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Menetelmd kosteutta kestdvien jauhemaisten ammonium-
polyfosfaattien valmistamiseksi

Keksinn®dn kohteena on menetelmid kosteutta kest&dvien
jauvhemaisten ammoniumpolyfosfaattien, joita seuraavassa
nimitetdsin APP:ksi, valmistamiseksi mikrokapselcimalla
APP~osaset kuumassa kovettuvalla, kovetetussa tilassa ve-
teen liukenemattomalla tekohartsilla.

Saksalaisesta hakemusijulkaisusta DE- 29 49 537 tunne-—
taan osasmainen aine, joka verustuu vapaasti juokseviin,
jauhemaisiin ammoniumpolyfosfaatteihin, joilla on vleinen
kaava

Hfn—m[+2(NH4lmPn03n+l ,

jossa n on kokonaisluku, jonka keskimddrdinen arvo on n.
20<800, ja suhde m/n on n. 1, palavien aineiden syttyvvyden
est&ﬁiseksi, joka aine on tunnettu siitd, ettd se sisdltad

al. n, 75-99 paino-% ammoniumpolyfosfaattia ja

bl n., 1-25 paino-% kovetettua, veteen liukenematonta
melamiinin ja formaldehydin polykondensaatiotuotetta, jolla
vksittiiset ammoniumpolyfosfaattiosaset ovat piddllystetyt.

Melamiini/formaldehydi~hartsin levittiminen ammonium-
polyfosfaatti*osasillé tapahtuu tdl1l8in esimerkiksi siten,
ettd ammoniﬁmpolyfosfaatti ensin suspendoidaan metanoliin,
suspensio kuumennetaan metanolin heikkoon palautukseen ja
senjédlkeen suspensioon tiputetaan melamiini/formaldehydi-
hartsin metanoli-/vesivitoinen liuos. Esimerkiksi 0,5-2 tun~
nin jédlkireaktioajan jélkeen suspensio suodatetaan ja suoda-
tusjd&nndstd kuivataan typpivirrassa 100°C:ssa 150-180 mi-
nuuttia, RKuivaamisen aikana tapahtuu samanaikaisesti ammo-
niumpolyfosfaatti~osasille levitetyn hartsipddllysteen -
kovettuminen,

Kuten hakemusjulkaisusta DE 30 05 252 kdy ilmi, voidaan
jauhemaisten ammoniumnolvfosfaattien kosteudenkestdvyyttd

hakenusjulkaisun DE 29 49 537 kohteeseen perustuen lisitd
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my®ds siten, ettd APP-osaset yarustetaan kovetetulla, yeteen
liukenemattomalla fenolihartsipddllysteelld, Fenolihartsien
levittiminen ammoniumpolyfosfaatti-osasille voi tapahtua
joko alkoholipitoisessa hartsiliuoksessa kovettamalla hartsi
sekoittanalla ammoniﬁmpolyfosfaatti/hartsiwsuspensiota tai
hathduttamalla suspension liuotin kuumennetussa vaivaimessa,
mitd seuraa kuumakovetus, tai suihkukuivaamalla suspensio.

Ammoniumpolyfosfaatti-osasten pddllystimiselld kovete-
tulla fenolihartsilla tai fenoli/formaldehvdi-~hartsilla
pienenee ammoniumpolyfosfaatin liukoisuus veteen huomatta-
vasti, mik&d ilmenee edullisesti kiytettdessd tdlli tavalla
egikisiteltyd ammoniumpolyfosfaattia liekinestoaineena
polyuretaanivaahdoissa,

Edelld kuyattujen, tunnettujen tuotteiden kosteuden-
Restdvyys on mitta piddllystetyn APP:n k&yttidytymiselle
veden lyhyesti vaikuttaessa 25°C:ssa vastaten kulloinkin
kdytettyd testimenetelmdd.

' Nyttemmin on todettu, ettd edelld mainittujen tuot-
teiden kosteudenkestédvyys korkeimmissa ldmpdtiloissa, esi-
merkiksi 60°C:ssa, jollaisia ammoniumpolyfosfaatin joilla-
Rin kdvttdalueilla saavutetaan, vdhenee. ts. ettd APP:n
veteén liukoinen osa on kymmenkertaiseen asti suurempi
kutn 25°C:ssa mddritetty osa. Siten syntyi pakottava tarve
parantaa tdmd puute ja valmistaa pid&llystetty ammoniummolyfos-
faatti, joka myds korotetuissa ldmpStiloissa veden lisndol-
lessa on kosteutta kestdvi, jolloin APP-osasille levitetyn
pddllysteen tulee mahdollisimman tdydellisesti ja valmistetun
tuotteen raekokojakauman tulee suurinpiirtein vastata piil-
lystéméttémdn APP:n raekokojakaumaa,

Ottamatta huomioon tunnettujen tuotteiden mainittua
vuutetta eivit nididen tuotteiden valmistukseen ilmoitetut
tydskentelytavat mydskddn ole tdysin tyydyttdvii,

Siten pdillystetyn APD:n valmistuksessa vaivaimessa
likaantuvat vaivaimen sein#t ja tydkalut tahmoilla, jotka
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voidaan voistaa ainoastaan mekaanisesti, Lis&ksi poistet~
taessa liuotin APP/hartsi<secksesta kaasuvirran ayulla ir-
toaa seoksen hienorakeisia osia kaasuvirran mukaan ja tdy-
tyv tdstd jdlleen erottaa.

Lopuksi ei vaivaimessa tySskenneltdessd voida valttdd,
ettd vksittdiset rakeet paakkuuntuvat yhteen ja kdsitellyn
APP:n raekirjo siten muuttuu epiedullisesti. Jos APP:n
paakkuuntumisen kautta agglomeroituneet osat saatetaan
j&lkeenpdin jauhettaviksi, niin syntyy jauhatustuotteeseen
murtopintoja, jotka tekevidt mahdollisiksi vaikutuspisteitd
APP:n hydrolyysille kosketuksessa veden kanssa,

Keksinndn kohteena on nyt menetelmd kosteutta kestdvin,
osasmaisen aineen valmistamiseksi, joka perustuu vapaasti
juoksevaan, jauhemaiseen ammoniumpolyfosfaattiin, jolla on
yleinen kaava

2 (NH

H(qﬁm)+ 4)mPno3n+l ’

jossg n on kokonaisluku, jonka keskimddrdinen arvo on
n, 24<800, ja suhde m/n on n., 1, k&sittelemilld ammonium-
polyfosfaattia ohennusaineen lisnidollessa ja sekoituksen-
alaisena ldmpOkovettuyalla ja kovetetussa tilassa veteen
liukenemattomalla tekohartsilla, erottamalla ohennusaine ja
kuivaamalla ammoniumpolyfosfaatti hartsin kovettumisen
atkaansaavassa ldmpbtilassa, joka menetelmd on tunnettu
shitd, ettd ammoniumpolyfosfaatti, alifaattinen alkoholi,
jossa on 1-~4 C-atomia, ohennusaineena sekd melamiino/formalde-
hydi-hartsi tai fenoli/formaldehydi-hartsi, mahdollisesti
livottimeen liuotettuna, mielivaltaisessa jirjestyksessé
pannaan aluksi paineastiaan ja sekoitetaan huoneen lamp&-
tilassa ja ohennusaineen h¥vrypainetta vastaavassa paineessa
15=240 minuuttia; ja ettd seos jH4hdvtetisn huoneen limpd-
tilaan, ohennusaine erotetaan ja saatu tuote kuivataan.
Keksinndn menetelmén erds edullinen sucoritusmuoto
perustuu siihén, ettd ammoniumpolyfosfaattia, ohennusainetta
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sekd hartsikomponenttia kdytetddn painosuhteessa 1:1,5:0,1.

Hartsikomponenttina onecsoittautunut hvviksi ensinnd
melamiino/formaldehydihartsi, joka kovettamattomassa tilassa
on jauke, jolloin jauheen 50-%:sen vesipitoisen liuoksen
dynaaminen viskositeetti on 20 mPa -~. s, pH-arvo 20°C:ssa
8,8-9,8 ja tiheys 20°Csssa 1,21-1,225 (g/ml]l, ja toiseksi
alkoholiin liukeneva, kovettuva pehmentdmit®dn fenolihartsi
(fenoli/formaldehydi~hartsi) tai limpdkovettuva fenoli-
resoll., Edelleen on osoittautunut edulliseksi seosta kuumen-
nettaessa rajoittaa lampdtila 110-130°C:seen ja kovettamis-~
atka 30<60 minuutiksi.

Keksinntn mukainen menettelytapa osoittaa monessa
suhteessa positiivisen vaikutuksensa tuotelaatuun. Siten ei
p&dllystysprosessissa esiinny tuotteen raekirjon mainitse-

Wisenarvoista muutosta verrattuna kdytetyn ammoniumpolyfos-

faatin raekirjoon. PH#llystysprosessissa mahdollisesti
syntyvit agglomeraatit voidaan hajoittaa vihidiselld mekaani-
sella vaikutuksella ilman ettd agglomeraatti-osasille syntyy
ei~toivottuia murtopintoja. Siten todettiin, ettd jauhamalla
jdlkikdsitellyt tuotteet, joiden raekokojakauma oli sama kuin
kéytetyn APP:n raekokojakauma, kéyttdytyviat mitd niiden
vesitliukoisten osien pitoisuuteen tulee, kuin ne eivit olisi
ollenkaan olleet jauhatusprosessissa. Valmiin aineen keski-
mgdrdinen osaskoko on yleensd n. 0,/01 - 0,05 mm. Keksinndn
mukaisen tydskentelytavan eris lisidetu on siini, ettd padl-
lystetyn APP:n laatu ei riipu yksitt&isten komponenttien li-
sddmisen jdrjestyksestd reaktioastiaan. Voidaan esimerkiksi
menetelld myds niin, ettHd alkoholi ja APP pannaan esin sekoi- .
tusastiaan, hartsi lisdtiin ja nd&dllystédminen aikaansaa-
daan sekoittamalla ja kuumentamalla, Mutta hartsin liuos ve-
dessd yoidaan myv#s lis&dtd alkoholiin sekoituskattilassa ja
vasta sitten lisdtd APP. Erityisen edullinen on tv8skentely-
tapa, jossa hartsi APP ja esimerkiksi vedet®n metanoli
sekoitetaan sekoituskattilassa, minkd jilkeen piillyst&minen
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ja pdidllysteen koyvettaminen tapahtuu kuumentamalla. T&md
tydskentelytapa takaa kdytetyvn ja suodatuksessa talteen-
otetun metanolin moninkertaisen k8ytdn ilman energiaa
kuluttavaa tislaamista, joka my®s erityisesti vaikeutuu
sihitd, ettd hartsin tietyt liukoiset osat peittdvit tis-
lauslaitteen limmdnvaihtopinnat ja tekevidt siten tislaus-
lattteiston kalliin jaksottaisen puhdistamisen vdltta-
mattémaksi,

Keksinndn menetelmdn mukaisesti valmistettu tuote
sovil polyuretaanien tai polyuretaani-vaahtojen liekin-
kestdviksi tekemiseen, jolloin liekin estoaineen pitoisuus
polyuretaanivaahdossa on n, 5-50 paino=%, laskettuna
polyuretaanin polyolikomponentin mddrdstd. Keksinndn mukaisen
tuotteen erds toinen kdyttOmuoto on kidyttd selluloosapi-~
toisen aineksen, kuten paperilaatujen, pahvien, kartonkien
jne, sek# aaltopahvien sekundaari-tuotteina liekinkesti-
viksi tekemiseksi, jolloin liekinestoaineen mddrd on n.

5-30 paino-%, laskettuna kuivasta kuituaineksesta.

Keksinn®n mukaista menetelmdd sekd kulloistenkin mene-
telmdtuotteiden ominaisuuksia valaistaan l&hemmin seuraa-
vissa esimerkeissd. Menetelmdn toteuttamista varten kidytet-
tiin kaupallisesti saatavia ldht&tuotteita. Yksityiskoh-
taisesti tdl1l0in ovat kysymyksessd seuraavat tuotteet:

1. olit 422, Hoechst AG, Frankfurt/Main

Kvsymyksessi on hienorakeinen, veteen vaikeasti liukoi-
nen ammoniumpolyfosfaatti, jolla on kaava (NH4PO3)n, jossa
on ng700. APP:in osaskoko on > 99 % ( 45 /u

2, adurit MW 390, Cassella Aktiengesellschaft,
Frankfurtd/Main .

Tuote on kovettamattomassa tilassa jauhemainen mela-
miini-/formaldehydihartsi, jonka 50-paino-%:sen vesipitoisen
liuoksen dynaaminen viskositeetti on 20 mPa . s, pH-arvo 20°%;gga
8,8-9,8 ja tiheys 20°C;ssa 1,21-1,225 (g/ml].

Keksinndn mukaista tydskentelvtapaa valaistaan seu-
raavin esimerkein,
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Esimerkki~L
300 litran sekoitussdilidssd sekoitettiin 200 1 me-

tanolia, 100 kg APP sekd 10 kg melamiinihartsia huoneen '
lampdtilassa suspensioksi, Sekoitussdilid suljettiin sitten
ja sisdltd kuumennettiin 120°C:seen. Tdl16in asettui sdi-
1+#66n n, 6 baarin paine. Reaktorin sisdllén annettiin olla
vksi tunti tissi lampdtilassa, jEdhdytettiin senjilkeen
ja laskettiin imusuodattimelle, Metanoli imusuodatettiin
ja koottiin uudelleenkdvttdd varten. Pddllystetty APP kui-
vattiin imem&lli ldpi ldmmitettvd typped. Kuivan tuotteen
paino oli 108 kg, Tuotteen muut ominaisuudet on esitetty tau-
lukossa 1.
~~Esirmerkki® 2

100 kg APP lietettiin 200 l.:aan metanolia sekoitus-
kRattilassa. Sitten lisdttiin liuos, jossa oli 10 kg mela-
miinihartsia 10 kg:ssa limminti vettl (409C). Sekoituskattila
suljettiin, l&mo&tila nostettiin 120°C:seen ja l&mpdtila

yllédpidettiin 1 tunti. Muut toimenpiteet tapahtuivat yhden-
mukaisesti esimerkin 1 kanssa, '
Menetelmituotteen saanto oli 109 kg, Tuotteen ominai-
suudet on esitetty taulukossa I,
- Esimerkki- 3

100 kg APP lietettiin vesi~metanoli-seokseen, joka
sisdlsi 36 1 vettd ja 164 1 metanolia, sekoituskattilassa.
Sitten lisdttiin 10 kg kiinte#dtd melamiinihartsia. Jatko-
menettely on yhdenmukainen esimerkin 1 kanssa.

Saanto: 108 kg
Menetelmidtuotteen ominaisuudet; ks, taulukko I.
"Esimerkki 4

Esimerkin 2 mukaisesti saatu tuote jauhettiin Pallmann-
myllvlld, Jauhetun tuotteen ominaisuudet on esitettv taulu-
kossa T,

‘Esimerkit: 5-10

Meneteltiin kulloinkin yhdenmukaisesti esimerkin 1 kans-—
sa, jolloin kdytetyt ainemifirit esimerkissd 5 vastasivat
esimerkin 1 ainemddri¥. Esimerkistd 6 alkaen kdytettiin




esimerkin 5 mukaisesti talteenotettu metanoli uudelleen,
jolloin tuotteen kuivaamisesta aiheutuneet metanoli-hé&-
vidt (n. 30 1] tdydennettiin tuoreella metanolilla,
Kdytetyn hartsin mddrd pienennettiin 8 kgiaan. Jokaisen
panoksen jdlkeen metanolin vesipitoisuus ja kuiva-aine-
pitoisuus tutkittiin. Saadut arvot on esitetty taulukossa

IT., Esimerkkin 5-10 mukaisen pddllystetyn tuotteen ominai-
suudet on esitettv taulukossa III.



Taulukko T
Esimerkki Tuoteaminaisuudet
Raekoko ]Veteen liukenevia osi-|Veteen liukenevia
L25C’C:ssa g osia 609C:ssa
1 96 % <75 u 0,9 vaino-3 1,8 vaino-
2 98 % <75/u 0,5 " 2,0 "
3 99 % <75/u 1,0 " 2,1 "
& 99 % <45 0,7 " 1,8 "
Taulukko IT
Esimerkki Metanolin vesipitoisuus mi’c.ar'xolin kuiva-aine-
. pitoisuus
5 2,2' - paino~-% 2,4 paino—%
é 4 . 5 " 2 , & . v
7 6 ’ 6 ’ n 2’ 1 "
8 g,0 » 2,8 "
9 11,2 " 2,5 .
1 O 1 3 ’ O . n 2 , 9 oom
Taulukko ITI
Esimerkki Tuoteorinaisuudet -
Raekoko Veteen livkenevia Veteen liukenevia
' osia 25° C:ssa osia 60%Cisza
5 99 % <1 50/11 0,3 paino-s 1 ,é vaino-%
6 99 % <150 u 0,35 " 1.9 .
7 96 % <150 ju 0,32 " 1,4
8 o8 % <'150/u 0,7 " 3,2 "
9 97 % <150/U 0,7 " 2,4 "
10 99 % (150/11 0,6 " 2,3 "
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Patenttivaatimukset

1. Menetelmd hydrolyysistabiilin, osasmaisen aineen
valmistamiseksi, joka perustuu vapaasti juoksevaan, jauhe-
maiseen ammoniumpolyfosfaattiin, jolla on yleinen kaava

H(n-m)+2 (NHg) 1 PrO3p41

jossa n on kokonaisluku, jonka keskimd&drdinen arvo on n.
20-800, ja suhde m/n on n. 1, k&sittelemdlld ammoniumpoly-
fosfaattia, ohennusaineen ldsndollessa ja sekoittaen, l&m~
pbkovettuvalla ja kovetetussa tilassa veteen liukenematto-
malla tekohartsilla, erottamalla ohennusaine ja kuivaamalla
ammoniumpolyfosfaatti tekohartsin kovettumisen aikaansaavas-
sa ld@mpdtilassa, t unnet t u siitd, ettld osasmainen
ammoniumpolyfosfaatti, alifaattinen alkoholi, jossa on 1-4
C-atomia, ja joka on l&snd ohennusaineena, sekd melamiini/
formaldehydi-hartsi tai fenoli/formaldehydi-hartsi pan-
naan mielivaltaisessa jdrjestyksessd paineastiaan ja ne
sekoitetaan huoneen lémpdtilassa perusteellisesti suspen-—
sioksi; suspensio kuumennetaan ldmpdtilaan n. 80 - n. 180°C;
seoksen annetaan olla tdssd limpStilassa ja ohennusaineen
hdyrypainetta vastaavassa paineessa 15-240 minuuttia; seos
jd&hdytetddn huoneen lidmpdtilaan, alkoholi erotetaan seok-
sesta ja saatu tuote kuivataan.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelm#, t u n -
nettu siitd, ettd ammoniumpblyfosfaattia, ohennusainet-
ta ja hartsikomponenttia kiytet#in painosuhteessa 1:1,5:0,1.

3, Patenttivaatimuksen 1 tai 2 mukainen menetelmi,
tunnettu siitd, ettd melamiini/formaldehydi-hartsi
on kovettamattomassa tilassa jauhe, jonka 50-%:isen vesipi-
toisen liuoksen dynaaminen viskositeetti on 20 mPa.s, pH-
arvo 20°C:ssa 8,8—%Q,E'ja tiheys 20°C:ssa 1,21-1,225 (g/ml).

4. Patenttivaatimuksen 1 tai 2 mukainen menetelmi,
tunnettu siitd, ettd hartsi on alkoholiin liukene-
va, kovettuva, pehmittdmdt®dn fenolihartsi (fenoli/formalde-
hydihartsi) tai ldmpdkovettuva fenolihartsi.
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5. Patenttivaatimusten 1-~4 mukainen menetelmd, t u n-
nettu siitd, ettd seos kuumennetaan 110°C - 130°C:n
ldmpdtilaan.

6. Patenttivaatimusten 1-5 mukainen menetelmd, t un -
nettu siitd, ettd kovettamisaika on 30-60 minuuttia.

7. Patenttivaatimusten 1-6 mukainen menetelmd, t u n-
nettu siitd, ettd valmiin aineen keskimddrdinen osas-
koko on n. 0,01-0,05 mm.

8. Patenttivaatimusten 1-7 mukaisella menetelmdlld
valmistetun aineen kdyttd polyuretaanien tai polyuretaani-
vaahtojen liekinkestdviksi tekemiseksi, jolloin aineen pi-
toisuus polyuretaani-vaahdossa on n. 5-50 paino-%, lasket-
tuna polyuretaanin polyolikomponentin mddrédstd.

9, Patenttivaatimusten 1-7 mukaisella menetelmdlla
valmistetun aineen kdyttd selluloosapitoisen aineksen, ku-
ten paperilaatujen, pahvien, kartonkien jne. sekd aaltopah-
vien liekinkestdviksi tekemiseksi, mddrissd n. 5-30 paino-%,

laskettuna kuivasta kuituaineesta.
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