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Zpisob vyroby vysoce zasaditého polyaluminiumchlorsiranu a pouZiti této latky

Oblast techniky

Vynalez se tyka zpisobu vyroby vysoce zdsaditych polyaluminiumchlorsirani a pouZiti téchto
polyaluminiumchlorsirant pfi Gipravé pitné vody. P¥ipadn& je mozno tyto latky pouZit pfi ipravé
odpadnich vod a v papirenském primyslu.

Dosavadni stav techniky

Polyaluminiumchlorsirany jsou latky, ozna¢ované obecnym vzorcem:
Al(OH),ClLY /dM'Cl,/eM"Cl 4))
ve kterém znamena:
Y  symbol oznatujici dvojmocny anion, jako naptiklad SO,
M’ oznatuje dvojmocny kation, napfiklad dvojmocny kation kovu alkalickych zemin,
M" oznaduje jednomocny kation, napiiklad kation alkalického kovu nebo amonny kation,
a, b, ¢, d oznaduji nenulova kladna cela ¢isla nebo kladné zlomky,
e miZe oznalovat nulu, kladné celé &islo, nebo kladny zlomek, pficemz plati, ze
b=3-2c-a,a
2d+e+b<3.

Zasaditost B je definovana pomérem a/3, pfi¢emZ tento pomér je vyjadfen v procentech a jeho
hodnota se muZe pohybovat v rozmezi od 20 % do 75 %. Vyjde-li se z chemického sloZeni,
potom miiZe byt zavislost 3 vypo&itana na zaklad€ nasledujici rovnice:

B=100x(3AlI+2M +M"-2Y-CD/3 Al
kde symboly Al, M’, M", Y, Cl, jsou vyjadieny v molech.

Polyaluminiumchlorsirany, v dal$im textu oznadované zkratkou PACS, nachézeji Siroké primys-
lové vyuziti, hlavné pfi vyrobé& papiru, pfi zpracovani odpadnich vod a zejména potom pfi Gpravé
pitné vody, s tim Ze v téchto oblastech jsou tyto latky, vzhledem ke schopnosti efektivné pisobit
pfi koagulacnich a flokula&nich procesech, Zadanych produktech.

Pro oblast diprav a zpracovani vod jsou v zasad& pozadovany postupy, pfi nichZ nedochazi k zad-
nému vzniku odpadnich vod, zejména obsahujicich sadrovec (CaSO;.2 H,0), a pfi nichZ je moz-
né ziskat takové produkty, které vykazuji schopnost koagulace/flokulace suspendovanych latek
v pitné vodé, dale schopnost uvolfiovat do upravované pitné vody pouze velmi mnoZstvi rozpust-
nych forem hliniku, a které rovnéZ vykazuji dostate¢nou stabilitu pfi mnohamési¢nim skladovéni
roztokil PACSI a to i pfi kolisani teplot v rozmezi od 0 °C do 40 °C, pfi¢emz i pfi teplotach
vy$8ich, jestlize skladovaci zafizeni neni chranéno pfed slunenim zafenim.
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V patentu EP 327 419 je popsan zpisob vyroby vysoce zasaditého PACS, ktery vyhovuje vyse
zminénym ndrokdim na uZitné vlastnosti, a ktery je rovndz dostatedné stabilni. V ramci tohoto
zpiisobu vyroby vznikd oviem odpadni voda, obsahujici sadrovec, jejiz vypousténi do vodotegi
piinasi problémy z hlediska ochrany Zivotniho prostredi, a jejiz ukladani vyZaduje dodategné
zvySeni nakladu.

Uginnost flokulacnich a koagula¢nich postupli je vyhodnocovana méfenim zdkalu vygisténé
vody, nasledn€ do provedené Gpravé pomoci PACS. Velké a rychle sedimentujici vlozky jsou
snadno odd€litelné po usazeni, zatimco nejmensi vlo&ky mohou byt zachyceny na piskovém filtru
a musi tedy vykazovat velmi dobrou schopnost adsorpce na materiélu tohoto piskového filtru.
Ukinnost takovéto filtrace, provadéné na piskovém filtru, je charakterizovana po&tem &astic,
nalezenych v jednom krystalovém centimetru zfiltrované vody.

Schopnost uvolfiovat pouze velmi malé zbytkové mnozstvi hliniku do pitné vody je uréovana

postupem, pfi némz je upravena voda nejprve zfiltrovana pomoci filtru o velikosti pérti 0,45 pm,
a poté je v takto zfiltrované vodé uréen obsah hliniku.

PACS v roztoku je povazovén za stabilni tehdy, pokud si uchova své uZitné vlastnosti i po skla-
dovani, provddéném po dobu t¥ mésict pti pokojové teploté a po dobu jednoho mésice pi teplo-
t¢ 40 °C, a pokud vtomto roztoku nedochazi k usazovani zadnych pevnych &astic po dobu
Jjednoho mésice pfi teploté 40 °C, nebo po dobu tfi mésicii pfi pokojové teploté (25 °C).

Pouzivani PACS byva vseobecné doprovazeno nékolika problémy, které jsou zejména diisledkem
zplisobu vyroby téchto latek.

Schopnost odstrafiovat zakal, kterd pfimo souvisi s flokula¢nimi a koagula&nimi postupy, vyza-
duje pfi provedeni alkalizatniho kroku vysoky obsah siranti a teplotu niZ$i nez 70 °C, ve vyhod- ..
ném provedeni potom niZsi nez 40 °C. Pokud je obsah sirantt vysoky, PACS vykazuji odolnost
vii piisobeni vysoké teploty. Aniz tim dojde k negativnimu ovlivnéni schopnosti odstratiovat
zékal, je potom mozné provadgt syntézy pfi teplotach vyssich nez 70 °C, napiiklad v rozmezi od
80 °C do 90 °C, je-li v hmotnostnich procentech vyjadfeny pomér siran/oxid hlinity vyssi nez
3/10,5.

Pfi upravé pitné vody je vyZadovano, aby zbytkovy obsah hliniku v upravené vodé byl nizky, coz
pfedstavuje potfebu vysoké zisaditosti PACS, v rozmezi od 60 % do 75 %. Zbytkovy obsah
hliniku v upravené vodé¢ je niZ3i, pokud jsou pouzity PACS, pfi jejichZ syntéze byl krok alkali-
zace proveden pfi vysoké teploté, obvykle vy33i nez 70 °C, a ve vyhodném provedeni v rozmezi
od 80 °C do 85 °C. Pokud v hmotnostnich procentech vyjadieny pomér siran/oxid hlinity vzroste
z hodnoty 0,1/10 a hodnotu 3/10, potom se hodnota zbytkového obsahu rychle zvy3uje a stabili-
zuje se v rozmezi poméri od 3/10 do 23,8/8,5. Pi poméru siran/oxid hlinity, vyjadfeném v hmot-
nostnich procentech, vysSich nez 0,1/10 jsou tyto zbytkové obsahy hliniku pfili§ vysoké.

Pro ziskani PACS, vyhovujicim narokiim na nizky zbytkovy obsah hliniku, je zapotfebi, aby tyto
PACS vykazovaly vysokou zasaditost, déle je nutné provést alkalizaéni krok pfi vysoké teplots,
arovnéZ je zapotiebi, aby tyto PACS vykazovaly nizky obsah siranii. Vysoka teplota a nizky
obsah siranil jsou oviem podminky, které stoji v protikladu viiéi snaze vyrobit PACS, efektivné
odstrariuji zakal.

PACS v roztoku musi byt stabilni pii skladovani a pfi teplotich aZ do 40 °C. Teplotni stabilita
PACS vroztocich se zvySuje srostoucim hmotnostnim pomérem siran/oxid hlinity. PACS
vroztocich byvaji Casto velmi stabilni pokud v hmotnostnich procentech vyjadteny pomér
siran/oxid hlinity je vy33i nez 3/10.

V japonském patentu JP-53 001699/1978 je popséan zpiisob vyroby polyaluminiumchlorsiranu.
V prvaim kroku podle tohoto zpiisobu je provedena alkalizace polychlorsiranu, obsahujiciho
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zna&né mnozstvi siranu, pomoci ekvimolarniho mnoZzstvi uhli¢itanu vapenatého CaCO;, pri¢emz
dochazi ke vzniku sadrovce (CaSO,.2HO), ktery je oddélen. Ve druhém kroku je produkt z kroku
predchoziho, jehoZ zasaditost se pohybuje v rozmezi od 55 % do 58 %, ptiveden k reakci se
slougeninou, vybranou ze skupiny, zahrnujici uhligitan vépenaty CaCOs;, hydrogenuhli¢itan
sodny NaHCOs, uhli¢itan sodny Na,CO;, hydroxid hofe¢naty Mg(OH),, a oxid hofe¢naty MgO,
s tim, 7e pfi tomto druhém kroku teplota nepfevysi 60 °C. Ackoli se takto dosazena zasaditost
pohybuje v rozmezi od 65% do 70 %, zbytkové obsahy hliniku v upravenych vodach jsou
030 % az 60 % vy33i ve srovnani se zbytkovymi obsahy, které jsou dosaZeny pfi pouZiti PACS,
ptipravenych v souladu s vy$e zminénym patentem EP 327 419. Teplota 60 °C je nedostacujici
a pti teploté vy33i nez 70 °C dochézi ke ztraté koagula¢nich a flokula¢nich schopnosti. Hlavni
nevyhoda tohoto postupu spotiva ve znaéné vedlejsi produkci sadrovce, jehoZz ukladani pfedsta-
vuje problém z hlediska ochrany Zivotniho prostiedi, jak jiz bylo zminéno vyse.

Patent JP 52 113384/1977 popisuje zplisob vyroby polyaluminiumchlorsiranu, vykazujiciho zésa-
ditost v rozmezi od 65 % do 70 %, s tim, Ze tento zptisob spo&iva v pridavani alkalického Cinidla,
jako napfiklad uhli¢itanu vépenatého CaCOj;, hydrogenuhli¢itanu sodného NaHCOs;, hydroxidu
hoteénatého Mg(OH),, a/nebo oxidu horednatého MgO, v roztoku chloridu hliniku nebo zasadité-
ho chloridu hliniku, pfi¢emz teplota v tomto pfipadé nepievySuje 60 °C. Podle tohoto patentu
bylo zji§t&no, ze zbytkové obsahy hliniku byly opét pfili§ vysoké ve srovnani s pouzitim PACS,
pfipravenych zpisobem, popsanym v patentu EP 327 419, a to ze stejnych divodd, které jiz byly
vysvétleny v souvislosti s vy$e zminénym patentem JP—53 001699/1978. 1 vtomto pfipadé
dochazelo ke vzniku velkého mnoZstvi sadrovce, coz zminény postup znevyhodiovalo.

Kanadské patentova prihlaska CA 2 109 756 Al popisuje zpiisob vyroby flokulantu, pfi némz
nedochazi ke vzniku sadrovce, s tim, Ze tento zplisob spo&iva v piidani sadrovce k roztoku alumi-
niumchlorsiranu pfi teplot&, pohybujici se v rozmezi od 45 °C do 98 °C, ve vyhodném provedeni
pfi teploté 75 °C. Tento pridany sadrovec je kompletn& rozpustén, pfi¢emZ koncentrace rozpuste-
ného vapniku zlstava omezena v rozsahu, pohybujicim se v rozmezi od 0,1 % do 0,4 % Ca"".
V textu tohoto materialu je zcela jasné zdiraznéno, Ze krok alkalizace, provadény pomoci zasa-
dité latky, jako naptiklad uhliditan vapenaty CaCO;, musi probihat pfi teploté 45 °C. Zasaditost
produktu ziskaného zpiisobem podle tohoto patentu, je nizsi nez 55 %. V hmotnostnich procen-
tech vyjadfeny pomér siran/oxid hlinity leZi v oblasti kolem hodnoty 3/10. Pfi opakovani postu-
pti, uvedenych v ptikladech, nebylo oviem mozné reprodukovatelné doséhnout tyto uvedené
hodnoty zasaditosti 55 %, ale byly ziskany hodnoty vys3i, pohybujici se v rozmezi od 10 % do
15 %. Hodnoty zbytkovych obsahii hliniku, zji$téné vtomto pfipadé, pfesahovaly hodnoty,
dosazené pfi pouziti PACS, ziskanych zptisobem, uvedenym v patentu EP 327 419.

Ve snaze zlepsit zbytkovy obsah hliniku v upravené vodé se navrhuje ve vySe zmin€ném patentu
EP 327 419 postup ptipravy PACS, vykazujicich vysokou zasaditost, v rozmezi od 60 % do
70 %. Tento postup piipravy spodivé zejména v uvedeni roztoku hliniku, chloridu a piebytku
siranu do kontaktu se zasaditou slougeninou, zahrnujici kov alkalickych zemin, dale ve sniZeni
teploty z 93 °C na 65 °C, a poté v odstranéni nerozpustného siranu kovu alkalickych zemin
pomoci filtrace. Je ovem nutné poznamenat, Ze tato syntéza je zahajovana v prostfedi, obsahu-
jicim velky prebytek siranii, a e soudasné se sniZovanim teploty obsah sirani v reakénim
prostiedi klesa. K tepelnému rozkladu roztokit PACS, které jsou citlivé vi¢i nizkému obsahu
sirani, tedy v tomto pfipadé nedochézi, obvykle pro produkt, zahrujici ve svém sloZeni 1,9 %
S0,% a 10,5 % ALO;. Vysoce zasadité PACS, ziskané timto zplsobem, umoziiuji dosaZeni
nizsich zbytkovych obsahii hliniku v upravené vodé, jak jiz bylo uvedeno v pfedchozim textu.
Tento zpiisob vyroby pFinasi oviem hlavni nevyhodu, spotivajici ve vzniku velkého mnoZstvi
sadrovce (priblizn& 300 kg na jednu tunu vyrobeného PACS).

Patent EP 557 153 rovné% popisuje zpiisob vyroby vysoce zésaditych PACS, v jeho pribéhu
dochézi ke vzniku pouze malého mnoZstvi odpadnich produktii. ZavaZnou nevyhodou tohoto
zplisobu vyroby je oviem jeho obtizné reprodukovatelnost. Tuto nizkou reprodukovatelnost
zejména prokazuji vysoké hodnoty zbytkovych obsahii hliniku v upravené vodé, které byly
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zjistény v osmi z deseti pfipadii. Tyto hodnoty zbytkovych obsaht hliniku mohou dosihnout
arovng, ktera je 0 40 % v&t3i ve srovnani s hodnotami, zjidt€nymi pro PACS, popsanymi v paten-
tu EP 327 419.

V souvislosti se snahou ziskat PACS, splitujici pii aplikaci naroky na nizky zbytkovy obsah
hliniku, je nutné pfipomenout, e pokud ma byt témto narokiim vyhovéno, Jje nutné ziskat vysoce
zasadité PACS, pfi jejichz vyrobé& byl krok alkalizace proveden za vysoké teploty, a v jejichz
sloZeni je zastoupen pouze velmi maly obsah siranti. Vysoka teplota a nizky obsah sirant jsou
podminky, které stoji v protikladu vii&i snaze vyrobit PACS, i¢inng odstraiujici zakal.

Tento protiklad byl prokazén zejména v patentech FR 2 317 227 a EP 0 557 153, v nich? bylo
zjiSténo, Ze neni moZné zvysit pfi teploté 70 °C pomoci zasady hodnotu zasaditosti aluminium-
chlorsiranu ze 40 % na pfiblizn& 55 % az 70 %, aniz by nedoslo ke sniZeni flokulaénich schop-
nosti produkti. Teplotni rozsahy, uvedené ve dvou vyse zminénych patentech, &inily 40 °C a%
70 °C vprvnim a 50 °C az 70 °C na druhém z téchto patenti. Vysledné produkty, popsané
v patentu FR 2317 227, vykazovaly hodnoty zasaditosti v rozmezi od 40 % do 55 %, produkty
popsané v patentu EP 0 557 153, vykazovaly hodnoty zasaditosti v rozmezi od 65 % do 75 %.
Hodnota poméru SO,*/Al,0;, vyjadfeného v hmotnostnich procentech byla nizsi nez 3/10,5.

Podle idaju, uvedenych v patentu EP 327 419 je moné pracovat pii teplotéch vysSich nez 70 °C
tehdy, je-li syntéza zahajena s pfebytkem siranu, ktery Jje vysrazen ve formé sadrovce. Rovnéz je
moZné pracovat pii teplotich vy3Sich nez 70 °C pokud je cilem ziskani vysledného produktu,
obsahujiciho vice nez 3 % SO, pfi obsahu Al,O; 10,5 %.

Podstata vynalezu

Cilem uvedeného vynalezu je ziskani stabilnich polyaluminiumchlorsirant, vykazujicich dobré -

flokulagni vlastnosti a uvolfiujici pouze malé zbytkové mnozstvi hliniku do upravené vody, s tim,
Ze tyto polyaluminiumchlorsirany jsou vyrabény takovym zptisobem, pfi némz dochazi ke vzniku
pouze minimalniho mnozstvi odpadnich produktii. Dale je zadouci, aby v souladu s pozadavkem
uZivateld t€chto polyaluminiumchlorsirant, i nejmensi vlotky vykazovaly dobré adsorpéni vlast-
nosti na naplnich piskovych filtri.

Pfedmétny vynalez se tykd zpisobu vyroby vysoce zasaditého polyaluminiumchlorsiranu, pfi-
¢emz sloZeni tohoto polyaluminiumchlorsiranu je vyjadfeném obecném vzorcem I:

Al(OH),Cl,Y /dM'Cl,/eM"'Cl )
ve kterém:
Y znameni dvojmocny anion, jako naptiklad SO,*,
M’ znamené dvojmocny kation, napfiklad dvojmocny kation kovu alkalickych zemin,
M’ znamena jednomocny kation, napfiklad kation alkalického kovu nebo amonny kation,
a, b, ¢, d znamena nenulova kladna cela &isla nebo kladné zlomky,
e miZe znamenat nulu nebo kladné celé &islo nebo kladny zlomek,
pfi¢emz plati, Ze:

1,8<a<2,25
0,001 <c<0,150
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b=3-2c-a
2d+e+b<3,

s tim, Ze zésaditost P tohoto polyaluminiumchlorsiranu, ktera je definovana vzorcem
B=100x (3 AI+2M +M"-2Y-Cl)/3 Al

kde symboly Al, M’, M", Y, Cl, jsou vyjadieny v molech, se pohybuje v rozmezi od 60 % do
75 %,

pti¢emz podstata tohoto postupu podle vynélezu spo&iva v tom, Ze se pfivede zasadité slouCenina
alkalického kovu, ptipadné ve formé& vodného roztoku, a pfinejmens$im jedna zasadita sloucenina
kovu alkalickych zemin nebo halogenidu kovu alkalickych zemin, ve vodné suspenzi nebo
v praskové formé, za pFitomnosti siranovych iontd, do kontaktu se zasaditym roztokem chloridu
hlinitého o obecném vzorci II:

Al(OH)Cl, (1)
ve kterém:
hodnota symbolu x je vyjadiena &islem, pohybujicim se v rozmezi od 0,1 do 1,5,
a hodnota symbolu y je dana vztahem
y=3-x,

pii teplot&, pohybujici se v rozmezi od pokojové teploty, coZ je pfiblizné 25 °C, do teploty 70 °C,
ptitemz po provedené alkalizaci je ziskané reakéni médium tepeln& zpracovavano pii teploté,
ktera je oznaovana jako teplota provateni 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 zpracovavéni 60 °C doba tohoto tepeln¢ho
zpracovavani pohybuje v rozmezi od 3 hodin do 20 hodin, jesté vyhodné&ji se doba tohoto tepel-
ného zpracovavani pohybuje v rozmezi od 5 hodin do 9 hodin.

Pro teplotu tepelného zpracovavani 70 °C se ve vyhodném provedeni doba tohoto tepelného zpra-
covavéani pohybuje v rozmezi od 1 hodiny do 5 hodin, jeit& 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 tepeln¢ho
zpracovavani pohybuje v rozmezi do 10 minut do 1 hodiny 45 minut, je3t€¢ vyhodngji 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, je$t€ vyhodnéji se doba
tohoto tepelného zpracovavéani 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, jedt€ vyhodné&ji se doba tohoto tepel-
ného zpracovéavéni pohybuje v rozmezi od 7 minut do 10 minut.

Pro teplotu tepelného zpracovavani 95 °C se ve vyhodném provedeni doba tohoto tepelného
zpracovavéni pohybuje v rozmezi od 5 minut do 15 minut, je$t& vyhodnéji se doba tohoto tepel-
ného zpracovavani pohybuje v rozmezi od 7 minut do 10 minut.
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Uvedena zésadita slougenina alkalického kovu se ve vyhodném provedeni podle vynalezu vybere
ze skupiny zahrnujici hydroxid sodny NaOH, hydroxid draselny KOH, hydrogenuhli¢itan sodny
NaHCOs, uhligitan sodny Na,CO;, uhligitan draselny K,COs, hydrogenuhli¢itan draselny
KHCO;s, a rovnéz smési pfinejmen3im dvou z vyse uvedenych zasaditych sloudenin alkalického
kovu, pfi¢emz nejvyhodnégji je touto zasaditou slougeninou alkalického kovu hydroxid sodny
NaOH nebo uhligitan sodny Na,COs.

Uvedend zasadita slouenina kovu alkalickych zemin se ve vhodném provedeni podle vynalezu
vybere ze skupiny zahrnujici oxid vapenaty CaO, oxid hofe¢naty MgO, hydroxid vépenaty
Ca(OH),, hydroxid hofe&naty Mg(OH),, uhligitan véapenaty CaCOs, a rovnéz smési pfinejmensim
dvou z vySe uvedenych zasaditych slougenin kovu alkalickych zemin, pfitemZ nejvyhodngji je
touto zésaditou sloudeninou kovu alkalickych zemin hydroxid vapenaty Ca(OH),, hydroxid
hofe€naty Mg(OH),, nebo oxid hotetnaty MgO.

Uvedenym halogenidem kovu alkalickych zemin je ve vhodném provedeni podle vynalezu
chlorid vapenaty CaCl, nebo chlorid hofenaty MgCl, nejvyhodnéji je timto halogenidem kovu
alkalickych zemin chlorid vapenaty CaCl,.

Hodnota zisaditosti B vysoce zasaditého polyaluminiumchlorsiranu podle vzorce (I) se ve
vyhodném provedeni podle vynalezu pohybuje v rozmezi od 65 % do 70 %.

Do rozsahu pfedmétného vynalezu rovnéz néalezi pouziti vysoce zasaditého polyaluminiumchlor-
siranu vySe uvedeného obecného vzorce (I) ziskaného podle kteréhokoli z naroku 1 aZ 20 pro
lpravu pitné vody.

K provadéni postupu podle vynilezu jsou doby tepelného zpracovani (teplota provateni) pro
teploty 70 °C, 80 °C, 85 °C, a 90 °C uvedeny v nasledujici tabulce.

Doba tepelného zpracovani
Teplota (°C) Minimalni Optimalni Maximalni
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 aZz 90 min 105 min
85 10 min 30 min aZ 60 min 75 min
90 5 min 15 min aZ 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 Casy odpo-
vidajici teplotdm, které leZi mezi teplotami definovanymi ve vy$e uvedené tabulce, pomoci
extrapola¢nich postupi.

Ve vyhodném provedeni postupu podle vynalezu je hodnota poméru siran/oxid hlinity, vyjad-

“feného v hmotnostnich procentech, men3i nez 3/ 10,5, ve zvla3t 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 pfipraveny do kontaktu za inten-
zivniho michani a/nebo za intenzivni turbulence.

V provedeni podle vynilezu miize byt tedy vyuZit jakykoli prostiedek, ktery umozni dosaZeni
vysoké turbulence, jako naptiklad vstfikovéni tryskou nebo difuzérem.

Ve vyhodném provedeni podle vynalezu je tepelné zpracovavani (neboli provateni) provadéno za
sou¢asného michéni, jehoZ intenzita je niz$i neZ intenzita mich4ni, které je provadéno v dobg,
kdy jsou reakéni latky privadény do kontaktu.

Ty
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V provedeni podle vynilezu se vyrazem ,,zasadita sloucenina alkalického kovu* mini jakykoli
derivat daného alkalického kovu, ktery vykazuje zéasadity charakter, zejména oxid, hydroxid,
uhligitan nebo hydrogenuhliitan. Jako ilustrativni priklad zasaditych sloucenin alkalického kovu,
které mohou byt pouzity v provedeni podle vynélezu, je mozno uvést hydroxid sodny NaOH,
hydroxid draselny KOH, hydrogenuhligitan sodny NaHCOs, uhli¢itan sodny Na,COs, uhlicitan
draselny K,CO;, hydrogenuhligitan draselny KHCOs, a rovnéZ také smési pfinejmensim dvou
z vy$e zminénych zasaditych slouenin alkalického kovu. Ve vyhodném provedeni podle vynale-
zu je pouzit hydroxid sodny NaOH nebo uhli¢itan sodny Na,COs.

Ve vyhodném provedeni podle vynilezu jsou tyto slouCeniny pouZiviny ve form€ vodného
roztoku. Molami koncentrace zasadité slouceniny alkalického kovu je pfinejmenSim rovna
hodnoté 2 mol/l, ve vyhodném provedeni podle vynalezu se potom tato hodnota pohybuje v roz-
mezi od 4 mol/l do 7 mol/l.

V provedeni podle vynilezu je vyrazem ,,zasadit sloucenina kovu alkalickych zemin® oznacen
jakykoli derivat daného kovu alkalickych zemin, ktery vykazuje zasadity charakter, zejména
oxid, hydroxid, uhli¢itan nebo hydrogenuhliitan.

Tustrativnimi pfiklady zasaditych slou¢enin kovu alkalickych zemin, které mohou byt pouzity
v provedeni podle vynalezu, jsou oxid vapenaty CaO, oxid hofe¢naty MgO, hydroxid vapenaty
Ca(OH),, hydroxid hofe¢naty Mg(OH),, uhli¢itan vapenaty CaCO; a rovnéz také smési
pfinejmendim dvou z vy$e zmin&nych zasaditych slougenin kovu alkalickych zemin. Ve vyhod-
ném provedeni podle vynalezu je pouZit hydroxid vapenaty Ca(OH),, hydroxid hofeCnaty
Mg(OH),, nebo oxid hote€naty MgO.

Ilustrativnimi piiklady halogenidd kovi alkalickych zemin, které mohou byt pouzity v provedeni
podle vynalezu, jsou chlorid vapenaty CaCl, a chlorid hofe¢naty MgCl,. Ve vyhodném provedeni
podle vynalezu je potom pouZit chlorid vapenaty CaCl,.

V provedeni podle vynilezu mohou byt siranové ionty dodany prostfednictvim sloucenin jako
napfiklad kyselina sirovd H,SO,, siran sodny Na;SOs, siran vépenaty CaSQq, dihydrat siranu
vapenatého CaS0,.2H,0, nebo siran hofe¢naty MgSO,. Ve vyhodném provedeni podle vynalezu
jsou pouzity kyselina sirova H,SOy, siran sodny Na,SOy a siran vapenaty Ca,S0,4.2H,0 (sadro-
vec).

V provedeni podle vynilezu mohou byt reakéni latky pfivadény v rizném pofadi, pficemz bylo
prokazéno, e pofadi pFivadéni reakénich latek Zadnym zplisobem neovliviiuje kvalitu PACS,
ziskanych postupem podle vynalezu.

V provedeni podle vynilezu tedy miize byt zésadity roztok chloridu hlinit¢ho (If) pfiveden do
kontaktu se zasaditou sloueninou alkalického kovu a sougasné se siranovymi ionty, coZ je nésle-
dovéano pfivedenim zasadité sloudeniny kovu alkalickych zemin (v suspenzi nebo v praskové
formé) do takto ziskaného reakéniho média, nebo miZe byt tento postup pfivadéni proveden
obracens s tim, Ze tento roztok miize byt pfiveden do kontaktu se zésaditou slouCeninou kovu
alkalickych zemin, coZ je nasledovano souasnym pfivedenim zasadité slouCeniny alkalického
kovu a siranovych ionti.

Podle jiné varianty provedeni podle vynilezu mize byt zésadity roztok chloridu hlinitého (II)
piveden do kontaktu s chloridem vapenatym CaCl,, coZ je nasledovano soucasnym piivedenim
z4sadité slougeniny alkalického kovu a siranovych ionti do takto ziskaného reakéniho média.

Dosavadni stav techniky umoziioval zlepSeni jedné nebo vice charakteristik na tkor zhorSeni
jedné nebo vice charakteristik jinych.
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V provedeni podle uvedeného vynélezu jsou PACS ziskdvany zlepSenym, tzv. ,&istym* zpliso-
bem vyroby, tedy takovym zpiisobme, pfi némz nedochazi k tvorbé prakticky zadnych vedlejsich
produktii, jako napfiklad sadrovce. Zpiisob vyroby v provedeni podle vynalezu navic umoZiiuje
ziskévéani vysoce zasaditym PACS, které jsou stabilni pii skladovani a sou€asné vykazuji vlast-
nosti, poZadované pfi odstratiovani zakalu, pfitemz vyhovuji i poZzadavku na nizky zbytkovy
obsah hliniku v upravovanych vodach.

PACS v provedeni podle vynalezu mohou byt pouzity v mnoha oblastech, jako naptiklad pti
upravé pitné vody, pfi zpracovéani odpadnich vod a v papirenském pramyslu. PACS, vyrobené
podle vyhodného provedeni postupu podle vynalezu, mohou byt zejména pouzity pfi iipravé pitné
vody.

Piiklady provedeni vynélezu

Postup vyroby polyaluminiumchlorsirant v provedeni podle vynédlezu bude v dal$im popsén pod-
robn&ji za pomoci piikladi, které jsou pouze ilustrativni a neomezuji nijak rozsah vynalezu.

Pfiklad 1
(Podle vynalezu)

Podle tohoto provedeni bylo 500 gramii z4saditého polychloridu hlinitého pfivedeno do reaktoru
0 objemu 2 litry. Tento polychlorid obsahoval 11,18 % hliniku na bazi Al,Os, 21,61 % chloridu
a vykazoval hodnotu zasaditosti 42,9 %. SloZeni tohoto polychloridu bylo mozno vyjadfit empi-
rickym vzorcem:

Al(OH), 25Cl, 7.

Potom bylo 19,2 gramu vapna Ca(OH), pfidano do reaktoru, obsahujiciho uvedeny polychlorid
a udrZovaného na teplot& 50 °C. Toto ptidavani bylo provadéno po dobu 45 minut, pfi¢emz byl
reaktor michin pomoci michaciho zatizeni typu Rushton, nastaveného na rychlost 800 ota&ek za
minutu.

Zasadity roztok uhli¢itanu sodného a siranu sodného byl pripraven nasledujicim zptsobem:

13,15 gramu kyseliny sirové o koncentraci 77,1 % hmotnostnich bylo nalito do roztoku uhligita-
nu sodného, ktery obsahoval 68,5 gramu Na,CO;.H,0 a 300 gramil vody.

Tento zasadity roztok, pfedehiaty na teplotu 50 °C, byl za intenzivni turbulence ptidan do reak-
toru, ktery obsahoval polychlorid a Ca(OH),, a ktery byl udrzovan pfi teploté 50 °C po dobu
30 minut.

Na konci alkalizace byla rychlost michani sniZena na 200 ota&ek za minutu.

Poté bylo pfidano 10 grami tuhého sadrovce CaSO4.2H,0 tak, aby byla dosazena konstantni
koncentrace CaS04.2H,0, a nasledné byla teplota zvySena z 50 °C na 85 °C, a to takovym
zplisobem, Ze toto zvy3eni teploty bylo provedeno v rozmezi 30 minut, a nasledné bylo provede-
no tepelné zpracovani, které probihalo po dobu jedné hodiny pfi teploté 85 °C za soucasného
michani o rychlosti 200 otaéek za minutu.

Produkt byl poté ochlazen na teplotu 40 °C, s tim, % sniZovani teploty bylo provedeno v rozmezi
30 minut, a nasledng byl tento produkt zfiltrovan. Ziskany sédrovec byl recyklovatelny. Ziskany
filtrét, u n€hoz byl titrovanim zjistén obsah oxidu hlinitého 9 %, byl fedén pfidavanim vody tak
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dlouho, aZ byla dosaZena hustota 1,203, odpovidajici 8,5 % hmotnostniho obsahu oxidu hlinité-
ho.

Chemické sloZent, zji¥t&ni analyzou a vyjadfené v hmotnostnich procentech, bylo nasledujici:

Ale} : 8,7 1%

Ca” : 0,99%

Na' : 2,20%

Cr : 10,45%

SO : 0,93%

voda : 76,9% vypotitano z rozdilu.

Reakéni schéma, zjiténa na zakladé vstupujicich reakénich slozek a dale na zékladé analyzy
vyslednych produkti, bylo nasledujici:

Al(OH)ngCl]J] + 0,]4 Ca(OH)z + 0,223 N3.2CO3 ++ 0057 Nast4 + 0,223 Hzo
_)
AL(OH),0:Clo g2(SO4)o0s7 + 0,14 CaCl, + 0,560 NaCl + 0,223 CO,

s tim, Ze vysledna zasaditost produktu, ziskaného timto zpisobem, ¢inila 2,01/3 = 67,1 %.

Priklad 2
(Podle vynalezu)

Podle tohoto prikladu bylo 500 gramii zasaditého polychloridu hlinitého pfivedeno do reaktoru
o objemu 2 litry. Tento polychlorid obsahoval 18,33 % hliniku na bazi Al,Os, 21,78 % chloridu
a vykazoval hodnotu zésaditosti 43,1 %. SloZeni tohoto polychloridu bylo mozné vyjadfit empi-
rickym vzorcem:

Al(OH), 25Cly 1.
Potom bylo 19,2 gramu Ca(OH), pfidano do reaktoru, obsahujiciho polychlorid a udrzovaného na
teplotu 50 °C. Toto pfidavéni bylo provadéno po dobu 45 minut, pri¢emz byl reaktor michan
pomoci michaciho zafizeni typu Rushton, nastaveného na rychlost 800 otaéek za minutu.

Zasadity roztok uhliitanu sodného a siranu sodného byl pfipraven nasledujicim zplsobem:

13,15 gramu kyseliny sirové o koncentraci 77,1 % hmotnostnich bylo nalito do roztoku uhlici-
tanu sodného, ktery obsahoval 68,5 gramu Na,CO3.H,0 a 300 grami vody.

Tento zasadity roztok, pfedehfaty na teplotu 50 °C, byl za intenzivni turbulence pfidan do reak-
toru, ktery obsahoval polychlorid a Ca(OH),, pfigemZ byl tento roztok udrzovan pii teploté 50 °C
po dobu 30 minut.

Na konci alkalizace byla rychlost michéni snizena na 200 otd¢ek za minutu.
Poté byla teplota zvysena z 50 °C na 85 °C, a to takovym zpisobem, Ze toto zvyseni teploty bylo

provedeno v rozmezi 15 minut, a nasledn¢ bylo provedeno tepelné zpracovani, které probihalo po
dobu jedné hodiny pti teploté 85 °C za soutasného michani o rychlosti 200 otadek za minutu.
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Takto ziskany produkt byl poté ochlazen na teplotu 40 °C, s tim, Ze sniZzovani teploty bylo prove-
deno v rozmezi 30 minut, a nasledn& byl tento produkt vy&istén filtraci. Mnozstvi zbytku bylo
mendi nez 0,5 g/kg.

Ziskany filtrét, u n&ho byl titrovanim zji§tén obsah oxidu hlinitého 9 %, byl fedén pfidavanim
vody tak dlouho, az byla dosaZena hustota 1,205, odpovidajici obsahu 8,5 % hmotnostniho oxidu
hlinitého.

Chemicke sloZeni, zji§t&né analyzou a vyjadfené v hmotnostnich procentech, bylo nasledujici:

ALO; : 8,64%

Ca™ : 0,92%

Na' : 2,25%

Cr : 10,21%

SO.* : 0,92%

voda : 76,9% vypotitano z rozdilu.

Reakéni schéma, zjiSténa na zaklad& vstupujicich reakenich slozek a dale na zakladé analyzy
vyslednych produkti, bylo nasledujici:

Al(OH); 26Cl; 71 + 0,15 Ca(OH), + 0,229 Na,CO; ++ 0,063 Na,SO, + 0,229 H,0
9
Al(OH)2,03Clo84(SO4)o 063 + 0,15 CaCl, + 0,584 NaCl + 0,229 CO,

s tim, Ze vysledna zasaditost produktu, ziskaného timto zplsobem, ¢inidla 2,03/3 = 67,7 %.

Priklad 3
(Podle vynalezu)

Provedeni postupu podle tohoto piikladu bylo uskutetnéno obdobnym postupem a se stejnymi
reakénimi latkami jako v pfikladu 2, s tim rozdilem, e teplotni vzrist byl proveden z teploty
50 °C na teplotu 80 °C, a to takovym zpiisobem, Ze toto zvy3eni teploty bylo provedeno v roz-
mezi 30 minut, a déle teploty tepelného zpracovavani &inidla 80 °C, s tim, Ze toto tepelné zpraco-
vavéni bylo provadéno po dobu jedné hodiny a tficeti minut za sougasného michani o rychlosti
200 otacek za minutu.

Priklad 4
(Podle vynalezu)

Postup podle tohoto piikladu byl proveden obdobnym postupem a se stejnymi reakénimi latkami
jako v pfikladu 2, s tim rozdilem, Ze teplotni vzriist byl proveden zteploty 50 °C na teplotu
90 °C, a to takovym zpiisobem, Ze toto zvy3eni teploty bylo provedeno v rozmezi 30 minut,
a dile teplota tepelného zpracovavani &inila 90 °C, s tim, Ze toto tepelné zpracovavani bylo pro-
vad&no po dobu dvaceti minut za sou¢asného michani o rychlosti 200 otd&ek za minutu.

-10-
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Priklad 5
(Podle vynalezu)

Postup podle tohoto piikladu byl provddén obdobnym postupem a se stejnymi reakénimi latkami
jako v prikladu 2, s tim rozdilem, e teplotni vzrist byl proveden z teploty 50 °C na teplotu
95°C, a to takovym zplisobem, Ze toto zvy3eni teploty bylo provedeno v rozmezi 30 minut,
a dale teplota tepelného zpracovavéni &inidla 95 °C. s tim Ze toto tepelné zpracovavani bylo pro-
vadéno po dobu sedmi minut za sou¢asného michani o rychlosti 200 ota¢ek za minutu.

Priklad 6
(Nespadajici do rozsahu podle vynalezu)

V tomto p¥ipadé bylo postupovéno zpiisobem, popsanym v patentu EP 0 557 153, s tim rozdilem,
¥e misto uhligitanu sodného v prasdkové formé byl pouzit uhligitan sodny v roztoku. Po provedeni
alkalizace nenasledovalo v tomto pfipadé tepelné zpracovavani.

Podle tohoto postupu bylo 500 grami zasaditého polychloridu hlinitého pfivedeno do reaktoru
v objemu 2 litry. Tento polychlorid obsahoval 18,13 % hliniku na bazi AL O35, 21,47 % chloridu
a vykazoval hodnotu zésaditosti 43,3 %. SloZeni tohoto polychloridu bylo poté moZné vyjadfit
empirickym vzorcem:

A(OH), 30Cl; 70.
Z4sadity roztok uhli¢itanu sodného a siranu sodného byl pripraven nasledujicim zplisobem:

13,15 gramu kyseliny sirové o koncentraci 77,1 % hmotnostnich bylo nalito do roztoku uhligita-
nu sodného, ktery obsahoval 68,5 gramu Na,CO;.H, a 300 gramu vody.

Tento zasadity roztok, predehFaty na teplotu 60 °C, byl za intenzivni turbulence pfidan do reakto-
ru, ktery obsahoval polychlorid, a ktery byl udrzovan pfi teploté 60 °C po dobu 20 minut.

V dal$im postupu bylo 19,2 gramu hydroxidu vépenatého Ca(OH), pfidano do reaktoru, ktery
obsahoval polychlorid a zasadity roztok, a ktery byl udrzovan pfi teploté 60 °C. Toto pfidavani
bylo provadéno po dobu 45 minut, pfidemZ byl reaktor michan pomoci michaciho zafizeni typu
Rushton, nastaveného na rychlost 800 otatek za minutu.

Na konci alkalizace vapnikem byla rychlost michani sniZzena na 200 otagek za minutu.

Takto ziskany produkt byl michan po dobu 30 minut a poté ochlazen na teplotu 40 °C, stim ,ze
snizovani teploty bylo provedeno v rozmezi 20 minut, a nasledn& byl tento produkt zfiltrovan.
Ziskany filtrat, u n&hoZ byl titrovanim zjistén obsah oxidu hlinitého 9 %, byl fedén pfidavanim
vody tak dlouho, aZ byla dosaZzena hustota 1,204, odpovidajici 8,5 % hmotnostniho obsahu oxidu
hlinitého. Takto upraveny filtrat byl uskladnén pfi pokojové teploté.

Chemické slozeni, zji§téné analyzou a vyjadfené v hmotnostnich procentech, bylo nasledujici:

ALO; : 8,61%
Ca” : 0,95%
Na* : 2,25%
Cr : 10,26%
SO~ : 0,93%

voda : 77,0% vypotitano z rozdilu.

-11-
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Reakéni schéma, zjisténé na zékladg vstupujicich vychozich reakénich latek a dale na zakladé
analyzy vyslednych produkti, bylo nasledujici:

Al(OH); 3,Cl; 7 + 0,14 Ca(OH), + 0,233 Na,CO; + + 0,063 Na,SO, + 0,233 H,0
—)
Al(OH)3,o35C10,35(504)0,057 +0,14 CaCl, + 0,579 NaCl + 0,233 CO,

s tim, Ze vysledna zéasaditost produktu, ziskaného timto zpusobem, ¢inidla 2,035/3 = 67,8 %.

Priklad 7
(Podle vynalezu)

Produkt, ziskany po alkalizaci vapnikem podle postupu uvedeného v pfikladu 6, byl zahfivan po
dobu 20 minut pfi teploté 70 °C, a poté bylo provedeno tepelné zpracovani, které probihalo pfi
teplot€ 70 °C po dobu 2 hodin a tficeti minut za sou¢asného michéni o rychlosti 200 otagek za
minutu. Zbytkovy obsah hliniku v upravené vodé byl snizen, a to takovym zpisobem, Ze z hod-
noty 140 %, ktera byla ziskana pro PACS vyrobené zpiisobem podle patentu EP 327 419, poklesl
pfi pouziti produktu, ziskaného postupem podle tohoto pfikladu, na hodnotu 120 %.

Priklad 8
(Podle vynélezu)

Postup, popsany v pfikladu 6, byl opakovan v reaktoru o objemu 200 litrd, s tim rozdilem, e
hydroxid vdpenaty Ca(OH), byl ptiveden jako prvni reakéni latka a poté nasledoval p¥idavek
smesi uhlititanu sodného a siranu sodného ve formé roztoku, pfiemz tento roztok byl pomoci
trysky nastfikovan rychlosti 5 m/s do tGrovné lopatky michadla. Tepelné zpracovéni bylo prove-
deno postupem popsanym v piikladu 7. Po tomto tepelném zpracovani, provadéném po dobu
dvou hodin a tficeti minut, byl ziskdn produkt, pfi jehoZ pouziti bylo mozné ziskat upravenou
vodu, obsahujici 104 % zbytkového obsahu hliniku, namisto 140 %, zjist€nych pfi pouziti PACS,
vyrobenych postupem podle p¥ikladu 6 (PACS pfi jejichz ziskani nebylo provedeno provateni).

Bylo zji§téno, Ze pfi tomto postupu tepelného zpracovani, provadéném pti teploté 70 °C, odpovi-
dalo mnozstvi suspendovaného sidrovce, nalezeného v kapalné fazi, hodnoté pfiblizng 200 g/t.
Priklad 9

(Podle vynélezu)

Podle tohoto prikladu bylo 500 gramii zésaditého polychloridu hlinitého pfivedeno do reaktoru
o objemu 2 litry. Tento polychlorid obsahoval 18,33 % hliniku na bazi Al,Os, 21,78 % chloridu
a vykazoval hodnotu zasaditosti 43,1 %. SloZeni tohoto polychloridu bylo mozné vyjadfit empi-
rickym vzorcem:

AI(OH),; 5Cl; 1.

Potom bylo 19,2 gramu hydroxidu vapenatého Ca(OH), pfidano do reaktoru, obsahujiciho poly-
chlorid a udrzovaného na teploté 50 °C. Toto ptidavani bylo provadéno po dobu 45 minut,
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ptitemz byl reaktor michdn pomoci michaciho zafizeni typu Rushton, nastaveného na rychlost
800 otacek za minutu.

Zasadity roztok uhli¢itanu sodného a siranu sodného byl pfipraven nasledujicim zpisobem:

13,15 gramu kyseliny sirové o koncentraci 77,1 % hmotnostnich bylo nalito do roztoku uhlici-
tanu sodného, ktery obsahoval 68,5 gramu Na,CO;3.H,0 a 300 gramd vody.

Tento zasadity roztok, pfedehiaty na teplotu 50 °C, byl za intenzivni turbulence pfidan do
reaktoru, ktery obsahoval polychlorid a hydroxid vapenaty Ca(OH),, a ktery byl udrzovan pfi
teploté 50 °C po dobu 30 minut.

Na konci alkalizace byla rychlost michani sniZena na 200 ota¢ek za minutu.
Poté byla teplota zvy$ena z 50 °C na 60 °C, a to takovym zpiisobem, Ze toto zvySeni teploty bylo
provedeno v rozmezi 10 minut, a nasledng bylo provedeno tepelné zpracovavani, které probihalo

po dobu péti hodin pfi teploté 60 °C za soutasného michani o rychlosti 200 otatek za minutu.

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.

Ziskany filtrat, u nhoz byl titrovanim zji§t&n obsah oxidu hlinitého 9 %, byl fedén pridavanim
vody tak dlouho, aZ byla dosaZena hustota 1,202, odpovidajici 8,5 % hmotnostniho obsahu oxidu
hlinitého.

Chemické sloZeni, zjisténé analyzou a vyjadtené v hmotnostnich procentech, byla nasledujici:

A1203 . 8,46%

Ca” : 0,95%

Na* : 2,25%

Cr : 10,07%

SO,” : 0,95%

voda : 77% vypotitano z rozdilu.

Reakéni schéma, zjisténé na zaklad& vstupujicich reak&nich slozek a dale na zékladé analyzy
vyslednych produkti, bylo nasledujici:

AI(OH); 2Cl, 7 + 0,15 Ca(OH), + 0,223 Na,CO; + 0,072 Na,SO, + 0,223 H,0
-
AI(OH),03Clo£2(SOs)0,072 + 0,15 CaCl, + 0,590 NaCl + 0,223 CO;

s tim, Ze vysledna z4saditost produktu, ziskaného timto zplsobem, &inila 2,03/3 = 67,7 %.

Pfiklad 10

(Podle vynalezu)

Podle tohoto prikladu bylo 500 gramii zasaditého polychloridu hliniku pfivedeno do reaktoru
o objemu 2 litry. Tento polychlorid obsahoval 18,13 % hliniku na béazi ALOs, 21,47 % chloridu

a vykazoval hodnotu zasaditosti 43,3 %. SloZeni tohoto polychloridu bylo mozné vyjadfit empi-
rickym vzorcem:
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Al(OH), 30Cl, 7.

Potom bylo 13,15 gramu kyseliny sirové o koncentraci 77,1 % hmotnostnich nalito do tohoto
roztoku polychloridu, p¥igemz toto naliti bylo provedeno pfi teploté 50 °C a probihalo v rozmezi
14 minut.

Poté bylo pfi teplot€ 50 °C pfidéno 19,2 gramu hydroxidu vapenatého Ca(OH),. Toto pfidavani
bylo provadéno po dobu 45 minut, pfitemz byl reaktor michan pomoci michaciho zafizeni typu
Rushton, nastaveného na rychlost 800 otagek za minutu.

Po pfidani vekerého tohoto mnostvi hydroxidu vapenatého Ca(OH), bylo za intenzivni turbu-
lence provedeno pfidéni roztoku uhliitanu sodného, obsahujiciho 68,5 gramu Na,CO;.H,0
a 300 grami vody, pfiemz byl reakéni systém udrzovan pfi teplot& 50 °C po dobu 20 minut.

Na konci alkalizace byla rychlost michani sniZena na 200 ota¢ek za minutu a tento produkt byl po
dobu 15 minut oh¥ivan na teplotu 70 °C, p¥igem2 potom nasledovalo tepelné zpracovavani tohoto
produktu, které probihalo pfi teploté 70 °C po dobu 2 hodin a 30 minut pfi sou¢asném michani,
JjehoZ rychlost byla nastavena na 200 ota&ek za minutu.

Tento produkt byl poté ochlazen na teplotu 40 °C, s tim, Ze sniZovani teploty bylo provedeno
v rozmezi 20 minut, a nasledn& byl tento produkt zfiltrovan a nafed&n pomoci 121 g vody.

Ziskany filtrat vykazoval hustotu 1,204, coZ odpovidalo obsahu oxidu hlinitého 8,5 %. Tento
filtrat byl uskladnén pfi pokojové teploté.

Chemické sloZeni, zji$téné analyzou a vyjadiené v hmotnostnich procentech, bylo nasledujici:

A1203 . 8,5 1%

Ca” : 0,92%

Na' : 2,37%

Cr : 10,04%

SO- : 0,90%

voda : 77,25% vypotitano z rozdilu.

Reakéni schéma, zji$téna na zékladé vstupujicich reak&nich slozek a dale na zakladé analyzy
vyslednych produktii, bylo nasledujici:

Al(OH), 30Cl; 70 + 0,14 Ca(OH), + 0,254 Na,CO; + 0,056 Na,SO, + 0,254 H,0
-
Al(OH)z,(}sClO,g](304)0'06 + 0,14 CaClz + 0,62 NaCl + 0,254 C02

s tim, Ze vysledna zésaditost produktu, ziskaného timto zptisobem, &inila 2,08/3 = 69,3 %.

Priklad 11
(Podle vynalezu)
V tomto pfikladu byl proveden obdobny test jako v provedeni podie piikladu 7, s tim rozdilem,

Ze hydroxid véapenaty Ca(OH), byla pfivedena jako druha reakéni latka, zatimco alkalizani
roztok, zahrnujici smés uhliZitanu a siranu sodného, byl p¥iveden jak prvni reakéni latka.
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V provedeni podle tohoto prikladu byly zjistény stejné analytické vysledky jako v pfipadé PACS,
vyrobenych v provedeni podle ptikladu 7.

Ptiklad 12
(Podle vynalezu)

Podle tohoto piikladu bylo 750 grami zéasaditého polychloridu hlinitého ptivedeno do reaktoru
o objemu 2 litry. Tento polychlorid obsahoval 18,33 % hliniku na bazi Al,0s, 21,78 % chloridu
a vykazoval hodnotu zasaditosti 43,1 %. SloZeni tohoto polychloridu bylo mozné vyjadfit empi-
rickym vzorcem:

AI(OH); 30Cl; 7.

Potom bylo 28,8 gramu hydroxidu vapenatého Ca(OH), p¥idano do reaktoru, obsahujiciho poly-
chlorid a udrzovaného na teplot& 50 °C. Toto pfidavani bylo provadéno po dobu 45 minut, pfi-
&emz byl tento reaktor michan pomoci michaciho zafizeni typu Rushton, nastaveného na rychlost
800 otacek za minutu.

Zasadity roztok NaOH a siranu sodného byl pfipraven nasledujicim zpisobem:

19,7 gramu kyseliny sirové o koncentraci 77,1 % hmotnostnich bylo nalito do 363,4 grami roz-
toku NaOH, obsahujiciho 6 mol/l NaOH, a nasledn& bylo pfidano 88,7 gramu vody.

Tento zasadity roztok, predehiaty na teplotu 50 °C, byl za intenzivni turbulence pfidan do reak-
toru, ktery obsahoval polychlorid a hydroxid vapenaty Ca(OH),, a ktery byl udrZovan pfi teploté
50 °C po dobu 20 minut.

Na konci alkalizace byla rychlost michani snizena na 200 otagek za minutu a tato smés byla
nasledné michana po dobu 10 minut.

Poté byla teplota zvy3ena z 50 °C na 70 °C, a to takovym zplisobem, Ze toto zvySeni teploty bylo
provedeno v rozmezi 25 minut, a nasledné bylo provedeno tepelné zpracovavani, které probihalo
po dobu dvou hodin a tticeti minut pfi teploté 70 °C za sou¢asného michani o rychlosti 200 ota-
&ek za minutu. Tento produkt byl poté ochlazen na teplotu 40 °C, s tim Ze sniZzovani teploty bylo
provedeno v rozmezi 30 minut, a nasledng byl tento produkt zfiltrovan. MnoZstvi zbytku, zjisténé
po filtraci, bylo mensi nez 0,2 g/kg.

Ziskany filtrat, u n&hoZ byl titrovanim zji$tén obsah oxidu hlinitého 9 %, byl fedén pfidavanim
vody tak dlouho, aZ byla dosaZena hustot 1,202, odpovidajici 8,5 % hmotnostniho obsahu oxidu
hlinitého.

Chemické sloZeni, zjiténé analyzou a vyjadfené v hmotnostnich procentech, bylo nasledujici:

AL O, : 8,57%

Ca™* : 0,89%

Na' : 2,50%

Ccr : 10,11%

SO : 0,92%

voda : 77,0% vypotitano z rozdilu.

Reakéni schéma, zjidténé na zakladé vstupujicich vychozich sloZek a dale na zdkladé analyzy
vyslednych produkti, bylo nasledujici:
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AI(OH)ngCl]_n + 0,1 3 Ca(OH)g + 0,536 NaOH + 0,057 N82504
9
AI(OH)1,16Clo 75(SO4)o0s7 + 0,13 CaCl, + 0,65 NaCl

s tim, Ze vysledna zasaditost produktu, ziskaného timto zpusobem, ¢inila 2,1/3 = 70,0 %.

Priklad 13
(Podle vynalezu)

Podle tohoto ptikladu bylo 500 gramii zasaditého polychloridu hlinitého ptivedeno do reaktoru
o objemu 2 litry. Tento polychlorid obsahoval 18,33 % hliniku na bazi Al,Os, 21,78 % chloridu
a vykazoval hodnotu zésaditosti 43,1 %. Slozeni tohoto polychloridu bylo mozné vyjadfit empi-
rickym vzorcem:

Al(OH); 2Cly 1.

Potom bylo 30,03 gramu chloridu vapenatého ptidano do reaktoru, obsahujiciho polychlorid
a udrzovaného na teplot& 50 °C. Cistota pouzitého chloridu vapenatého CaCl, byla 96%, zbytek
obsahu tvofi chlorid sodny NaCl a voda. Toto pfidavani bylo provadéno po dobu 30 minut, pfi-
¢emz byl reaktor michdn pomoci michaciho zafizeni typu Rushton, nastaveného na rychlost

800 otatek za minutu. Dalsich 15 minut bylo potom pottebnych pro rozpusténi chloridu vapena-
tého.

Zasadity roztok NaOH a siranu sodného byl ptipraven nasledujicim zpiisobem:

13,15 gramu kyseliny sirové o koncentraci 77,1 % hmotnostnich bylo nalito do 325,8 gramu
roztoku NaOH, obsahujiciho 6 mol/l NaOH, a nasledn& bylo ptidano 42,7 gramu vody.

Tento roztok byl pfedehfét na teplotu 50 °C a poté byl za intenzivni turbulence pfidan pti linearni
rychlosti 4 m/s do reaktoru, ktery obsahoval polychlorid a chlorid vapenaty CaCl,, a ktery byl
udrzovén pfi teplot& 50 °C po dobu 20 minut.

Na konci alkalizace byla rychlost michani sniZena na 200 otagek za minutu a tato smés byla
nasledné michana po dobu 10 minut.

Poté byla teplota zvySena z 50 °C na 70 °C, a to takovym zpiisobem, Ze toto zvy3eni teploty bylo
provedeno v rozmezi 25 minut, a nasledné& bylo provedeno provafeni, které probihalo po dobu
dvou hodin pfi teploté 70 °C za sougasného michéani o rychlosti 200 otaéek za minutu.

Tento produkt byl poté ochlazen na teplotu 40 °C, s tim, Ze sniZovéni teploty bylo provedeno
v rozmezi 30 minut, a nasledné byl tento produkt zfiltrovan. MnoZstvi zbytku, zji$t&né po filtraci,
bylo mensi nez 0,1 g/kg.

Ziskany filtrat byl fedén pfidavanim vody tak dlouho, az byla dosazena hustota 1,202, odpovida-
jici 8,5 % hmotnostniho obsahu oxidu hlinitého.

Chemické sloZeni, zjisténého analyzou a vyjadiené v hmotnostnich procentech, bylo nasledujici:

A1203 . 8,00%
Ca** : 0,75%
Na' : 3,05%
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Cr : 10,68%
SO : 0,85%
voda : 76,7% vypocitano z rozdilu.

Reakéni schéma, zji$t&né na zaklad& vstupujicich reak&nich slozek a dale na zdklad€ analyzy
vyslednych produkti, bylo nasledujici:

AI(OH); 2Cl, 7, + 0,12 CaCl + 0,738 NaOH + 0,056 Na,SO,
ﬁ
Al(OH)2,05C10,33(SO4)0’056 + 0,12 CaC]2 + 0,85 NaCl

s tim, Ze vysledn4 zasaditost produktu, ziskaného timto zpisobem, ¢inila 2,05/3 = 68,5 %.

Ptiklad 14
(Podle vynalezu)

Podle tohoto p¥ikladu bylo 500 gramti zasaditého polychloridu hlinitého pfivedeno do reaktoru
o objemu 2 litry. Tento polychlorid obsahoval 18,33 % hliniku na bazi Al,Os, 21,78 % chloridu
a vykazoval hodnotu zasaditosti 43,1 %. SloZeni tohoto polychloridu bylo mozné vyjadfit empi-
rickym vzorcem:

AI(OH), 2Cl; 71.

Potom bylo 168,8 g roztoku hydroxidu sodného NaOH, obsahujiciho 6 mol/l NaOH nafedéno
pomoci 200 g vody. Tento roztok byl predehtét na teplotu 50 °C a poté byl za intenzivni turbu-
lence pfidavan v rozmezi 20 minut do reaktoru, ktery obsahoval polychlorid, a ktery byl udrZo-
van pii teploté 50 °C.

V dal§im postupu bylo potom 19,2 g hydroxidu véapenatého Ca(OH), pfidano do reaktoru, ktery
obsahoval polychlorid a roztok hydroxidu sodného NaOH a ktery byl udrzovan na teploté 50 °C.
Toto ptidavéani bylo provadéno po dobu 45 minut, pfi¢emz byl reaktor michdn pomoci michaciho
zafizeni typu Rushton, nastaveného na rychlost 800 otadek za minutu.

Na konci alkalizace byla rychlost michani sniZena na 200 otatek za minutu a tato smés byla
nésledné michana po dobu 10 minut.

Poté bylo ptidano 18,7 g bezvodého siranu sodného, pfidemz toto pfidavani bylo provedeno
v rozmezi 10 minut.

Poté byla teplota zvy3ena z 50 °C na 70 °C, a to takovym zplisobem, Ze toto zvySeni teploty bylo
provedeno v rozmezi 25 minut, a nasledné bylo provedeno tepelné zpracovavani, které probihalo

po dobu dvou hodin pfi teplot& 70 °C za soudasného michani o rychlosti 200 otadek za minutu.

Produkt byl poté ochlazen na teplotu 40 °C, s tim, Ze sniZovéni teploty bylo provedeno v rozmezi
30 minut, a nasledné byl tento produkt zfiltrovén.

Ziskany filtrat byl fedén pfidavanim vody tak dlouho, aZ byla dosaZena hustota 1,202, odpovi-
dajici 8,5 % hmotnostniho obsahu oxidu hlinitého.

Chemické slozeni, zjist&ného analyzou a vyjadtené v hmotnostnich procentech, bylo nasledujici:
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ALO; : 8,51%

Ca™* : 0,92%

Na' : 2,30%

Cr : 10,04%

SO~ : 1,18%

voda : 77% vypo&itano z rozdilu.

Reakeni schéma, zjisténé na zékladé vstupujicich vychozich reakénich latej a dale na zakladg
analyzy vyslednych produktd, bylo nasledujici:

AI(OH); 2Cl, 7, + 0,14 Ca(OH), + 0,452 NaOH + 0,074 Na,SO,
_.>
AI(OH)2,03C10,32(804)0,074 + 0,]4 CaClz + 0,60 NaCl

s tim, Ze vysledna zésaditost produktu, ziskaného timto zplsobem, ¢inila 2,03/3 = 67,7 %.

Priklad 15
(Podle vynalezu)

Podle tohoto prikladu bylo 500 grami zésaditého polychloridu hlinitého pfivedeno do reaktoru
o objemu 2 litry. Tento polychlorid obsahovat 18,54 % hliniku na bazi Al,O,, 21,78 % chloridu
a vykazoval hodnotu zasaditosti 43,7 %. SloZeni tohoto polychloridu bylo mozné vyjadfit empi-
rickym vzorcem:

Al(OH), 2Cl, 7.

Potom bylo 7,7 gramu hydroxidu vapenatého Ca(OH), pfiddno do reaktoru, obsahujiciho poly-
chlorid a udrzovaného na teplot& 50 °C. Toto ptidavani bylo provadéno po dobu 20 minut, pfi-
¢emZ byl reaktor michian pomoci michaciho zafizeni typu Rushton, nastaveného na rychlost
800 otacek za minutu.

Zasadity roztok uhli€itanu sodného a siranu sodného byl pfipraven nasledujicim zpiisobem:

1,1 g kyseliny sirové o koncentraci 77,1 % hmotnostnich bylo nalito do roztoku uhligitanu sod-
ného, ktery obsahoval 76,1 g hydrétu uhligitanu sodného Na,CO;3.H,0 a 300 gramii vody.

Tento zésadity roztok, pfedehfaty na teplotu 50 °C, byl za intenzivni turbulence p¥idan do reak-
toru, ktery obsahoval polychlorid a hydroxid vapenaty Ca(OH),, a ktery byl udrovan pfi teploté
50 °C po dobu 30 minut.

Na konci alkalizace byla rychlost michéni sniZena na 200 ota&ek za minutu.

Potom bylo 20 g filtradniho kolage, tvofeného tuhym sadrovcem CaSO,.2H,0, ziskanym z néko-
lika testd, identickych jako v pfipadg ptikladu 1, pFidano jako reakéni slozka do reaktoru tako-
vym zpiisobem, aby do3lo k nasyceni roztoku. Déle bylo ptidéno dal$ich 10 grami sadrovce, stej-
n€ jako podle provedeni v prikladu 1, a poté byla teplota zvysena z 50 °C na 85 °C, a to takovym
zplsobem, Ze toto zvyseni teploty bylo provedeno v rozmezi 30 minut, a nasledn& bylo prove-
deno tepelné zpracovani, které probihalo po dobu jedné hodiny pfi teploté 85 °C za soudasného
michani o rychlosti 200 otagek za minutu.
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Produkt byl poté ochlazen na teplotu 40 °C, s tim, Ze sniZovani teploty bylo provedeno v rozmezi
30 minut, a nasledn& byl tento produkt zfiltrovan. Odfiltrovany sadrovec o hmotnosti 8 grami
mohl byt znovu pouZzit.

Ziskany filtrat, u néhoz byl titrovanim zji$tén obsah oxidu hlinitého 9 %, byl fed&n pfidavanim
vody tak dlouho, aZ byla dosaZena hustota 1,202, odpovidajici 8,5 % hmotnostniho obsahu oxidu
hlinitého.

Chemické sloZeni, zjisténé analyzou a vyjadfené v hmotnostnich procentech, bylo nésledujici:

ALLOs : 8,47%

Ca™ : 0,88%

Na* : 2,40%

Cr : 10,05%

SO,” : 1,25%

voda : 77,0% vypogitano z rozdilu.

Reakéni schéma, zjisténé na zikladé vstupujicich reakénich latek a dile na zaklad€ analyzy
vyslednych produkti, bylo nasledujici:

AI(OH), 5Cl, 7, + 0,059 Ca(OH), + 0,071 CaSO, + 0,0066 Na,SO, + 0,308 Na,CO; + 0,308 H,O
-
Al(OH),,03Clo 81(SO4)o 078 + 0,13 CaCl, + 0,630 NaCl + 0,308 CO;

s tim, Ze vysledna zdsaditost produktu, ziskaného timto zplisobem, Cinila 2,03/3 = 67,7 %.

Priklad 16
(Neodpovidajici provedeni podle vynalezu)

V tomto prikladu bylo postupovéno stejnym zpiisobem jako je postup v ptikladu 1 v kanadském
patentu 2 109 756.

Podle tohoto postupu bylo 350,6 gramii 50% zasaditého polyaluminiumchloridu typu PAC 5/6
umist&no do reaktoru o objemu 1 litr, vybaveného michacim zafizenim a kondenzétorem. Tento
PAC obsahoval 12,39 % hliniku a 8,72 % chloridu a jeho sloZeni bylo moZné vyjadrit empiric-
kym vzorcem:

Al(OH),45Clo 51

Tento roztok byl ohtét na teplotu 80 °C a poté byla pridana kyselina chlorovodikova o koncent-
raci 20° Baumé, s tim, Ze toto pfidani bylo provedeno v rozmezi 7 minut. Tato kyselina, jejiZ
hustota byla 20 °C ¢&inila 1,16 g/cm’ obsahovala 32,14 % hmotnostnich kyseliny chlorovodikové
HCI. Teplota byla poté zvysena na 95 °C a nasledng byla tato teplota udrzovana po dobu jedné
hodiny za sou&asného neudrzitelného michani. Poté byla teplota snizena na 85 °C. SloZeni reak¢-
niho média bylo nésledujici: :

Aleg . 8,32%
cr! : 11,96%

pfi¢emz toto slozeni odpovidalo empirickému vzorci AI(OH)o93Cl3 06,
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a hodnoté zasaditosti 0,93/3 =31 %.

Poté bylo pfidano 31,3 grami kyseliny sirové o koncentraci 60° Baume, pfiCemz toto pfidani
bylo provedeno vrozmezi 12 minut. Tato kyselina sirova, jejiz hustota pfi 15°C ¢inidla
1,71 g/em® obsahovala 78,5 % H,S0,. Nasledn& byla teplota udrzovana po dobu 30 minut na
teplot€ 85 °C. Poté bylo ohfivani zastaveno a roztok byl v &asovém rozmezi dvou hodin zchlazen
na teplotu 40 °C, pfi¢emz bylo pokradovano v michani.

Nasledné bylo pfiddno 280,6 gramii vody, s tim, Ze toto pridani bylo provedeno za sou€asného
michéni a pfi teplot& 40 °C. Tento roztok byl &iry, neobsahoval zadné principitaty a byl stabilni
po dobou tficeti dnii. Chemické sloZeni tohoto roztoku, zjisténé analyzou a vyjadiené v hmot-
nostnich procentech, bylo nasledujici:

ALO; : 5,24%
cr : 7,39%
SO, : 3,06%

pfi¢emz toto sloZeni odpovidalo empirickému vzorci Al(OH)o,35Cl2,06(SO42')0,31

s tim, Ze vysledné zasaditost &inila 0,35/3 = 11,7 %, zatimco produkt v provedeni podle vyse
zminéného kanadského patentu vykazoval nasledujici vysledné hmotnostni slozeni:

ALO; : 10,36%
cr : 8,84%
SO~ : 2,93%

pfiemz toto sloZeni odpovidalo empirickému vzorci Al(OH),,47C11,23(SO42')0,1 5

s vyslednou hodnotou zéasaditosti 1,47/3 = 49 %.

Priklad 17
(Neodpovidajici provedeni podle vynalezu)

V tomto piikladu bylo postupovano za pouziti podminek, uvedenych v pfikladu 4 v patentu FR
2317 227, s tim rozdilem, Ze byly pouzity nasledujici reak&ni latky.

500 grami zésaditého polyaluminiumchloridu bylo ptivedeno do reaktoru o objemu 2 litry. Tento
polychlorid obsahoval 16,58 % hliniku na bazi Al,Os, 22,24 % chloridu a vykazoval hodnotu
zasaditosti 43,7 %. SloZeni tohoto polychloridu bylo moné vyjadfit empirickym vzorcem:
Al(OH), 0,Cl, o3.

Tento polychlorid byl zahtat na 30 °C, pti¢emz byl reaktor michan pomoci michaciho zafizeni
typu Rushton, nastaveného na rychlost 200 otaéek za minutu.

Zasadity roztok uhli¢itanu sodného byl pfipraven nasledujicim zptisobem:
44,29 grami hydrétu uhli¢itanu sodného Na,CO;.H,0 bylo ptidano do 141 g vody.
Tento zasadity roztok, ptedehfaty na teplotu 30 °C, byl za intenzivni turbulence pfidan do reak-

toru, ktery obsahoval polychlorid, a ktery byl udrzovéan pfi teplots 30 °C, s tim Ze toto pridani
bylo provedeno v &asovém rozmezi jedné hodiny.
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Poté bylo do reaktoru ptivedeno 88,9 gramii hydratovaného siranu sodného Na;S0;.10H,0,
s tim, Ze toto pidani bylo provedeno v ¢asovém rozmezi 10 minut, a nasledné byl reaktor po
dobu tii hodin michén.

Hustota takto ziskaného produktu &inila 1,289. Chemické slozeni, zji$téné analyzou a vyjadfené
v hmotnostnich procentech, bylo nasledujici:

AlLO; : 10,74%

Na’ : 3,70%

Ccr : 14,50%

SO : 3,52%

voda : 67,54% vypotitano z rozdilu.

Reakéni schéma, zjisténé na zdklad& vstupujicich reakénich litek a dale na zéklad€ analyzy
vyslednych produktii, bylo nasledujici:

AI(OH), ¢7Cl; g3 + 0,17 Na,SO, + 0,38 Na,CO; + 0,38 H,O
-
Al(OH), 45Cl; 15(SO4)0,17 + 0,76 NaCl + 0,38 CO;
s tim, Ze vysledna slaba zasaditost produktu, ziskaného timto zpiisobem, €inila 1,48/3 =49,3 %.
Produkt, vyrobeny vyse uvedenym zpiisobem, miize byt zapsan ve formé:
Al(OH); 45Cl; 95(SO4)0,17Nag 76

pfitem? tato forma odpovida produktu, popsanému v patentu 2 317227 a vykazujicimu nasle-
dujici vzorec:

AI(OH), 45Cl,1 95(SO4)o.15Nag 73.

Priklad 18
(Neodpovidajici provedeni podle vynalezu)

Pokud byl produkt, ziskany v provedeni podle pikladu 17, ktery neobsahoval Zadnou zésaditou
sloudeninu kovu alkalickych zemin, tepelné zpracovavan pii teploté 80 °C po dobu 20 minut,
bylo pozorovéno, Ze takto ziskané roztoky PACS nevykazuji v priibéhu Easu dostateinou stabi-
litu, a to ani pfi pokojové teplot&, aniz pfi teploté 45 °C. Na dnech lahvi bylo zjisténo velké
mnoZstvi tuhych usazenin.

Pfed tabulkovym shrnutim vsech vysledkd, ziskanych aplikacemi produktii podle vyse uvede-
nych ptikladd pfi zkuebnich upravach vody, budou v dal3im popsany metody hodnoceni téchto
produktd.

Méreni zbytkového zdkalu:
PACS, ziskany v provedeni podie patentu EP 327 419, byl pouZit jako referenni produkt, s tim,
%e pfi jeho vyrob& vznikal odpad, obsahujici sddrovec v mnoZstvi 350 kg na jednu tunu vyrobe-

ného PACS, pri¢emZ tento PACS vykazoval nasledujici chemické sloZeni, vyjadiené v hmot-
nostnich procentech:
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ALO;, : 8,5%

Ca* : 1,23%
Cr : 6,44%
SO, : 1,53%
zasaditost : 69,6%

20 litrd vody, odebrané z feky Seina, bylo pted zahajenim mé&feni umisténo do nadrze o objemu
30 litrt tak, aby tato voda mohla dosahnout pokojové teploty.

Tato voda obsahovala nasledujici soli: siran sodny Na,SOj, hydrogenuhligitan sodny NaHCOs,
chlorid vapenaty CaCl,, chlorid hofe¢naty MgCl,. Tato voda byla uchovavana za neustilého
michani, které probihalo pfi rychlosti 100 otagek za minutu. V jednom litru této vody bylo nale-
zeno nasledujici mnoZstvi soli (vyjadiené v miligramech):

Na,SO, NaHCO, Vapnik Hofitik Jily Organické latky

74 336 80 12,2 50 14

Tato voda vykazovala hodnotu zékalu, pohybujici se v rozmezi od 9 do 10 NTU (Nephelometric
Turbidity Unib) a hodnotu pH, pohybujici se v rozmezi od 8,2 do 8,5.

Tyto testy byly provedeny ve flokulaénim zku3ebnim zafizeni typu Hydrocure (od spole&nosti
Orchidis), pfi¢emz bylo postupovéano nasledujicim zptisobem:

~ do kazdé lahve ,Jar-Test“ byl pfiveden jeden litr vody, odebrané ze Seina, a tato voda byla
michéna rychlosti 100 ota¢ek za minutu

— pfiblizn& stondsobnym nafedénim ziskanych produkti demineralizovanou vodou byly pfipra-
veny roztoky vzorkii PACS, ur¢ené k testovani a rovnéz roztoky referen¢nich produktd, a poté
byly tyto roztoky ponechany za statickych podminek po dobu jedné hodiny, tedy napiiklad
2,94 gramu referenéniho PACS, u néhoz bylo titrovani zjidténo 8,5 % Al,Os, bylo pivedeno do
lahve o objemu 250 ml, napln&né vodou, s tim, Ze tyto roztoky byly po nafedéni stabilni pfinej-
menSim po dobu dvou hodin

— injekeni stfikatkou bylo odebrano pozadované mnozstvi produktu (stondsobné nafedéného roz-
toku, u n€¢hoz byl titrovanim zji3t&n obsah 1 gram/litr Al,O;), které &inilo 3 ml — rychlost michéani
ve zkuSebnim flokulaénim zafizeni byla zvysena na 160 otacek za minutu,

— tyto produkty byly injektovany do ,Jar—Test“ lahvi, a to v mnoZstvi, zahmujicim 3 miligramy
oxidu hlinitého Al,O; na jeden litr vody ze Seiny,

— bylo spusténo méfeni ¢asu a odedtena 1 minuta a 30 sekund do ukondeni injektovani

— po rychlém zamichani, provddéném po dobu 1 minuty a 30 sekund, byla rychlost michéani
sniZena na 40 otacek za minutu

— po 13 minutach a 30 sekundach michani pfi rychlosti 40 otd&ek za minutu bylo michani zas-
taveno a lopatky michadla byly vytazeny

— po dvacetiminutovém usazovani byla do kazdé z lahvi zavedena od@erpévaci trubice peris-
taltického Cerpadla, a to takovym zplisobme, Ze Usti této trubice bylo umisténo uprostted ldhve
a v hloubce 5 cm pod hladinou v lahvi.

Dile bylo zapnuto ¢erpadlo a od&erpano bylo pfiblizné 40 ml objemu. Rychlost od&erpavani bylo

nastaveno tak, aby doba od&erpavéni nepiekrogila 3 minuty. Takto odebrané vzorky byly uréeny
pro méfeni zbytkového zékalu. Toto méfeni bylo provedeno pomoci nefelometru Ratio/XR Hach.
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Namétené vysledky byly vyjadieny v NTU
K vyhodnoceni byly provedeny &tyfi testy.

Hodnoty zakalu T,, nebo T, pro referenéni PACS, byly zméfeny pro kazdy test a pro kazdy
produkt a rozdil v odstranéni zékalu byl poté vyjadien podle nasledujiciho vztahu:

Primérmnd NTU v % = primeér (Tp;aza/Tra51) x 100.

Smérodatna odchylka, uréena pomoci procentualniho vyjadieni sumy pomé&rt (Tpiasa/Triaz4) X
100.

Meéreni zbytkového obsahu hliniku:

Tento test byl proveden na vzorcich, ziskanych po dvacetiminutovém usazovéni. OdCerpané
roztoky byly zfiltrovany pomoci membrany typu Millipore o velikosti pért 0,45 pm. Pridavkem
jedné kapky koncentrované kyseliny dusi¢né Ultra—Pur bylo zji§té€no, aby nedochézelo ke vzniku
zadnych precipitovanych forem hliniku. Méfeni bylo poté provedeno pomoci elektrotermické
atomové absorpce typu NFT 90-119-1993. Jednotkou, v niz bylo toto méfeni vyjadfeno, byl

g/l
Hodnoty zbytkového obsahu hliniku Alp, nebo Alr pro referenéni PAC, byly zméfeny pro kazdy

test a pro kazdy produkt a rozdil ve zbytkovém obsahu hliniku byl poté vyjadfen podle nasle-
dujiciho vztahu:

Primér Alyes v % = primér (Alp;.y/Alryas) x 100.

Smérodatna odchylka, uréenad pomoci procentudlni vyjadfeni sumy pomérii (Alp;aza/Alrias) X
100.

Statilita pFi 40 °C:

Tato stabilita byla uréovéana v zdvislosti na vyskytu tuhych &astic na dné lahvi, at’ uz tyto tuhé
gastice mély formu krystalli nebo vykazovaly formu zakalu s usazeninami vloCkovitého charak-
teru. PoZzadovana doba této stability byla pfinejmensim 1 mésic.

Stabilita p¥i pokojové teploté:

Tato stabilita byla uréovana v zéavislosti na vyskytu tuhych ¢astic na dn¢ lahvi. PoZadované doba
této stability byla pfinejmen3im 3 mé&sice. Tyto stability byly uréovany pomoci roztoki PACS,
vykazujicich hmotnostni mnoZstvi Al,O; pfinejmensim 8 %.

Ziskané vysledky jsou uvedeny v dalsim v tabulce.

V této tabulce znamenaji:

—NA: piiklad nespadajici do rozsahu podle vynalezu

—NTU (%) pfedstavuje primérnou hodnotu NTU v %, pogitanou podle vztahu, zminéného vy3e
— Al,s (%) predstavuje primémou hodnotu Al v %, poitanou podle vztahu, zminéného vyse

— ++++ znamené zna¢né velky

~+++ znamend primérny

~++  znamena maly
—+ znamena velmi maly
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TABULKA
Priklady NTU (v %) Als(v %) | Vzhled vlogek Stabilita
pii 25 °C pti 40 °C
Pi. 1 103 +9 106 +5 velké >3 mésice > 1 mésic
Pr.2 118+ 18 97+ 15 velké >3 mésice > 1 mésic
P:. 3 105+ 10 110+ 10 velké >3 mésice > 1 mésic
Pr. 4 160 + 25 119+ 13 velké >3 mésice > 1 mésic
Pi. 5 100+ 15 114+7 velké >3 mésice > 1 mésic
Pi. 6NA 75+ 10 140+ 9 stfedni >3 mésice > 1 mésic
Pr. 7 90 + 10 120+ 10 velké >3 mésice > 1 mésic
P:i. 8 101 +15 105+4 velké >3 mésice > 1 mésic
Pi. 9 90 +20 116 +2 velké >3 mésice > 1 mésic
Pi. 10 96 + 20 116 +7 velké >3 mésice > 1 mésic
Pr. 11 92+11 117+8 velké >3 mésice > 1 mésic
Pt. 12 94 + 13 1077 velké >3 mésice > 1 mésic
Pf. 13 90 +5 122 +3 velké 23 mésice > 1 mésic
Pr. 14 91 +7 125 +3 velké >3 mésice 2 1 mésic
Pi. 15 120 + 40 101+ 15 stfedni >3 mésice 2> 1 mésic
Pr. 16NA 212 +32 170 £ 20 stfedni >3 mésice > 1 mésic
Pf. 17NA 70+ 9 193 +12 velké <2 mésice < 1/2 mésice
krystal ++++ | krystal ++++
Pf. 18NA 250 £ 30 Zadna Zadné vlocky <1 mésic <1/2 mésice
Zadna reprezenta- krystal ++++ | krystal ++++
flokulace tivni filtrace
Referen. 100 100 stfedni >3 mésice > 1 mésic
PACS

Z této uvedené tabulky je zfejmé, Ze produkty, ziskané postupem podle vynalezu (piiklady 1 az 5

a7az15):

referenéniho PACS

PACS.

.24 .

Jsou stabilni (=3 mé&sice pii pokojové teploté a >1 mésic pii teploté 40 °C)

umoziiuji ziskat upravené vody, obsahujici zbytkovou koncentraci hliniku nizsi nez 125 %

umoZziiuji dosazeni i¢innosti flokulace nizsi nez 125 %, vztazenych na Gi¢innost referen&nich




5

10

15

20

25

30

35

40

45

50

CZ 293656 B6

PATENTOVE NAROKY
1. Zplisob vyroby vysoce zasaditého polyaluminiumchlorsiranu, pfi¢emz slozeni tohoto poly-
aluminiumchlorsiranu je vyjadieném obecnym vzorcem:
Al(OH),CLY./dM'Cly/eM"Cl o
ve kterém:
Y znamena dvojmocny anion, napfiklad siranovy anion SO,
M’ znamena dvojmocny kation, naptiklad dvojmocny kation kovu alkalickych zemin,
M’ znamena jednomocny kation, napfiklad kation alkalického kovu nebo amonny kation,
a, b, ¢, d znamenaji nenulova kladna cela &isla nebo kladné zlomky,
e miZe znamenat nulu nebo kladné celé &islo nebo kladny zlomek,
pfitemz plati, Ze:
1,8<a<2,25
0,001 <c¢<0,150
b=3-2c-a
2d+e+b<3,
s tim, Ze zasaditost 3 tohoto polyaluminiumchlorsiranu, které je definovana vzorcem

B=100x 3 AI+2M +M"-2Y -Cl)/3 Al

kde symboly Al, M’, M", Y, Cl, jsou vyjadfeny v molech, se pohybuje vrozmezi od 60 % do
75 %,

vyznadujici se tim, Ze se pfivede zasaditd sloutenina alkalického kovu, pfipadn€ ve
formé vodného roztoku, a piinejmensim jedna zisadita slouenina kovu alkalickych zemin nebo
halogenidu kovu alkalickych zemin, ve vodné suspenzi nebo v praskové formé, za pfitomnosti
siranovych iontti, do kontaktu se zisaditym roztokem chloridu hlinitého o obecném vzorci:

Al(OH)Cl, I
ve kterém:
hodnota symbolu x je vyjadiena &islem, pohybujicim se v rozmezi od 0,1 do 1,5,
a hodnota symbolu y je ddna vztahem

y= 3- X,

pfi teploté, pohybujici se v rozmezi od 25 °C, do 70 °C, pfi¢emz po provedené alkalizaci je
ziskané reak&ni médium tepelné zpracovavano pfi teploté, ktera je oznacena jako teplota prova-

feni a kterd se pohybuje vrozmezi od 60°C do 95°C, po dobu vrozmezi od 5 minut do
20 hodin.
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2. Zpusob podle naroku 1, vyzna€ujici se tim, e pro teplotu tepelného zpracova-
vani 60 °C se doba tohoto tepelného zpracovavani pohybuje v rozmezi od 3 hodin do 20 hodin.

3. Zpusob podle ndroku 2, vyznaé&ujici se tim, e pro teplotu tepelného zpracova-
vani 60 °C se doba tohoto tepelného zpracovavani pohybuje v rozmezi od 5 hodin do 9 hodin.

4. Zpisob podle néroku I, vyzna&ujici se tim, Ze pro teplotu tepelného zpracova-
vani 95 °C se doba tohoto tepelného zpracovavani pohybuje v rozmezi od 5 minut do 15 minut.

S. Zpisob podle ndroku 4, vyzna&ujici se tim, e pro teplotu tepelného zpracova-
vani 95 °C se doba tohoto tepelného zpracovavani pohybuje v rozmezi od 7 minut do 10 minut.

6. Zpusob podle ndroku 1, vyzna&ujici se tim, e pro teplotu tepelného zpracova-
véani 70 °C se doba tohoto tepelného zpracovavani pohybuje v rozmezi od 1 hodiny do § hodin.

7. Zpisob podle ndroku 6, vyzna&ujici se tim, Ze pro teplotu tepelného zpracova-
vani 70 °C se doba tohoto tepelného zpracovavani pohybuje v rozmezi od 1 hodiny do 4 hodin.

8. Zpusob podle niroku 1, vyznaéujici se tim, Zze pro teplotu tepelného zpracova-
vani 80 °C se doba tohoto tepelného zpracovavani pohybuje v rozmezi od 10 minut do 1 hodiny
45 minut.

9. Zpusob podle ndroku 8, vyzna&ujici se tim, Ze pro teplotu tepelného zpracova-
vani 80 °C se doba tohoto tepelného zpracovavani pohybuje v rozmezi od 30 minut do 1 hodiny
30 minut.

10.  Zptsob podle naroku 1, vyzna&ujici se tim, Ze pro teplotu tepelného zpracova-
vani 85 °C se doba tohoto tepelného zpracovavani pohybuje v rozmezi od 10 minut do 1 hodiny
45 minut. :

11. Zpisob podle niroku 10, vyzna&ujici se tim, Zepro teplotu tepelného zpracova-
vani 85 °C se doba tohoto tepelného zpracovavani pohybuje v rozmezi od 30 minut do 1 hodiny.

12. Zpisob podle naroku 1, vyznaé&ujici se tim, Ze pro teplotu tepelného zpracova-
vani 90 °C se doba tohoto tepelného zpracovavani pohybuje v rozmezi od 5 minut do 45 minut.

13. Zpiisob podle ndroku 12, vyzna&ujici se tim, e proteplotu tepelného zpracova-
vani 90 °C se doba tohoto tepelného zpracovavani pohybuje v rozmezi od 7 minut do 10 minut.

14. Zpisob podle néroku 1, vyzna&ujici se tim, Ze zisadita sloudenina alkalického
kovu je vybréna ze skupiny, zahmujici hydroxid sodny NaOH, hydroxid draselny KOH, hydro-
genuhliCitan sodny NaHCOs, uhli€itan sodny Na,COs, uhlititan draselny K,COs, hydrogen-
uhliditan draselny KHCO;, a rovnéz smési prinejmen$im dvou zvyse uvedenych zasaditych
slou¢enin alkalického kovu.

15. Zpisob podle niroku 14, vyznadujici se tim, Ze zisaditou sloudeninou alka-
lického kovu je hydroxid sodny NaOH nebo uhlititan sodny Na,COs.

16. Zpusob podle naroku 1, vyznaéujici se tim, e zasadita slougenina kovu alka-
lickych zemin je vybrana ze skupiny, zahrnujici oxid vapenaty CaO, oxid hofenaty MgO, hydro-
xid vapenaty Ca(OH),, hydroxid hotetnaty Mg(OH),, uhli¢itan vapenaty CaCO,, a rovnéZ smési
pfinejmen3im dvou z vy3e uvedenych zésaditych sloudenin kovu alkalickych zemin.
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17. Zplsob podle naroku 16, vyzna&ujici se tim, Ze zasaditou slouteninou kovu
alkalickych zemin je hydroxid vapenaty Ca(OH),, hydroxid hofe¢naty Mg(OH),, nebo oxid ho-
fe¢naty MgO.

18. Zphsob podle naroku 1, vyznaéujici se tim, Zze halogenidem kovu alkalickych
zemin je chlorid vapenaty CaCl,, nebo chlorid hofe¢naty MgCl,.

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

20. Zpiisob podle ndroku 1, vyznaé&ujici se tim, Ze hodnota zisaditosti B vysoce
zasaditého polyaluminiumchlorsiranu podle vzorce (I) se pohybuje v rozmezi od 65 % do 70 %.

21. Pouziti vysoce zasaditého polyaluminiumchlorsiranu obecného vzorce (I) ziskaného podle
kteréhokoli z naroki 1 aZ 20 pro Gpravu pitné vody.

Konec dokumentu
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