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Beschreibung

[0001] Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf
das Verfahren gemal dem Oberbegriff des An-
spruchs 1 zur Herstellung von Calciumcarbonatteil-
chen.

[0002] Gemall diesem Verfahren wird ein Aus-
gangsmaterial, das Calciumoxid enthalt, mit Carbo-
nat-lonen in Gegenwart von Wasser umgesetzt bzw.
reagieren gelassen.

[0003] Die Verwendung von Calciumcarbonat, ins-
besondere prazipitiertem Calciumcarbonat, nimmt in
verschiedentlichen Industriezweigen zu, wie der Pa-
pier-, der Kunststoff- und der pharmazeutischen In-
dustrie. Absicht ist es, prazipitiertes Calciumcarbonat
(PCC) zu einem feinkdrnigen, reinen und mdglichst
weiflen Pigment zu formen, welches fir verschie-
dentliche Zwecke zu verwenden ist.

[0004] Zahlreiche Verfahren sind bisher zur Herstel-
lung von PCC bekannt. Unsere frihere Patentanmel-
dung FI 950411 offenbart, da® hochfein-korniges
PCC-Pigment hergestellt werden kann, wenn
fein-kdérniges Kalkhydrat (geldéschter Kalk) als Aus-
gangsmaterial verwendet wird und Kristalle im we-
sentlichen ohne Agitation wachsen gelassen werden,
und daf} die Reaktion bei einer bestimmen Teilchen-
gréRe durch intensive Agitation unterbrochen werden
kann.

[0005] Die Patentanmeldung FI 964132 verbessert
ferner das Verfahren derart, dal® durch Beachtung
der Viskositat der so gebildeten Nukleationsmasse
der korrekte Zeitpunkt bestimmt wird, um das Wachs-
tum der Teilchen zu unterbrechen.

[0006] Die Patentanmeldung FI 971161 offenbart
wiederum, wie Calciumhydroxid mit Kohlendioxid in
einer Mischvorrichtung mit einer hohen Energiedich-
te carboniert wird, wobei die Energieintensitat der
Mischvorrichtung gréRer als 1000 kW/m® des freien
Raums der Mischzone der Vorrichtung ist.

[0007] Die Prazipitation von Calciumcarbonat auf
der Oberflache von Fremdteilchen wird unter ande-
rem in den veroffentlichten Anmeldungen EP 0 375
683 und EP 0 604 095 beschrieben.

[0008] Die vorliegende Erfindung beruht auf der
Idee, dal aufeinanderfolgende Prozesse wie der Hy-
dratation von Kalk oder Calciumcarbonat und die
Carbonisation von Léschkalk durch Verwendung ei-
ner Hochenergieausristung durchgefihrt werden,
wobei die hohe Energieintensitat im Inneren der Vor-
richtung an die Stelle des blof3 langsamen Diffusions-
prozesses in der Flussigkeit und im Gas tritt. Die Re-
aktionen des Verfahrens werden ferner bei einem
moglichst hohen Trockengehalt durchgeflihrt, wo-

durch es nicht erforderlich ist, das Endprodukt, zum
Beispiel durch Filtrierung oder anderes, zu konzent-
rieren, sondern das Endprodukt als solches verwen-
det werden kann, zum Beispiel als Full- oder Be-
schichtungsmaterial flr Papier.

[0009] GemalR der Erfindung wird die Bildung von
Calciumcarbonat direkt aus Calciumoxid zu Calcium-
carbonat ohne Zwischenstufen in einer heterogenen
Dreiphasen-Prazipitation durchgefihrt. Die Dreipha-
sen-Prazipitation bedeutet hier, da’, wenn Calcium-
carbonat gebildet wird, eine feste Phase (Calciumo-
xid/Calciumhydroxid/Calciumcarbonat), eine flissige
Phase (Wasser und moglicherweise die im Wasser
aufgeldsten Carbonatvebindungen) und eine Gas-
phase (Kohlendioxid bei der Carbonisation) vorlie-
gen. Das bei der Prazipitation gebildete Calciumcar-
bonat wird zu einer anderen Phase (Gasphase) ab-
gesondert als derjenigen, wo es gebildet wurde (flus-
sige Phase; mit anderen Worten unter Gegenwart
von Wasser). Weiteres Wachstum der prazipitieren-
den Calciumcarbonatelemente wird aufgrund des
Fehlens eines Reaktanden verhindert, so dal die Re-
aktion nicht weiterlaufen kann und das Wachstum der
Teilchengréle beendet wird. In diesem Fall kann die
Grole der gebildeten Teilchen durch die Zufuhrmen-
ge von Wasser eingestellt werden: je weniger Was-
ser, desto kleiner die Teilchen.

[0010] Die Hydratisierung von Calciumoxid und die
Carbonisation des hydrierten Teiles werden unmittel-
bar nacheinander und unter so intensiver Agitation
durchgefiihrt, daf die so gebildeten Calciumcarbona-
telemente von der Oberflache der Calciumhydroxid-
schicht abgelést werden. Gemal der Erfindung wer-
den sofort sehr kleine Teilchen erzeugt, die unmittel-
bar von Anfangsteilchen von etwa 20 nm ausgehend
agglomerieren, wobei Aggregate von etwa 50 nm ge-
bildet werden.

[0011] Speziell ist die Lésung gemaf der Erfindung
hauptsachlich durch das charakterisiert, was im
kennzeichnenden Teil von Anspruch 1 wiedergege-
ben ist.

[0012] Die vorliegende Erfindung liefert betrachtli-
che Vorteile. Folglich nimmt der Prozel3 vom Aus-
gangsmaterial bis zum Endprodukt nur einige Sekun-
den in Anspruch. Die vorliegende Erfindung stellt ei-
nen Mehrfachzweckprozel3 zur Verfliigung, der auf
neue Weise die Funktionen vorheriger Lésungen
kombiniert, derart, dal das gewlinschte Endprodukt,
PCC, in einer sehr kurzen Verweildauer und einem
kleinen Betriebsinhalt hergestellt werden kann. Dar(-
ber hinaus war es mdglich, eine Zwischenlagerung
im Prozel zu beseitigen, und ferner wurde erkannt,
daf ein hochintensives Mischen am besten funktio-
niert, wenn der Trockengehalt des behandelten Ma-
terials im Verhaltnis zum Wasser hoch ist.
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[0013] Im vorliegenden Verfahren wird Calciumcar-
bonat nicht auf der Oberflache von Fremdteilchen
prazipitiert, wie es die verdffentlichten Anmeldungen
EP 0 375 683 und EP 0 604 095 offenbaren. Voran-
gehende Verodffentlichungen bezlglich der Herstel-
lung von PCC zeigen nicht, daf} die Carbonisation vor
dem L&schen des Kalks beginnt.

[0014] Das PCC-Teilchen, das als Folge der oben
beschriebenen, heterogenen Dreiphasen-Prazipitati-
on gebildet wird, ist opak (mit anderen Worten ver-
leiht es Licht keine klare Richtung) und seine Kristall-
form ist Vaterit. Dies ist sehr geeignet zur Papierbe-
schichtung, da es eine ziemlich hohe Opazitat liefert.
Stattdessen liefert die homogene Prazipitation ein
kristallines Produkt, dessen Pigmenteigenschaften
nicht so gut sind.

[0015] Nachfolgend wird die Erfindung unter Bezug-
nahme auf die beigefligten Zeichnungen im Detail
beschrieben.

[0016] Fig. 1 zeigt das Prinzip der Erzeugung des
Produkts,

[0017] Fig. 2 zeigt ein Gerustdiagramm der Grund-
struktur einer bevorzugten Anwendung der Ausris-
tung gemalf der Erfindung, und

[0018] Fig. 3 zeigt ein Gerustdiagramm der Prozef3-
anwendung einer anderen bevorzugten Ausfih-
rungsform der Erfindung.

[0019] Die Erfindung unterteilt sich in verschiedent-
liche Ausfuhrungsformen, die alle die besagte
schnelle Durchsetzzeit des Prozesses und den dafir
erforderlichen hochintensiven Mischprozel? gemein
haben.

[0020] Im allgemeinen werden gebrannter Kalk und
Wasser in fluidem Zustand in einem leistungsstarken
Mischer vermischt. Im Fluid besteht der Hauptteil aus
Gas, welches Feststoff und Flissigkeit (Dispersion +
Aerosol) enthalt. Die Menge an Gasphase im Fluid
betragt mindestens 20 Volumenteile pro 1 Volumen-
teil der Suspension, und die Menge der Flissigphase
betragt 1 bis 20 Teile pro Phase des Feststoffs. Der
hochintensive Mischprozef} lauft vorzugsweise in ei-
nem fluiden Medium ab, in dem typischerweise zum
Beispiel 5000 bis 10000 Volumenteile an Gas und
Dampf, ein Teil Feststoff und 0,5 bis 1 Teile Wasser —
jeweils in Volumenverhaltnissen — vorliegen. Die Be-
handlung in einem solchen Fluid kennt keine Viskosi-
tatsgrenzen oder andere Phanomene, die dadurch
hervorgerufen werden, wie die Schwierigkeit der
Ubertragung von Material in den Zwischenphasen.

[0021] Gemal der Erfindung kann der Prozel3 zum
Beispiel durch die folgenden Reaktionen durchge-
fuhrt werden:

A) CaO + H,0 + CO, » CaCO, + H,0
B) CaO + H,0 + Na,CO, -~ CaCO, + 2NaOH
C) CaO + H,0 + (NH,),CO, - CaCO, + 2NH,OH

[0022] GemaR der Erfindung kann im gleichen Sin-
ne eine Beschichtung anderer Pigmente durch das
so erhaltene Calciumcarbonat weiter durchgefuhrt
werden, wodurch die prazipitierten Calciumcarbonat-
teilchen nicht zusammenwachsen werden, d. h. auf
dem anderen Teilchen prazipitieren, vielmehr werden
die PCC-Teilchen, die inhomogen und getrennt gebil-
det wurden, in Gegenwart eines Turbulenzfeldes mit
einer hohen Scherkraft in der Oberflache eines ande-
ren, groReren Teilchens wurzeln.

[0023] In der Ausflihrungsform B, die ebenfalls bei
einem relativ hohen Trockengehalt durchgefiihrt wird,
kann die problematische niedrige Kaustizitat gemaf
der vorliegenden Erfindung gelést werden, so dal}
das nicht kaustifizierte Natriumcarbonat von der so
gebildeten Lauge wegkristallisiert und zum Anfang
des Prozesses zuriickgefihrt wird. Bei der Alternati-
ve B koénnen anstelle von Natriumcarbonat Kalium-
carbonat und Carbonate von anderen Alkalimetallen
verwendet werden.

[0024] GemaR der Erfindung werden neue Produkte
bereitgestellt, die als Nanoaggregate mit einem typi-
schen Durchmesser von 50 nm bezeichnet werden.
Diese Aggregate konnen durch Einstellung ihres pH
zum Bilden grofRerer Agglomerate von 100 bis 500
nm kombiniert werden, indem der pH auf einen Wert
von 6,5 bis 9,5 eingestellt wird, wie es die finnische
Patentanmeldung FI 964130 lehrt.

[0025] Dies kann auf dem Mikromalstab so erklart
werden, daf Calciumhydroxid zum Beispiel zusam-
men mit Wasser in ein intensives Agitationsfeld ge-
bracht wird, wodurch seine Oberflachenschicht be-
ginnt, zu hydratisieren, und als Folge der Hydratation
wird Ca(OH), erhalten, welches unmittelbar — gleich-
zeitig — zu carbonisieren beginnt. Das aus der Reak-
tion erhaltene Calciumcarbonat ist homogen. Das
heilt, es werden sehr kleine PCC-Teilchen bei der
Carbonisation oder der Kaustifizierung entsprechend
auf der Oberflache der Kalkteilchen erzeugt.

[0026] Als eine Konsequenz der Turbulenz, die
durch die Mischvorrichtung, die Stof3energie und die
erzeugte Warme produziert wird, I6sen sich diese
Teilchen jedoch von der Oberflache der Calciumoxid-
oder Calciumhydroxid-Teilchen ab. Sie verbleiben
nicht unabhangig im Fluid des Mischers, sondern Pri-
marteilchen kombinieren schnell miteinander unter
Bildung von gréReren Teilchenaggregaten oder -clus-
tern von etwa 10 bis 30, typischerweise etwa 15 bis
20 Teilchen. Ihre Grole betragt etwa 50 bis 100 nm.
Die Aggregate liefern Agglomerate, d. h. traubenarti-
ge Binde, die etwa 500-600 Aggregate enthalten,
welche untereinander kombiniert sind. Die GréRRe der

3/10



DE 698 23 688 T2 2005.04.21

Agglomerate betragt etwa 500 nm. Sie sind ziemlich
stark und widerstehen der Turbulenz des Reaktors.
Wenn groRere, losere Agglomerate gewachsen sind,
nimmt die Turbulenz ab. Die Bildung dieser Agglome-
rate kann durchgefihrt werden, indem der pH-Wert
so eingestellt wird, dall das Z-Potential der Teilchen
so niedrig wie mdglich ist. Die Teilchen kdnnen auch
zum Beschichten anderer Pigmente wie Kaolin, Krei-
de, Talk oder Titandioxid verwendet werden. Die Be-
schichtung kann durchgefiihrt werden, indem die zu
beschichtenden Pigmente, zum Beispiel in Form ei-
ner walrigen Aufschlammung, zur Vorrichtung ge-
maf der Erfindung zusammen mit Calciumoxid und
Kohlendioxid beférdert werden, und indem, falls an-
wendbar, der pH-Wert geeigneterweise durch Ver-
wendung von Kohlensaure oder einiger anderer Sau-
ren (zum Beispiel Phosphorsaure) eingestellt wird.

[0027] Der Mechanismus der Erzeugung von Nano-
aggregaten und Agglomeraten ist ebenfalls in der
beigefugten Fig. 1 gezeigt.

[0028] Bei der zweiten Ausfiihrungsform der Erfin-
dung werden vollstéandige Teilchen in den Prozel} ein-
gebracht, wobei die Teilchen mit kleinen, 10-50 nm
PCC-Teilchen, die gebildet worden sind (nicht gebil-
det werden), beschichtet sind. Wenn das eingebrach-
te Pigment in Form einer walrigen Aufschldmmung
mit einem ausreichend hohen Trockengehalt vorliegt,
werden in diesem Fall diese Teilchen gleichmafig mit
getrennten PCC-Teilchen beschichtet, die nicht auf
der Oberflache von z. B. dem Kaolin prazipitiert oder
erzeugt wurden, sondern damit kombiniert wurden,
nachdem sie erzeugt worden waren. Dieser Unter-
schied ist zum Beispiel in Elektronenmikroskopbil-
dern leicht nachzuweisen.

[0029] In der Praxis funktioniert die Vorrichtung ge-
maR der vorliegenden Erfindung so, dal® mehrere
Hochleistungsmischer/-zerkleinerer in Reihe vorlie-
gen, so daR sie eine Kaskade bilden, bei der, mindes-
tens in der ersten Stufe, zumindest eine Teilhydrata-
tion von Calciumoxid durchgefiihrt wird, und, unmit-
telbar danach oder gleichzeitig, das Reagens, das
Kohlendioxid oder Natriumcarbonat oder Ammoni-
umcarbonat, das die Carbonisation veranlal3t, einge-
fuhrt wird, wie auch das Material, welches mit dem so
erzeugten Calciumcarbonat beschichtet wird. Es
kdnnen bekannte Pigmente wie Kaolin, Kreide, zer-
kleinertes Calciumcarbonat, prazipitiertes Calcium-
carbonat, Talk, Titandioxid und Mischungen davon
beschichtet werden, wobei ihre Mischverhaltnisse
und TeilchengréRenverteilungen in einem weiten Be-
reich variieren.

[0030] Der gesamte Prozel, vom Zufiihren des Cal-
ciumoxids in die Vorrichtung und dem Entfernen des
fertigen Produkts aus der Vorrichtung, nimmt maxi-
mal 5 Sekunden und minimal 0,1 Sekunden, typi-
scherweise 1,5 bis 3 Sekunden in Anspruch.

[0031] Wie oben erwahnt sind die im ProzelR er-
zeugten Calciumcarbonat-Teilchen nicht kristallin, da
eine normale Kristallisation bei einer solch kurzen
Anlaufzeit nicht ablaufen kann. Sie gehéren zur Klas-
se des sogenannten Vaterits, d. h. amorphes Calci-
umcarbonat. Diese Amorphie und die gleichzeitig
auftretende, vollstéandig runde, kugelférmige Gestalt
sowie ganz genau die gleiche Teilchengréflienvertei-
lung bedeutet, dal® die Oberflachenenergie von je-
dem diskreten Pellet gleich ist. Deshalb sind sie stabil
in ihrem Widerstand gegenuber einer Kristallisation
und Aufldsung und ferner einer Kristallisation in eine
neue Form, die thermodynamisch stabiler ist.

[0032] Fig. 2 und 3 zeigen zwei alternative Verfah-
renslésungen im Detail. Die folgenden Bezugsziffern
werden in den Zeichnungen - bei Fig. 2 und 3 gleich
— verwendet:

Bezugszeichenliste

Lagertrichter fur Kalk

Forderband und Metalldetektor

Wiegen

Zerkleinern des Kalks

Geblase

Vorheizen von zerkleinertem Kalk
Brennerrohre

Hauptbrenner

Kihlen von gebranntem Kalk und Kohlendio-
xid

Ausristung zum Behandeln des Warmetra-
gers

11 Nachkuihler

12 Geblase

O©COoO~NOOAWN-

-
o

13 Carbonisationsausristung

14 Wasser zum Loschen und Wasser zum Kiih-
len des CaO

15 Trenner fiir PCC

16 Strahlkondensationssystem

16a Kondensationsstrahl
16b Tropfentrenner
16¢ Kondensator

17 Zufuhr von zusatzlichem Kohlendioxid
18 Zufuhr von zusatzlichem Kohlendioxid
19 Molekularsieb

20 Propanbehalter
21 Abfallwanne

[0033] Fig. 3 zeigt ferner folgende Bezugsziffern:
Bezugszeichenliste
25 Lagertrichter flr Natriumcarbonat

26 Forderband
27 Wiegen

4/10



DE 698 23 688 T2 2005.04.21

28 Auflésung von Natriumcarbonat

29  Trenner flr gebrannten Kalk/Zirkulationsgas

30 Ausristung zum Behandeln des abgetrennten
Materials

31 Filter

32 Nachbehandlung von PCC

33 Natriumhydroxidbehalter

34  Sickerbehalter

[0034] Bei der Anwendung von Fig. 3 gibt es keine
Zirkulation von Kohlendioxid wie bei den Bezugszif-
fern 17 und 18.

[0035] Fig. 1 zeigt eine graphische Skizze der Pro-
duktionsausriistung von PCC, wobei die Produktion
auf der Carbonisationsreaktion beruht. Die Ausris-
tung umfaldt ein Teil (Bezugsziffern 1 bis 4), wo Aus-
gangsmaterial, d. h. Kalkstein, mechanisch behan-
delt wird, eine Brenneinheit fur Kalkstein (Bezugszif-
fern 5 bis 12), eine Carbonisationseinheit (Bezugszif-
fern 13 bis 15), und eine Wiedergewinnung und ein
Zuruckfuhren von Gasen (Bezugsziffern 16 bis 18).

[0036] Der im Lagerungstrichter 1 zerstoltene Kalk-
stein wird vorerhitzt, und, falls erforderlich, wird jegli-
cher Schnee und Eis unter dem Kalkstein geschmol-
zen. Das Forderband 2 beférdert den Kalkstein zur
Forderbandwaage 3. Durch Einstellung der Ge-
schwindigkeit des Forderers wird die Menge an Kalk-
stein, die in den Prozel eintritt, eingestellt. Ein Me-
talldetektor ist in Verbindung mit dem Férderer ange-
ordnet, um mogliche Metallgegenstande nachzuwei-
sen, welche abgetrennt und zur Abfallwanne 21 auf
dem horizontalen Férderband 3 Ubertragen werden.

[0037] Danach wird die abgewogene Menge von
Kalkstein zum Zerkleinern 4 geliefert, wo der Kalk-
stein durch einen Zweischritt-Sto3pulverisierer zer-
kleinert wird, wodurch Kalksteinpulver erhalten wird,
wobei 90% seiner Teilchen eine Grdolie von weniger
als 90 ym aufweisen. Das Pulver wird vom Zerklei-
nern 4 zum Vorheizer 6 mit Hilfe des Geblases 5 be-
fordert. Zusatzliches Gas wird aus dem Kondensati-
onsstrahl 16 zur Ansaugseite des Geblases ge-
bracht.

[0038] Der gepulverte Kalkstein wird im Warmetau-
scher 6, 9 vorgeheizt, wobei der Kalkstein im unteren
Teil 6 davon erhitzt wird und der Brennkalk (Calcium-
oxid) und das Kohlendioxid im oberen Teil 9 gekuhlt
werden. Im Vorheizteil 6 strdmt das heilRe
(800-900°C) Warmetransfermaterial den mittleren
Kanal des Warmetauschers nach unten, und das flu-
idisierte Kalksteinpulver wird durch das so gebildete
Bett durch Anwendung des Gegenstromprinzips in
verschiedentliche Phasen geblasen. Beim Ankom-
men beim Warmetauscher betragt die Temperatur
des Fluids 20-100°C, wahrend sie im Warmetau-
scher auf etwa 800°C erhoht wird. Gleichzeitig fallt
die Temperatur des Warmetransfermaterials auf etwa

200°C ab.

[0039] Danach wird das vorerhitzte Kalksteinpulver
zum Brennen von Kalkstein 7 beférdert, wo das Koh-
lendioxid vom Calciumcarbonat getrennt wird, so daf®
gebrannter Kalk, d. h. Calciumoxid, gemaf} der fol-
genden Gleichung erzeugt wird: CaCO, - CaO +
CO,. Das Brennen wird im Fluidrohr 7 durchgefiihrt,
wo die Temperatur der Teilchen auf etwa
900-1400°C durch Verwendung von Brennern 8 er-
héht wird. In den Brennern wird Propan mit Sauer-
stoff verbrannt, wodurch Kohlendioxid und Wasser-
dampf durch die Reaktion C,H; + 50, - 3CO, + 4H,0
freigesetzt wird. Das Propan wird fiir das Verbrennen
aus dem Propanbehalter 20 und Sauerstoff aus der
Sauerstoffquelle 19 herausgenommen, wo es aus
Luft unter Verwendung eines Molekularsiebs zum Er-
zeugen von reinem O, mit einem Druck von zum Bei-
spiel 2 bar abgetrennt wird.

[0040] Das kalte Warmetransfermaterial vom Vor-
heizerteil 6 des Kalksteins wird mit einem Gasstrom
von 200°C auf etwa 20-100°C abgekdihlt, und gleich-
zeitig werden die Feinbestandteile durch Verwen-
dung der Ausristung zur Behandlung des Warme-
transfermaterials abgetrennt. Das kalte Warmetrans-
fermaterial wird zum Kuhlen des gebrannten Kalks
und des Kohlendioxids im Kihlerteil 9 des Warme-
tauschers verwendet. Dartber hinaus wird das War-
metransfermaterial erzeugt. Folglich wird das War-
metransfermaterial den mittleren Kanal des Warme-
tauschers 6, 9 nach unten beférdert, und das ge-
brannte Kalksteinpulver wird durch das so gebildete
Bett in mehreren Phasen durch Anwendung des Ge-
genstromprinzips beférdert. Beim Erreichen des
Warmetauschers betragt die Temperatur des Fluids
aus der Verbrennung 900-1000°C und wird im War-
metauscher auf etwa 200°C herabgesetzt. Gleichzei-
tig erhoéht sich die Temperatur des Warmetransfer-
materials auf etwa 800°C.

[0041] Als das Warmetransfermaterial kann 1-5
mm zerkleinerter Kalkstein verwendet werden. Die
Ausrlstung umfafdt die Sieb- und Zusatzdosierungs-
ausrustung (nicht gezeigt) fur Kalkstein, den aufstei-
genden Forderer 11 und das Setzsieb 10. Der auf-
steigende Forderer 11 wird zum Aufsteigen des War-
metransfermaterials zum oberen Teil des Warmetau-
schers verwendet, von wo aus es auf die oben be-
schriebene Weise den mittleren Kanal hinunter zum
unteren Teil des Warmetauschers 6, 9 und ferner
zum Setzsieb 10 strémt. Das Setzsieb Ubertragt das
Warmetransfermaterial an den aufsteigenden Forde-
rer 11 und trennt die Feinbestandteile ab.

[0042] Das Warmetransfermaterial wird im Nach-
kihler 11 von 200°C auf 100°C durch Verwendung ei-
nes Gasstroms abgekihlt, und die Feinbestandteile
werden gleichzeitig abgetrennt.
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[0043] Das aus dem oberen Teil des Warmetau-
schers 6, 9 erhaltene, gebrannte Kalksteinpulver wird
durch Verwendung des Geblases 12 zur Carbonisati-
on geleitet. Daruber hinaus wird das Geblase ver-
wendet, um die Strémungsrate des Kihlerteils 9 des
Warmetauschers einzustellen.

[0044] Die Carbonisationsausristung 13 umfafdt
funf Turbulenzmischer vom Typ eines Stol3pulverisie-
rers, die in Reihe so angeordnet sind, dal} sie einen
Satz von Stufen in einer Kaskade bilden. Bei jeder
Stufe kann das Produkt bei dieser Stufe modifiziert
werden. Der Prozel} besteht im wesentlichen aus ei-
nem parallelen Strémungsprozel3, bei dem alle Re-
aktanden sich in der gleichen Richtung bewegen.
Aus dem Aggregat 14 wird Wasser der Ausriistung
zugeleitet. Das Wasser, welches den Trockengehalt
des Produkts bestimmt, wird dem gewilinschten
Schritt der Carbonisationsausristung zugefuhrt. Das
zur Hydratation und zum Abkihlen der Kreide ver-
wendete Wasser wird durch die Zufuhrleitung und die
Ausgusse 14a bis 14e zu den Einlassen der Stufen
der Carbonisationsausristung geleitet.

[0045] Das aus der Carbonisation 13 erhaltene Pro-
dukt, d. h. das prazipitierte Calciumcarbonat (PCC),
wird aus dem Fluidgas (H,O + CO,) im Trenner 15 ab-
getrennt, der zum Beispiel einen Klarer auf Basis von
Gravitat oder einen Trenner vom Typ eines Cyclons
oder Hydrocyclons darstellt.

[0046] Die Fluidgase der Carbonisation, d. h. Was-
ser und Kohlendioxid, werden im Strahlkondensati-
onssystem 16 wiedergewonnen, das den Kondensa-
tionsstrahl 16a, den Tropfentrenner 16b und den
Kondensator 16c umfaldt. Im Teil des Kondensations-
strahls 16a werden Gase mit einem Wasserstrahl ab-
gekuhlt, und der Wasserdampf wird zu Wasser kon-
densiert. Der Abtropftrenner 16b verhindert, daf}
Wasser als Tropfen zum oberen Teil des Trenners
steigt, und der Kondensator 16¢ wird zum Kiihlen des
Kohlendioxids verwendet, das in die Zirkulation ein-
tritt. Durch das Rohr 17 kommen die aus dem Kon-
densator wiedergewonnenen und kondensierten
Gase zurlick, um im Prozel3 wiederverwendet zu
werden, und das kondensierte Wasser wird aus dem
Boden des Kondensators 16 entfernt. Das Kohlendi-
oxid, welches gesammelt ist, kann zum Beispiel
durch das Durchgangsrohr 17 zur Carbonisation 13
geleitet werden, um als zusatzliches Carbonisations-
gas der zweiten bis fluinften Stufe verwendet zu wer-
den, oder zum Warmetauscher 6, 9 geleitet werden,
um als Spuilgeblasegas des Warmetransfermaterials
und als Tragergas von Kalkstein verwendet zu wer-
den. Durch das Rohr 18 wird zusatzliches Kohlendio-
xid zur Carbonisationsausriistung geleitet, so daf}
der Kohlendioxidstrom mit dem Kalksteinfluid aus
dem Geblase 12 vor der ersten Stufe der Carbonisa-
tion kombiniert werden kann.

[0047] Das gewtlinschte Produkt, d. h. das prazipi-
tierte Calciumcarbonat (PCC) wird als ein(e)
PCC-Aufschlammung oder -Pulver mit dem ge-
wiinschten Trockengehalt wiedergewonnen.

[0048] Die Ausflihrungsform gemaR Fig. 3 ist im
wesentlichen die gleiche wie in Fig. 2. In der Ausfuh-
rungsform von Fig. 3 wird PCC jedoch gebildet, in-
dem das Calciumoxid mit dem Natriumcarbonat rea-
gieren gelassen wird. In diesem Fall wird das Kohlen-
dioxid, welches aus dem Kalkstein und dem Brenn-
stoff erhalten wird, nicht zur Carbonisation verwen-
det, sondern wird als konzentriertes Gas wiederge-
wonnen (die Konzentration betragt tiber 90%, zum
Beispiel etwa 95 bis 99 Vol.-%).

[0049] Fig. 3 zeigt den Lagerungstrichter 25 fur
Soda (d. h. Natriumcarbonat), aus dem das Soda
zum Férderband 26 und von dort zum Wiegen 27 und
zum Wassern von Soda 28 geleitet wird. Die so erhal-
tene Lésung wird zur Kaustifizierungsausristung 13
auf die oben beschriebene Weise geliefert, vorzugs-
weise in Form einer Flissigsprihung, die fein verteil-
te Tropfchen enthalt.

[0050] Gas wird aus dem vom Geblase 12 erhalte-
nen Kohlendioxid/Calciumoxid-Fluid vor der Kaustifi-
zierungsausrustung im Brennkalk/Zirkulationstrenner
29 abgetrennt. Das Gas enthalt hauptsachlich Koh-
lendioxid, und es wird zum Kondensator 16 gefihrt,
von wo es als ein relativ reines Gas (97 Vol.-%) wie-
dergewonnen wird. Das Calciumoxid wird vor der Zu-
fuhr zur Kaustifizierungsausristung mit dem Setz-
sieb 30 bearbeitet.

[0051] In dieser Ausflihrungsform wird aus der Er-
zeugung von PCC eine Aufschlammung erhalten, die
PCC enthélt, welches in Natriumhydroxid suspen-
diert ist. Unter Verwendung der Filterausriistung 31
wird Feststoff aus dem Natriumhydroxid abgetrennt,
und das so erhaltene Produkt kann mit dem StoRpul-
verisiserer 32 oder einer entsprechenden Mischaus-
rustung weiterbehandelt werden, um das gewtinsch-
te Endprodukt zu liefern. Bei dieser Stufe kann Saure
wie Phosphorsaure zum PCC hinzugefligt werden,
um den pH einzustellen. Aus dem Behalter 33 wird
eine erneute Zugabe von Natriumhydroxid herausge-
nommen, von wo es zum Auflésetank 34 gefihrt wird,
wo es mit der Mutterlauge (dem Uberstand) der Filt-
ration kombiniert werden und zum Bewassern des
Natriumcarbonats recycelt werden kann.

[0052] In einerin Fig. 2 gezeigten Kaskade von auf-
einanderfolgenden Mischmihlen, wo Kohlendioxid
oder ein Kohlendioxid enthaltendes Gas als ein Rea-
gens verwendet wird, beginnt man mit gebranntem
Kalk in einer 10%-wassrigen Aufschldmmung, und
man bekommt eine 19,6%-ige PCC-Suspension.

[0053] Bei der Zwischenphase der Carbonisation
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kann Kaolin (oder ein anderes entsprechendes Pig-
ment) zugeleitet werden, um ein Endprodukt mit ei-
nem Trockengehalt von 65% zu liefern, das eine Be-
schichtung von 42% PCC-Teilchen enthalt.

[0054] In Fig. 3 wird der Prozeld durch Verwendung
von Soda durchgefuhrt, und die so geschaffene Mi-
schung aus Lauge und Soda wird durch Abfiltrieren
des PCC abgetrennt, und das Soda wird durch Kris-
tallisation von der Lauge getrennt und wird der Pro-
zelRzirkulation wieder zur Anfangsstufe zurtickge-
fuhrt.

Patentanspriiche

1. Verfahren zum Bilden von Calciumcarbonat,
welches umfal3t:
— Umsetzen eines Ausgangsmaterials, welches Cal-
ciumoxid enthalt, mit Carbonationen in Gegenwart
von Wasser zur Herstellung von Calciumcarbonat,
und
— Ruckgewinnen des Calciumcarbonats,
dadurch gekennzeichnet, dal
— die Bildung direkt von Calciumoxid nach Calcium-
carbonat ohne Zwischenstufen in einer Dreipha-
sen-Prazipitation durchgefihrt wird, bei der die Hy-
dratation von Calciumoxid nach Calciumhydroxid und
die Carbonisation des hydratisierten Teils unmittelbar
nacheinander unter einer so intensiven Agitation
durchgefiihrt werden, dal} die so erzeugten Calcium-
carbonatbestandteile von der Oberflache von Cal-ci-
umhydroxid, Calciumoxid und Wasser, was in einem
Fluidzustand in einem leistungsstarken Mischer ver-
mischt wird, abgeldst sind, wobei die Menge der Gas-
phase im Fluid mindestens 2 Volumenteile pro einem
Volumenteil der Suspension betragt und die Menge
der Flussigphase 1 bis 20 Teile, bezogen auf die Pha-
se des Feststoffs, betragt.

2. Verfahren gemafl Anspruch 1, dadurch ge-
kennzeichnet, dal} weiteres Wachstum der vom Cal-
ciumhydroxid getrennten Calciumcarbonatbestand-
teile aufgrund des Fehlens eines Reaktanden verhin-
dert wird.

3. Verfahren gemafR Anspruch 1 oder 2, dadurch
gekennzeichnet, dal® die Carbonisation durch Ver-
wendung eines Gases, das Kohlendioxid enthalt,
durchgefiihrt wird.

4. Verfahren gemal irgendeinem der vorange-
henden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dafl
die Carbonisation durch Verwendung von Natrium-
carbonat, Kaliumcarbonat oder Ammoniumcarbonat
durchgefiihrt wird.

5. Verfahren gemafR irgendeinem der vorange-
henden Anspriiche, dadurch gekennzeichnet, dafl
die Durchlauf zeit des gesamten Prozesses vom Cal-
ciumoxid zum Endprodukt maximal 5 Sekunden in

Anspruch nimmt.

6. Verfahren gemaR irgendeinem der vorange-
henden Anspriche, dadurch gekennzeichnet, daR
ein zu beschichtendes Tragerpigment, auf dessen
Oberflache bereits erzeugte PCC-Teilchen sich an-
heften, in den Prozel} eingefiihrt werden, indem ein in
einer Kaskade angeordneter Beschichtungsmischer
verwendet wird.

7. Verfahren gemaR irgendeinem der vorange-
henden Anspriche, dadurch gekennzeichnet, daR
der zu beschichtende Trager Kaolin, Kreide, gemah-
lenes Calciumcarbonat, prazipitiertes Calciumcarbo-
nat, Talk, Titanoxid oder eine Mischung davon ist.

8. Verfahren gemaR irgendeinem der vorange-
henden Anspriche, dadurch gekennzeichnet, daR
die Prozessierkaskade mindestens 3 leistungsstarke
Mischvorrichtungen in Reihe — ohne Zwischenlage-
rung — umfallt, wobei ein Carbonisationsbestandteil
der zweiten Vorrichtung zugefiihrt wird und das zu
beschichtende Tragerpigment der dritten Vorrichtung
oder, wenn es mehr als drei davon gibt, in einem ent-
sprechenden Verhaltnis den anderen Stufen zuge-
fihrt wird.

9. Verfahren gemalR Anspruch 1, dadurch ge-
kennzeichnet, da®
— die Mischung in einem Fluidmedium durchgefihrt
wird, wobei die Menge an Gasphase mindestens 20
Volumenteile pro einem Volumenteil des Feststoffs
der Suspension betragt und die Menge an Flissig-
phase 0,5 bis 1 Teil pro einem Volumenteil des Fest-
stoffs betragt und die Menge an Gasphase vorzugs-
weise 100 bis 200 Teile, bezogen auf ein Volumenteil
des Feststoffs, betragt.

Es folgen 3 Blatt Zeichnungen
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Anhangende Zeichnungen

+(H,0)

——- COCO3

COO+C02 +(H20)

Fig. 1
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