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Nazev prihlasky vynalezu:

Mikroporézni krystalicky material, zpt-
sob jeho vyroby a pouziti v detergentnich
kompozicich

Anolace:

Mikroporézni krystalicky material, oznaceny
jako zeolit A-LSX, ma ve své bezvodé formé
molarni sloZeni oxidl odpovidajici obecnému
vzorci /I1/: /M2/nO + M 2,00/ . Al203.2Si02 ;
ve kterém: /M/ a /M / jsou shodné nebo
rizné a znamenaji kationt alkalického kovu
nebo kovu alkalické zeminy s mocenstvim
/n/, /z/ znamend ¢&islo v rozmezi od 2,1 do
2,6 vtetné.Zphisob vyroby zahrnuje kroky:
spojeni dvou vodnych roztok{i, z nichz jeden
obsahuje oxid hlinity a oxid alkalického kovu,
popfipadé i oxid kovu alkalické zeminy a
druhy obsahuje oxid kremicity a oxid alka-
lického kovu, popripadé i oxid kovu alkalické
zeminy pti teploté 20 az 70 °C, starnuti re-
akéni smési pii teploté 60 az 70°C po dobu
0,5 az 15 hodin a krystalizace reakéni smési
pri teploté 90 aZ 100°C po dobu 10 az 120
minut. Mikroporézni krystalicky material 1ze
pouZzit jako plnivo v detergentnich systémech.
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Mikroporézni krystalicky materidl, zpusob jeho v?réby a

jeho pouziti v detergentnich kompozicich

Oblast techniky

Vynalez se tyka mikroporézniho krystalického

materidlu, zejména mikroporézniho krystalického materidlu

dale oznadeného jako zeolit A-LSX (s nizkym obsahem oxidu
k¥emiditého X), a zplsobu jeho pripravy. Vynalez se rovnéz
tyka pouziti zminé&ného materialu jako plniva v
detergentnich systémech. Vynalez se také tykd detergentnich

kompozic obsahujicich uvedeny zeolit A-LSX.

Dosavadni stav techniky

zeolity, jak pfirodniho, tak syntetického puvodu jJsou

hlinitok¥emi&itany porézni krystalické povahy, tvofené

t¥irozm&rnou mriZkou <&tyrsténu TO4, Ve které muze T
znamenat kfemik nebo hlinik. Pritomnost hliniku v

gtyrsténné koordinaci krystalické mfiZky urCuje prebytek
zaporného nadboje, ktery je vyrovnan ionty alkalického kovu

(Na, K, Rb, Li nebo Cs), ionty kova alkalickych zemin (Mg

nebo Ca) nebo amonnymi ionty.

Je znamo, Ze =zeolit A se pouZiva Jjako plnivo v

detergentnich systémech, které jsou popsény naptfiklad v

patentu US 4,649,036, kde se uvadi, Ze ukolem tohoto

odstratfiovat polyvalen&ni kovové lonty z
které se nejvyssi

zeolitu Jje
promyvaci vody, =zejména ionty vapniku,
mé&rou podileji na tvrdosti vody. Nicmén& zeolit A sniZuje
tvrdost vody pouze nepatrnou mérou, vzhledem k tomu, Ze ve

vodé jsou pfitomny rovnéz hor&ikové ionty, které maji ve




vodném roztoku, pfi po&atedni kontaktni teploté v prubéhu

promyvani vodou vétsi polomér, neZ je polomé&r péri

zmin&ného zeolitu.

7 vyse uvedeného vyplyva, Ze je kinetika vymény
hot&ikovych iontd pfi pokojové teploté prfed zahé&jenim
pusobeni myciho systému, obsahujiciho napfiklad povrchové
aktivni &inidla, b&lici ¢&inidla, atd., velmi pomalad a

kapacita zeolitu A, Co se ty&e odstrafovadni hor&ikovych

iont je tedy v praxi nedostatelna.

Pro zlepdeni G&inku detergentnich kompozic a pro
eliminovéani tvorby zbytkovych usazenin na textilii je treba
z promyvaciho systému zcela odstranit ionty hofé&iku a
vapniku. Pokud by se tyto ionty neodstrani, mohly by byt
rozpustné vapnikové a hoflikové soli, které se =zpravidla
vyskytuji ve vodé&, v pfitomnosti dalSich sloZek detergentni
kompozice, napfiklad uhlicitanu sodnému, pfid¢inou vzniku
sra¥enin smé&sovych vapenatych a hore&natych uhlid¢itant a

hydratd té&chto uhligitani.

Krom& toho vznik slab& rozpustnych soli téchto iontd,
zejména v detergentnich kompozicich obsahujicich aniontova
povrchové aktivni &inidla, sniZuje aktivni mnoZstvi té&chto
sloek, dostupné pro samotné myti. K tomu je tfeba dodat,
jak jiZ bylo uvedeno, Ze tyto soli tvofi usazeniny na
textiliich, které mohou v kone&ném dusledku zplsobit

poskozeni té&chto textilii.

Daldim zeolitem, znamym v oblasti tykajici se
detergentnich slougenin, Jje =zeolit X, ktery Jje popséan
napfiklad v némeckém patentu DD 43,221. Tento zeolit ma
dostatednd veliké poéry, aby umoZnil rychlou iontovou

vymé&nu, zejména hofelnatych iontt. Nicmén& pomé&r kfemiku a




hliniku, na rozdil od zeolitu A, vzdy presahuje 1, coZ ma
za néasledek sniZeni celé kapacity iontové vymény. Navic,
zatimco u =zeolitu A jsou v3echna mista pfistupna pro
iontovou vymé&nu (rovnomérny porézni systém se stfednim
pram&rem pérd 4,2 &), u zeolitu X jsou v mfiZce oblasti
méné pristupné pro iontovou vyménu (nerovnomérny porézni
systém: oblasti se stfednim primérem péri 7,4 A a oblasti
se stfednim prémé&rem pdéru 2,2 B). Jako kompromisni reSeni
byl navrZen zeolit s pom&rem kfemiku ku hliniku pohybujicim
se v rozmezi od 0,9 do 1,1, tedy s pomérem podobnym
pom&ru v zeolitu A, a tento zeolit byl oznac¢en 3jako
zeolit LSX (nizky obsah oxidu kFemiditého X), ktery
vykazuje vyhodnou kapacitu pro iontovou vyménu blizkou
kapacit& zeolitu A diky poméru kfemiku a hliniku, a
souasné rychlou iontovou vyménu typickou pro zeolit X,
které dosahuje diky své struktufe. Zminé&ny zeolit LSX je

popsan naptriklad v patentu GB 1,580,928.

Nicméné dosud znamé zplsoby pripravy tohoto
zeolitu LSX jsou extrémné& finanéné narocné, CimZ se snizuje
ekonomickou pfijatelnost a komer&ni vyuZitelnost tohoto
zeolitu. Vyroba tohoto zeolitu vyZaduje p¥i teploté& niZsi,
ne? 50°C extrémné& dlouhou produkéni dobu a zvlasté dlouhou
dobu potfebnou pro starnuti (15 aZz 100 hodin). Tato vyroba
navic vyZaduje vysoky pomé&r oxidu draselného ku celkovému
mno¥stvi oxidu draselného a oxidu sodného, ktery se
pohybuje mezi 0,1 aZ 0,4, coZ sebou prinasi daldi negativni
prvek, kterym je pfitomnost drasliku v kone&ném zeolitu.
Takto pfipraveny zeolit je tfeba nésledné <&istit, aby se
dosahlo poZadované kapacity a rychlosti iontové vymény a
vlastnosti, které produkt vyZaduje, aby mohl byt vhodné

pou?it v detergentnich kompozicich.




Nyni se pfekvapivé zjistilo, Ze vySe popsané problémy
lze redit pomoci jednodussiho a finané¢né& méné& narolného
zplsobu, ktery umoznuje ziskat novy mikroporézni
krystalicky materidl, oznacovany jako =zeolit A-LSX (nizky
obsah oxidu kfemi&itého X). Zminény zeolit charakterizuje
struktura reprezentujici vyhody jak zeolitu typu A, tak
zeolitu typu X. Navic je zminény zeolit zvlasté& vhodny pro
pouziti v detergentni oblasti, diky tomu, Ze poskytuje
vysokou kapacitu pro odstrafiovdni vapenatych a hofelnatych
ionta, pritomnych ve vod& pfri normdlni myci teploté a
sou¢asné& vysokou rychlost odstrafiovani téchto iontd za
popsanych podminek. RovnéZ Jje trfeba poznamenat, Ze
zeolit A-LSX podle vyndlezu poskytuje kapacitu a rychlost
vym&ny hofelnatych a véapenatych iontd, kterd je podstatné
vy$8i, neZ kapacita a rychlost dosaZend pouhym fyzikalnim
smisenim zeolitu A a zeolitu X. Navic, u zeolitu A-LSX
podle vyndlezu je radové 20 aZ 30 % zeolitu LSX dostatelnym
mnoZstvim pro ziskadni poZadovaného vykonu ve smyslu
kapacity a rychlosti vymény vépenatych a hofe¢natych iontda.
Av3ak pokud je to nezbytné, mlZe zeolit LSX dosahovat az

90 %.

Podstata vyndlezu

Jak 7jiZz bylo uvedeno, vynalez poskytuje mikroporézni
krystalicky materiadl, oznaceny jako zeolit A-LSX, ktery ma
ve své bezvodé formé molarni sloZeni oxidd odpovidajici

obecnému vzorci (I):
(Mp/nO + M’ 5,/n0) . Al,03.2510, (1)

ve kterém:




M a M’ Jjsou shodné nebo ruzné a znamenaji kationt

alkalického kovu nebo kovu alkalické zeminy s mocenstvim n;
z znamend Cislo v rozmezi od 2,1 do 2,6 vCetne.

Vyhodn& jsou M a M’ rGznd a znamenaji alkalicky kov a

vyhodn&ji znamenaji sodik, resp. draslik.

Zeolit A-LSX podle vyndlezu se ziskd  zplsobem

zahrnujicim:

a) pripravu dvou vodnych roztokl obsahujicich:
Al,03 a My/n0 nebo Alp;03 a smé&s M0 + M’ 2,407
Si0, a My/m0 nebo Si0; a smés My/n0O + M’ 2/50;

ve kterych je mnoZstvi reakénich sloZek dostatec¢né pro

dosazeni nasledujicich molérnich poméru

Si0,/A1,03 od 2,30 do 2,60 vletné, vyhodné od 2,40 do 2,55

vietné;

(MmO + M'3/50)/S10, od 2,40 do 1,20 v&etné, vyhodné od 1,70

do 1,25 vcetné;

M2/n0/ (M2/nO + M’ 2/n0) od 0,91 do 1,00 vcetné&, vyhodné od 0,94

do 0,96 vcietné&;
H,0/ (Mp/n0O + M’ 3/10) od 20 do 40 vc&etné&, vyhodné od 22 do 33

vCetné;

b) uvedeni téchto dvou smé&si pripravenych ve stupni a) do
vzadjemného kontaktu pfi teploté 20°C aZ 70°C a udrZeni

tohoto kontaktu po dobu 1 aZz 30 minut;




c) starnuti smé&si ziskané ve stupni b) pfi teploté 60°C aZ
70°C po dobu 30 minut aZ 15 hodin, vyhodné po dobu 2 aZ
8 hodin;

d) krystalizace smé&si ziskané ve smé&si c) pfi teploté& 90°C
aZ 100°C po dobu 10 aZz 120 minut, vyhodné& po dobu 30

az 60 minut.

Stupeti a) vy3e popsaného postupu se provadi pfi
teplot& 20°C aZ 200°C, pficemZ volba teploty =zavisi na

volbé vychoziho materialu.

Zdrojem hliniku, pouZitého ve stupni a) zplsobu podle
vyndlezu je roztok hlinitanu sodného nebo roztok hlinitanu

sodného a draselného.

Zdrojem oxidu kremic¢itého pouZitého ve stupni a)
zplisobu podle vynédlezu, Jje roztok krfemicitanu sodného nebo
roztok kFfemicitanu sodného a kremi¢itanu draselného, ve
kterém je pomér oxidu kremic¢itého ku oxidu sodnému nebo
oxidu kfemiditému ku celkovému mnoZstvi oxidu sodného a
oxidu draselného celym ¢islem nebo podilem tohoto ¢isla od

1 do 3 v&etné.

Zdrojem kationtd pouzZitych ve stupni a) zplsobu podle
vyndlezu, Jje hydroxid sodny nebo smés hydroxidu sodného a

draselného.

U vvyhodného provedeni zplsobu podle vyndlezu M znamend
sodik a M’ znamend draslik, tyto reakéni sloZky se smisi
ve stupni b) pri pokojové teploté spoleénym pridanim
vodnych roztokl pripravenych ve stupni a) =za stéalého

michani do vody, pricemZ se michd pata vody.

V prlbéhu stdrnuti ve stupni c) se hmota nechd odstat,

vyhodné v klidovych podminkdch. Michdni smési v tomto




stadiu neni kritickym parametrem, ale presto Jje vyhodné
provadét starnuti v kroku c) =za statickych podminek a
krystalizaci ve stadiu d) =za statickych podminek nebo za
michédni (michani se provadi pomoci béZnych =zarizeni,

znamych odbornikum v daném oboru).

Podle dalS8iho zpasobu provedeni podle vynédlezu M
znamend sodik a M’ znamend draslik, reak&ni smé&s ve stupni
b), se tvori priddnim roztoku hlinitanu sodného nebo
roztoku hlinitanu sodného a draselného pripravenych ve
stupni a), roztoku kfemicitanu sodného nebo roztoku
kfemiditanu sodného a draselného pfipravenych ve stupni a),
za stédlého michéni pri teploté dostatedné pro dosaZeni
pram&rné vysledné teploty 60°C aZz 70°C a né&sledné stupné c)

a d) se provadéji za jiZ popsanych podminek.

Na konci krystalizac¢niho stupné b) se pevny
krystalicky produkt oddélil =z mate&né smési béZnymi
zplsoby, napriklad filtraci, promyl demineralizovanou vodou
a vysu8il. Su8eni se bé&zZné provadi pri teploté dosahujici
pf¥ibliZzn& 170°C a vyhodné pfi teploté& pohybujici se radové
v rozmezi od 90°C do 120°C a po dobu dostate&nou pro uplnou

nebo v podstaté Uplnou eliminaci nasdkavé vody.

Vyhodny fin&lni produkt m& néasledujici sloZeni, co se

ty¢e moldrniho zastoupeni oxidua:
Na,0 od 0,9 do 0,99 vcetné;
K.0 od 0,1 do 0,01 vietné;
Al,03 odpovida 1,00;

Si0; od 2,10 do 2,30 vcetné; a




obsah krystalické vody se pohybuje v rozmezi od 21 %

do 24 & vcietné.

Zeolit A-LSX podle vyndlezu md stfedni primér &astic v
rozmezi od 0,9 um do 10 um véetné a vyhodn& v rozmezi od

1,5 pym do 5 um vcéetné.

Vynédlez se rovnéZ? tykad vyuZiti zminé&ného zeolitu A-LSX

jako plniva v detergentnich systémech.

Vynalez se rovn&Z tykd detergentnich kompozic,

obsahujicich vy$e popsany zeolit A-LSX.

Zeolit A-LSX muZe byt zabudovdn do detergentnich
kompozic v libovolné fyzikdlni form&, napfiklad ve formé
praskua, kapalin, geld a tuhych ty&inek. Obecné lze pouZit
jiz znamé  formulac¢ni  principy, platné pro pouziti

zeolitu 4A v detergentnich kompozicich.

Zeolit A-LSX podle vyndlezu lze pouZit jako plnivo, a
to bud samotny, nebo spole&né& s dal3imi obecné& pouZivanymi
plnivy. Zminény zeolit A-LSX maZe v dtergentnich
kompozicich pouZivanych pro normalni aplikace nahradit
zeolit A a  zeolit LSX. Dvémi  tfidami detergentnich
kompozic, ve kterych 1lze =zeolit =zejména podle vynalezu
pouzit jsou praci detergenty a detergenty urdené pro mycky

nadobi.

Celkové mnoZstvi plniva, pritomného v detergentnich
kompozicich predstavuje zpravidla 20 hm. $ a® 80 hm. %,
pricemZ toto mnoZstvi mlZe tvofit zcela nebo &astedns
zeolit A-LSX podle vyndlezu. Pokud je to zadouci, miZe byt
zeolit A-LSX pouzZit v kombinaci s dalsimi
hlinitokfemié¢itany, napriklad se zeolitem A. MnozZstvi

zeolitu A-LSX pritomného v detergentnich kompozicich podle




vyndlezu se vyhodné& pohybuje v rozmezi od 20 hm. & do

50 hm. %.

Dalsimi plnivy, které 1lze pouzit do detergentnich
kompozic Jjsou napfiklad polymerni karboxyléaty, napriklad
polyakrylaty, kopolymery kyseliny akrylové a maleinové,
fosfinaty kyseliny akrylové; monomerni karboxylaty,
napriklad nitrotriacetaty a ethylendiaminotetraacetéty;
anorganické soli, napfiklad uhliditan sodny, a mnoho
dalsich bé&Zné& pouzZivanych sloudenin, které jsou odborniklm

v dané oblasti znamé.

Zeolit A-LSX podle vyndlezu je pouZitelny zejména v
detergentnich kompozicich, které neobsahuji vibec plniva
obsahujici anorganicky  fosfore&nan, jakym  je  napZ.
orthofosforecnan, metafosforednan nebo arafosforecnan

sodny, nebo je obsahuji pouze v malém mnoZ¥stvi.

Detergentni kompozice podle vyndlezu mohou rovnés
obsahovat jako podstatné sloZky jedno nebo né&kolik
povrchové aktivnich ¢&inidel, pficemZ? timto povrchové
aktivnim Cinidlem miZe byt aniontové, kationtové,
neiontové, amfoterni nebo zwitterionové povrchové aktivni
¢inidlo, pfipadné obsahujici mydlo, nebo jejich smé&si. Pro
UCely tohoto vyndlezu je komer&né& dostupnd celd fada
povrchové aktivnich &initelt. Seznam t&chto povrchové
aktivnich &inidel lze nalézt napr. v publikaci ,Surface -
Active Agents and Detergents™, sv. I a II, jejimiz autory

jsou Schwartz, Perry a Berch.

Vyhodnymi povrchové aktivnimi &inidly jsou aniontova a
neiontovd povrchové aktivni &inidla obsahujici mydlo a
syntetickd aniontovd a neiontovd povrchov& aktivni &inidla

neobsahujici mydlo.
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Aniontovad povrchové aktivni &inidla jsou v daném oboru
dobre znama. Témito ¢inidly jsou napfiklad
alkylbenzensulfonaty, zejména nadtriumalkylbenzensulfonaty
majici alkylovy rfeté&zec s 8 aZ 15 atomy uhliku; primadrni a
sekundarni alkylsulfaty, zejména nadtriumsulfaty primarniho
alkoholu s 12 az 15 atomy uhliku; olefinsulfonity:;
alkansulfonéty; dialkylsulfosukcinaty; a estery

sulfonovanych mastnych kyselin.

Vhodnymi neiontovymi povrchové aktivnimi ¢inidly jsou
ethoxylované primdrni a sekundarni alkoholy, zejména
ethoxylované primé&rni a sekundarni alkoholy s 11 aZ 18
atomy uhliku, obsahujici 1 aZ 20 mol ethylenoxidd na mol
alkoholu a alkylpolyglukosidy. Volba povrchové aktivniho
¢inidla a Jjeho mnoZstvi zavisi na kone&ném pouzZiti
detergentni kompozice. Do detergentd, urCenych pro my&ky
nadobi je napriklad vyhodné pouZit malé mnoZstvi
neiontového povrchové& aktivniho &inidla s nizkou pénivosti.
V  pripadé detergentnich kompozic urcenych pro prani
textilii lze pouZit r@znd povrchové aktivni ¢inidla, kterd
jsou odborniklm v daném oboru dobfe znama a jejichz volba
bude z4viset na kone&ném pouZiti zmin&né detergentni
kompozice, tj. zda je ur&ena pro rué&ni prani nebo pro prani

v pracce.

Celkové mnozstvi povrchové aktivniho ¢inidla
pritomného v detergentnich kompozicich zf¥ejm& zavisi na
jejich kone&ném pouZiti, takze napriklad v detergentnich
kompozicich uréenych pro myCky nadobi mtZe byt nizké, napr.
0,5 hm. % a v detergentnich kompozicich, uréenych nap¥. pro
ru¢ni prani textilii mlZe byt vysoké, tj. mbZe dosahovat
napr. aZz 60 hm. %. V pfipadé detergentnich kompozic
urc¢enych pro prani textilii se mno¥stvi povrchové aktivniho

¢inidla pohybuje zpravidla od 5 % do 40 %.
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Vyhodny typ detergentni kompozice ur&ené pro prani
textilii v pradce obsahuje aniontova povrchové aktivni
¢inidla a neiontovd povrchové aktivni &inidla v hmotnostnim
poméru dosahujicim alesponi 0,67:1, vyhodn& 1:1 a vyhodné&ji
v hmotnostnim poméru pohybujicim se v rozmezi od 1:1 do

10:1.

Detergentni kompozice podle vynalezu mohou rovnd&3
obsahovat bé&lici ¢&inidla. Detergentni kompozice ur&ené pro
myCky nadobi mohou obsahovat jako bé&lici ¢&inidlo chlér,
zatimco detergentni kompozice pro prani textilii mohou
obsahovat jako b&lici d&inidla peroxidy, napf. anorganické
soli perkyselin nebo organické peroxykyseliny, které 1lze
pouZit spoleéné s aktivatory, jejichZz ukolem je zvy3ovat
bélici G&inek prfi nizké praci teploté&. Pro odbornika v
daném oboru opét neni problematické zvolit nejvhodné&jsi

bélici &inidlo.

Dalsimi  sloZkami, které mohou Dbyt pfitomny v
detergentnich kompozicich podle vynalezu, jsou kFemiditan
sodny, fluorescenéni ¢inidla, antiredepozi&ni &inidla,
anorganické soli (napf¥. siran sodny), enzymy, ¢&inidla
kontrolujici pé&nivost nebo pénidla, pigmenty a parfémy. Je
t¥eba uvést, Ze tento seznam neni vyCerpavajici.
Detergentni kompozice podle vyndlezu mohou byt pfipraveny
riaznymi, v daném oboru znamymi, zpUsoby. Detergenty v
praskové formé& 1ze pripravit napf¥. suSenim suspense
‘sluitelnych sloZek rozprasovani a ndaslednym nastfikanim
téch sloZek, které nelze pouzit v suspenznim procesu,'na
jiZ vysuSené sluditelné slozky. Pro odbornika v daném oboru
nebude problém urdit, které sloZky mlZe zahrnout do
suspenze a které musi byt nésledné dodavkovany nebo
nastfikany na &astice vysuSené suspenze. Zeolit A-LSX podle

vynalezu lze zpravidla zahrnout do Suspenze, ale lze pouzit
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i dalsi zplsoby zabudovéni do detergentni kompozice, napf.

sluCovani suchych praska.

Zeolit A-LSX podle vynélezu, ktery mad c&astice s malym
prumérem, je pouZitelny zejména v kapalnych detergrntnich
kompozicich. Tyto kompozice a zplsoby jejich pfipravy jsou

odbornikim v daném oboru dobfe znamy.

K lepSimu porozumé&ni vynalezu a jeho Jjednotlivych
provedeni poslouZi nésledujici priklady, které maji v3ak
pouze ilustrativni charakter a nikterak neomezuji rozsah
vynélezu, ktery je jednoznad&né vymezen priloZenymi

patentovymi néaroky.

Priklady provedeni vynalezu

Priklad 1

Pata demineralizované vody (1 300 dild) se zavedla pfi
pokojové teploté (pfibliZné& 20°C) do ocelového reaktoru s
kapacitou 3 litry, opatfeného michadlem, teplom&rem a
plastém s olejovou cirkulaci spojenym s l&zni pro regulaci
teploty. Pomoci dvou kapatek se do reaktoru zavadély
soucasn& v prdb&hu 30 minut a za stdlého michéani

nasledujici roztoky:

kfemic¢itanu sodného (700 dild) 13 % oxidu kfemi&itého

a 6,5 % oxidu sodného pPri teploté& pfiblizné 20°C;

hlinitanu sodného (1 000 dill) 6,2 $ oxidu hlinitého a
16,3 % oxidu sodného, ktery obsahuje navic 27,5 dilu oxidu

draselného pfi teplot& p#ibliZn& 20°C.
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Ziskand gelov&d hmota se ohfdla za stalého michani
pomoci oleje, cirkulujiciho plast&m na teplotu 70°C. Po
dosazeni této teploty se michani zastavilo a tato teplota

se udrZovala dal8ich 12 hodin.

Po uplynuti této doby, kdy probihalo starnuti hmoty se
opét zahdjilo mich&ni a hmota se ohiala pfibliZné na 96°C.
Pri této teploté& se =za stilého michani udrZovala dalsi

2 hodiny, aZ do dosaZeni Uplné krystalizace.

Ziskané krystaly se odfiltrovaly za vakua, promyly
demineralizovanou vodou, vysouSely 4 hod v peci p#i 100°C a
nechaly stabilizovat na vzduchu. Timto zpisobem se ziskal
zeolit A-LSX, jehoZ fyzikalni vlastnosti jsou uvedeny v

tabulce 1.

Priklad 2

Pata demineralizované vody (400 dil®t) se zavedla pri
pokojové teploté (pfibli¥n& 20°C) do ocelového reaktoru s
kapacitou 2 litry, opatfeného michadlem, teplom&rem a
plastém s olejovou cirkulaci spojenym s lazni pro regulaci
teploty. Pomoci dvou kapééek se do reaktoru zavadély
souc¢asné v prub&u 30 minut a za stdlého michani

nasledujici roztoky:

kfemid&itanu sodného (500 dilu) 26,7 % oxidu
kfemic¢itého a 13,35 ¢ oxidu sodného pri teplot& priblizné

20°C;

hlinitanu sodného (1 100 dild) 8,9 % oxidu hlinitého a
13,7 % oxidu sodného, ktery obsahuje navic 14,1 dilu oxidu

draselného pfi teplot& pfibliZn& 20°C.
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Ziskand gelovd hmota se ohrdla za stalého michéani
pomoci oleje, cirkulujiciho plastém na teplotu 70°C. Po
dosaZeni této teploty se michdni zastavilo a tato teplota

se udrZovala daldich 6 hodin.

Po uplynuti této doby, kdy probihalo starnuti hmoty se
opét zahajilo mich&ni a hmota se ohfdla prXibli¥n& na 96°C.
Pfi této teploté se za stalého michani udriovala dalsi

2 hodiny, az do dosaZeni Uplné krystalizace.

Ziskané krystaly se odfiltrovaly =za vakua, promyly
demineralizovanou vodou, vysou$ely 4 hod v peci prfi 100°C a
nechaly stabilizovat na vzduchu. Timto zplisoben se ziskal
zeolit A-LSX, jehoZ fyzikdlni vlastnosti jsou uvedeny v

tabulce 1.

Priklad 3

Do ocelového reaktoru s kapacitou 2 litry, opatfeného
michadlem, teplom&rem a plastém s olejovou cirkulaci
spojenym s lazni pro regulaci teploty se zavedl nasledujici

roztok:

hlinitanu sodného (1 525 dila) 6,0 $ oxidu hlinitého a
6,72 % oxidu sodného, ktery obsahuje navic 14,15 dilu oxidu

draselného pri teplot& pfiblizn& 65°C.

Pomoci kapalky se v prab&hu pribliZné& 5 minut pridal

ndsledujici roztok:

kremic¢itanu sodného (475 diln) 28,4 % oxidu
kfemi¢itého a 14,2 % oxidu sodného prfi teploté pribliZné&
65°C.
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Ziskand gelovd hmota se udrZovala 30 min za stalého
michani pri teplot& 65°C. Po uplynuti této doby se michani
zastavilo a hmota se nechala 12 hod odstat pfi 65°C az

67°C.

Po uplynuti této doby, kdy probihalo starnuti hmoty se
opét zahajilo michéni a hmota se ohFala pf#ibliZn& na 96°C.
Pri této teploté se za stidlého michani udrdovala daldi

2 hodiny, aZ do dosazZeni Uplné krystalizace.

Ziskané krystaly se odfiltrovaly za vakua, promyly
demineralizovanou vodou, vysouSely 4 hod v peci p¥i 100°C a
nechaly stabilizovat na vzduchu. Timto zpUsoben se ziskal
zeolit A—LSX, jehoZ fyzikdlni vlastnosti jsou uvedeny v

tabulce 1.

Priklad 4

Do ocelového reaktoru s kapacitou 2 litry, opatfeného
michadlem, teplomérem a plastém s olejovou cirkulaci
spojenym s lazni pro regulaci teploty se zavedl nasledujici

roztok:

hlinitanu sodného (1 512 dilu) 6,8 % oxidu hlinitého a
7,94 % oxidu sodného, ktery obsahuje navic 15,1 dilu oxidu

draselného pri teplot& priblizZn& 65°C.

Pomoci kapalky se v prib&hu p#ibliZn& 5 minut pridal

ndsledujici roztok:

kremic¢itanu sodného (488 dila) 28,4 % oxidu
kfemic¢itého a 14,2 $ oxidu sodného pfi teploté& priblizZné

65°C.
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Ziskana gelovd hmota se udrZovala 30 min za stalého
michédni pri teploté& 65°C. Po uplynuti této doby se michéani

zastavilo a hmota se nechala 5 hod odstat p¥i 65°C as 67°C.

Po uplynuti této doby, kdy probihalo starnuti hmoty se
opét zahdjilo michédni a hmota se ohrala pfibliZné na 90°C
az 92°C. Pri této teploté& se za stidlého michani udriovala

dalsi 2 hodiny, aZ do dosaZeni uplné krystalizace.

Ziskané krystaly se odfiltrovaly =za vakua, promyly
demineralizovanou vodou, vysouSely 4 hod v peci prfi 100°C a
nechaly stabilizovat na vzduchu. Timto zplsoben se ziskal

zeolit A-LSX, 3jehoZ fyzikalni vlastnosti jsou uvedeny v

tabulce 1.
Tabulka 1
Fyzikalni vlastnosti Priklad &.
1 2 3 4

Pomér zeolitu A/LSX 40/60 75/25 20/80 80/20
Povrchova plocha (m?/g) 229 130 426 103
Stfedni primér &astic () 5,0 3,5 4,0 3,7
Obsah vody (%) 23,3 21,9 23,3 21,;——

Pr¥iklad 5

Vyména vapenatych iontt
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Rychlost a kapacita vymény vépenatych iontd se m&rila
za pouZiti zarizeni se specifickou iontovou elektrodou ve
standardnim systému. Pro tento udel se 1 litr vodného
roztoku obsahujici chlorid véapenaty v rozsahu 3,135 mmoltd a
20 cm® pufrového roztoku s pH hodnotou 10,2, michal a
udrzoval pr¥i konstantni teplot& 22°C. Po ponofeni predem
stabilizované a kalibrované elektrody specifické pro
vapnik se zavedl zeolitovy vzorek (seznam pouZitych zeolitl
je uveden v nédsledujicich tabulkach 2 a3z 4) odpovidajici

1 g bezvodého produktu.

SniZeni mnoZstvi vapenatych ionttd v roztoku se mé&rilo
a kontinudlné zaznamendvalo =za U&elem ziskani kinetiky
iontové vymé&ny uskutedfiované zeolitem. Ziskané vysledky

jsou uvedeny v tabulce 2.

Cas A X A A-LSX A-LSX MIX 75 MIX 80
(s) (1) (2) (3) (4) (5) (6)
20 37 68 65 91 46 62
30 55 71 12 93 60 68
60 73 75 85 96 74 75
90 83 78 91 98 82 79
120 91 81 %96 100 84 83

(1): Zeolit A;

(2): Zeolit X (Si/Al pomé&r 1,24);
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(3): Zeolit A-LSX; A/LSX pomé&r 75/25 XRD analyzou (zeolit z
prikladu 2);

(4): Zeolit A-LSX; A/LSX pom&r 20/80 XRD analyzou (zeolit z
prikladu 3);

(5): MIX 75 -~ fyzikdlni smé&s zeolitu A a zeolitu X v pomé&ru
75/25;

(6): MIX 80 - fyzikdlni smé&s zeolitu A a zeolitu X v poméru
20/80;

P¥iklad 6
Vyména vapenatych iontu

Za pouziti =zarizeni popsaného v prikladu 5 a za
pouziti stejnych provoznich podminek se meérila kinetika
vymény vapenatych iontt ve stejném vodném systému s
pfidanym chloridem sodnym, <jeho¥ koncentrace dosahovala
0,01 molu/l. V8echny ostatni chemické druhy mély stejnou

koncentraci. Ziskané vysledky jsou uvedeny v tabulce 3.
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Cas A X A-LSX A-LSX MIX 75 MIX 80
(s) (1) (2) (3) (4) (5) (6)
30 48 70 66 85 55 66
60 57 82 78 92 65 17
90 80 85 84 94 82 84
120 87 88 87 95 87 88
600 118 98 104 104 112 102

(1): Zeolit A;
(2): Zeolit X (Si/Al pomér 1,24);

(3): Zeolit A-LSX; A/LSX pomé&r 75/25 XRD analyzou (zeolit =z
prikladu 2);

(4): Zeolit A-LSX; A/LSX pom&r 20/80 XRD analyzou (zeolit =z
pfikladu 3);

(5): MIX 75 - fyzikdlni smés zeolitu A a zeolitu X v poméru

75/25;

(6): MIX 80 - fyzik&lni smés zeolitu A a zeolitu X v pomé&ru

20/80;
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Priklad 7
v{ména hofedénatych iontu

Za pouZiti zarizeni popsaného \ pfikladu 5
modifikovaného pro pouZiti elektrody specifické pro
hofednaty iont a za pouZiti stejnych podminek se meé€rila ve
stejném vodném systému kinetika vymény hofenatych iontu.
Pro tento Gc¢el se 1 litr vodného roztoku, obsahujici
chlorid hofe&naty v rozsahu 3,135 mmold hofXc¢iku a 20 cm®
pufrovaciho‘roztoku s pH hodnotou 10,2, michal a udrZoval
pri konstantni  teploté 22°C. Po ponofeni  pfedem
stabilizované a kalibrované elektrody specifické pro horc&ik
se zavedl zeolitovy vzorek (seznam pouZitych =zeolitl IJe
uveden v nasledujici tabulce 4) odpovidajici 1 g bezvodého

produktu. Ziskané vysledky jsou uvedeny v tabulce 4.

Tabulka 4

Cas A X A-LSX A-LSX MIX 75 MIX 80
(min) (1) (2) (3) (4) (5) (6)
1 2 21 11 22 8 17
2 3 42 22 24 15 34
5 5 105 59 105 35 85
15 18 112 63 113 46 93

(1): Zeolit A;

(2): Zeolit X (Si/Al pomé&r 1,24);
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Zeolit A-LSX; A/LSX pomér 75/25 XRD
prikladu 2);

Zeolit A-LSX; A/LSX pomeér 20/80 XRD
prikladu 3);

: MIX 75 - fyzikdlni smés zeolitu A a

75/25;

: MIX 80 - fyzikdlni smés zeolitu A a

20/80;

analyzou (zeolit z

analyzou (zeolit z

zeolitu X v poméru

zeolitu X v poméru
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NAROKY

PATENTOVE

krystalicky materidl, oznaceny 3jako

1. Mikroporézni
t im,

vyznadceny Ze m&d ve své

zeolit A-~LSX,
bezvodé formé molarni sloZeni oxidd odpovidajici obecnému

vzorci (I):

(Mz/no + M’,,,0). Ale3.ZSi02 (I);

ve kterém:

M a M" jsou shodné nebo rGzné a znamenaji kationt

alkalického kovu nebo kovu alkalické zeminy s mocenstvim n;

z znamena €islo v rozmezi od 2,1 do 2,6 vietné.

Mikroporézni krystalicky material podle néroku 1,

2.
Ze M a M’ jsou vzadjemnd

vyznad c¢eny t im,

odlisna a znamenaji alkalicky kov.

Mikroporézni krystalicky materidl podle néroku 2,

3.
vyznadc¢ceny t im, Ze M znamend sodik a M’
znamend draslik.

4. Zpusob vyroby mikroporézniho krystalického

materialu podle n&kterého z predchazejicich narokl, v y -

znaceny t im, Ze zahrnuje:

a) pripravu dvou vodnych roztokd obsahujicich:
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Al;03 a M2/nO nebo Alz;03; a smé&s M,,,0 + M’ 2/00;
Si0; a Mz/nO nebo Si0, a smés M2/nO + M’ ,/n0;

ve kterych 3je mnoZstvi reak&nich sloZek dostatedné pro

dosazZeni nasledujicich molarnich pomé&rt
5i0,/A1203 od 2,30 do 2,60 v&etné&;

(M2/nO + M’'2/,0)/Si0; od 2,40 do 1,20 v&etnd;
M2/n0/ (M2/nO + M’,,,0) od 0,91 do 1,00 v&etné&;
H20/ (M2/nO + M’2/,0) od 20 do 40 v&etnd;

b) uvedeni téchto dvouégmégimpfipravenYCh ve stupni a) do
vzdjemného kontaktu pf¥i teplot& 20°C a? 70°C a udrZeni

tohoto kontaktu 1 aZ 30 minut;

c) starnuti smési ziskané ve stupni b) pfi teplotd& 60°C a2

70°C po dobu 30 minut aZ 15 hodin;

d) krystalizace smési ziskané ve smési c) pfi teploté& 90°C

az 100°C po dobu 10 a% 120 minut.

5. Zplsob podle ndroku 4, vy zn a & e n v tim,
Ze mnozZstvi reak&nich sloZek ve stupni a) je dostatecné pro

dosaZeni nésledujicich molé&rnich pom&ri:
Si0,/A1,03 od 2,40 do 2,55 v&etnd;

(M2/nO + M"2,,0) /S1i0; od 1,70 do 1,25 v&etnd;
M2/n0/ (M2/nO + M’,,,0) od 0,94 do 0,96 vCetné;

H,O/ (M2/nO + M’ 2/n0) od 22 do 33 vd&etn&.
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6. Zpusob podle ndroku 4 nebo 5, v y znac¢eny

t im, Ze stdrnuti ve stupni c) se provadi 2 aZ 8 hodin.

7. Zplsob podle nékterého z narok 4 a% 6, v Yy zna -
ceny t im, Ze krystalizadni stupedi d) se provéadi

30 az 60 minut.

8, Zpusob podle né&kterého z narok 4 aZ 7, v y zna -
¢ceny t im, 3Ze se stupen a) provadi pfi teploté& v

rozmezi od 20°C do 220°C.

9. Zpusob podle nékterého z ndrokd 4 a% 8, v Yy zna -
¢ eny tim, Ze zdrojem hliniku pouzZitelnym na
stupni a) je roztok hlinitanu sodného nebo roztok hlinitanu

sodného a draselného.

10. Zpusob podle nékterého z nérokd 4 a% 9, v Yy z n a-
¢ eny tim, Ze zdrojem kremiku pouZitelnym ve
stupni a) Jje roztok kfemiditanu sodného nebo roztok
kfemiCitanu sodného a kfemiditanu draselného, ve kterém Jje
pomér oxidu kremid¢itého ku oxidu sodnému nebo oxidu
kfemi¢itému ku celkovému mnoZstvi oxidu sodného a oxidu
draselného celym ¢islem nebo podilem tohoto &isla od 1 do 3

véetné.
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11. Zpusob podle nékterého z ndrokd 4 a? 10, v y -
znadceny t im, Ze zdrojem kationtll pouZitelnym
ve stupni a) je hydroxid sodny nebo smé&s hydroxidu sodného

a draselného.

12. Zpisob podle né&kterého z narokd 4 a? 11, v y -
znadceny tim, Ze M znamend sodik a M’ znamena
draslik, reakéni sloZky se smisi ve stupni b) pfi pokojové
teploté spolelnym pfidadnim vodnych roztokd prfipravenych ve
stupni a) za stdlého michéni, pricemZ se micha pouze pata

vody.

13. Zplsob podle nékterého z narokd 4 aZ 12, v y -
znadceny t im, Ze v prib&hu starnuti ve stupni

c) se hmota nechd odstdt v klidovych podminkéch.

14. Zpusob podle nékterého z naroka 4 a¥ 13, v y -
znadceny t I m , Ze krystalizadni stupeii d) se

provadi za statickych podminek nebo za michani.

15. Zpusob podle nékterého z naroka 4 az 11, v y -
znadceny t im, Ze M znamend sodik a M’ znamend
draslik, a Ze je moZné pfipravit reak&ni sm&s ve stupni b)
pridénim roztoku hlinitanu sodného nebo roztoku hlinitanu
sodného a draselného prfipravenych ve stupni a), roztoku
kremic¢itanu sodného nebo roztoku kfemi&itanu sodného a
draselného pripravenych ve stupni a) za st&lého michani pri

teploté dostatelné pro dosaZeni prim&rné vysledné teploty
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60°C aZz 70°C a nasledné stupné& c) a d) se provadé&ji za jiz

popsanych podminek.

16. Mikroporézni krystalicky material podle n&kterého
z predchdzejicich ndrokll, vy zn a & e n Y tim, zZe
jeho sloZeni ve smyslu molérniho zastoupeni oxidd Jje

nasledujici:
Na0 od 0,9 do 0,99 v&etné;
K20 od 0,1 do 0,01 v&etn&;
Al,03 odpovida 1,00;
Si0; od 2,10 do 2,30 v&etn&; a

obsah krystalické vody se pohybuje v rozmezi od 21 &

do 24 % vletné.

17. Mikroporézni krystalicky material podle nékterého

~

z predchézejicich ndrokd, vy zna & e n Y tim, :Ze
se stfedni primér &astic pohybuje v rozmezi od 0,9 pm  do

10 pm vcéetné.

18. Mikroporézni krystalicky material podle nékterého
z predchézejicich ndrokli, v v zn a & e n N tim, Ze
se strfedni primé&r ¢&astic pohybuje v rozmezi od 1,5 um do

5 um véetné.
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19. PouZiti mikroporézniho krystalického materidlu
podle nékterého 2z pfedchizejicich néaroka jako plniva v

detergentnich systémech.

20. Detergentni kompozice, vy zna &en & tim,
Ze obsahuji mikroporézni krystalicky material podle
neékterého z prfedchadzejicich narok bud samotny, nebo v

pritomnosti dal3ich plniv.

21. Detergentni kompozice podle naroku 20, vy zna -
¢ e n é t im, Ze se mnoZstvi pr¥itomného plniva

pohybuje v rozmezi od 20 do 80% hmotnosti.

22. Detergentni kompozice podle naroku 200 vy zna -
¢ e n é t im, Ze se mnozZstvi pFitomného plniva

pohybuje v rozmezi od 20 do 50% hmotnosti.

23. Detergentni kompozice podle né&kterého z narokt 20
az 22, vyzna¢é¢en é t im, Ze daldi plnivo se
zvoli ze skupiny zahrnujici zeolit A, polymerni

karboxylaty, monomerni polykarboxylaty a anorganické soli.

24. Detergentni kompozice podle n&kterého z nadroka 20
az 23, vyzna<cdc¢en é t im, Ze obsahuji jedno nebo
nékolik povrchove aktivnich ¢inidel zvolenych z
aniontovych, kationtovych, neiontovych, amfoternich nebo
zwitterionovych povrchové aktivnich ¢inidel, pfipadné

obsahujicich mydlo, nebo z jejich smési.
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25. Detergentni kompozice podle naroku 24, vy zn a -
¢ e n é tim, Ze povrchové aktivnimi ¢inidly Jjsou
aniontovd a neiontovd povrchové aktivni &inidla obsahujici
mydla a syntetickd aniontovd a neiontova povrchové aktivni

Cinidla neobsahujici mydlo.

26. Detergentni kompozice podle naroku 25, vyzna -
¢ e n é t i m, Ze aniontovymi povrchové aktivnimi
¢inidly Jjsou alkylbenzensulfondty, primarni a sekundarni
alkylsulféaty, olefinsulfonaty, alkansulfonéaty,
dialkylsulfosukcinaty nebo estery sulfonovanych mastnych

kyselin.

27. Detergentni kompozice podle néaroku 25, vy zna -
¢ e n é t im, Ze neiontovymi povrchové aktivnimi
Cinidly jsou ethoxylované primarni a sekundarni alkoholy

nebo alkylpolyglukosidy.

28. Detergentni kompozice podle né&kterého z narokda 20
az 27, vy zna¢é¢en é t im, Ze obsahuji bé&lici
¢inidla, k¥emilitan sodny, fluorescenéni ¢inidla,
antiredepoziéni ¢&inidla, anorganické soli, enzymy, ¢&inidla

kontrolujici pé&nivost nebo pénidla, pigmenty a parfémy.
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29. Detergentni kompozice podle né&kterého z naroki 20
az 28, vy znadcden é t im, Ze maji formu prasku,

kapalin, gell nebo pevnych ty&inek.

30. Detergentni kompozice podle n&kterého z narokd 20
az 29, vy znacé¢en é t im, Ze jsou pouZitelné pro

prani textilii.

31. Detergentni kompozice podle n&kterého z narokd 20
az 29, vy znacdcen é t im, Ze jsou pouZitelné pro

mycky néadobi.

Zastupuje:
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