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(54) Verfahren zur Zentrifugation und Waschung von Alumosilikaten

(57) Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Zentrifugation und Waschung von Alumosilikaten. Das Ziel
der Erfindung ist die Eliminierung der bekannten Nachteile der lblichen Filterhilfsmaterialien, zum Beispiel Quellung,
RiBbildung, Alkaliunbestandigkeit, Kompressibilitat. ErfindungsgemaR wird dies erreicht, indem als Filterhilfsschicht
auf die mit Filtertuch belegte Zentrifugentrommel eine Mischung aus 4 bis 20% Bimssteinmehl und 80 bis 96 %
gegliihtes Molekularsieb-Ton-Feinkorngranulat aufgegeben wird.
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Erfindungsanspruch: ~

1. Verfahren zur Zentrifugation und Waschung von Alumosilikaten aus Suspensionen, gekennzeichnet dadurch, daB man die
Alumosilikate aus der Suspension mittels einer Zentrifuge, deren Trommel mit einem Filtertuch und einer Filterhilfsschicht,
bestehend aus 4 bis 20 Ma.-% Bimssteinmeh! und 80 bis 96 Ma.-% Molekularsieb/Ton-Feinkorngranulat versehen ist, abtrennt.

2. Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daR das Feinkorngranulat aus einer verdichteten, verformten und bei 400
bis 700°C gegliihten Mischung von 10 bis 30 Ma.-% Ton und 70 bis 90 Ma.-% Molekularsieb besteht.

3. Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daR als Bimssteinmeh! das Handelsprodukt Perfil verwendet wird.

4. Verfahren nach den Punkten 1 bis 3, gekennzeichnet dadurch, daf} als Ton Brandiser Ton und als Molekularsieb ein teilweise
erdalkalibeladenes Zeolith, Typ A, verwendet wird.

5. Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daf die zu zentrifugierenden und zu waschenden Alumosilikate kristallin
sind.

6. Verfahren nach den Punkten 1 bis 5, gekennzeichnet dadurch, daR als Zentrifuge eine Siebschélzentrifuge verwendet wird.

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Zentrifugation wasserunldslicher Alumosilikate aus deren
Synthesemischungen.

Kristalline Alumosilikate erlangten technische Bedeutung in der Adsorptionstechnik, als lonenaustauscher, Katalysator und
Katalysatortrager sowie insbesondere als Waschmittelzusatz.

Charalteristili der bekannten technischen Losungen

in den vergangenen Jahren haben besonders feinteilige Alumosilikate an technischem Interesse gewonnen, nachdem sich die
Notwendigkeit feinkérniger Produkte, zum Beispiel in Waschmitteln ergeben hatte. Es ist bekannt, daR grobkérnige
Alumosilikate durch Zentrifugation leichter aus ihren Suspensionen abtrennbar sind als entsprechend feinkérnige. Wenn auf
eine chemische Beeinflussung der Suspension, zum Beispiel auf Ingredienzienzusatz, verzichtet werden soll — dieser fiihrt
héufig zu einer Agglomeration der Teilchen und damit zu einer Verbesserung des Trennverhaltens auf Kosten der KorngréRe —
sind auf mechanischem Wege 4 Moglichkeiten bekannt:
1. Primértrennung:
Vor Beginn der Trennung erfolgt die Ausbildung einer Filterhilfsschicht durch Grundanschwemmung, gegebenenfalls aus
gréberem Material, darauf erfolgt die Trennung. Filterhilfsschicht und darauffolgender Filterkuchen werden sodann
gemeinsam entfernt.
2. Sekundértrennung:
Zur Suspension wird laufend ein Filterhilfsmittel gegeben, welches in den Filterkuchen eingebaut wird und dessen Porositat
erhéht. Durch Wahl! der Menge und KorngréRe des Filterhilfsmittels kann die Trennfahigkeit variiert werden. Das Verfahren ist
aber nur dann anwendbar, wenn das abzutrennende Produkt und das Filterhilfsmittel gemeinsam verarbeitet werden kénnen
oder das Filterhilfsmittel leicht entfernt werden kann.
3. Kombination von Primér- und Sekundartrennung. Hierbei treffen daeselben Einschrankungen wie bei dem obengenannten
Verfahren zu.
4. Precoat-Trennung:
Hierbei handelt es sich um das Anschwemmen einer Filterhilfsschicht in der GréRenordnung einiger Zentimeter mittels eines
nicht mit dem Filterkuchen verwandten Stoffes. Hierbei darf die Filterhilfsschicht bei der Gewinnung des Fiiterkuchens nicht
mit abgetrennt werden.
Es ist bekannt, daB eine Precoat-Trennung auch bei kristallinen Alumosilikaten angewendet werden kann. Zum Beispiel werden
bei der Filtration und der Zentrifugation synthetischer Zeolithe Filterhilfsschichten aus Holzspinen unterschiedlicher SpangréRe,
Asbestfasern, Zellulosematerial, Kieselgur angewendet. Es ist auch bekannt, bereits mit Ton verformtes und gegliihtes Molsieb
als Filterhilfsschicht einzusetzen. Diese Schicht ist zwar alkalibestandig, neigt aber sehr stark zur Vorfestigung, so daR die
Filterleistung mit Zunahme des Zentrifugenzyklus splirbar abnimmt. .
Alle bisher bekannten Precoat-Trennverfahren fiir Alumosilikate haben wesentliche Nachteile:
1. Filterhilfsschicht muB alkalibestandig sein.
2. Die Dichte der Filterhilfsschicht muf3 so groR sein, daR es bei Aufgabe der Suspension zu keiner Unterwanderung und damit
Durchmischung von Filterkuchen und Filterhilfsschicht kommt.
Die Filterhilfsschicht darf keine oder nur geringe Quellung besitzen.
Die Filterhilfsschicht mufl optimal inkompressibel sein.
Die Filterhilfsschicht darf nicht zur RiRbildung neigen.
Die Filterhilfsschicht soll lange Zeit haltbar sein, das heiflt, sie darf sowohl an der Oberfidche als auch in tieferen Schichten
nicht durch feinkérnige Teilchen des Filterkuchens zugesetzt werden.
7. Die Filterhilfsschicht muB leicht aufzubringen und zu entfernen sein.
Alle bisher bekannten Filterhilfsschichten weisen Nachteile anhand der genannten Kriterien auf. Zum Beispiel neigen Holzspéne
zur Quellung, mineralische kornige Filterhilfsmittel weisen RiRbildung auf, Kieselgur ist nur unter Verlust an Filterkuchen
anwendbar, da es hier zu Unterwanderungen kommt. Asbestfasern sollten wegen ihrer Gesundheitsgefdhrdung nicht mehr zur
Anwendung gelangen. Organische kdrnige Kunststoffe haben meist zu geringe Dichte.
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Ziel der Erfindung

Es ist das Ziel der Erfindung, ein Zentrifugationsverfahren von Alumosilikaten aus deren Synthesemischungen zu entwickeln,
wobei eine Filterhilfsschicht angewendet wird, die nicht die Nachteile der bisher bekannten Medien — insbesondere starke
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Quellung, Alkaliunbestandigkeit, Kompressibilitat, RiBbildung, schneller Verschlei — aufweist.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Erfindungsgemaf kann das Ziel erreicht werden, wenn als Filterhilfsschicht ein homogenes Gemisch von 4 bis 20%
Bimssteinmehl und 80 bis 96 % Feinkorngranulat, das heif3t einer bei 400 bis 700°C gegliihten Mischung von 10 bis 30% Ton und
70bis 90% Molekularsieb, vorzugsweise ein erdalkalibeladenes Zeolith, Typ A, welches vor dem Glithen verdichtet und verformt
wurde und maximale Korndurchmesser von 1,5 mm aufweist, auf die Zentrifugentrommel aufgegeben wird.
Uberraschenderweise tritt bei Zumischung bereits geringer Anteile von Bimssteinmeh! zu Feinkorngranulat als Filterhilfsschicht
eine ca. 50%ige Verbesserung der Zentrifugenleistung bei der Trennung wasserunidslicher Alumosilikate aus deren
Synthesemischungen auf. ’

Wird jedoch der Anteil an Bimssteinmehl (iber 20% gesteigert, so kommt es zur Unterwanderung der Filterhilfsschicht durch das
2uzentrifugierende Molekularsieb. Reines Bimssteinmehl ist aus demselben Grunde als Filterhilfsschicht zur Zentrifugation von
Molekularsieben ungeeignet. Als Bimssteinmehl kann auch das Handelsprodukt Perfil in Pulverform eingesetzt werden.
Versuche ergaben, daB die Kornfraktion des Bimssteinmehls bei Anteilen von 4 bis 20% in der Filterhilfsschicht keine wesentliche
Rolle spielt. Die erfindungsgema8e Filterhilfsschicht ist auch bei Temperaturen bis zu 90°C alkalibestdndig und weist nur geringe
Kompressibilitat auf. Rik- und Kanalbildungen werden durch die Feinkdrnigkeit des Bimssteinmehls weitestgehend
vermieden. .

Bei dem erfindungsgmaRen Verfahren wird vorteilhafterweise die Mischung aus Bimssteinmeh! und Feinkorngranulat als
Suspension auf die mit Filtertuch belegte Zentrifugentrommel aufgegeben. Nach dem Trockenschleudern kann unmittelbar mit
der Zentrifugation von der Molsiebsuspension begonnen werden. Vorteilhaft ist die Abtrennung von kristallinen Alumosilikaten
aus der Suspension.

Die Entfernung der Filterhilfsschicht ist durch Austragen mit dem Schiimesser der Siebschalzentrifuge méglich.

Ausfithrungsbeispiel

Die Anwendung des Verfahrens erfolgt auf einer Siebschalzentrifuge mit einem Trommeldurchmesser von 1500 mm. Die
Trommel wird mit einem Filtertuch aus Baumwollkoper belegt. Sodann wird eine 50%ige wéBrige Suspension aus

10% Bimssteinmeh! und 80 % Feinkorngranulat aufgegeben, trockengeschleudert und auf eine Schichthéhe von 3,5cm
abgeschalt. Danach erfolgt die Zentrifugation von Molekularsiebsuspension des Zeolithtyps A.

Zum Vergleich wurde im Parallelversuch als Filterhilfsschicht reines Feinkorngranulat sowie reines Bimssteinmehl eingesetat.
Die Zentrifugation der Molekularsiebsuspension auf der Bimssteinmebhlfilterhilfsschicht muBte abgebrochen werden, da
Unterwanderung der Schicht durch Molsieb erfolgt. .

Als Kriterium fiir den Vergleich — reines Feinkorngranulat: 10% Bimssteinmeh!/90% Feinkorngranulat — wurden nach dem
5.Zentrifugenzyklus jeweils 26cm? von der Filterhilfsschicht entfernt und mit diesen Probestiicken Wasch ungen von Zeolith,
Typ A, Suspension mit destilliertem Wasser durchgeftihrt. .

Die Ergebnisse zeigt Tabelle 1.

Tabelle 1

Zyklus FH1; ) GV FH2 GV
Waschzeit ' (%) Waschzeit (%)
{min) {min)

1 8,2 : 35,7 5,8 34,1

2 9,3 32,8 . 6,2 33,0

3 9,0 34,0 6,2 32,6

4 9,6 36,5 6,4 35,0

5 9,8 37,8 6,1 . 35,2

6 10,4 37,2 6,3 34,7

FH1— Filterhilfsschicht Feinkorngranulat, max. Korndurchmesser 1,5mm

FH2 — Filterhilfsschicht 90% Feinkorngranulat + 10% Bimssteinmehl

GV — Gliihverlust des Molsiebfilterkuchens nach 5 Minuten Trockensaugen

Die Schichthdhe des Molsiebfilterkuchens betrug 2,1cm, die Waschwassermenge pro Zyklus 150 m.
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