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Oy Kolster Ab

Menetelmd A-tyyppisen kiteisen zeoliittijauheen valmistamiseksi -
Forfarande fo6r framstdllining av kristalliskt zeolitpulver av typ A

(57) Tiivistelms:

Tyyppid A oleva kiteinen seoliittijauhe, jolla
voidaan korvata fosfaatti pesuaineissa, valmistetaan
saostusmenetelmills siﬁen, ettd tietyssi jdrjestykses-—
84 veteen lisitHdn ensin samanaikaisesti vesilasiliuos
ja natriumaluminaattiliped Ja sen jHlkeen peridttiisesti
vesilasiliuos ja natriumaluminaattilipe4.

Kiteisen tuotteen keskimddrainen hiukkaskoko on
6,7 - B/um ja silla on kapea hiukkasjakautumakdyrs.

(57) sammandrag:

Kristallint zeolitpulver av typ A, vilket kan insdttas
som fosfaters&ttning i tvittmedel, frametdlls genom en fille
ningsreaktion, enligt vilken man i definierad ordningsf81jd
i en fbrlag av vatten samtidigt tillfsr vattenglasldsning och
natriumaluminatlut och sedan anslutningsvis efter varandra
tillfdr vattenglasl¥sning och sedan natriumaluminatlut.

Kristallina produkten uppvisar en medelpartikelstorlek

av 6,7-8 sum samt en smal partikelfSrdelningskurva.
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Menetelmd A-tyyppisen kiteisen zeoliittijauheen valmista-

miseksi

Keksinndn kohteena on menetelmd A-tyyppisen kiteisen
zeoliittijauheen valmistamiseksi, jonka hiukkasten keskimdi-
rdinen ldpimitta on 6,7-8,0 JAmy ja jossa on alle 0,025 pai-
no-% hiukkaskoon yli 45 pm omaavia hiukkasia, jolloin veteen
lisdtddn natriumaluminaattia ja vesilasia.

Zeoliitti A on kiteinen alkalialumiinisilikaatti,
jonka koostumus vastaa kaavaa

+

1,0 = 0,2 My, 0 : Al,05 : 0,85 = 0,5 Si0, - yH 0

2/n 273

jossa M on metallikationi, n on sen valenssi ja y on luku,
joka on korkeintaan 6.

Zeoliitin A merkitys fosfaattisubstituenttina pesuai-
neissa kasvaa koko ajan. Tdssd kdyttdtarkoituksessa on toi-
vottavaa, ettd A-tyyppiselld kiteiselld zeoliittijauheella
on mahdollisimman yhtendinen hiukkaskoko eli mahdollisimman
kapea hiukkaskoon jakautuma.

Keksinndn mukaiselle menetelmdlle A-tyyppisen kitei-
sen zeoliittijauheen valmistamiseksi, jonka hiukkasten keski-
mddrdinen ldpimitta on 6,7-8,0 Mm, on tunnusomaista, ettd
8-12 tilavuusosaan vettd lis&dtddn 5~15 minuutin kuluessa se-
koituksen alaisena 30-70°C:ssa samanaikaisesti 2-8 tilavuus-
Osaa natriumaluminaattiliuosta, joka sisdltdid 50-200 g/1
Na2
lasiliuosta, joka sisdltdd 90-120 g/l NaZO ja 330-380 g/1

5102, joka voi olla laimennettu 1,0-1,5 tilavuusosalla

0 ja 30-100 g/1 A1703, sekd 0,6-1,2 tilavuusosaa vesi-

vettd; sekoitetaan 10-40 minuuttia; timdn jdlkeen lisdtdin
38—7OOC:ssa,5—15 minuutin kuluessa vield 2-3 tilavuusonsaa
edelldmainittua vesilasiliuosta; sekoitetaan 10-40 minuut-
tia 30-700C:ssa; tdmdn jdlkeen lisdtddn vield 5-15 minuutin
kuluessa samalla sekoittaen 30-70°C:ssa vield 16-20 tila-
vuuscsaa edelldmainittua natriumaluminaattiliuosta; ja

sitten reaktioseosta sekoitetaan vield 20-180 minuuttia
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75—1000C:ssa; seos jddhdytetddn ja kiteinen tuote suodate-
taan talteen ja kuivataan.

Menetelmdssd kdytettdvd natriumaluminaattiliuos si-
sdltdd 50-200, edullisesti 90-150 g/1 NaZO ja 30-150, edul-
lisesti 100-110 g/1 A1203, ja kdytettdvd vesilasiliuos si-
sdltdd 90-120, edullisesti 100-110 g/1 Na,O ja 330-380,
edullisesti 340-370 g/1 SiOz.

Keksinndn mukaisella menetelmdlld saadun A-tyyppisen

2

zeoliittijauheen hiukkasten keskimddrdinen ldpimitta on
6,7-8,0 Am ja hilsepitoisuus, ts. yli 45 pm:n hiukkaskoon
omaavien hiukkasten osuus on alle 0,025 paino-%.

Keksinndn mukaista menetelmdd valaistaan seuraavien
esimerkkien avulla.

Esimerkki 1

Reaktiocastiaan laitetaan 10 1 vett&d. T&midn jdlkeen
lisdtddn samanaikaisesti 10 minuutin kuluessa 35°C:ssa sa-
malla sekoittaen 2 1 natriumaluminaattilipedi, joka sisiltii
135 g/1 Na20 ja 78 g/1 Alzo, ja 1,2 1 vesiliuosta, joka si-

saltdd 100 g/1 Na,O ja 349 g/1 Sioz, ja tédmdn jdlkeen sekoi-

tetaan viela 30 minuuttia. Sitten lis&tddn vield 2,4 1 ve-
silasiliuosta, jolla on edelldmainittu vidkevyys, 10 minuutin
kuluessa 35°C:ssa. Sekoitusta jatketaan vield 30 minuuttia
ja sitten lisdtddn 18 1 natriumaluminaattilipe&td, jolla on
edelldmainittu vdkevyys. Reaktioseosta sekoitetaan edelleen

50 minuuttia 98°C:ssa ja jaihdytetdin.

Kiteinen reaktiotuote suodatetaan talteen ja kuivataan.

Hiukkasjakautumakdyrd mddritetdin Coulter-laskimella.
Tdlldin saadaan seuraavat arvot:
50 ¢ < 8,0 jam
17 8 < 10 pm
4 3 < 15 pm
Hilsepitoisuus (hiukkaskoko yli 45 Am) on Mocker'n
mukaan 0,024 %. Kalsiuminsitomiskyky on 148 mg CaO/g zeo-

liittia.



10

15

20

25

72438

Esimerkki 2

Reaktioastiaan laitetaan 10 litraa vettd. Sitten
lisAtdin samanaikaisesti 10 minuutin sisdlla 48°C:ssa
sekoituksen alaisena 2 1 natriumaluminaattilipedtd, Jo-
ka sisdltdd 145 g/1 Na,0 ja 81 g/1 A1203 ja 0,6 1 vesila-
siliuosta, joka sisdltdsd 100 g/1 Na20 ja 349 g/1 SiC,,
joka on laimennettu 1,4 litralla vettd j4 tdmdn jalkeen
sekoitetaan 30 minuuttia. Sitten lis&dtdén 10 minuutin
kuluessa 48OC:ssa vield 3,0 1 vesilasiliuosta, jolla on
edellidmainittu vikevyys. T&mdn jdlkeen sekoitetaan vie-
13 30 minuuttia ja sitten lisdtadn sekoituksen alaisena
10 minuutin kuluessa 48°C:ssa vield 18 1 natriumalumi-
naattilipedd, jolla on edelldmainittu vikevyys. Sitten
reaktioseosta sekoitetaan vield 80 minuuttia 88°C:ssa
ja jdadhdytetdan.

Kiteinen reaktiotuote suodatetaan talteen ja kuiva-
taan.

Hiukkas jakautumakdyrd madritetdan Coulter-laskimella.

T5118in saadaan seuraavat:

50 & < 6,7/um
12 &8 < 10 /um
18 < 15 /um
Hilsepitoisuus (hiukkaskoko yli 45 pm) on Mocker'n
mukaan 0,018 g ja kalsiumisitomiskyky 151 mg Ca0/¢ zeoliit-

tia.
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Patenttivaatimus

Menetelmd A-tyyppisen kiteisen zeoliittijauheen val-
mistamiseksi, jonka hiukkasten keskimddrdinen ldpimitta on
6,7-8,0 A, ja jossa on alle 0,025 paino-% hiukkaskoon yli
45 Am omaavia hiukkasia, jolloin veteen lisitiAin natriumalu-
minaattia ja vesilasia, t unne t t u siitd, ettd 8-12
tilavuusosaan vettd lisitdin 5-15 minuutin kuluessa sekoi-
tuksen alaisena 30-70°:ssa samanaikaisesti 2-8 tilavuus-
Osa natriumaluminaattiliuosta, joka sisdltdd 50-200 g/l
Na20 ja 30-100 g/1 A1203, sekd 0,6-1,2 tilavuusosaa vesi-
lasiliuosta, joka sisdltii 90-120 g/1 Na20 ja 330-380 g/1
SiOZ, joka voi olla laimennettu 1,0-1,5 tilavuusosalla vet-
td; sekoitetaan 10-40 minuuttia; t&mdn jidlkeen lisitiin
38-70°C:ssa 5-15 minuutin kuluessa vieli 2-3 tilavuusosaa
edellédmainittua vesilasiliuosta; sekoitetaan 10-40 minuut-
tia 30-7OOC:ssa; tdmédn jdlkeen lis&tddn vield 5-15 minuutin
kuluessa samalla sekoittaen 30-70°C:ssa vield 16-20 tila-
vuusosaa edelld&mainittua natriumaluminaattiliuosta; ja
sitten reaktioseosta sekoitetaan vield 20-180 minuuttia
75—lOOOC:ssa; seos jddhdytetddn ja kiteinen tuote suodate-

taan talteen ja kuivataan.
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Patentkrav

Forfarande f6r framstdllning av ett kristallint zeo-
litpulver av typ A, i vilket partiklarnas medeldiameter ar
6,7-8,0 jam och vilket innehaller mindre &n 0,025 vikt-%
partiklar med en partikelstorlek som Overstiger 45 um, var-
vid i vatten tillsdtts natriumaluminat och vattengias,

k innetec kXknat dirav, att man i 8-12 volymdelar
vatten under 5-15 minuter under omrdring vid en temperatur

av 30—7OOC samtidigt tillsdtter 2-8 volymdelar av en natrium-
aluminatldsning som innehdller 50-200 g/l Na20 och 30-100 g/1
A1203 samt 0,6-1,2 volymdelar av en vattenglasldsning som
inneh&ller 90-120 g/1 NaZO och 330-380 g/1 SiOz, vilken even-
tuellt dr utspddd med 1,0-1,5 volymdelar vatten; omrdr 10-40
minuter; didrefter ytterligare tillsdtter vid 38-70°C under
5-15 minuter 2-3 volymdelar av ovanndmnda vattenglaslOsning;
omrdr 10-40 minuter vid 30-70°C; direfter ytterligare till-
sdtter under 5-15 minuter under samtidig omrdring vid
30-70°C 16-20 volymdelar av ovanndmnda natriumaluminatlds-
ning; och sedan ytterligare omrdr reaktionsblandningen

20-180 minuter vid 75-100°C; avkyler blandningen och avfilt-

rerar och torkar den kristallina produkten.
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