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Oy Kolster Ab

Menetelmd A-tyyppisen kiteisen zeoliittijauheen valmistamiseksi -
Forfarande f&r framstdllning av kristalliskt zeolitpulver av typ A

(57) Tiivistelnd:

Pesuaineiden sisdltidmd fosfaatti korvataan tyyppid
A olevalla kiteiselld seoliittijauheella., Tissi kidytts-
tarkoituksessa on edullista, jos tyyppid A olevalla
seoliittijauheella on tietty keskimidriiinen hiukkashal-
kaisija, joka on vidlillid 4,3 - B,B/um, sekd tictty kapea
hiukkasjakautumakiyrd.

Nand tuotteelle asetetut vaatimukset voidaan toteut-
taa, )os seoliitti A saostetaan lisddmalls reagoivat
aineet reaktioseokseen midrityssi Jdr jestyksessd. Tama
tapahtuu siten, ettd veteen lisitldn ensin samanaikaises-
ti natriumaluminaattilipedliuos ja vesilasiliuos Jja sen
jdlkeen pitkdhkdn sekoitusajan jélkeen vield natriumalu-
minaattilipedtd ja vesilasiliuosta.

Ndin saadun tyyppid A olevan scoliittijauheen maksi-
maalinen hilsepitoisuus on 0,2 +.

(57) Sammandrag:

Kristallint zeolitpulver av typ A insdtts som fosfater-
sdttning i tvdttmedel. F&r detta anvindningsdndamil ir det
fbrdelaktigt om kristallina zeolitpulvret av typ A uppvisar
en definierad medelpartikeldiameter av 4,3-8,5
en definierad smal partikelstorleksfSrdelning.

Genom bestdmd ordningsf8ljd vid tillsdttandet av reak-
tanterna vid utfdllningen av zeolit A uppfylls dessa ford-
ringar hos produkten.

Ddrvid tills¥tts iectt f8rlag av vatten natriumalumin-

/um och dven

atlut och vattenglasl¥sning samtidigt och anslutningsvis
efter en lidngre omrdringsfas tillsltts ytterligare natrium-
aluminatlut och ytterligare vattenglasldsning.

Den maximala halten flagor i det erhdllna zeolitpulvret
av typ A uppgdr till 0,2%.
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Menetelmd A-tyyppisen kiteisen zeoliittijauheen valmista-

nmiseksi

Keksintd koskee menetelmdd A-tyyppisen kiteisen zeo-
liittijauheen valmistamiseksi, jonka hiukkasten keskimddrdi-
nen ldpimitta on 4,3-8,5 um, jossa on korkeintaan 0,2 %
hiukkaskoon yli 45 um omaavia hiukkasia ja jonka kalsiumin-
sitomiskyky on vdhintddn 140 mg CaO/g zeoliittia, jolloin
veteen lisdtddn alkalialuminaattia ja vesilasia.

Zeoliitti A on kiteinen alkalialuminaattisilikaatti,
jonka rakenne vastaa kaavaa
+

0O : Al,0, : 1,85 - 0,5 8102 .Y HZO

“+
1,0 - 0,2 M 203

2/n
jossa M on metallikationi, n-'on sen valenssi ja y on luku,
joka on korkeintaan 6.

Zeoliitin merkitys fosfaatin korvikkeena pesuaineis-
sa kasvaa jatkuvasti. Tdssd kdyttotarkoituksessa on toivot-
tavaa, ettd A-tyyppiselld zeoliittijauheella on mahdolli-
simman yhtendinen hiukkaskoko eli mahdollisimman kapea
hiukkasjakautuma.

Keksinndn mukaiselle menetelmdlle A-tyyppisen ki-
teisen zeoliittijauheen valmistamiseksi, jonka hiukkasten
keskimddrédinen ldpimitta on 4,3-8,5 Pm, on tunnusomaista, etta
8-10 tilavuusosaan vettd lisdtddn sekoituksen alaisena 5-15 mi-
nuutin kuluessa 30-70°C:ssa samanaikaisesti 2-8 tilavuus-
osaa natriumaluminaattiliuosta, joka sisdltdd 50-200 g/1
A1203 ja 30-150 g/1 Na2
liuosta, joka sisdltdd 90-120 g/1 Na20 ja 330-380 g/1 SiOZ,

sekoitusta jatketaan vield 15-35 minuuttia, sitten lisatdén

0, ja 0,6-3,5 tilavuusosaa vesilasi-

sekoituksen alaisena 3-150 minuutin kuluessa 30-70°C:ssa
vield 8-26 tilavuusosaa samaa natriumaluminaattiliuosta,

sen jdlkeen lisdtddn sekoituksen alaisena 3-60 minuutin
kuluessa 30-70°C:ssa 1,1-2,6 tilavuusosaa samaa vesilasi-
liuosta, koko reaktioseosta sekoitetaan vield 20-180 mi-
nuuttia 75-llOOC:ssa, seos jddhdytetddn ja kiteinen reaktio-

tuote suodatetaan talteen ja kuivataan.
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Menetelmidssd kiytettdvd natriumaluminaattiliuos si-
sdltdd 50-200, edullisesti 90-150 g/1 Alzo3 ja 30-150, edul-
lisesti 60-100 g/1 NaZO ja kdytettdvd vesilasiliuos sisdl-
ti4 90-120, edullisesti 100-110 g/1 Na,0 ja 330-380, edulli-
sesti 340-370 g/1 Si02.

Keksinn®n mukaiseen menetelmddn sisdltyy se etu, ettd

kaikki hiukkasten keskimdirdiset lipimitat saadaan annetulle keski-

middrdisen hiukkaskoon alueelle 4,3-8,5 um, ja saadun kitei-
sen A-tyyppisen zeoliittijauheen hilsepitoisuus (hiukkas-
koko yli 45 um) on Mocker'in mukaan korkeintaan 0,2 % ja
kalsiuminsitomiskyky vdhintd&n 140 mg CaO/g zeoliittia.

Esimerkki 1

Reaktioastiaan laitetaan 10 1 vettd. Siihen lisdtddn
sekoituksen alaisena 10 minuutin kuluessa 38°C:ssa 2 1 nat-
riumaluminaattilipedd, joka sisdltdd 138 g/l Na,0 ja 83 g/1
Al,0,, ja 2,5 1 vesilasiliuosta, joka sisdltdd 100 g/1 Na,0
ja 349 g/1 SiOZ. Sekoitusta jatketaan 30 minuuttia.

Sitten lisdtddn 60 minuutin kuluessa sekoituksen alai-
sena 38°C:ssa vield 18 1 samaa natriumaluminaattilipedd ja

vield 30 minuuttin kuluessa sekoituksen alaisena 2,5 1 sa-

maa vesilasiliuosta.

Sitten sekoitusta jatketaan vield 60 minuuttia 95°C:ssa.

Reaktioseosta jiddhdytetddn ja kiteinen reaktiotuote
suodatetaan talteen ja kuivataan.

Saadun kiteisen, A-tyyppisen zeoliittijauheen hiukkas-
ten keskimidrdinen ldpimitta on 6,2 jm. Se tarkoittaa, etta
Coulter-laskimella mitatussa hiukkasjakautumakdyrdssd arvo
50 $ on kohdassa 6,2 um.

Arvolle 10 Am saadaan mddrdksi 4 % ja arvolle 15 am
puolestaan 2 %.

Hilsepitoisuus (hiukkaskoko yli 45 Pm) on Mocker'in
mukaan 0,014 %. Kalsiuminsitomiskyky on 154 g CaO/g zeo-

liittia.



10

15

20

3 72437

Patenttivaatimus

Menetelmd A-tyyppisen kiteisen zeoliittijauheen val-
mistamiseksi, jonka hiukkasten keskimddrdinen l&pimitta on
4,3-8,5 jam, jJossa on korkeintaan 0,2 % hiukkaskoon yli 45 am
omaavia hiukkasia ja jonka kalsiuminsitomiskyky on vihint#&n
140 mg CaO/g zeoliittia, jolloin veteen lisdtd&dn alkalialu-
minaattia ja vesilasia,t unne t t usiitd, ettd 8-10 ti-
lavuusosaan vettd lis&dt&&n sekoituksen alaisena 5-15 minuu-
tin kuluessa 30-70°C:ssa samanaikaisesti 2-8 tilavuusosaa
natriumaluminaattiliuvosta, joka sisdltdi 50-200 g/1 A1203
ja 30-150 g/1 Nazo, ja 0,6-3,5 tilavuusosaa vesilasiliuosta,
joka sisdltdd 90-120 g/1 Na,0 ja 330-380 g/1 Si02,

ta jatketaan vield 15-35 minuuttia, sitten lisdtddn sekoituk-

sekoitus-

sen alaisena 3-150 minuutin kuluessa 30-70°C:ssa vield 8-26
tilavuusosaa samaa natriumaluminaattiliuosta, sen jilkeen
lisdtd4n sekoituksen alaisena 3-60 minuutin kuluessa 30-70°C:ssa
1,1-2,6 tilavuusosaa samaa vesilasiliuosta, koko reaktioseos-

ta sekoitetaan vield 20-180 minuuttia 75-llOOC:ssa, seos jddh-
dytetddn ja kiteinen reaktiotuote suodatetaan talteen ja kui-

vataan.



10

15

20

72437

Patentkrav

Fbrfarande f8r framstdllning av ett kristallint zeo-
litpulver av typ A, i vilket partiklarnas medeldiameter &r
4,3-8,5 jam och varav hogst 0,2 % dr partiklar med en parti-
kelstorlek som 6verstiger 45 am och vars kalciumbindnings-
f6rmdga &r minst 140 mg CaO/g zeolit, varvid i vatten till-
sdtts alkalialuminat och vattenglas,k &nne teckn at dirav,
att man i1 8-10 volymdelar vatten samtidigt under omrdring under
5-15 minuter vid 30-70°C tillsitter 2-8 volymdelar av en
natriumaluminatl®sning som innehdller 50-200 g/1 A1203 och
30-150 g/1 Na20 samt 0,6-3,5 volymdelar av en vattenglas-

2O och 330-380 g/1 Si02,

ytterligare fortsdtter omrdringen 15-35 minuter, sedan till-

18sning som innehdller 90-120 g/1 Na

sdtter under omr&ring under 3-150 minuter vid 30#0%28—6volym—
delar av samma natriumaluminatl®sning, ddrefter tillsdtter
under omrdring 3-60 minuter vid 30-70°C 1,1-2,6 volymdelar

av samma vattenglasl®&sning, ytterligare omrdr hela reaktions-
blandningen 20-180 minuter vid 75-1100C, avkyler blandningen
och avfiltrerar och torkar den kristallina reaktionsbland-

ningen.
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