoky referen¢nich produkti,
a poté byly tyto roztoky ponechany za statickych podminek po
dobu jedné hodiny, tedy naptiklad 2,94 gramu referené¢niho
PACS, u ndho# bylo titrovanim zjisténo 8,5 Al,03, bylo
pfivedeno do lahve o objemu 250 miliditris naplnéné vodou,

s tim, Ze tyto roztoky byly po nafedéni stabilni

s (Aephilomednisr Tnbeidty Yot




prinejmensim po dobu dvou hodin

- injeké&éni strikackou bylo odebrano poZadované
mnozstvi produktu (stondsobné natfedéného roztoku, u néhoz
byl titrovanim zjistén obsah 1 gram/litr Al,03), které
¢inilo 3 ml - rychlost michani ve zku$ebnim flokulacénim
zafizeni byla zvy$ena na 160 otacCek za minutu,

- tyto produkty byly injektovany do "Jar-Test" 1lahvi,
a to v mnoZstvi, zahrnujicim 3 miligramy oxidu hlinitého
Al,05 na jeden litr vody ze Seiny,

- bylo spus$téno méfeni casu a odecCtena 1 minuta a 30
sekund do ukoncé¢eni injektovani

- po rychlém zamichéni, provadéném po dobu 1 minuty a
30 sekund, byla rychlost michani sniZena na 40 otacek za
minutu

- po 13 minutdch a 30 sekundidch michani pfi rychlosti
40 otacek za minutu bylo michani zastaveno a lopatky
michadla byly vytazeny

- po dvacetiminutovém usazovani byla do kazdé z lahvi
zavedena od&erpavaci trubice peristaltického cerpadla, a to
takovym zptsobem, Ze usti této trubice bylo umisténo

uprostted lahve a v hloubce 5 cm pod hladinou v lahvi.

Diale bylo zapnuto ¢erpadlo a od¢erpano bylo priblizné
40 mililitrt objemu. Rychlost od¢erpavani byla nastavena
tak, aby doba od&erpavani neprekrocila 3 minuty. Takto
odebrané vzorky byly urdeny pro méfeni zbytkového zakalu.

Toto mé&feni bylo provedeno pomoci nefelometru Ratio/XR Hach.

Naméfené vysledky byly vyjadfeny v NTU
f(=MNephelome{ric~¥urbiditmeni¢}¢~smximywéemmaxoujednoxka—ée

-vemvztahu«ke«zbytkovémuwmnoistvi~éés$ic—v~upravenéwvcdéﬂ
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K vyhodnoceni byly provedeny Ctyfi testy.

Hodnoty =zdkalu Tp, nebo T, pro referencni PACS, byly
zméfeny pro kazdy test a pro kazdy produkt a rozdil v
odstranéni zakalu byl poté vyjadren podle nasledujiciho
vztahu:

Primé&rnad NTU v % = promér (Tpq,,4/Triaz4) X 100.
Smérodatnd odchylka, urc¢end pomoci procentudlniho vyjadreni

sumy pomérl (Tplai4/Tr1a24) x 100.

Méveni zbytkového obsahu hlintiku:

Tento test byl proveden na vzorcich, ziskanych po
dvacetiminutovém usazovani. Odcerpané roztoky byly
zfiltrovany pomoci membrany typu Millipore o velikosti port
0,45 pm. Pridavkem jedné kapky koncentrované kyseliny
dusi¢né Ultra-Pur bylo zajis$téno, aby nedochéazelo
ke vzniku Zadnych precipitovanych forem hliniku. Méreni bylo
poté provedeno pomoci elektrotermické atomové absorpce typu
NFT 90-119-1993. Jednotkou, v nizZz bylo toto mé€feni
vyjadreno, byl pg/l.

Hodnoty zbytkového obsahu hliniku Alp, nebo Alr pro
referenéni PACS, byly zméfeny pro kazdy test a pro kazdy
produkt a rozdil ve zbytkovém obsahu hliniku byl poté
vyjéadfen podle nasledujiciho vztahu:

Pramér Al.. v % = pramér (Alp1a§4/A1r1a§4) x 100.
Smérodatnia odchylka, urcend pomoci procentudlni vyjédreni

sumy pomérl (Alplai4/A1r1ai4) x 100.
Stabilita pri 40 °C:

Tato stabilita byla urdovédna v zavislosti na vyskytu



tuhych &astic na dn& lahvi, at uz tyto tuhé Castice mély
formu krystall nebo vykazovaly formu zdkalu s usazeninami
vlodkovitého charakteru. PoZzadovand doba této stability byla

prinejmensim 1 mésic.
Stabilita pri pokojové teploté:

Tato stabilita byla urdovana v zavislosti na vyskytu
tuhych &astic na dné lahvi. Pozadovana doba této stability
byla prinejmen$im 3 mésice. Tyto stability byly urcovany
pomoci roztokl PACS, vykazujicich hmotnostni mnozstvi Al,04

S
pfinejmensim 8%.
Ziskané vysledky jsou uvedeny v dal$im v tabulce.

V této tabulce znamenaji:

- NA: priklad nespadajici do rozsahu podle vynalezu

- NTU (%) predstavuje prémérnou hodnotu NTU v %, poc¢itanou
podle vztahu, zminéného vyse

- Al_oo (%) pfedstavuje primérnou hodnotu Al_.. o Vv %,

po¢itanou podle vztahu, zminéného vyse

- ++++ znamend znacéné velky
- +++ znamend primérny
- ++ _ znamena maly

-+ znamena velmi maly




TABULIKA
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Priklady NTU Al Lo Vzhled . Stabilita
(v %) v % viodek | pri 25°C | pri 40°C
Pf.1 103 = 9 106 £ 5 velké =3 mésice |=z1 mésic
Pr.2 118 = 18 97 + 15 velké =3 mésice |=1 mésic
Pr.3 105 £ 10 (110 = 10 velké >3 mésice |=1 mésic
Pr.4 160 £ 25 (119 = 13 velké =3 mésice |z=z1 mésic
PE.5 100 £ 15 (114 = 7 velké =3 mésice |=1 mésic
Pr.6NA 75 £ 10 [140 = 9 stredni [=3 mésice (=1 mésic
Pr.7 90 £ 10 120 = 10 velké =3 mésice |=1 mésic
Pr.8 101 £ 15 (105 = 4 velké =3 mésice |=1 mésic
Pr.9 90 + 20 |[116 = 2 velké =3 mésice [=1 mésic
Pr .10 96 £ 20 (116 = 7 velké =3 mésice |=1 mésic
Pi.11 92 + 11 {117 = 8 velké =3 mésice {=1 mésic
Pr.12 94 £ 13 [107 = 7 velké =3 mésice |=1 mésic
Pxr.13 90 £ 5 122 = 3 velké =3 mésice |=1 mésic
Pr.14 91 = 7 125 + 3 velké =3 mésice |=1 mésic
Pr.15 120 * 40 101 = 15 stfedni |=32 mésice |=1 mésic
P¥.16NA|212 £ 32 (170 = 20 stfedni |=3 mésice |[=1 mésic
Pr.17NA| 70 = 9 193 + 12 velké <2 mésice |=1/2mésice
krystal krystal
+4+++ ++++
Pr.18NA{250 = 30 |zZadna zadné =<1 mésic <1/2mésice
Zadna represen-| vlocky krystal krystal
flokulace|tativni ++++ ++++
filtrace
Referen. 100 100 stredni |=3 mésice |z1 mésic

PACS




$9

Z této uvedené tabulky je zfejmé, Ze produkty, ziskané
postupem podle vyndlezu (piiklady 1 az 5 a 7 az 15):

- jsou stabilni (=3 mé&sice pri pokojové teploté a =1 mésic
pri teploté 40 °C) '

- umoznuji ziskat upravené vody, obsahujici zbytkovou

koncentraci hliniku nizsi nez 12;% referenédniho PACS

e
- umoZniuji dosaZzeni ud¢innosti flokulace nizsi nez 125%,
N

vztazenych na u¢innost referencniho PACS.
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PATENTOVE NAROKY

1. Zpiusob vyroby vysoce zasaditého
polyaluminiumchlorsiranu, pficemZ slozeni tohoto

polyaluminiumchlorsiranu je vyjadfeném obecnym vzorcem:
A1(OH) ,C1Y,/dM’Cl,/eM’ *C1 (1)

ve kterém : K F—— ; ST
Y znamend dvojmocny anion, jako napfiklaa‘5042';
M’ znamena dvojmocny kation, napriklad dvojmocny
kation kovu alkalickych zemin,
M’’ znamend jednomocny kation, napriklad kation
alkalického kovu nebo amonny kation,
a, b, c, d znamenaji nenulova kladnd cela ¢isla nebo
kladné zlomky,
e mizZe znamenat nulu nebo kladné celé ¢islo nebo
kladny zlomek,
pricemz plati, ze
1,8 < a < 2,25
0,001 < c < 0,150
b=3- 2c - a
2d + e + b = 3,
s tim, Ze zasaditost B tohoto polyaluminiumchlorsiranu,

kterad je definovana vzorcem
B =100 x (3 A1l +2 M + M - 2Y - Cl)/3 Al

kde symboly Al, M’, M’’, Y, Cl, jsou vyjadreny v molech,
se pohybuje v rozmezi od 6@% do 75%,

vyznacujici se tim, Ze se privede zésaditd sloudenina

alkalického kovu, pripadné& ve formé& vodného roztoku,



a prinejmensim jedna zasadita slouceniny kovu alkalickych
zemin nebo halogenidu kovu alkalickych zemin, ve vodné
suspenzi nebo v praskové formeé, za prfitomnosti siranovych
iontt, do kontaktu se zasaditym roztokem chloridu hlinitého

o0 obecném vzorci:
A1(OH) ,C1, (IT)

ve kterém
hodnota symbolu x je vyjadfena C¢islem, pohybujicim se
v rozmezi od 0,1 do 1,5,
a hodnota symbolu y je dana vztahem

y =3 - x,

pri teploté, pohybujici se v rozmezi od pokojové-teploty;
coz-je priblizné- 25 °C, do teploty- 70 °C, pricemZ po
provedené alkalizaci je ziskané reakcéni médium tepelné
zpracovavano pri teploté, kterd je oznacena jako teplota
provareni a ktera se pohybuje v rozmezi od 60 °C do 95 °C,

po dobu v rozmezi od 5 minut do 20 hodin.

2. Zptsob podle naroku 1, vyznadujici se tim, Ze pro
teplotu tepelného zpracovavani 60 °C se doba tohoto
tepelného zpracovavani pohybuje v rozmezi od 3 hodin do 20

hodin.

3. Zpisob podle naroku 2, vyznadujici se tim, Ze pro
teplotu tepelného zpracovavani 60 °C se doba tohoto
tepelného zpracovavani pohybuje v rozmezi od 5 hodin do 9
hodin.

4. ZpGsob podle naroku 1, vyznadujici se tim, Ze pro

teplotu tepelného zpracovavani 95 °C se doba tohoto



tepelného zpracovavani pohybuje v rozmezi od 5 minut do 15

minut.

5. ZpGsob podle naroku 4, vyznacujici se tim, Ze pro
teplotu tepelného zpracovavani 95 °C se doba tohoto
tepelného zpracovavani pohybuje v rozmezi od 7 minut do 10

minut.

6. Zplsob podle naroku 1, vyznacujici se tim, Ze pro
teplotu tepelného zpracovavani 70 °C se doba tohoto
tepelného zpracovavani pohybuje v rozmezi od 1 hodiny do 5

hodin.

7. Zplisob podle naroku 6, vyzpnaCujici se tim, Ze pro
teplotu tepelného zpracovavani 70 °C se doba tohoto
tepelného zpracovavani pohybuje v rozmezi od 1 hodiny do 4
hodin.

8. Zplsob podle naroku 1, vyznaCujici se tim, Ze pro
teplotu tepelného zpracovavani 80 °C se doba tohoto
tepelného zpracovavani pohybuje v rozmezi od 10 minut do 1

hodiny 45 minut.

9. Zplsob podle néaroku 8, vyznatujici se tim, Ze pro
teplotu tepelného zpracovavani 80 °C se doba tohoto
tepelného zpracovavani pohybuje v rozmezi od 30 minut do 1

hodiny 30 minut.

10. Zplsob podle naroku 1, vyznadujici se tim, Ze pro
teplotu tepelného zpracovavani 85 °C se doba tohoto
tepelného zpracovavani pohybuje v rozmezi od 10 minut do 1

hodiny 45 minut.
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11. Zpisob podle naroku 10, vyznacdujici se tim, Ze pro
teplotu tepelného zpracovavani 85 °C se doba tohoto
tepelného zpracovavani pohybuje v rozmezi od 30 minut do 1

hodiny.

12. Zplsob podle naroku 1, vyznadujici se tim, Ze pro
teplotu tepelného zpracovavani 90 °C se doba tohoto
tepelného zpracovavani pohybuje v rozmezi od 5 minut do 45

minut.

13. Zpisob podle naroku 12, vyznadujici se tim, Ze pro
teplotu tepelného zpracovavani 90 °C se doba tohoto
tepelného zpracovavani pohybuje v rozmezi od 7 minut do 10

minut.

14. Zplisob podle naroku 1, vyznadujici se tim, Ze
zdsaditd sloucenina alkalického kovu je vybrana ze skupiny,
zahrnujici hydroxid sodny NaOH, hydroxid draselny KOH,
hydrogenuhlic¢itan sodny NaHCO5, uhlicitan sodny Na,CO5,
uhlid¢itan draselny K,CO5, hydrogenuhlicitan draselny KHCO4,
a rovn€zZ sme€si prinejmens$im dvou z vyse uvedenych zasaditych

sloucenin alkalického kovu.

15. Zplsob podle naroku 14, vyznadujici se tim, Ze
zasaditou slouCeninou alkalického kovu je hydroxid sodny

NaOH nebo uhlic¢itan sodny Na,CO5.

16. Zpisob podle naroku 1, vyznadujici se tim, Ze
zasaditd sloucenina kovu alkalickych zemin je vybrana ze
skupiny, zahrnujici oxid vépenaty CaO, oxid hote&énaty MgO,
hydroxid vapenaty Ca(OH),, hydroxid hofednaty Mg (OH),,
uhlic¢itan vapenaty CaCO5, a rovnéz smé€si prinejmens$im dvou

z vysSe uvedenych zasaditych sloucdenin kovu alkalickych



zemin.

17. Zplsob podle naroku 16, vyznadujici se tim, zZe
zasaditou slouceninou kovu alkalickych zemin je hydroxid
vapenaty Ca(OH),, hydroxid hotfec¢naty Mg (OH) 5, nebo oxid
hotecénaty MgO.

18. Zptsob podle naroku 1, vyznacdujici se tim, Ze
halogenidem kovu alkalickych zemin je chlorid vapenaty

CaCl,, nebo chlorid horecnaty MgCl,.

19. Zplsob podle naroku 16, vyznadujici se tim, Ze
halogenidem kovu alkalickych zemin je chlorid vapenaty
CaCl,.

20. ZplUsob podle naroku 1, vyznadujici se tim, Ze
hodnota zasaditosti B vysoce zéasaditého
polyaluminiumchlorsiranu podle vzorce (I) se pohybuje

v rozmezi od 65% do 7@%.
A ™

21. Pouziti vysoce zasaditého polyaluminiumchlorsiranu
obecného vzorce (I) ziskaného podle kteréhokoli z narokd 1

az 20 pro tpravu pitné vody.

"Zastupuje

Dr. MilosS VSetecka



	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS

