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Titaanidioksidilietteet - Titandioxidslam

Tdmd keksintd liittyy titaanidioksidilietteiden valmistukseen,
erityisesti vesipitoisten titaanidioksidisuspensioiden konsen-
trointiin runsaasti kiintoaineita sisdltédviksi lietteiksi.

Tunnetuissa titaanidioksidipigmenttien valmistusmenetelmissa
muodostetaan tavallisesti vesipitoisia titaanidioksididispersi-
oita. Usein titaanidioksidi erotetaan ndistd dispersioista
esimerkiksi paineen tai tyhjdsuodatuksen avulla, jolloin saa-
daan suodatuskakku, joka sitten kuivataan. Monissa kdyttodkoh-
teissa tédmd kuivattu pigmentti sitten kdytdssd dispergoidaan
uudestaan veteen. T&amA erottaminen ja uudelleen dispergointi
on selvdd energian ja ajan tuhlausta. On edullista tuottaa
suoraan titaanidioksididispersio eli -liete, jonka kiintcaine-
pitoisuus on suuri ja kdsittelyn helpottamiseksi on toivotta-

vaa, ettd tdllaisen lietteen viskositeetti on pieni.

Tdmdn keksinnén erds kohde on menetelmd, jolla tuotetaan ti-
taanidioksidilietteitd, joiden kiintoainepitoisuus on kéyttoé-

kelpoista tasoa.

Tdssd keksinndssd menetelmdssd, jolla tuotetaan vesipitoisia ja
runsaasti kiintoaineita sisdltadvid titaanidioksidilietteitd
altistetaan titaanidioksidihiukkassuspensio poikittaisvirtaus-
suodatuksen vaikutukselle ja Jjatketaan poikittaisvirtaussuoda-
tusprosessia kunnes suspensio sisdltdd yli 50 painoprosenttia

titaanidioksidia TiO,:na laskettuna.

Tédssd kdytetty termi "poikittaisvirtaus" kuvaa suodatusproses-
sia, jossa kiinteiden aineiden suspension annetaan virrata
membraanin pinnalla samalla kun suspensioon kohdistetaan paine,
joka saa suspension vdliainenesteen virtaamaan lapi membraanin,
joka lépdisee vdliainetta muttei suspendoituija kiintoaineita.

Suspension virtaaminen membraanin pinnan ldpi minimoi mahdol-
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lisen kiinteiden aineiden kasautumisen membraanin pinnalle.
Voidaan kdyttdd myds membraanin pinnan mekaanista tédryttimisti

tehostamaan virtaavan viliaineen vaikutusta.

Tdmdn Keksinnén mukaisessa menetelmdssd suodatusta jatketaan
kunnes suspension kiintocainesis&ltd on yli 50 painoprosentti-
sesti titaanidioksidia. Erityisen kdyttdkelpoisia lietteitd
ovat 60-80 painoprosenttia titaanidioksidia sisdltavat ja
kaikkein kdyttdékelpoisimpia lietteet, jotka sisdltdvat sitd 70-

80 painoprosenttia.

Erds suuri tédmdn kKeksinnén mukaisen menetelmdn etu on, ettd
tuotettujen lietteiden viskositeetti on suhteellisen pieni
huolimatta suuresta kiintoainepitoisuudesta. Erittdin kaytté-
kelpoinen on tuote, jonka kiintoainepitoisuus on 60-80 paino-
prosenttia titaanidioksidia ja viskositeetti alle 1,0 Pa s
20°C:ssa, edullisesti alle 0,4 Pa s 20°C:ssa. On valmistettu
keksinnén mukaisella menetelmdlld saatuja tuotteita, joiden
titaanidioksidipitoisuus on 70-80 % ja viskositeetti alle 0,3
Pa s 20°C:ssa. Suositeltavimmat tuotteeet sisiltdvdt 70-80
painoprosenttia titaanidioksidia ja niiden viskositeetti on
0,05 - 0,2 Pa s 20°C:ssa.

Tdmdn keksinndn mukainen menetelmd on erityisen kdyttdkelpoinen
tuotettaessa pigmenttind kdytettdvan titaanidioksidin liettei-
td, joissa titaanidioksidi on normaalisti anataasi- tai rutiili-
kidemuodossa keskimddrdisen primaarihiukkaskoon ollessa 0,1 -
0,4 nikrometrid. Pigmentddrisen rutiilititaanidioksidin keski-
méddrdinen primaarihiukkaskoko saisi edullisesti olla 0,2 - 0,3
mikrometrid, ja anataasititaanidioksidin keskimiddrdinen primaa-

rihiukkaskoke 0,1 - 0,35 mikrometria.

Tdmdn Keksinndén mukaisella menetelmdlld saadaan myds tuotettua
ei-pigmentddrisia titaanidioksidilietteita, esimerkiksi ti-
taanidioksidin muotoa, jota kdytetddn UV-valon vaimentamiseen

ja jota usein nimitetddn "ultrahienoksi titaanidioksidiksi™.
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nyUltrahienon" titaanidioksidin keskimddrdinen primaarihiukkas-
koko saisi olla 0,01 - 0,15 mikrometrid kun hiukkaset ovat
olennaisesti pydreitd. Edullisemmin olennaisesti pyodreiden
hiukkasten keskimddrdinen primaarihiukkaskoko saisi olla 0,01 -
0,06 mikrometrid. Partikkeleilla, jotka ovat muodeltaan neula-
maisia hiukkasten suurin keskimddrdinen primaarihiukkaskoko
saisi olla alle 0,15 mikrometrid, vield edullisemmin 0,02 - 0,1

mikrometrig.

Kiintoainepitoisuus suspensiossa, 7joka on té@mdn keksinndén

mukaisen menetelmédn l&httaine on usein alle 35 painoprosenttia
titaanidioksidia, ja tyypillinen Kkiintoainepitoisuus valmistet-
taessa pigmentddristd titaanidicksidia on 20 - 35 painoprosent-

tia.

Titaanidioksidipigmenttien valmistukseen kdytettdvidssd "sul-
faattimenetelmassd" vesipitoinen titaanidioksidi saostetaan
titaanisulfaattiliuoksesta, ja yleensd se kdy lédpi kalsinointi-
vaiheen sopivan pigmentddrikidekoon aikaansaamiseksi. Kal-
sinointiuunista saatavalle materiaalille suoritetaan normaalis-
ti jauhatus haluttuun hiukkaskokojakautumaan pddsemikseksi.
Vaihtoehtoisessa "kloridimenetelmdssid' titaanitetrakloridi
saatetaan reagoimaan hapen kanssa titaanidioksidin aikaansaami-
seksi. Myds tdmd titaanidioksidi jauhetaan normaalisti hiuk-
kaskokojakauman sddtamiseksi. Sekd "sulfaatti"- ettd "kloridi'™
menetelmissd kdytettdvdt jauhimet voivat olla kuulamyllyijéd tai

iskumyllyija.

Erds Jjauhinmuoto, jota usein kdytetddn titaanidioksidipigment-
titeollisuudessa tunnetaan hiekkamyllynd, jossa kalsinointi-
uunista tai reaktorista saatava vesipitoinen suspensio sekoite-
taan jauhavan vdliaineen kuten hiekan ldsndcllessa nopeasti.
Hiekkamyllystd saatava "ylivuotovirta®" sisdltdd hyvin disper-
goituneen titaanidioksidisuspension, joka on ihanteellinen
kdytettdvdksi tamdn keksinndén mukaisessa menetelmdssd. Hyva
dispergoituvuus s#ilyy menetelmdn aikana Jja saadaan runsaasti
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kiintoaineita sisdltdvd hyvin dispergoitunut pigmentédérisen
titaanidioksidin liete.

Pigmentddrisen titaanidioksidin jauhaminen ei kuitenkaan ole
olennainen tdmdn keksinnén piirre, tyydyttdvdn suuren kiinto-
ainepitoisuuden omaavia lietteitd voidaan saada kdyttdmidlla
suoraan "sulfaatti?- tai "kloridi"menetelmdd kdyttéavistd lait-
teista saatavaa titaanidioksidia, joka ei ole kdynyt lépi

jauhatusprosessia.

Tdmdn Keksinndn mukaisessa menetelmidssd kdytettdvd titaanidiok-
sidi voi olla padllystadméténtd titaanidioksidia, joka saadaan
y1l1ld kuvattuun tapaan suoraan valmistusprosessista tai se voi
olla kédsiteltya titaanidioksidia kuten usein pigmenttiteolli-
suudessa, Jjolloin hiukkasten pinnalle on lisdtty esimerkiksi
epdorgaanisen oksidin kerros. Tyypillisid epdorgaanisia oksi-
dipddllysteitd ovat piidioksidi, aluminiumoksidi, zirkoniumok-

sidi ja titaanioksidi.

Tédmdn keksinnén mukaisessa menetelmdssd voidan kdyttdd suspen-
siota, joka sis&ltdd vain vettd ja titaanidioksidia, mutta
vleensd hiekkamyllyyn sydtettdvdidn suspensioon lisdtddn disper-—
gointiainetta tehostamaan jauhautumista, Jja dispergointiaineen
ldsndolon jauhatusprosessissa uskotaan olevan edullista t&mén
keksinndon mukaisen menetelmdn kannalta. Kuitenkin kun suspen-
sioon on lisdtty dispergointiainetta jauhatusprosessia edisté-
mddn yleensd témdn keksinndén mukaisen menetelmdn toteutuksessa
el sitten lisdtd enempdd dispergointiainetta. Dispergointiaine
voi olla epdorgaaninen yhdiste kuten fosfaatti tai silikaatti
tal orgaaninen yhdiste kuten alkanolamiini. Erityisesmerkkeija
sopivista dispergointiaineista ovat natriumheksametafosfaatti,

natriumsilikaatti ja monoisopropanolamiini.

Dispergoitumista edistdmédn lisdttdvdn dispergointiaineen mdadra
riippuu jossain mddrin valitusta dispergointiaineesta, mutta
Yleensa, silloin kun dispergointiainetta kaytetddn, sitd on
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ldsnd 0,05 - 0,4 painoprosenttia suhteessa suspension ti-

taanidioksidiin.

Tamdn keksinnén mukainen menetelmd voidaan toteuttaa normaalis-
sa huoneen ladmpdétilassa, mutta on suositeltavampaa toimia
korkeammissa lémpdtiloissa, esim. 30-80°C:i:ssa. Suositeltavinta

on toimia 40-~70°C:ssa.

Tdmdn keksinndn mukaisen menetelmidn tdsmdllinen suoritustapa
riippuu Jjossakin mddrin sellaisista tekijoistad kuin Jjohtavuus,
suspension ldhtd- ja lopullinen kiintoainepitoisuus samoin kuin
kdytettdvin membraanin pinta-ala. Normaalisti suspensio tdytyy
kuitenkin kierrdttdd membraanin ldpi useamman kerran ennen kuin
pddstéén kayttokelpoiseen suspension kiintoainepitoisuuteen
tavanomaisella suodatuslaitteistolla. Erdtyyppisessid menetel-
mdssd suspensio tavallisesti kierrdtetddn sdiliodstd kalvon lépi
ja palautetaan sdiliédén kunnes on saavutettu haluttu pitoisuus.
Tdmdn keksinnodn mukaista menetelmdd voidaan kdyttdd myds Jjatku-
vassa prosessissa, jossa kdytetddn useita membraanin sisdltévia
yksikoitd. Lahtosuspensio saatetaan pinnan l8pi ensimmiisessé
yksikdssd ja kierrdtetddn useamman kerran. Osa lietteestd
valutetaan toiseen yksikkdédn, jossa se kierrdtet&dn toisen
membraanisysteemin ldpi ja konsentroidaan edelleen. T&hédn
tapaan voidaan liittdd toisiinsa miten monta yksikk®éd tahansa
ja saada tehokas tapa saada suuren kiintoainepitoisuuden omaa-

vaa lietettd jatkuvasti.

Titaanidioksidipigmenttilaitteistossa tuotettavissa titaani-
dioksidisuspensioissa on usein l4snd vesiliukoisia ioneja kuten
sulfaatti- tai kloridi-ioneja. Tavallisesti né&md ionit helpos-
ti diffundeituvat suodatusmembraanin 14pi, Jja niiden pitoisuus
on pienempi runsaasti kiintoaineita sisdltévassid lietteessé
kuin ladhtosuspensiossa. On kuitenkin edullista edistdd téata
ionipitoisuuden vdhenemistd lisdidmdlla suspensioon deminera-
lisoitua vettd keksinndn mukaisen prosessin aikana. Deminera-
lisoitu vesi voidaan lis&td Jjatkuvaan tapaan, jolloin vettd
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lisdtd3n nopeudella, joka on vastaava tai pienempi kuin nopeus,
jolla suodos poistuu prosessissa, tal erdprosessissa, jossa
suspensio konsentroidaan poikittaisvirtaussuodatuksella, lai-
mentaa demineralisoidulla vedelld ja uudelleenkonsentroida
kerran tai sitd useammin. On Kuitenkin tavallista lisé&td
demineralisoitua vettd puolijatkuvaan tapaan sarjana lisdyksid
konsentrointiprosessin aikana. Ionipitoisuuden vdhentdminen
voidaan suorittaa missd tahansa konsentrointiprosessin vaihees-
sa, ja vaihe jossa se suoritetaan riippuu l&htdsuspension luon-
teesta. Erds erityisen kayttdékelpoinen toimintatapa on kon-
sentroida liete sisdltdmdin 50-60 painoprosenttia titaanidiok-
sidia ja vdhent&dd sitten ionipitoisuutta lisddmédlld deminera-
lisoitua vettd joko jatkuvaan tai puolijatkuvaan tapaan samalla
kun lietteen pitoisuus pidetddn alueella 50-60 painoprosenttia.
Kun ionipitoisuus on saatu sopivan pieneksi lietettd konsent-
roidaan edelleen, kunnes pd#stddn lopulliseen valittuun pitoi-

suuteen.

Vesiliukoisten ionilajien poistaminen auttaa tuottamaan halutun
pienen viskositeetin omaavan lopullisen lietteen. Tavallisesti
ionipitoisuutta vdhennetddn niin paljon, ettd johtuvuus konsen-
troidussa lietteessd on alle 3mS cm™, ja edullisesti konsen-

troidun lietteen johtuvuus saisi olla alle 2 mS cm™*.

T4dmdn Keksinndn mukaissa menetelmdssd kdytettdvd membraani voi
olla mik& tahansa membraani, joka sopii kdytettdvadksi poikit-
taisvirtaussuodatukseen. Materiaaleja, joista membraani voi-
daan valmistaa ovat huokoiset polymeerimateriaalit, huokoiset
metallit ja huokoiset keraamit. Erittdin kdyttdkelpoinen
membraani muodostuu metalliverkkokomposiittimembraanista, Jjossa
metalliverkko toimii huokoisen keraamisen materiaalin kuten
zirkoniumoksidin alustana. Metalliverkkokomposiittimembraaneja
voidaan kdyttdd tasaisena levynd, vaikka membraani voikin olla
mikd tahansa sopiva, esimerkiksi sylinterimdinen putki, jonka
lapi tai ympdri suspensio saatetaan virtaamaan. Erityisen
kdyttoékelpoisiksi ovat osoittautuneet metalliverkkokomposiitti-
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kalvot, jotka on spiraalimaisesti kierretty sylinterimdiseen

putkeen.

Tdmdn keksinndn mukaisessa menetelmdssd kdytettdvdn membraanin
huokoskoko valitaan suspension hiukkasten keskimd&rdisen koon
mukaan ajatellen maksimaalista virtausnopeutta, jolla suspen—
siovdliainetta poistetaan aiheuttamatta huomattavaa kiinto-
ainepitoisuushdvidétd tai tukkimatta membraanin huokosia. Kun
menetelmds kdytetddn pigmentddrisen titaanidioksidin lietteelle
sopiva nédenndishuokoskoko on 0,01 - 0,20 mikrometrid. Edulli-

sesti ndenndishuokoskoko saisi olla 0,05 - 0,15 mikrometrié.

Tamdn keksinndn mukaista menetelmdd kdytetddn tavallisesti
suspensioon kohdistuvan paineen ollessa ilmakeh&n painetta
suurempi. Tavallinen t&dmdn paineen mittaamiseen kéytettdva
parametri tunnetaan transmembraanipaineen nimelld. Transmem-

braanipaine lasketaan kiytt&mdlléd lauseketta

Pt = %(P1+Po)—Pp

jossa

P, on transmembraanipaine

P, on paine, jolla liete tuodaan membraanille (sisddntulopaine)
on paine, jolla liete poistuu membraanilta (poismenopaine)

P, on paine, jolla permeaatti poistetaan suodatusyksikostd.

Usein permeaatti poistetaan ilmakehdn paineessa, ja tdlldéin P.
lasketaan ottamalla keskiarvo P,:std ja P,:sta, missd ndma on

ilmaistu manometripaineina.

Yleensd alueelle 0,1 -~ 1,0 MPa sijoittuva transmembraanipaine
on sopiva, suositeltava on alueelle 0,2 ~ 0,4 MPa sijoittuva

transmembraanipaine.

On tédrke#dd pitdd membraanin pinnan ldpi kulkevan suspension
virtaus tarpeeksi nopeana, niin ettei pinnalle kerdanny huomat-
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tavia kiintoainemdadria, ja kdytettdva nopeus riipuu kdytttdvan
suodatussystemmin rakenteesta. Tyypillinen poikittaisvirtaus-
nopeus on yli 0,5 metri&d sekunnissa, Jja suositeltavaa on kdyt-
td4 yli 1 metrid sekunnissa. Laboratorikoon laitteistossa,
jossa kdytetdn metalliverkkokomposiittimembraania tasaisena
levynd erityisen kdyttékelpoiseksi poikittaisvirtausnopeudeksi
on havaittu yli 2 metrid sekunnissa oleva. Suurempien poikit-
taisvirtausnopeuksien, yli 10 metrid sekunnissa, on havaittu

olevan kdyttdkelpoisia suuremman mittakaavan laitteissa.

T4114 menetelmdlld saadaan tehokas tapa lisdtd titaanidiok-
sisuspension kiintoainepitoisuutta. Laboratoriossa 10 litran
erd pigmentddristd titaanioksidisuspensiota on konsentroitu
noin 25 painoprosentin kiintoainepitoisuudesta noin 75 prosen-
tin kiintoainepitoisuuteen pesulla liukenevien ionien vdhentd-
miseksi noin 6 tunnissa. Tuotettujen lietteiden viskositeetti
on ollut pieni ja sakan painuminen hidasta. Usein saadaan
tuotettua lietteitd, joiden kiintoainepitoisuus on suurempi
kuin lietteilld, jotka on tuotettu tunnetuin menetelmin kuten
kuivan titaanidioksidin dispergoinnilla, Jja tadmdn keksinnén
mukaisilla lietteilld on poikkeuksellisen hyvd varastointista-
biilisuus. Lietteen pumppauksella membraanin p&&l1a saadaan
myds pienennettyd titaanidioksidin hiukkaskokoa, Jja tdmdn kek-
sinnén mukaista menetelmdi kayttden tuotettujen lietteiden
hiukkaskokojakautuma on tavallisesti kapeampi kuin lietteilld,
jotka on tuotettu perinteisin suodatusmenetelmin. Pigmentdd-
risen titaanidioksidin lietteet sopivat kuljetuksiin, ja niité
voidaan kédyttdd suoraan valmistettaessa esimerkiksi vesipi-
toisia pddllystekoostumuksia kuten emulsiomaaleja, paperia tai
paperipddllysteitd, tai niitd voidaan kdytt&d lahtdaineina

prosesseissa, joissa titaanidioksidia kdsitellddn edelleen.

Keksint®d kuvataan seuraavin esimerkein.
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Esimerkki 1

Lihtésuspensio sisdlsi pddllystdmidtontd titaanidioksidia, joka
0li tuotettu "kloridimenetelmdlld”, ensin oli suoritettu hiek-
kamyllykdsittely kun ldsnd oli 0,14 painoprosenttia natriumhek-
sametafosfaattia, perustana titaanidioksidi. Léhtotitaanidiok-
sidipitoisuus o0li 20,6 painoprosenttia (245 g/1), pH oli 9,5 ja
johtavuus 3 mS cm~*. T&md materiaali (14,4 litraa kaikkiaan)
konsentroitiin sitten, ilman "pesuvaiheita", laboratoriokoon
poikittaisvirtaussuodatuslaitteistolla (Ceramesh CMLO05).
Laitteistossa oli neljd tasaista alustamembraania, Jjoiden
ndenndishuokoskoko oli 0,1 mikrometrid kaikkiaan 0,04m* pinta-
alalla, yhdistettynd sarjaksi poikittaisvirtaussuodatusmoduu-
liin. Aluksi transmembraanipaine (TMP) oli 0,35 mPa ja poikit-
taisvirtausnopeus (CFV) 2,5 m/s. Ndmd molemmat arvot pieneni-
vt kun liete konsentroitiin, TMP oli 0,32 MPa ja CFV oli 1,8
m/s kun TiO,:a oli 70 painoprosenttia. Tdssd valiheessa paine
vdhennettiin TMP-arvoon 0,23 MPa ja CFV arvoon 1,4 m/s, ja
lietettd konsentroitiin vield yli 75 prosentin kiintoainepitoi-
suuteen kun kokonaisajoaikaa o©li kulunut 400 minuuttia. Lopul-
linen tuote sisdlsi 78,3 painoprosenttia kiintoaineita (1950
grammaa litrassa), sen pH oli 9,4, johtavuus 1,9 mS cm™® ja vis-
kositeetti 0,31 Pa s. Titaanidioksidin keskimddrdinen hiukkas-
koko oli lahtdésuspensiossa 0,276 mikrometrid (geometrinen stan-
dardipoikkeama 1,41), eikd se muuttunut koko konsentrointi-
prosessin aikana. Témdn lopullisen aineksen laskeutuminen oli
merkityksetédntd kahden viikon jdlkeen, ja tdmd pddllystadmdtdn
materiaali pystyttiin sisdllytté&mdin niukasti TiO,:a sisdltédviin
mattamaaleihin niin ettd saavutettiin opasiteetti, joka vastasi
sellaisen maalin opasiteettia, joka oli muutoin samanlaista,

mutta sisdlsi pddllystettyd ja kuivattua pigmenttia.

Vertailun vuoksi flokkuloitiin samanlainen suspensio ph 7:ssd
kdyttdmdllad aluminiumsulfaattia ja suodatusta Buchner-suppilol-
la useamman pdivdn ajan. Saatu kakku uudelleendispergoitiin
runsaasti kiintoaineita sis#ltdvidksi kakuksi kdyttdmdlld mini-

maalista mddrdd polyakrylaattipohjaista dispergointiainetta,
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jota myydddn nimikkeelld Dispex GA40. Lietteen, jonka pi-
toisuus oli 78 painoprosenttia kiintoaineita, viskositeetti oli

1,5 Pa s.

Esimerkki 2

Lihtbésuspensio sisdlsi pddllystdmdtontd titaanidioksidia, joka
oli tuotettu "kloridimenetelm&lld”, ensin oli suoritettu hiek-
kamyllykdsittely kun ldsnd oli 0,13 painoprosenttia natriumhek-
sametafosfaattia, perustana titaanidioksidi. Titaanidioksidi
sisdlsi suhteellisen paljon vesiliukoisia ioneja, ja l&htésus-
pension sisdlsi 33,7 painoprosenttia kiintoaineita (455 g/l1),
pH o0li 8,6 ja johtavuus 4,1 mS cm *. Noin 11 litraa t&téd mate-
riaalia “pestiin®™ CMLO5-laitteistolla kahdessa erdssd, lisdd-
médlld demineralisoitua vettd suurin piiftein samalla nopeudella
kuin permeaattia poistettiin (kaikkiaan 11,7 litraa pesuvetti)
kunnes suspension johtavuus oli 1,4 mS cm™*. Neljd tasaista
alustamembraania, joiden nimellishuokoskoko oli 0,1 mikrometrid
kaikkiaan 0,04 cm’:n pinta-alalla vhdistettiin sarjaksi poikit-
taisvirtaussuodatusmoduuliin. Suspension lampétila pidettiin
60°C:ssa kuumavesihauteen avulla. Lihtdolosuhteet olivat
transmembraanipaine (TMP) 0,36 MPa ja poikittaisvirtausnopeus
(CFV) 2,3 m/s. Sitten liete konsentroitiin laitteistossa ja
TMP ja CFV laskivat samaan tapaan kuin esimerkissd 1 kunnes TMP
oli 0,32 MPa ja CFV oli 2,0 m/s kiintoainepitoisuuden ollessa
noin 7% painoprosenttia. Sitten paine alennettiin TMP-arvoon
0,26 MPa, jota kdytettiin konsentrointiprosessin loppuajan.
Lopputuote, 400 minuutin kokonaisajoajan jdlkeen, sisdlsi 79,2
painoprosenttia Kiintoaineita (2010 grammaa litrassa), sen pH
oli 8,6, johtavuus 1,2 mS cm™* ja viskositeetti 0,12 Pa s.
Titaanidioksidin keskimddrdinen hiukkaskoko poikittaisvirtaus-
suodatussydtteessd oli 0,322 mikrometrid (geometrinen standar-
dipoikkeama 1,48), ja konsentroinnin aikana se hieman kasvoi,
0,305 mikrometriin (geometrinen standardipoikkeama 1,45).

Tamdn lopullisen materiaalin laskeutuminen oli merkityksetontd
kahden viikon jdlkeen, ja tdmd p&dllystédmdtodn materiaali pys-
tyttiin sisdllyttédmddn niukasti TiO,:a sisdltédviin mattamaa-
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leihin niin ettd saavutettiin opasiteetti, joka vastasi sel-
laisen maalin opasiteettia, joka oli muutoin samanlaista, mutta

sisdlsi p&dllystettyd Jja kuivattua pigmenttid.

Esimerkki 3

Titaanidioksidin "sulfaattimenetelmdd" kdyttdvédstd laitteistos-
ta saatua kalsinointiuunituotetta késiteltiin hiekkamyllyssé
dispergoivan monoisopropanolamiinin kanssa (0,3 painoprosenttia
suhteessa titaanidioksidiin), niin ettd saatiin hiekkamylly-
ylivirtaustuote, joka sisdlsi 31,4 painoprosenttia kiintoainei-
ta (415 grammaa litrassa), jonka pH oli 9,9 ja Jjohtavuus 1,8 mS
cem™. Noin 9,4 litraa tdtd materiaalia "pestiin® CMLOS5-lait-
teistolla 1is&4dmélld demineralisoitua vettd suurin piirtein
samalla nopeudella kuin permeaattia poistettiin (kaikkiaan 4
litraa pesuvettd) suclapitoisuuden vdhentdmiseksi, kunnes
suspension johtavuus o0li 1,0 mS cm™. Neljd tasaista alustamem—
braania, joiden nimellishuokoskoko oli 0,08 mikrometrid kaikki-
aan 0,04 m’:n pinta-alalla yhdistettiin sarjaksi poikittaisvir-
taussuodatusmoduuliin. Lietteen lampétila pidettiin 60°C:ssa,
ja alkuvaiheessa transmembraanipaine (TMP) oli 0,35 MPa Jja
poikittaisvirtausnopeus (CFV) 2,3 m/s. Sitten liete konsent-
roitiin laitteistossa ja TMP Jja CFV laskivat taas samaan tapaan
kuin esimerkiss& 1. 390 minuutin kuluttua TMP oli 0,26 MPa ja
ajo lopetettiin. Lopputuote sigdlsi 73,9 painoprosenttia
kiintocaineita (1700 grammaa litrassa), sen pH oli 8,8, Jjohta-
vuus 0,9 mS cm™* ja viskositeetti 0,18 Pa s. Titaanidioksidin
keskimddrdinen hiukkaskoko poikittaisvirtaussuocdatussydtteessa
oli 0,273 mikrometrid (geometrinen standardipoikkeama 1,48),
eikd se prosessoinnin aikana muuttunut. Tamidn lopullisen
materiaalin laskeutuminen oli merkityksetdédntd kahden viikon
jdlkeen, ja tédmid pddllystidmidton materiaali pystyttiin sisdllyt-
tdmddn niukasti TiQO,:a sisdltdviin mattamaaleihin niin ettd
saavutettiin opasiteetti, joka vastasi sellaisen maalin
opasiteettia, joka oli muutoin samanlaista, mutta sisdlsi

pddllystettyad ja kuivattua pigmenttid.
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Esimerkki 4

Liahtdsuspensio sisédlsi pddllystédmdtontd titaanidioksidia, joka
0li tuotettu "kloridimenetelmdlld”, ensin oli suoritettu hiek-
kamyllykédsittely kun ldsnd oli 0,13 painoprosenttia natriumhek-~
sametafosfaattia, perustana titaanidioksidi. L&htoétitaanidiok-~
sidipitoisuus oli 30,3 painoprosenttia (395 g/1), pH oli 9,6 ja
johtavuus 3 mS cm~*. T&md materiaali (14 litraa kaikkiaan)
konsentroitiin aluksi laboratoriokoon poikittaisvirtaussuoda-
tuslaitteistolla (Ceramesh CMLOS5). Laitteistossa oli nelja
tasaista alustamembraania, joiden nimellishuokoskoko oli 0,1
mikrometrid kaikkiaan 0,04m® pinta-alalla, yhdistettynd sarjaksi
poikittaisvirtaussuodatusmoduuliin. Suspension lémpotila
pidettiin 60°C:ssa kuumavesihauteen avulla. Ldhtdolosuhteet
olivat transmembraanipaine (TMP) 0,36 MPa ja poikittaisvirtaus-
nopeus (CFV) 2,3 m/s. Kun lietteen kiintoainepitoisuus oli 60
% (1100 grammaa litrassa) materiaali "pestiin” CMLOS5-laitteis-
tolla lis&ddmdlld demineralisoitua vettd suurin piirtein samalla
nopeudella kuin permeaattia poistettiin (kaikkiaan 4 litraa
pesuvettd). Sitten liete konsentroitiin edelleen laitteistossa
ja TMP ja CFV laskivat samaan tapaan kuin esimerkissd 1, TMP-
arvoksi tuli 0,31 MPa ja kiintoainepitoisuus oli noin 72 paino-
prosenttia. Sitten paine alennettiin TMP-arvoon 0,26 MPa,
jota kaytettiin konsentrointiprosessin loppuajan. Lopputuote,
440 minuutin kokonaisajocajan jédlkeen, sisdlsi 77,6 paino-
prosenttia kiintoaineita (1910 grammaa litrassa), sen pH oli
9,3, Jjohtavuus 1,1 mS cm™® ja viskositeetti 0,13 Pa s. Ti-
taanidioksidin keskimddrdinen hiukkaskoko ldhtdsuspensiossa

o0li 0,302 mikrometrid (geometrinen standardipoikkeama 1,32), ja
se sdilyi kdytdnnollisesti katsoen muuttumattomana koko kon-
sentrointiprosessin ajan (lopullisen lietteen keskimAidrdinen

hiukkaskoke oli 0,295 mikrometrid geometrisen standardi-~

‘poikkeaman ollessa 1,31). T&mdn materiaalin laskeutuminen oli

merkitykseténtd kahden viikon jdlkeen, ja tdm& pddllystamatodn
materiaali pystyttiin sisdllyttdmddn niukasti TiO,:a sisdltdviin

mattamaaleihin niin ettd saavutettiin opasiteetti, Jjoka vastasi
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sellaisen maalin opasiteettia, joka oli muutoin samanlaista,

mutta sisdlsi pd&dllystettyd ja kuivattua pigmenttii.

Esimerkki 5
Titaanidioksidin "sulfaattimenetelmdd" kidyttdvidstd laitteistos-

ta saatua kalsinointiuunituotetta kdsiteltiin hiekkamyllyssé
dispergoivan monoisopropanolamiinin kanssa (0,3 painoprosenttia
suhteessa titaanidioksidiin), niin ettd saatiin hiekkamylly-
ylivirtaustuote, Jjoka sisdlsi 22,4 painoprosenttia kiintoainei-
ta (270 grammaa litrassa), Jjonka pH oli 9,9 ja johtavuus 1,8 mS
cm*. Liete kuumennettiin 60°C:een, ja aluksi CMLO5-laitteis-
tossa paine (TMP) oli 0,36 MPa ja poikittaisvirtausnopeus (CFV)
2,3 m/s. Nelijd tasaista alustamembraania, Jjoiden ndenndis-
huokoskoko o0li 0,1 mikrometri& kaikkiaan 0,04m® pinta-alalla,
yvhdistettiin sarjaksi poikittaisvirtaussuodatusmoduuliin. Noin
13 litraa t4td materiaalia konsentroitiin aluksi CMLOS5-lait-
teistossa kiintoainepitoisuuteen 60 % (1100 grammaa litrassa),
ja pestiin sitten lisd&m&lld demineralisoitua vettad suurin
piirtein samalla nopeudella kuin permeaattia poistettiin (téssd
kdytettiin 1,5 litraa pesuvettd) suolapitoisuuden vdhentdmisek-
si, ja saavutettiin johtavuusarveo 1,1 mS cm*. TMP ja CFV
laskivat taas samaan tapaan kuin esimerkissd 1. Pesu oli
loppuun suoritettu 240 minuutin kuluttua, sitten materiaali
konsentroitiin kiintoainepitoisuuteen 75 % (350 minuutin kulut-
tua) Kun paine oli laskenut 0,26 MPa:iin. 400 minuutin kulut-
tua TMP o0li 0,26 MPa ja ajo lopetettiin. Lopullinen tuote
sisdlsi 77,5 painoprosenttia kiintoaineita (1905 grammaa lit-
rassa), sen pH oli 9,8, johtavuus 0,9 mS cm’ ja viskositeetti
0,2 Pa s. Titaanidioksidin keskimddrainen hiukkaskoko poikit-
taisvirtaussuodatussydtteessd oli 0,303 mikrometrid (geomet-
rinen standardipoikkeama 1,48), eikd se prosessoinnin aikana
muuttunut. Té&mdn materiaalin laskeutuminen oli merkitykseténta
kahden viikon jdlkeen, ja se pystyttiin sisdllyttdmddn niukasti
TiO,:a sisdltdviin mattamaaleihin niin ettd saavutettiin opasi-

teetti, joka vastasi sellaisen maalin opasiteettia, joka oli
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muutoin samanlaista, mutta sisdlsi pddllystettyd Jja kuivattua

pigmenttia.

Esimerkki 6
Titaanidioksidin "sulfaattimenetelmdd"™ kdyttdvistad laitteistos-

ta saatua kalsinointiuunituotetta kdsiteltiin hiekkamyllyssa
dispergoivan monoisopropanolamiinin kanssa (0,3 palnoprosenttia
suhteessa titaanidioksidiin), niin ettd saatiin hiekkamylly-
ylivirtaustuote, joka sisdlsi 22,4 painoprosenttia kiintoainei-
ta (270 grammaa litrassa), jonka pH oli 9,9 ja johtavuus 2,0 mS
cm'. Liete kuumennettiin 60°C:een vesihauteella. Neoin 12,5
litraa t&td materiaalia konsentroitiin ilman "pesuvaiheita"
CMLO5~-laitteistossa suureen kiintoainepitoisuuteen. Nelji
tasaista alustamembraania, joiden nimellishuokoskoko oli 0,1
mikrometrid kaikkiaan 0,04m”® pinta-alalla, yhdistettiin sarjaksi
poikittaisvirtaussuodatusmoduuliin. Aluksi TMP-arvo oli 0,35
MPa ja CFV 2,3 m/s. TMP ja CFV laskivat samaan tapaan kuin
esimerkissd 1, ja sitten tarvittiin hieman paineen vdhentdmis-
td, kun Kiintoainepitoisuus saavutti arvon noin 75 %. 320
minuutin kuluttua TMP oli 0,26 MPa, ja ajo lopetettiin. Lopul-
linen tuote sisdlsi 77,2 painoprosenttia kiintoaineita (1890
grammaa litrassa), sen pH oli 9,2, johtavuus 1,3 mS cm™® Jja
viskositeetti 0,43 Pa s. Titaanidioksidin keskimddrédinen
hiukkaskoko poikittaisvirtaussuodatussydtteessd oli 0,303
mikrometrid (geometrinen standardipoikkeama 1,48), eikd se
prosessoinnin aikana muuttunut. T&mdn materiaalin laskeutu-
minen oli merkityksetdntd kahden viikon Jjédlkeen, Jja se pystyt-
tiin sis&1lytt&mdan niukasti TiO,:a sis&dltdviin mattamaaleihin
niin ettd saavutettiin opasiteetti, joka vastasi sellaisen
maalin opasiteettia, joka oli muutoin samanlaista, mutta sisdl-

si pd&dllystettyd ja kuivattua pigmenttii.

Esimerkki 7
Titaanidioksidin "sulfaattimenetelmdd"™ kayttdvdstd laitteistos-
ta saatua kalsinointiuunituotetta késiteltiin hiekkamyllyssa

dispergoivan monoisopropanolamiinin kanssa (0,3 painoprosenttia
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suhteessa titaanidioksidiin), niin ettd saatiin hiekkamylly-
ylivirtaustuote, joka sisdlsi 21,7 painoprosenttia kiintoainei-
ta (260 grammaa litrassa), jonka pH ©li 9,5 ja johtavuus 1,4 mS
cm™. Lietteen lampdtila oli 47°C, ja se sydtettiin suoraan
koelaitoskoon poikittaissuodatuslaitteistoon (suunnitellut NWw
Acumen, kiytettdvd membraanipinta-ala 42 kertaa suurempi kuin
laboratorickoon CMLOS5~-laitteistolla). Spiraalin muotoon kier-
rettyjd membraaneja, joiden nimellishuokoskoko oli 0,1 mikro-
metrid Jja Jjotka peittivdt kaikkiaan 1,68 m*:n pinta-alan yhdis-
tettiin kahteen rinnakkaiseen sylinterimdiseen putkeen t&hén
poikittailsvirtaussuodatusmoduuliin. L&htoétilanteessa koelai-—
toskoon laitteistossa transmembraanipaine (TMP) oli 0,28 MPa ja
poikittaisvirtausnopeus (CFV) 15 m/s. Noin 350 litraa hiekka-
mylly~-ylivirtausta konsentroitiin laitteistossa sis&ltdmiin
28,5 % kiintoaineita (360 grammaa litrassa) ja pestiin sitten
lis&ddm&lla puhdasta kuumaa vettd (noin 60°C:ssa) suurin piir-
tein samalla nopeudella kuin permeaattia poistettiin (kaikkiaan
160 litraa pesuvettd) suolapitoisuuden vidhentdmiseksi, ja
saavutettiin johtavuusarvo 1,0 mS$S cm™. Pesu oli loppuun suori-
tettu 160 ajominuutin jdlkeen, sitten materiaali Kkonsentroitiin
suureen kKiintoainepitoisuuteen. Painetta jouduttiin Jjatkuvasti
alentamaan lietteen pitoisuuden lisddntyessd kunnes TMP saavut-

ti alimman arvonsa 0,2 MPa kiintoainepitoisuuden ollessa noin

A

60 %. Edelleen konsentroitaessa poikittaisvirtausnopeutta
tdytyi vahentdd ja se laski noin arvoon 5 m/s 365 minuutin
kuluttua kun ajo oli lopetettu. Lopullinen tuote sisdlsi 79,2
painoprosenttia kiintoaineita (2010 grammaa litrassa), sen pH
oli 9,5, johtavuus 1,0 mS cm™ ja viskositeetti 0,23 Pa s.
Titaanidioksidin keskimddrdinen hiukkaskoko poikittaisvirtaus-
suodatussydtteessd oli 0,279 mikrometrid (geometrinen standar-
dipoikkeama 1,34), eikd se prosessoinnin aikana muuttunut.
Téamin materiaalin laskeutuminen oli minimaalista kahden viikon
jdlkeen, ja tuote pysyi stabiilinina sekoittamattomana noin 3
viikkoa. Kolmen viikon kuluttua oli kuitenkin havaittavissa
huomattavaa sakkautumista. Alkuperdistuote pystyttiin sisdl-
lyttdm&an niukasti TiO,:a sis&dltdviin mattamaaleihin niin ettéa
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saavutettiin opasiteetti, joka vastasi sellaisen maalin
opasiteettia, joka oli muutoin samanlaista, mutta sis&lsi

pddllystettyd ja kuivattua pigmenttid.

Esimerkki 8

Titaanidioksidin "sulfaattimenetelmdd" kdyttdvidstd laitteistos-
ta saatua kalsinointiuunituotetta k&dsiteltiin hiekkamyllyssé&
dispergoivan monoisopropanolamiinin kanssa (0,3 painoprosenttia
suhteessa titaanidiocksidiin), niin ettd saatiin hiekkamylly-
ylivirtaustuote, joka sisdlsi 21,8 painoprosenttia kiintoainei-
ta (260 grammaa litrassa), jonka pH oli 9,4 ja johtavuus 1,4 mS
cm™, Lietteen ldmpétila oli 50°C, ja se sydtettiin suoraan
koelaitoskoon poikittaissuodatuslaitteistoon (suunnitellut NWW
Acumen, kaytettdvd membraanipinta-ala 42 kertaa suurempi kuin
laboratoriokoon CMLOS~laitteistolla). Spiraalin muotoon kier-
rettyjéd membraaneja, joiden nimellishuokoskoko oli 0,1 mikro-
metrid ja jotka peittivadt kaikkiaan 1,68 m’:n pinta-alan yhdis-
tettiin kahteen rinnakkaiseen sylinterimdiseen putkeen t&hén
poikittaisvirtaussuodatusmoduuliin., L&htétilanteessa koelai-
toskoon laitteistosssa transmembraanipaine (TMP) oli 0,24 MPa
ja poikittaisvirtausnopeus (CFV) 15 m/s. Noin 350 litraa
hiekkamylly-ylivirtausta konsentroitiin laitteistossa sisdlté-
md&n 62 % kiintoaineita (1180 grammaa litrassa) Jja 165 minuutin
kuluttua jatkuvalla paineen alentamisella, niin ettd TMP laski
arvoon 0,18 MPa td114 pitoisuudella. Liete "pestiin" sitten
lisddmdl14 puhdasta kuumaa vettd (noin 60°C) suurin piirtein
samalla nopeudella kuin permeaattia poistettiin (kaikkiaan 70
litraa pesuvettd) suolapitoisuuden vdhentdmiseksi, ja saavutet-
tiin johtavuusarvo 1,0 mS cm™. Pesu oli loppuun suoritettu 240
minuutin kokonaisajoajan jidlkeen, sitten materiaali konsentroi-
tiin suureen kiintoainepitoisuuteen. Edelleen konsentroitaessa
poikittaisvirtausnopeutta tdytyi vdhentds ja se laski noin
arvoon 5 m/s 310 minuutin kuluttua kun ajo oli lopetettu.
Lopullinen tuote sisdlsi 79,6 painoprosenttia kiintoaineita
(2035 grammaa litrassa), sen pH oli 9,2, johtavuus 1,0 mS cm*
ja viskositeetti 0,2 Pa s. Titaanidioksidin keskimd@ardinen



10

15

20

25

30

35

17

hiukkaskoko poikittaisvirtaussuodatussydtteessd oli 0,279
mikrometrid (geometrinen standardipoikkeama 1,34), ja pysyi
siind kdytdnnollisesti katsoen koko prosessoinnin ajan lopul-
lisen tuotteen keskimddrdisen hiukkaskoon ollessa 0,281 mikro-
metrid (geometrinen standardipoikkama 1,32). T&mdn loppumate-
riaalin laskeutuminen oli merkitykseténtd kahden viikon jal-
keen, Jja tuote pysyi stabiilina sekoittamattomana 5-6 viikkoa
ennen kuin siind alkoi ilmetd flokkuloitumista. Se pystyttiin
sisdllyttdméédn niukasti TiO,:a sisdltdviin mattamaaleihin niin
ettd saavutettiin opasiteetti, 7joka vastasi sellaisen maalin
opasiteettia, joka oli muutoin samanlaista, mutta sisdlsi

padllystettyd ja kuivattua pigmenttid.

Esimerkki 9

Titaanidioksidin "sulfaattimenetelmdd" kdyttdvistd laitteistos-
ta saatua kalsinointiuunituotetta késiteltiin hiekkamyllyssé
dispergoivan monoisopropanolamiinin kanssa (0,3 painoprosenttia
suhteessa titaanidioksidiin), niin ettd saatiin hiekkamylly-
ylivirtaustuote, joka sisélsi 22,0 painoprosenttia kiintoainei-
ta (265 grammaa litrassa), jonka pH oli 10,1 ja johtavuus 1,2
mS cm'. T&md titaanidioksidiliete sisdlsi suhteellisen vé&hén
vesiliukoisia ioneja. Lietteen lampodtila oli 46°C, Jja se
gydtettiin suoraan koelaitoskoon poikittaissuodatuslaitteistoon
(suunnitellut NWW Acumen, kaytettava membraanipinta-ala 42
kertaa suurempi kuin laboratoriokoon CMLOS5-laitteistolla).
Spiraalin muotoon kierrettyjd membraaneja, joiden nimel-
lishuokoskoko oli 0,1 mikrometrid ja jotka peittivat kaikkiaan
1,68 m’:n pinta~alan yhdistettiin kahteen rinnakkaiseen sylinte-
rimdiseen putkeen tdhén poikittaisvirtaussuodatusmoduuliin.
Lahtétilanteessa koelaitoskoon laitteistossa transmembraani-
paine (TMP) oli 0,24 MPa Jja peoikittaisvirtausnopeus (CFV) 15
m/s. Noin 350 litraa hiekkamylly=-ylivirtausta konsentroitiin
laitteistossa sisdltidmiddn 60 % kiintoaineita (1100 grammaa
litrassa) 165 minuutin kuluttua jatkuvalla paineen alentamisel-
la, niin ettd TMP laski arvoon 0,18 MPa t&dlld pitoisuudella.
Liete "pestiin" sitten lisddmdlld puhdasta kuumaa vettd (noin
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60°C) suurin piirtein samalla nopeudella kuin permeaattia
poistettiin (kaikkiaan 40 litraa pesuvettd) suolapitoisuuden
vahentédmiseksi, ja saavutettiin johtavuusarvo 1,0 mS cm™. Pesu
0li loppuun suoritettu 210 minuutin kokonaisajoajan kuluttua,
sitten materiaali konsentroitiin suureen kiintoainepitoisuu-
teen. Edelleen konsentroitaessa poikittaisvirtausnopeutta
t4ytyi vdhentds ja se laski noin arvoon 8 m/s 2800 minuutin
kuluttua kun ajo oli lopetettu. Lopullinen tuote sisdlsi 79,1
painoprosenttia kiintoaineita (2005 grammaa litrassa), sen pH
0li 10, johtavuus 1,0 mS cm™* ja viskositeetti 0,12 Pa s.
Titaanidioksidin keskimidiridinen hiukkaskoko poikittaisvirtaus-
suodatussydtteessd oli 0,272 mikrometrid (geometrinen standar-
dipoikkeama 1,35), ja pysyi siind kdytdnnoéllisesti katsoen koko
prosessoinnin ajan lopullisen tuotteen keskimdédrdisen hiukkas-
koon ollessa 0,263 mikrometrid (geometrinen standardipoikkeama
1,36). T&midn materiaalin laskeutuminen oli merkityksetontd
kahden viikon jdlkeen, ja se pystyttiin sisdllyttdmd&n niukasti
Ti0,:a sisdltdviin mattamaaleihin niin ettd saavutettiin opasi-
teetti, joka vastasi sellaisen maalin opasiteettia, Jjoka oli
muutoin samanlaista, mutta sisdlsi pd&dllystettyd ja kuivattua

pigmenttid.

Esimerkki 10

Titaanidioksidin "sulfaattimenetelmdd" kdyttdvidstd laitteistos-
ta saatua kalsinointiuunituotetta kdsiteltiin hiekkamyllyssé
dispergoivan monoisopropanolamiinin kanssa (0,3 painoprosenttia
suhteessa titaanidioksidiin), niin ettd saatiin hiekkamylly-
ylivirtaustuote, joka sisdlsi 21,8 painoprosenttia kiintoainei-
ta (260 grammaa litrassa), jonka pH o0li 10 ja johtavuus 1,2 mS
cm’. Tdmd titaanidioksidiliete sisdlsi suhteellisen vdhén
vesiliukoisia ioneja. Lietteen l&mpdtila oli 45°C, ja se sydo—
tettiin suoraan koelaitoskoon poikittaissuodatuslaitteistoon
(suunnitellut NWW Acumen, kdytettdvd membraanipinta-ala 42
Kertaa suurempi kuin laboratoriokoon CMLOS5-laitteistolla).
Spiraalin muotoon kierrettyjd membraaneja, joiden nimellis-
huockoskoko oli 0,1 mikrometrid ja jotka peittivédt kaikkiaan
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1,68 m*:n pinta-alan yhdistettiin kahteen rinnakkaiseen sylinte-
rimdiseen putkeen tdhdn poikittaisvirtaussuodatusmoduuliin.
Laitetta ajettiin Jjatkuvasti puolierdtoimintatapaa kdyttden,
joka tehtiin suorittamalla 5 tdyttd sykliajoa kaytté&m&lld 800-
1100 litraa sydtettd joka syklissd. Jokaisessa syklissd kdy-
tettiin esimerkin 9 olosuhteita, vain syotteen mddrad ja sen
mukaista ajoaikaa sopivasti muunnellen. Ldhtétilanteessa
koelaitoskoon laitteistossa transmembraanipaine (TMP) oli 0,24
MPa ja poikittaisvirtausnopeus (CFV) 15 m/s. Vaadittava méérd
hiekkamylly-ylivirtausta konsentroitiin laitteistossa sis&lté-
middn 60 % kiintoaineita (1100 grammaa litrassa) jatkuvasti
painetta alentaen, niin ettd TMP laski arvoon 0,18 MPa t&lla
pitoisuudella. Liete "pestiin" sitten lisddmdlld puhdasta
kuumaa vettd (noin 60°C) suurin piirtein samalla nopeudella
kuin permeaattia poistettiin suolapitoisuuden vidhentdmiseksi,
ja saavutettiin johtavuusarvo 1,0 mS cm™. Xun pesu oli loppuun
suoritettu materiaali Kkonsentroitiin suureen kiintoainepitoi-
suuteen. Edelleen konsentroitaessa poikittaisvirtausnopeutta
tdytyi vdhentdd ja se laski noin arvoon 9 m/s kun tuotesdilid
tyhjennettiin laitteen vield k&ydessd. Noin 40 litraa tétd
suuren kiintoainepitoisuuden omaavaa lietettd Jjatettiin lait-
teiston kuolleeseen tilavuuteen ja tdmd laimennettiin heti
lis&dadmdlld 40 litraa kuumaa vettd (noin 60°C), sitten sdiliddén
pantiin vield alkuperdistd hiekkamylly-ylivirtaussyotettd
mahdollistamaan seuraavan syklin toteuttamisen. T&t& toistet-
tiin viiden syklin ajan, tuotettiin 470 litraa konsentroitua
lietetuotetta, lopuksi ajo lopetettiin 60 kokonaisajotunnin
jadlkeen. Lopullinen sekatuote sisdlsi 77,6 painoprosenttia
kiintoaineita (1910 grammaa litrassa), sen pH oli 10, johtavuus
1,0 mS cm™ ja viskositeetti 0,10 Pa s. Titaanidioksidin keski-
mddrédinen hiukkaskoko poikittaisvirtaussuocdatussyttteessd oli
0,270 mikrometrid (geometrinen standardipoikkeama 1,34) Ja
pysyl siind kdytdnndllisesti katsoen koko alkysydtdn ajan.
Tédmdn loppumateriaalin sakkautuminen oli merkityksetdéntd kahden
viikon jdlkeen, ja se pystyttiin sis#llyttd&md&n niukasti TiO.:a

sisdltdviin mattamaaleihin niin ettd saavutettiin opasiteetti,
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joka vastasi sellaisen maalin opasiteettia, Jjoka oli muutoin
samanlaista, mutta sisdlsi pddllystettyd ja kuivattua pigment-

tig.

Tdstd kokeesta saatua ainesta varastoitiin astiassa ja kierrd-
tettiin sysdyksittdin astian ympdri yhden tunnin ajan kahdesti
viikossa. Tidmin erdn lieteominaisuuksia seurattiin, ja havait-
tiin, ettd sekd viskositeetti ettd hiukkaskoko pysyivdt vaki=-
oina 8 viikkoa (0,10 - 0,12 MPA ja 0,27 — 0,28 mikrometrii).
Yhdeksén viikon kuluttua hiukkaskoko nopeasti kasvoi 0,33
mikrometriin, viskositeetti lis&ddntyi 0,25 MPa:iin ja sitten
0,4 MPa:iin seuraavan kolmen viikon aikana. Tadmd on osoitus
tdmdn suuren kiintoainepitoisuuden omaavan lietteen stabiili-
suudesta, mutta on oletettavissa, ettd stabiilisuusaika lis&&n-
tyy entisestddn, jos materiaalia sekoitetaan jatkuvasti sysdyk-

sittidisen sekoittamisen asemesta.

Esimerkki 11

valmistettiin mattamaaleja kdyttdmdlld edelld esiin tuotuijen
esimerkkien mukaisia pddllystédméttomid pigmenttilietteitd ja
kontrollipakkauspigmenttid (sulfaatti- tai kloridipohjainen sen
mukaan mikd oli l&htdaine ndytepigmenttilietteen valmistukses-

sa) sellaisella paino/paino suhteella, ettd titaanidioksidin

paino oli sama molemmissa maaleissa. Tyypillinen maaliesimerk-

o,

ki, jossa kiintoainepitoisuus lietteesd oli 78 % on:
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Patenttivaatimukset

1. Menetelmd runsaasti kiintoaineita sisdltdvan vesi-pitoisen
titaanidioksidilietteen valmistamiseksi, tunnettu siitd, ettd
titaanidioksidihiukkasten suspensio vedessd, joka alunperin si-
saltdd 20-35 painoprosenttia kiintoainetta, altistetaan poikit-
taisvirtaussuodatuksen vaikutukselle, ja poikittaissuodatusvir-
tausprosessia jatketaan niin kauan, etta suspensio gisdltaa yli
50 painoprosenttia titaanidioksidia TiO,:na laskettuna.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmd, tunnettu siita,
ettd poikittaisvirtaussuodatusprosessia jatketaan niin kauan,
ettd suspensio sisdltdd 60 - 80 painoprosenttia titaanidioksi-
dia TiO,:na laskettuna.

3. Patenttivaatimuksen 1 tai 2 mukainen menetelmi, tunnettu
siita, ettd titaanidioksidi on pigmentdaristd titaanidioksidia,
jonka kesgkimddrdainen primaarihiukkaskoko on 0,1 - 0,4 mikromet-
ria. '

4. Patenttivaatimuksen 1 tai 2 mukainen menetelmi, tunnettu
siitd, ettd titaanidioksidihiukkaset ovat olennaisesti pydreitd
ja niiden keskimddrdainen primaarihiukkaskoko on 0,01 - 0,15
mikrometrid.

5. Patenttivaatimuksen 1 tai 2 mukainen menetelmi, tunnettu
siitd, etta titaanidioksidihiukkaset ovat neulamaisia ja niiden
keskimidrainen suurin dimensio on alle 0,15 mikrometrid.

6. Minkd tahansa edellisen patenttivaatimuksen mukainen mene-
telmd, tunnettu siitd, ettd titaanidioksidihiukkasten pinta on
pddllystetty epdorgaanisella oksidilla.

7. Minka tahansa edellisen patenttivaatimuksen mukainen mene-
telmd, tunmettu siitd, ettd menetelmdn lidhtdaineena kiytettavad

titaanidioksidisuspensio gisdltdd dispergointiainetta.



10

15

20

25

30

35

24

8. Patenttivaatimuksen 7 mukainen menetelma, tunnettu siitd,
ettd dispergointiainetta on 1ldsnd 0,05 - 0,4 painoprosenttia
suhteegsa titaanidioksidin painoon suspensiossa.

9. Mink4d tahansa edellisen patenttivaatimuksen mukainen mene-
telmd, tunnettu siitd, ettd poikittaisvirtaus toteutetaan lam-

potilan ollessa 30 - 80°C,

10. Minka tahansa edellisen patenttivaatimuksen mukainen mene-
telmd, tunnettu giitd, ettd poikittaisvirtaussuodatus toteute-
taan transmembraanipaineen ollessa 0,1 - 1,0 MPa.

11. Minkd tahansa edellisen patenttivaatimuksen mukainen mene-
telmd, tunnettu siitd, ettd poikittaisvirtaussuodatus toteute-
taan poikittaisvirtausnopeuden ollessa yli 0,5 metrid sekunnis-

sa.

12. Minkd tahansa edellisen patenttivaatimuksen mukainen mene-
telmd, tunnettu siitd, ettd kdytetddn huokoisesta polymeerises-
tad materiaalista, hucokoisesta metallista tai huokoisesta keraa-

mista valmistettua membraania.

13. Patenttivaatimuksen 12 mukainen menetelmd, tunnettu siitd,
ettd membraani on spiraalimaisesti kierretty sylinterimdiseen
putkeen.

14. Minka tahansa edellisen patenttivaatimuksen mukainen mene-
telma, tunnettu siita, etta kaytettavan membraanin nimellishuo-

koskoko on 0,01 - 0,20 mikrometrid.

15. Minka tahansa edellisen patenttivaatimuksen mukainen mene-
telma, tunnettu siitd, etta poikittaisvirtaussuodatusprosessin
aikana suspensioon lisatdan demineralisoitua vettd ja vahenne-

taan ndin vedessd 1lasnd olevien ionien pitoisuutta.



10

15

25

16. Patenttivaatimuksen 16 mukainen menetelma, tunnettu siitsi,
ettd demineralisoitua vettd lisatddn kun 50 - 60 painoprosent-
tia suspensiosta on titaanidioksidia.

17. Minkd tahansa edellisen patenttivaatimuksen mukainen mene-
telmd, tunnettu siitd, ettd poikittaisvirtaussuodatusta jatke-

taan kunnes lietteen johtavuus on alle 3 mScm’.

18. Titaanidioksidia ja vettd sisdltdava liete, tunmnettu siitad,
ettd se on valmistettu minkd tahansa edellisen patenttivaati-
muksen mukaisella menetelmdllda ja ettd liete sisdltada 60 - 80
painoprosenttia titaanidioksidia ja sen viskositeetti on alle
0,4 Pas 20 °(C:gsa.

19. Patenttivaatimuksen 18 mukainen liete, tunnettu siitd, etta
liete sisdltdda 70 - 80 painoprosenttia titaanidioksidia ja sen
viskositeetti on 0,05 - 0,3 Pas 20 °C:ssa.



Missing
part



Hak.n:o Jr 7?2y

Viitejulkaisuja - Anfdrda publikationer

Julkisia suomalaisia patenttihakemuksia: — Offentliga finska patentansékningar

. Offenlegungsschrift} aumercn

saksal

Merkitse hakemusjulkaisun (esim.

kuulutus- ja patenttijulkaisun numeron eteen K ja P.

eteen H ja vastaavasti

Hakemusj, kuulutus- ja patenttijulkaisuja: - Ansdkningspublikationer,
utlaggrnings— och patentskrifter:

FI

IE

DK

GB

NO

SE

us

P

224 3349

(ceyn 377y

K&anna

Véand



EP

WO

Muita julkaisuja: — Andra publikationer:

Jin 5 A fra Ao,

: . t .
& f Ctd by 4 2L

i
En gipreers

Sc/nq‘w &L 56.’2"(3 ﬂ[-‘,//f

Acdvonces ',

[

Searabon Frocesses A pwmtd

(AL St oo il &=

Dewdm ot ad,

Prepec'ss

e/

Al by, fo~Bir a§ §§ JE 2~/ §

Vzé rfd‘\-()r,’:-,’/fi"‘a 6'0 #3

Allexirjoitus



	Page 1 - ABSTRACT/BIBLIOGRAPHY
	Page 2 - DESCRIPTION
	Page 3 - DESCRIPTION
	Page 4 - DESCRIPTION
	Page 5 - DESCRIPTION
	Page 6 - DESCRIPTION
	Page 7 - DESCRIPTION
	Page 8 - DESCRIPTION
	Page 9 - DESCRIPTION
	Page 10 - DESCRIPTION
	Page 11 - DESCRIPTION
	Page 12 - DESCRIPTION
	Page 13 - DESCRIPTION
	Page 14 - DESCRIPTION
	Page 15 - DESCRIPTION
	Page 16 - DESCRIPTION
	Page 17 - DESCRIPTION
	Page 18 - DESCRIPTION
	Page 19 - DESCRIPTION
	Page 20 - DESCRIPTION
	Page 21 - DESCRIPTION
	Page 22 - DESCRIPTION
	Page 23 - DESCRIPTION
	Page 24 - CLAIMS
	Page 25 - CLAIMS
	Page 26 - CLAIMS
	Page 27 - DRAWINGS
	Page 28 - SEARCH_REPORT
	Page 29 - SEARCH_REPORT

