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(54) Menetelmi, jolla valmistetaan saippua- tai detergenttijauhecceen
icattavia varillisid pilkkuja - ¥rfarande, med vilket férgnic
prickar fér tillsdttning i tvé&l- eller detergentpulver framstilie

Timdn keksinndn kohteena on vdrillisten pilkkujen valmistami-
nen, joita pilkkuja lis&tdin saippua- ja detergenttijauheisiin,
erityisesti spray-kuivattuihin saippua ja detergenttijauhei-
siin.

Markkinointisyistid katsotaan yleisesti olevan toivottavaa
1isits detergenttijauheisiin vérillisia pilkkuja. Lisdksi,
kun halutaan kidytt#i sinikirkastinta, kuten sinistid ftalo-
syaniinivdrid, kirkkauden lisiamiseksi, niin v&ri voidaan
1isiti tarkoituksenmukaisella tavalla sinisten pilkkujen
avulla.

Pilkkujen valmistaminen on ongelmallista. Niiden valmistusta on
yritetty monella eri tavalla, mutta mitk#in ndistd eivat ole
todella kaupallisesti lupaavia. Jos viArilliset himmenninliet-
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teet péddtetddn spray-kuivata, saadaan tyydyttdvid pilkkuja,
mutta vdrittdmédn spray-kuivatun perusjauheen valmistusta voi
vakavasti h&iritd se, ettd spray-kuivaustorni on puhdistettava
jokaisen ki#sittelyn jilkeen. Tietyiltd osilta tvydyttivii
pilkkuja voidaan saada suihkuttamalla viriliuos rakeisen
natriumtripolyfosfaatin pd#lle, mutta t#mi vaatii runsaasti
tyotd, ja tuloksena saadaan eroavia pilkkuja. Tapa on kallis,
koska fosfaatti on yksi kaikkein kalleimmista detergentti-
jauheformulaation komponenteista. Samantapainen menetelmi on
vdriliuoksen suihkuttaminen spray-kuivatun perusjauheen piille.
T&4ll4 tavoin saadaan kuitenkin tuotetta, jonka vi3ri vaihtelee
paljon. Osa hiukkasista on hyvin voimakkaan virisii ja osan
vdri on vain hyvin heikko.

Nyttemmin on havaittu, ettid virillisii pilkkuja voidaan
valmistaa taloudellisesti ja tarkoituksenmukaisesti siten,
ettd agglomeroidaan virillisen agglomerointiaineen kanssa
spraykuivatun saippua- tai detergenttijauheen hienojakoiset
hiukkaset, jotka on erotettu syklonierottimen avulla kaasu-
virrasta.

Jokaisesta spray-kuivausprosessista saadaan kooltaan erilaisia
hiukkasia. Hyvin pienet hiukkaset, joita kutsutaan hienoainek-
seksi, erotetaan tavallisesti syklonierottimilla kuivauskaasu-

virrasta, joka tulee spray-kuivaustornista ja menee ilmakeh#in.

Syklonierottimet ovat tuttuja detergenttijauheen valmistuksen
parissa tydskenteleville. Periaatteessa ne muodostuvat
yldsalaisin olevan kartion muotoisesta astiasta, jossa on
tangentin suunnassa sijaitseva pdlyi sisdltivin kaasun
sisddntuloaukko. Kaasun virtaus ohjataan spiraalimaiseksi

ja kaasun mukana kulkeutunut psly otetaan talteen ylosalai-
sin olvan kartion huipusta ja poistetaan. Raasu virtaa
ilmakehd&n poistoaukon 14pi, joka tavallisesti on pddakse-
lilla. Eri tyyppisid ja valmisteisia sykloneita on kuvattu
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yksityiskohtaisemmin John H Perry'n kdsikirjana "Chemical Engineers'
Handbook", 3. painos, julkaisija McGraw-Hill Book Company
Inc, New York kappaleessa 20.

Tdssd yhteydessd k&ytettynd tarkoittaa nimitys "syklonin hienoaines"
spray-kuivattuja saippuaa tai detergenttii sisaltivia hiukkasia,
joiden keskimd&drdinen halkaisija on pienempi kuin 200 mikronia.
Tavallisesti tdmd@ hienoaines palautetaan uudelleen kisiteltdviksi
hdammenninlietteeseen, mutta t&ssid keksinndssd ne voidaan agglo-
meroida milld tahansa mene¢21lmi#lld, jolla voidaan valmistaa
agglomeraatteja, joiden keskimdirdinen halkaisija on 400 - 1500 mik-
ronia. Erditd agglomerointimenetelmii, jotka olemme havainneet
sopiviksi, ovat pannugranulointi, Eirich (rekisterdity tavara-
merkki) pannun tapaisen laitteen kdyttd, rumpusekoittimen

kdyttd, syklonin hienoaineksista muodostuvan leijukerroksen kdyttd
tai Schugi (rekisterdity tavaramerkki) sekoittimen kdyttd. Niissi
tapauksissa kdytetty agglomerointiaine on halutun virin vesiliuos
tai -suspensio, joka sisdltd3 tarvittaessa tai haluttaessa
sideainetta, kuten natriumsilikaattia, ei-ionillista pinta-aktii-
vista ainetta, rasvahappoa tal selluloosajohdosta tai minki tahansa

ndiden seosta.

Syklonin hienoaineksen kemiallinen koostumus ei ole kriittinen.

Sen mddrdd ennemminkin ominaisuudet, jofta vaaditaan pd&prosessissa
valmistetulta pesujauheelta, ja kdytetty laite ja menetelmi

eikd niinkddn ndk8kohdat, jotka liittyvdt syklonin hienoaineksesta

valmistettujen pilkkujen kelpoisuuteen.

Pilkut voivat siten sisdltdd yhtd tai useampaa seuraavista kompo-
nenteista; anioniset pinta-ajneet, ei-ionilliset pinta-aktiiviset

aineet, orgaaniset ja epdorgaaniset pesuaineiden runkoaineet,

eraat muut sivukomponentit ja kosteus. Tyypillisii kdyttEkelpoizia
anionisia pinta-aktiivisia aineita ovat alkyylibentseenisulfonaatit,
primddriset ja sekund&ddriset alkyylisulfaatit, sekundiiriset
alkaanisulfonaatit, olefiinisulfonaatit ja saippuat. Sopivia
ei-ionillisia pinta-aktiivisia aineita ovat primddristen ja sekun-

dddristen alifaattisten alkoholien etoksylaatit ja propoksylaatit,
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jotka sis&dltdavat 8 - 25 hiiliatomia ja 3 - 30 moolia alkyleenioksi-
dia alkoholimoolia kohti, rasva-alkanoliamidien etoksylaatit,

kuten tali-monoetanoliamidi, joka on etoksyloitu 1 - 10 moolilla
etyleenioksidia per mooli alkanoliamidia, ja nk. "polaariset"
ei-ionilliset pinta-aktiiviset aineet, alkyyliamiinioksidit

ja kahtaisionilliset yhdisteet (esimerkiksi sulfobetaiinit).

Pesuaineiden runkoaineet, joita voidaan kayttdd tidmdn keksinndn
mukaisissa seoksissa, voivat olla mita tahansa sekvesterdivia
tai saostavia runkoaineita, joilla fosfaattirunkoaineet on ehdo-
tettu korvattavaksi, tai ne voivat olla fosfaattisuoloja tai
kaikkien ndiden seocksia. Niiden mddrad on yleensd 10 - 30 paino-
prosenttia, kun on kysymys fosfaattirunkocaineista, ja 10 - 35

painoprosenttia, kun on kysymys epdfosfaattimaisista runkoaineista.

Kdyttdkelpoisista pesuaineiden runkoaineista ovat esimerkkejd

orto-, pyro- ja tripolyfosfaatit; aluminosilikaatit; karbonaatit,
erityisesti natriumkarbonaatin ja kalsiumkarbonaatin yhdistelmd;
polyfosfonaatit, kuten etaani-l-hydroksi-1,l-difosfonaatti;
amiinikarboksylaatit, kuten nirtrilotriasetaatit ja etyleenidi-
amiinitetra-asetaatit; eetterikarboksylaatit, kuten oksidiasetaatit,
oksidisukkinaatit, karboksimetyylioksisukkinaatit ja -malonaatit;
sitraatit; mellitaatit; ja polymeeristen karboksyylinappojen suo-
lat, kuten polymaleaatit, polyitakonaatit ja polyakrylaatit.

Ndmd suolat sisdltdvat tavallisesti alkalimetalli- tai ammonium-

kationeja, parhaiten natriumia.

Natriumorto- ja tripolyfosfaatin seokset ovat myds sopivia pesu-
aineiden runkocaineita, erityisesti seokset, joissa tripolyfosfaatin
suhde ortofosfaattiin on 10:1 - 1:5, parhaiten 5:1 - 1:1, mddrien

ollessa 10 - 30 painoprosenttia.

Muita sivukomponentteja voi olla mukana tavanomalset mddradt. Ndista
ovat esimerkkejad jauheiden valumista edistdvdt aineet, ,kuten
hienojakoiset piidioksidit ja aluminosilikaati&, uudelleensaostu-
mista estdvdt aineet, kuten natriumkarboksimetyyliselluloosa,
kankaiden pehmennysaineet, kuten smektiitti- ja 11liittityyppiset
savet, anti-ashing-aineet, tdrkkelykset, lietteen stabilointiaineeét,
kuten kopolyetyleenimaleiinihappoanhydridi ja kopolyvinyylimetyyli-

eetterimaleiinihappoanhydridi, tavallisesti suolamuodossa, epdorgaa-
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niset suolat, kuten natriumsilikaatit ja natriumsulfaatti ja
fluoresointiaineet, joita jatkimmdisid on tavallisestl mukana

erittdin pienid mdarida.

Tarvittaessa tai haluttaessa pilkut voidaan kdsitelld ilmalla,
esimerkiksi fluisidoimalla ne leijukerroksessa. Sopiva leijukerros
on Anhydro-kerros (rekisterdity tavaramerkki) ja sopivat kdsittelyn
olosuhteet ovat selléaiset, ettd ilman lampdtila on 60 - 80°C

ja viipymid kerroksessa noin 2 - 4 minuuttia.

Keksintdd kuvataan ldhemmin seuraavassa esimerkissa.

Esimerkki

Detergentin hdmmenninliete spray-kuivattiin koostumukseltaan seu-

raavaksi.
Painoprosenttia

C12-15 alkyyliaryylisulfonaatti 16,1
Cl2—15 rasva-alkoholietoksylaatti (7EO) 3,0
Natriumlauraatti 2,1
Natriumsulfaatti 12,0
Natriumtripolyfosfaatti 40,0
Natriumsilikaatti 10,0

Vesi ja sivuainekset 100: aan

Spray-kuivaustornin poistokaasut johdettiin tavalliseen tapaan
kolmen syklonin sarjan l&dpi. Tdmdn jdlkeen poistettiin sykloneihin

kerdantynyt hienocaines.

Hienoaines agglomeroitiin k&dytt&md&lld Schugi Flexomix 150 (rekis-
terdity tavaramerkki) sekoitinta. Se muodostuu pystysuorasta sylin-
teristd, jonka pddakselilla on pydrivd akseli, jossa on eri kohdissa
joukko veitsiterid. Veitsiterien kulmaa voidaan sddtda niin, ettd
agglomeroidulle jauheelle saadaan haluttu viipymd. Esimerkiksi
alempien veitsiterien kulma voidaan s&d&tdd yl&spdin viipymdn 11-
siimiseksi ja tietyn takaisinsekoittumisen aikaansaamiseksi. Sekoit-
timeen voidaan sybttdd nestettd keskusakselissa olevan sydttdputken

kautta tai kayttdmilld sylinterin seindmidssd suuttimia.
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Laitetta kdytettdessi pyOritetddn tietylls nopeudel la keskusakselia,
jossa terit sijaitsevat, ja jauhe syStetddn sekoittimeen kdyttamdlla
sybttdlaitetta, kuten ruuvisyStintid tai kuljetushihnaa. Kun jauhe
putoaa pySrivien terien pddlle, se alkaa kulkea kierukkamaista

virtausrataa, jonka aikana se joutuu agglomeroivan nesteen suihkuun.

Syklonin hienocaineksen, jolla oli esitetty formulaatio, agglomeroin-
nin aikana kdytetyt olosuhteet olivat:

Koe n:o 1 2 3
Jauheen sy&ttdnopeus (kg/h) 210 200 190
Nesteen sy&ttdnopeus (kg/h) 42 36 50
Nesteen spray/aine (%) 20 18 26,3
Alkalisen silikaatin kon-

sentraatio (%) 5 5 5
VArj&avi aine (3:a nesteesti) 0,242 1,0P 0,4°
Akselin nopeus, kierr./min. 2200 2200 2200
Veitsiterdn kulma + 8° + 8° +8°

Ndin saadaan rakeita, joilla leijukerroskésittelyn jalkeen on
Sseuraavat ominaisuudet:

Seula-analyysi

a' (mp) 675 906 951

n 2,64 1,54 2,31
Kosteuspitoisuus (%) 14,7 13,6 18,0
Irtotiheys (g/1) 421 435 443
vdrjddvd aine
(% pilkuista) 0,044 0,164 0,095

(a) (Blue Pigmosol 3G

(Garmine G 13 - antaa violetin virin

(Blue Pigmosol 5G

(b) (Luconil Yellow

- antaa virhé&in viarin

(c) Monastral Fast Blue = antaa sinisen vitin

Kaikissa edelld mainituissa kokeissa saatiin hyvid vdrillisii
pilkkuja. Ne kuivattiin johtamalla ne jatkuvatoimisesti 3 - 5
minuutin viipymdlls leijukerroksen lapi, jossa ne kisiteltiin i1~
malla 60°C:ssa.

Nditd pilkkuja voidaan lisdtd kankaiden pesujauheisiin miki tahansa
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maard, joka tarvitaan pilkkumaisen vaikutuksen alkaansaamiseen,
tavallisesti korkeintaan noin 3 painoprosenttia, jossa mddrdssd

ne ovat selvdsti ndkyvid eikd niilld ole tailpumusta erota jauheesta.
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1. Menetelmd, jolla valmistetaan saippua- tai detergenttijauheeseen
lisdttdvisd vdrillisid pilkkuja, tunne¢t tu siitd, etti
agglomeroidaan virillisen agglomerointiaineen kanssa spravkuivatun
saippua~ tai detergenttijauheen hienojakoiset hiukkaset, jotka on
erotettu syklonierottimen avulla kaasuvirrasta.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmd, tunne¢ttu
siitd, ettid hienojakoisten hiukkasten keskimddrdinen halkaisija
on korkeintaan 200 mikronia.

3. Patenttivaatimuksen 1 tai 2 mukainen menetelmd, tunne¢ttu
siitd, ettid hienojakoiset hiukkaset agglomeroidaan viarillisen
agglomerointiaineen vesiliuoksen tai —-suspension kanssa, joka

sisdl taa natriumsilikaattia, ei-ionillista pinta-aktiivista ainetta,
rasvahappoa, selluloosajohdosta tai niiden seosta.

4. Jonkin patenttivaatimuksen 1, 2 tai 3 mukainen menetelmi,
tunnettu siitd, etti hienojakoiset hiukkaset agglomeroidaan
sekoittimessa, joka muodostuu oleellisesti pystysuorasta sylin-
teristd, jonka sylinterin p#iakselilla on pydriva akseli, jossa on
eri kohdissa joukko veitsiterii.

5. Patenttivaatimuksen 4 mukainen menetelmd, t unnettu

siitd, ettd nestemdiinen agglomerointiaine suihkutetaan veitsi-
terien yli putoavien hienojakoisten hiukkasten pddlle, jolloin
nestettd on noin 15 - 30 paino-% hienojakoisten hiukkasten painosta.

6. Jonkin patenttivaatimuksen 1, 2 tai 3 mukainen menetelmd,
tunnettu siiti, ettd hienojakoiset hiukkaset agglomeroidaan
pannugranulaattorissa.

7. Jonkin patenttivaatimuksen 4, 5 tai 6 mukainen menetelmi.
tunnettu siitd, ettd valmistetut pilkut kisitelliin
ilmalla fluidisoimalla leijukerroksessa.
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1. Forfarande, med vilket fdrgade prickar fdr tillsittning i tval-
eller detergentpulver framstdlls, k @& nne¢tec k nat darav,
att med ett firgat agglomeringsmedel agglomeras finférdelade
partiklar av spraytorkad tval- eller detergentpulver, vilka

partiklar separerats med hjdlp av en cyklonseparator ur gasstrom.

2. Fdrfarande enligt patentkravet 1, k &@&nnetec knat
diarav, att de finfdrdelade partiklarnas diameter i medeltal &r
hégst 200 mikroner.

3. Férfarande enligt patentkravet 1 eller 2, k Adnneteck-
n at dirav, att de finférdelade partiklarna agglomeras med en
vattenldsning eller -suspension av ett firgat agglomeringsmedel,
som innehdller natriumsilikat, non-joniskt ytaktivt &mne, fettsyra,
cellulosaderivat eller deras blandning.

4. Férfarande enligt patentkravet 1, 2 eller 3, k&anneteck-
n at dirav, att de finfdrdelade partiklarna agglomeras i en blan-
dare, som bestidr av en i huvudsak lodrat cylinder, pd& vars
cylindershuvudaxel finns en roterande axel med ett antal skdrblad

p& olika punkter.

5. Forfarande enligt patentkravet 4, k dnne¢tec knat

dirav, att ett flytande agglomeringsmedel sprutas pd de finfdérdelade
partiklarna som faller &dver skirbladen, varvid vidtskans mangd &r

ca. 15 - 30 vikt-% av de finfdérdelade partiklarnas vikt.

6. Férfarande enligt nigot av patentkraven 1, 2 eller 3,
Kk innetecknat dirav, att de finfdrdelade partiklarna

agglomeras i en panngranulator.
7. Férfarande enligt nigot av patentkraven 4, 5 eller 6,

k Sinnetecknat dirav, att de framstdllda prickarna
behandlas med luft genom fluidisering i en fluidiserad badd.
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