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Uudet alumiini-magnesium~-hydroksi-yhdisteet

Esilld oleva kekesinto koskee uusia sakeuttavia, tiksotrooppi-
seksi tekevid, stabiloivia ja laskeutumista ehkdisevia ainei-
ta esimerkiksi varejd, lakkoja, pohjustusaineita, kitteji,
vahoja, liimoja ja kosmeettisia aineita varten, jotka perus-
tuvat alumiini-magnesium-hydroksi-yhdisteisiin, samoin kuin

niiden valmistusmenetelmasi.

Sakeuttavina ja tiksotrooppiseksi tekevinid aineina on jo
kauan kdytetty esimerkiksi mainituilla k&yttdaloilla organo-
fiilisia kerrossilikaatteja kuten organofiilistid montmorillo-
niittia, hektoriittia ja bentoniittid, joita syntyy kun pai-
suviin kerrossilikaatteihin yhdistet&dn polaarisia pitkdket-
Jjuisia orgaanisia molekyylejd, erikoisesti kvartdidrisia ammo-
niumyhdisteitd. Geelid muodostavat organofiiliset kerrossili-
kaatit ovat jo useiden tekijadnoikeuksien kohteena. Siten esi-
merkiksi patentissa EU-A1 0204 240 tehdiaan selkoa organofii-
lisista silikaateista, joiden vaihdettavat kationit voidaan
Joko kokonaan tai osittain korvata kvartdidrieilld ammoniumyh-
disteilla. Tdlla tavoin valmistetut kerrossilikaatit voivat
dispergoitua orgaaniseen liuottimeen muodostaen geelin. Jos
kerrosgsilikaatteina kadytetdan luonnon savimineraaleja, on
tarpeen etukdteen puhdistaa raakatuote erottamalla ei-paisuva
aine. Koska kerrogsilikaatin tulisi olla lisdkei runsaasti
paisuvassa muodossa, suositellaan vield tamdn muodon, esimer-
kikei natriummuodon valmistamista etukdteen suoritetun ionin-
vaihtoreaktion avulla. Organofiiliget muunnellut paisuvat
kerroseilikaatit, jotka sis&dltavdt kvartddriseid ammoniumyhdis-—
teitd samoin kuin niiden kdyttdminen saostusaineena, ovat

myos patentin DE-~-0S 3 145 449 kohteena.
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DE-hakemus julkaisuissa 31 45 452 ja 31 45 475 selostetaan
myos geelia muodostavia organofiilisid savia. Painvastoin
kuin edella selostetut organofiiliset kerrossilikaatit eivit
vksinomaan saven kationienvaihtokohdat ole orgaanisilla ka-
tioneilla, esimerkiksi kvartdarisilld ammonium-, fosfonium-
tai sulfoniumioneilla substituocituja, vaan sen lisaksi on sa-
viin varastoituneena orgaanisia kationeja ja orgaanisia anio-
neja sisaltaviada komplekseja, jotka muodostuvat vesipitoisen

savilietteen ja orgaanisen anionisen ja orgaanisen kationisen

vhdisteen reaktion aikana.

Patenttien DE-0S 31 45 452 ja 31 45 475 organofiiliset sili-
kaattikompleksit voivat dispergoitua orgaanisiin nesteisiin
muodostaen geelin. Aina koostumuksensa mukaan soveltuvat gee-
lit voitelurasvoiksi, 6ljyperusteisiksi lietteiksi, sideai-

neiksi muottihiekalle, liimoiksi ja tiivistysaineiksi ym.

Mutta nyt on osoittautunut, ettd useat tadhidn asti valmiste-
tuista organofiilisistd savigta eivat tyydytada niille asetet-—
tuja vaatimuksia. Siten on esimerkiksi havaittu, ettd riip-
puen ldhtdsaven laadusta voi esiintyd véarjaytymisid perustah-
noissa, so. tahnoissa jossakin orgaanisessa liuottimessa,
Joissa kiintedn aineen pitoisuus on noin 10 %, mitad pidetaan
useilla kdyttoaloilla hadiritsevdna ja mikd estdd lapinadkyvien
tai ehdottoman valkeiden tuoctteiden valmistuksen. Lisdksi on
useiden orgaanisiin liuvottimiin dispergoitujen organofiilis-
ten kerrossilikaattien varastointikestavyys epiatyydyttava. Ta-

md havaitaan siita, ettad liuotin erkanee jo lyhven ajan ku-

luttua ja perustahnojen varastoinnin aikana muodostuu kova

pohjasedimentti.

Suuri probleema lisdattadaessd orgaanisesti muunneltuja bento-
niitteja kosmeettiseen valmistuskaavaan on hyvin haitallises-
ti vaikuttava oma vari, joka vaihtelee vaalean keltaisesta
ruskeaan. T&mid oma vari syntyy kun orgaanisesti muunneltuja

bentoniitteja dispergoidaan erilaisiin orgaanisiin liuotti-
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miin kuten toluoli, sykloheksaani, silikonidljy tai paraffii-

nioljy.

Kosmeettisista valmisteista, jotka sisaltavdt orgaanisesti
muunneltuja bentoniitteja sakeutusaineina ja tiksotrooppisek-—
s8i tekevind aineina voi sitd paitsi aiheutua ihodrsytysta Jja
sopimattomuutta kayttdson. Tadmdn katsotaan padasiallisesti
johtuvan kvartddrisistd ammoniumyhdisteista, joita on kaytet-

tdvda bentoniittien orgaanisessa muuntelussa ja joita on niis-

sd 30-50 paino-%.

Siten oli olemassa teht&davad keksid uusia yhdisteita, joissa ei

esiinny edelld olevien organofiilisten kerrossilikaattien var-

jopuolia.

Tama tehtavd voidaan yllattaen ratkaista yhdisteiden avulla,

joiden kaava on
AlngYOH35"Z RZ' n Hzo

jossa R on 2-22 hiiliatomia sisaltavan monokarboksyylihapon

jaannos R CO0O ja luvut x, y ja z tayttadvat seuraavat ehdot:

3<{x<8
4<y<13
3<z<5
3x + 2y = 35

Useiden vhdisteiden valmistaminen tapahtuu siten, etta anne-

taan vesisuspensiossa yvhdisteen, jonka kaava on
Alngy(OH)35_ Z(SO4>Z/2. nH,0,

jossa x, y merkitsevat samaa kuin edella on juuri ilmoitettu

ja z:n suhteen patee: 3<€z<5 ja 3x + 2y = 35, reagoida mo-
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nokarboksyylihapen alkalisuolan vesisuspension kanssa, Jjossa

sisdltdda 2-22 hiiliatomia, sekoittaen
o}

kaavassa Jjaannds R COO
o
lampétilassa 20-100 C, mieluimmin v&1illd 20-60 C. Kaytetaan

mieluimmin leikkausvoimavaikutusta vesisuspensioihin. Naissa

menetelmdn olosuhteissa on reaktio useissa tapauksissa tapah-

tunut taydelleen 2 h kuluttua.

Reaktiotuotteen erottaminen vesisuspensiosta voidaan suorit-

taa Jollakin tunnetulla tavalla, mieluimmin kuitenkin suodat-

tamalla. Suodospaakkua on pestava vedelld kiinnitakertuvan

alkalisulfaatin poistamiseksi niin kauan kunnes pesuvedesséa

ei voida enaa osoittaa S042 bariumkloridilla. Suodospaakun
o

kuivaaminen suoritetaan lampotiloissa 60-130 C,

0
80-110 C ristikkokuivaajan avulla. Myods muita kuivauslaittei-

mieluummin

ta voidaan kayttaa.

Erdassa kuivausvaihtoehdossa suspendoidaan sulfaatista vapaa
suocodospaakku uudelleen veteen ja kuivataan suihkuttamalla,
o)
Jolloin sisdantulolampotila Tg = 250-350 C ja ulostulolampo-
e}

a
tila Tp = 80-130 C, mieluimmin 80-110 C.

Muiden menetelmdavaihtoehtojen mukaisesti lisatdan yvhdisteen

Alngy(OH)35_ z¢S047,,9. nHy0,

vesisuspensioon monokarboksyylihapon alkalisuolaa kiintedssa

muodossa kaikkien muiden menetelmdn tunnusten pysyessd samoi-

na.

Uudessa menetelmassa lahtoOaineena kaytetyt Al,Mg-vhdisteet
ovat jo tunnettuja aikaisemmasta tekniikasta, esimerkiksi
DE-patentista 3 408 463 C2:sta. Monokarboksyylihapot ovat
kaupallisesti saatavia yhdisteitada. Alkalisuolojen valmistus

voldaan suorittaa esimerkkien mukaisesti.



Uudet yhdisteet ovat kiinteita, valkeita Jja hajuttomia, ki-
teigid aineita. Niiden rakenteen karakterisointi tapahtuu
rontgendifraktometrin ja rasterielektronimikroskopian avulla.
Rontgendifraktometri-kuvien avulla on voitu osoittaa, etta
uudet vhdisteet ovat kiteisid. Kerros- eli lamellirakenne k&ay
ilmi oheisena olevasta REM-kuvasta. Kuvio 1 esittdsd esimer-

kin 10 yhdisteen REM-~kuvaa.,

Verrattuna orgaanisesti muunneltuihin hektoriittiin tai nat-
riumbentoniittiin, Jjoita molempia on saatavissa kaupallisesti,
osoittavat uudet yhdisteet selvidsti korkeampaa valkoisuusas-—
tetta. Valkoisuusaste on aineiden varin mitta ja se mitataan
esimerkiksi tri Langen varinmittauslaitteella Tricolor LFM 3
emali-valkoisuusnormiin verrattuna. Taulukossa 1 on seuraa-
vassa tulevien esimerkkien 6-17 yhdisteiden valkoisuusaste
samoin kuin kahden kaupallisen yhdisteen valkoisuusaste. Tas-—-
ta taulukosta kdy selvasti ilmi, ettd uusilla yvhdisteilld on
selvasti korkeampi valkoisuusaste, eli ne ovat ldhes valkoi-

sia, kun taas kaupalliset tuotteet ovat varjdytyneita.

Taulukko 1: Valkoisuusasteiden vertailu
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Reaktiotuote esimerkigta 6: 88,1
Reaktiotuote esimerkista 7: 88,0
Reaktiotuote esimerkista 8: 88,1
Reaktiotucte esimerkista 9: 98,2
Reaktiotuote esimerkista 10: 97,9
Reaktiotuote esimerkista 11: 98,4
Reaktiotuote esimerkista 12: 98,3
Reaktiotuote esimerkista 13: 98,2
Reaktiotuote esimerkista 14: 98,1
Reaktiotuote esimerkista 15: 88,3
Reaktiotuote esimerkista 16: 98,4
Reaktiotuote esimerkista 17: 88,1
Natrium-bentoniitti 91,3

91,8

Org.muunneltu hektoriitti
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Uuden yhdisteen tehokkuutta laskeutumista ehkdisevdnd aineena

jo konsentraatiolla 2 % todistavat seuraavat kokeet:

Valmistettiin ainekaavoja kuten taulukossa 2 on esitetty ja

madrattiin laskeutumiskayrd samentumismittauksilla Eppendorf-

fotometrin avulla:

300 ml dekantterilasissa saadetaan parafiinidoljyliuottimen
ekstinktio O:aan, so. 100 % lapinakyvyys. Samaan dekanterila-
siin pannaan sitten yhdisteet yksittdisistd esimerkeistd ja
verrataan kaupasta saatavaan Na-bentoniittiin ja orgaanisesti
muunneltuun hektoriittiin 2-prosenttisella konsentraatiolla
paraffiinisdl jyssd, suspendoidaan sekoittaen homogeenisiksi ja
sekoitetaan sitten 3 min ajan 100 kierr./min. Sekoitin pysay-
tetddan ja ekstinktion pienenemista seurataan piirturin avulla.
Ekestinktioarvoa, joka saadaan vadlittomasti sekoittimen sei-

sahdettua, pidetaan 0 %:n lapindkyvyytena.

Taulukosta 2 voidaan helposti havaita, etta keksinndén mukai-
segti valmistetut yhdisteet laskeutuvat olennaisesti vaikeam-—

min kuin vertailuyhdisteet, mikd on etu pigmenttivarien ta-

paukesessa.,

Taulukko 2: laskeutumiskokeet (lapdisevyys-—-%)

Yhdiste 1 h 2 h 3 h 6 h 8 h

esimer-

kista
8 , 0,4 1,0 11,8 21,0
7 , , 1,4 4,7 9,0
8 , , 2,8 13,6 23,5
9 0, , 4,7 8,5
10 g, 0, 0,8 3,5 7,0
11 g, 0, 2 2,5 5,8
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Taulukko 2 (jatkoa)

Yhdiste 1 h
esimer-—

kista

Na-bento-
niitti: 2,3
Orgaani-

sesti
muunneltu
hekto-

riitti: 2,0

2 h 3 h
0,4 0,4
0,2 0,2
0,2 0,3
0,2 0,
, g,8
0,6 1,0
7,6 12,5
6,5 9,0

6 h 8 h
1,6 5,5
1,5 5,3
1,5 5,0
1,6 5,4
2,0 , 1
2, 6,3
33,0 51,0
22,2 33,0

Tamén lisaksi madrataan erikseen laskeutumistilavuus eri pit-

kien aikojen jdlkeen 100 ml:n mittasylinterissa. T&ta varten

ravistellaan seosta 20 kertaa pystysuorassa ja 20 kertaa wvaa-

kasuorassa asennossa Jja annetaan sen Jjalkeen seisoca. Laskeu-

tumistilavuus ilmaisee keksinnon mukaisten orgaanisten yhdis-

teiden helpon dispergoitumisen tassd liuottimessa hyvin pien-

ta leikkausvoimaa kaytettaessa.

Laskeutumiskokeista poiketen,

taulukot 2/3 suspendoitiin téds-

sa keksinnodn mukaisia yhdisteitd (2 %) tdahdn liuottimeen liu-

kenemattoman aineen (esimerkiksi alumiinikloorihydraatin)

kanssa, jonka hiukkaskoko on 90-prosenttisesti valilla 10

75 sum) 15-prosenttisena konsentraationa kulloinkin kédytet-

tyyn liuottimeen.

Tassakin huomataan,

etta suspendoidut ai-

neet esimerkkien 6-11 yvhdisteiden lisdidmisen jdlkeen laskeu-

tuvat vaikeammin.



Taulukko 3: Laskeutumistilavuus (ml) silikonidljyssa (tyyp-

pid 345, Dow Corning)

Yhdis- 0,5 1 3 7 10 20 30 60 2 14
te min min min min min min min min h h
Esi-
merk-
ki 6 89 98 98 91 90 80 75 65 53 23
Esi-
merk-
ki 7 100 100 g 98 97 a3 89 74 58 24
Esi-
merk-
ki 8 100 100 98 96 95 90 85 72 56 24
Esi-
merk-
ki ¢ 100 99 a8 a6 94 88 82 77 61 27
Esi-
. merk-
Pt ki 10 100 99 98 96 94 89 81 70 54 27
Esi-
M merk-
.te ki 11t 100 99 g7 94 92 84 78 67 54 25
e Ilman
., lisa-
ysta a8 85 73 44 40 35 32 30 25 25
Na-ben-
toniit-
ti 100 99 97 82 68 47 43 38 35 25

Org.

muun-

.

.
ses + ee
. . .

*e s es

neltu

cee hekto-
riitti 100 g9 97 g2 a1 82 72 62 50 27

e
.
.

. . e
.
.



. .o
. -
se

. .

..

.
s s o

.
e & se

XY

.
.
*e00 000 ¢ oo

Taulukko 4:

(tyyppida Pioneer 2660,

Rosenthal

korkeaviskoosinen?),

firma Hansen +

Laskeutumistilavuus (ml) parafiinicl jyssa

Yhdis- 10

te min

Esi-

merk-

ki 6 100
Esi-

merk-

ki 7 100
Esi-

merk-—-

ki 8 100
Eegi-

merk-

ki 9 100
Esi-

merk-—

ki 10 100
Esi-

merk-

ki 11 100
Na-ben-
toniit-

ti 100
Org.

muun-

neltu
hekto-
riitti 99
Ilman

lisa-

vsta 97

30

min

98

99

99

99

99

g8

96

98

g7

g8

98

a7

a8

98

87

g7

g1

86

94

o4

94

93

61

91

87

94

92

91

g2

91

53

85

82

g3

89

89

90

88

49

80

59

77

71

72

73

67

44

58

45

47

48

44

45

45

43

45

43

43

43

43

43

43

43

43
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Seuraavien esimerkkien vhteydessd tullaan keksintoa valaise-

maan viela ladhemmin.

Esimerkki 1:

Alngy(OH>35_ Z(SO4)Z/2. nH20:n valmistaminen

Avoimeen sekoitusastiaan pannaan 4743 g alumiinihydroksidi-

tahnaa, joka sisaltaa 6,74 % Al,0g:a, laimennettuna 8985 g:lla

vettd ja sen jalkeen 2924,8 g alumiinisulfaattiliuosta, jossa
on 21,54 % SO4 ja 4,21 % Al, sekoittaen joukkoon. Annetaan

seisoa yli yon, Jjotta mahdollinen C02~kaasu voisli haihtua.

Lisat&daan 1336,7 g MgO, jossa on 60,3 % Mg sekoittaen, jolloin

esiintyy pientid lampenemistd. Jatketaan viela 2 h sekoitta-

mista Jja suspensiota voidaan sen jdlkeen kidyttad edelleen.
Analyysi: 2,46 % Al, 4,47 % Mg, 3,5 % S50, .

Esimerkki 2:
Natriumkaprylaatin C7H15C00Na valmistaminen

800 g kapryylihappoa suspendoidaan 7 l:aan vettd ja kuumenne-
o

taan sekoittaen 80 C:ssa. Sen jadlkeen lis&tdsn hitaasti liuos,

Jossa on 221,8 g NaOH 500 g:ssa vetta ja annetaan jadahtya

huoneenlampoon. Vesiliuos haihdutetaan hitaasti kuiviin ja
o

kuivataan jaannos 105 C:ssa kuivauskaapissa.

Saanto: 877 g (95 % teoreettisesta) valkeata jauhetta.

Esimerkki 3
Natriummyristaatin Cy3Hy,COONa:n valmistaminen

800 g myristiinihappoa suspendoidaan 3 l:aan vetta ja kuumen-
0

netaan sekoittaen 80 C:een. Sen jalkeen lisatdsdan hitaasti

livos, jossa on 140,2 g NaOH 350 ml:ssa vettd ja annetaan

jadhtya huoneenldmpodn. T&1lldin saostuu natriummyristaattia,

joka suodatetaan imusuodattimella. Se kuivataan kuivauskaa-

pissa varovaisesti vakiopainoon asti.
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Saanto: 820 g (89 % teoreettisesta) valkeata jauhetta.

Esimerkki 4:

Natriumpalmitaatin C15H31C00Na valmistaminen

800 g palmitiinihappoa suspendoidaan 9 l:aan vetta ja kuumen-
o

netaan sekoittaen 80 C:een. Sen jadlkeen lisatdadn liuos, jossa

on 124,8 g NaOH 350 ml:ssa vetta ja annetaan jaadhtya huoneen-
o

lampdodn. Imusuodatetaan ja kuivataan jaannods 150 C:ssa kui-

vauskaapissa.

Saanto: 814 g (94 % teoreettisesta) valkeata jauhetta.

Esimerkki 5:
Natriumbehenaatin C21H43C00Na valmistaminen

700 g beheenihappoa suspendoidaan 8000 ml:aan vetta ja kuumen-
netaan 80 C:een, Sen jalkeen lisatdaan liuos, Jjossa on 83 g
NaOH 350 ml:ssa tislattua vetta. Talloin saocstuu heti nat-
riumbehenaattia. Annetaan jdahtya huoneenlampodn ja suocdate-

taan sakka imusuodattimella. Pestidan 3 x 200 ml:1la etanclia

o]
ja jdannds kuivataan 65 C:ssa kuivauskaapissa.

Saanto: 708 g (95 % teoreettisesta) valkeata jauhetta.

Esimerkki 6:

AlgMgy g (OH) 454 (CH45C00) 4

119,6 g Na-asetaattia suspendoidaan 1076 g:aan vetta sekoit-
tajan avulla ja lisataan 2000 g:aan Al,Mg-hydroksisulfaatti-
suspensiota, joka valmistettiin esimerkissa 1. Lammitetaan

3 h BOOC:ssa jotta reaktio tapahtuisi taydelleen, annetaan

jdadhtyva ja suodatetaan liukenematon Al,Mg-hydroksiasetaatti
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pois. Pestddn vedelld siksi, kunnes ei enda lainkaan voida
osoittaa sulfaattia BaClzﬂliuoksen avulla BaSO4:né. Suodatus-
o}

paakku kuivataan sitten kuivauskaapissa 105 C:ssa vakiopai-

noon asti.

Saanto: 3985 g (85 % teoreettisesta).

Kuvaus: valkeata hajutonta kiteista jauhetta.

Identifioiminen: 11,5 % Al kuivapainosta (teoriassa 11,8 %)
20,9 % Mg kuivapainocsta (teoriassa 21,3 %>

8,3 % C kuivapainosta (teoriassa 8,4 %)

Egsimerkin 6 yhdisteen rontgenspektri (laite: Philipps Automa-

ted X—-Ray Powder Diffraktometer, System APD 15)

Piikki no 2 ~ Theta d (pm) I / 1o

19,870 4 46,45 82

2 34,170 2 62,18 56
34,484 2 59,86 74
35,669 2 55,07 100
35,669 2 51,50 77

3 41,400 2 17,00

4 42,500 2 13,00

5 48,200 1 89,00

6 60,309 1 53,34 49
60,526 1 52,84 66
61,199 1 51,32 76
61,633 1 50,35 50
61,965 1 49,63 58
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Esimerkki 7:

Al-Mg-hydroksi-kaprylaatin A15Mg10(OH)31(C7H15COO)4

valmistaminen

242,3 g Na-kaprylaattia (esimerkista 2) suspendoidaan

2181 g:aan vetta sekoittaen ja lisataan 2000 g:aan Al,Mg-
hydroksi-sulfaatti-suspensiota, Jjoka on valmistettu kuten
esimerkissa 1. Lammitetdaan 1 h GOOC:ssa reaktion tdydellista-
miseksi, annetaan jaahtya ja suodatetaan sitten liukenematon
Al ,Mg-hydroksi-kaprylaatti., Pestaan vedelld siksi kunnes ei
voida osoittaa enad mitdan sulfaattia BaClzgliuoksella

BaSO,:na. Suodospaakku kuivataan sitten 105 C:ssa vakiopai-

noon asti kuivauskaapissa.

Saanto: 517 g (86 % teoreettisesta)

Kuvailu: valkeata, hajutonta kiteista jauhetta

Identifioiminen: 9,0 % Al kuivapainosta (teoriassa 9,1 %>
16,2 % Mg kuivapainosta (teoriassa 16,4 %)

25,0 % C kuivapainosta (teoriassa 26,0 %)

Esimerkin 7 yhdisteen rontgenspektri (laite: Philipps Automa-

ted X-Ray Powder Diffraktometer, System APD 15),

Piikki no 2 = Theta d (pm)> I /7 Io
1 19,370 4 57,84 66
2 33,974 2 63,65 42
34,267 2 61,46 72
34,506 2 59,70 88
34,871 2 57,07 100
35,075 2 55,62 83
35,608 2 51,91 62

3 41,4 2 17,

4 42,5 2 13,

5 48,3 1 89,



14

(Jatkoa)
Piikki no 2 - Theta d (pm) I /7 Io
5 60,652 1 525,5 67
60,892 1 520,1 72
61,279 1 511,4 56
61,633 1 50,35 60
61,714 1 501,8 46

Esimerkki 8:

Al-Mg-hydroksi-myristaatin AlSMgio(OH)31(013H27COO)4

valmistaminen

182,5 g Na-myristaattia (esimerkistda 3) suspendoidaan

1643 g:aan vettd sekoittaen ja lisatasdan 1000 g:aan Al-Mg-hydr-
oksi-sulfaattisuspensiota, joka on valmistettu esimerkissa 1.
Lammitetdaan 1 h SOOC:ssa reaktion taydellistidmiseksi, anne-
taan jaahtya ja suodatetaan sitten liukenematon Al ,Mg-hydrok-
si-myristaatti. Pestdaan vedelld siksi kunnes ei voida eniaa
cgoittaa sulfaattia BaClz-liuoksella BaSO,:na. Suodatuspaakku

o
kuivataan sitten kuivauskaapissa 105 C:ssa vakiopainoon asti,

Saanto: 321 g (97 % teoreettisesta)

Kuvailu: valkeata hajutonta kiteista jauhetta.

Identifioiminen: 7,3 % Al kuivapainosta (teoriassa 7,4 %)
13,2 % Mg kuivapainosta (tecoriassa 13,4 %)
36,3 % C kuivapainosta (teoriassa 37,0 %)

Esimerkin 8 vhdisteen rontgenspektri (laite: Philipps Automa-

ted X~-Ray Powder Diffraktometer, System APD 15).
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Piikki no 2 - Theta d (pm) I /7 Io

1 20,909 4 24,48 100
21,340 4 16,00 91
21,560 4 11,82 72

2 33,916 2 64,08 35
34,089 2 62,78 49
34,471 2 59,95 70
35,069 2 55,66 68
35,524 2 52,49 51

3 41,4 217,

4 42,5 213,

5 48,2 189,

6 60,318 1 53,51 28
60,534 1 52,82 47
61,649 1 50,32 42

Esimerkki 9:

Al-Mg-hydroksi-palmitaatin AlgMg,g(OH)44(Cy{gH3,C00),

valmistaminen

405,9 g Nae-palmitaattia (esimerkistd 4) suspendoidaan

3853 g:aan vettda sekoittaen ja lisataan 2000 g:aan Al,Mg-
hydroksi-~sulfaattisuspensiota, joka on valmistettu kuten esi-
merkigssa 1. Lammitetaan 1 h SOOC:ssa reaktion taydellistami-
seksi, annetaan jddhtya ja suodatetaan sitten liukenematon

Al ,Mg-hydroksi-palmitaatti. Pestadn vedella siksi kunnes ei
voida enda osoittaa sulfaattia BaClz—liuokgella BaSO,:na.
Suodospaakku kuivataan kuivauskaapissa 105 C:ssa vakiopainoon

asti.

Saanto: 660 g (94 % teoreettisesta)

Kuvailu: valkeata hajutonta kiteista jauhetta

Identifioiminen: 6,8 % Al kuivapainosta (teoriassa 7,0 %)
12,4 % Mg kuivapainosta (teoriasea 12,6 %)

39,4 % C kuivapainosta (teoriassa 39,9 %)
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Esimerkin 9 vhdisteen rontgenspektri (laite: Philipps Automa-

ted X-Ray Powder Diffraktometer, System APD 15).

Piikki no 2 - Theta d (pm) I/ Io

1 19,702 4 50,21 59
21,323 4 16,35 100

2 31,792 2 81,23 30

3 34,305 2 61,17 48
34,615 2 58,91 76
35,169 2 54,95 64

4 41,4 2 17,

5 42,5 2 13,

6 48,3 1 89,

7 60,700 1 52,44 49
61,138 1 51,45 32

Esimerkki 10:

Al*Mg—hydroksi—stearaatin A15M910(OH)31(C17H35COO)4:n

valmistaminen

446,8 g Na-stearaattia suspendoidaan 4021 g:aan vetta sekoit-
tajan kanssa ja lisatadn 2000 g:aan Al,Mg-hydroksi-sulfaatti-
suspensiota, joka on valmistettu esimerkissa 1. Lammitetaan

1 h BOOC:ssa reaktion tdydellist&miseksi, annetaan jaahtya Ja
suodatetaan liukenematon Al,Mg-hydroksi-stearaatti. Pest&an

vedelld kunnes ei voida enaa osoittaa sulfaattia BaCl,-liuok-
seléa BaSO4:né. Suodospaakku kuivataan sitten kuivauskaapissa

105 C:ssa vakiopainoon asti.

Saanto: 738 g (98 % teoreettisesta)

Kuvailu: valkeata hajutonta kiteistd jauhetta

Identifioiminen: 6,5 % Al kuivapainosta (tecriassa 6,6 %)
11,7 % Mg kuivapainosta (teoriassa 11,9 %)
42,2 % C kuivapainosta (iteoriassa 42,4 %>
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Rontgenkuva esimerkkia 10 varten:

Esimerkin 10 yhdisteen rontgenspektri
System APD 15).

ted X-Ray Powder Diffraktometer,

Piikki no 2 - Theta

1 19,576
20,794
21,466
31,641
34,894
34,072
34,401
34,697
35,265
35,5114
35,693
35,873

4 41,4

5 42,5

6 48,163

d

4
4
4
2
2
2
2
2
2
2
2
2
2
2
1

(pm)

53,07
26,81
13,59
82,53
64,25
62,91
60,47
58,32
54,29
52,56
51,33
50,11
17,

13,

88,77

(laite: Philipps Automa-

I /7 Io

59
91
100
34
41
36
47
61
46
44
39
34

30
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Piikki no

2 - Theta

60,399
60,765
60,974
61,306

18

= =Y

(pm)

53,13
52,29
51,82
51,08

I 7

26
37
35
35

Io
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Termoanalyysi esimerkkia 10 varten:

Terminen differen-
tiaalianalyysi

Termogravimetrinen
analyysi

100
%
80
60
4.0-

204

19
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380 320 206

°C
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Esimerkki 11:

Al,Mg-hydroksi*behenaatin AlSMglo(OH)31(C21H43COO)4

valmistaminen

528,6 Na-behensattia (esimerkista 5) suspendoidaan 4758 g:aan
vettd sekoittajan avulla ja lisatasn 2000 g:aan Al,Mg-hydrok-
si-sulfaattisuspensiota, joka on valmigstettu kuten esimerkis-
sd 1. Lammitetdan 1 h BOOC:ssa reaktion taydellistamiseksi,
annetaan jaahtya ja suodatetaan siten liukenematon Al,Mg-hydr-
oksi-behenaatti. Pestdadn vedella siksi kunnes ei enidid voida
osoittaa sulfaattia BaCl,-liucksen avulla BaSO,4:nid. Suodos-

o
paakku kuivataan kuivauskaapissa 105 C:gsa vakiopainoon asti.

Saanto: 767 g (95 % teoreettisesta)

Kuvailu: valkeata hajutonta kiteistad jauhetta

Identifioiminen: 5,8 % Al kuivapainosta (teoriassa 6,0 %)
10,5 % Mg kuivapainosta (teoriassa 6,0 %)

46,2 % C kuivapainosta (teoriassa 46,7 %)

Esimerkin 11 yvhdisteen rontgenspektri (laite: Philipps Auto-
mated X-Ray Powder Diffraktometer, System APD 15).

Piikki no 2 —~ Theta d (pm) I /7 Io

1 19,584 4 52,90 67
21,049 4 21,69 82
21,260 4 17,56 100

2 31,851 2 80,72 43
34,074 2 62,89 46
34,630 2 58,80 61
34,857 2 57,17 73
35,176 2 54,90 54
35,686 2 51,38 52

4 41,4 2 17,

5 42,5 2 13,
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(Jatkoa?
Piikki no 2 - Theta d (pm)> 1 /7 lo
48,3 1 89,
7 60,705 1 52,483 43
61,982 1 49,59 28

Esimerkki 12:

Al-Mg-hydroksi-stearaatin A13M913(OH)31(C17H35COO)4

valmistaminen

Avoimeen sekoitusastiaan pannaan 578,2 g alumiinihydroksidi-
tahnaa, jossa on 12,73 % Al,053:a, 3151,4 g:n kanssa vetta
laimennettuna ja sen Jjadlkeen sekoitetaan siihen 786 g alumii-
nisulfaattiliucosta, Jjoka sisadltaa 4,22 % Al ja 21,62 % 804.
Annetaan seisoa yli yon, Jjotta mahdollinen COz—kaasu vol
haihtua ja lisatdan sitten 474 g MgO (kaupasta saatavaa),
jonka MgO-pitoisuus on 899 %, sekoittaen. Talloin ilmenece

pientd kuumenemista.
Suspension analyysi: 1,40 % Al, 5,60 % Mg, 3,46 % S5O4.

4469 g:aan edelld olevaa suspensiota lisataan sekoittaen 986 ¢
. Na-stearaattia suspendoituna 7000 g:aan vetta. Kuumennetaan

i 1 h GOOC:ssa, annetaan jaahtya ja suodatetaan sitten liuke-
RR nematon Al ,Mg-hydroksi-stearaatti. Pestaan vedella siksi kun-
B nes ei endd voida osoittaa sulfaattia. Suodospaakku suspendoi-
daan uudestaan 10 kg:aan vettda ja suihkukuivataan. Sisaantu-

o o
lolampdtila on 270 C ja ulostulolampdétila 100 C.

.. Tuotos: 1606 g (897 % teoreettisesta)

Kuvailu: wvalkeata hajutonta kiteista jauhetta

.
.

.
ese s oo

.
se o ae

Identifioiminen: 3,7 % Al kuivapainosta (teoriassa 3,9 %)

15,3 % Mg kuivapainosta (tecoriassa 15,4 %)

.
seo

40,8 ¥ C kuivapainosta (teoriassa 41,5 %)

.
3

. .

esse e%as ® o»
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Esimerkki 13:

Al ,Mg-hydroksi-stearaatin AlSMglo(OH)gl(C17H35COO)4

valmistaminen

Avoimeen sekoitusastiaan pannaan 1581 g alumiinihydroksidi-
tahnaa, jossa on 12,3 % A1203:a, 3000 g:n kanssa vettd lai-
mennettuna ja sekoitetaan sitten joukkoon 8975 g alumiinisul-
faatti-liuvosta (kiinteata alumiinisulfaattia on saatavana
kaupasta), joka sisaltaa 4,21 % Al ja 21,54 % SO4. Annetaan
seisoa yli yon, jotta mahdollinen COz—kaasu poistuigi ja lisda-
tdan sitten 446 g MgO:a, jossa on 99 %:n MgO-pitoisuus, se-

koittaen. Talldin esiintyy pientd lampenemista.
Suspension analyysi: 2,41 % Al, 4,40 % Mg, 3,45 % SO4.

4470 g:aan edella olevaa suspensiota lisdtddn sekoittaen

983 g natriumstearaattia 7000 g:aan vettd suspendoituna.
Ladmmitetddan 1 h 600C:ssa, annetaan jaadhtya ja suodatetaan
liukenematon Al , Mg-hydroksi-stearaatti. Vedelld pestdsdan siksi
kunnes ei enda voida osoittaa sulfaattia. Suodospaakku sus-
pendoidaan uudestaan 10 kg aan vettad ja su1hkuku1vataan Si-

gdantulolampotila on 275 C Ja ulostulolampatila 100 C

o’ Saanto: 1556 g (85 % teoreettisesta)

Kuvailu: valkeata hajutonta kiteista jauhetta
t e Identifioiminen: 6,5 ¥ Al kuivapailinosta (teoriassa 6,6 %)
11,7 % Mg kuivapainosta (teoriassa 11,9 %)

42,0 % C kuivapainosta (teoriassa 42,4 %)

Tihevs: 1,19 g/ml

.
.

. [
.

Esimerkki 14:
Al-Mg-hydroksi-stearaatin A17Mg17(OH)31(C17H35COO)4

.
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Avoimeen sekoitusastiaan pannaan 2086 g alumiinihydroksidi-
tahnaa, jossa on 12,73 % Ad 9 , laimennetaan 1825 g:n kanssa
vettda ja lis&t&d&n sitten 824 g alumiinisulfaatti-liuosta, jo-
ka sisaltaa 4,22 % Al ja 21,62 % SO4. Annetaan seisoa yli vyon,
jotta mahdollinen SOz—kaasu voisi poistua ja lisdtdan sitten
264 g MgO, jonka MgO-pitoisuus on 99 %, sekoittaen. Talldin

ilmenee hieman lampenemisti,
Suspension analyysi: 3,4 % Al, 3,2 % Mg, 3,7 % SO4.

4469 g:aan edella olevaa suspensiota lisatdian sekoittaen

1054 g Na-stearaattia suspendoituna 7000 g:aan vettda., LAmmi-
tetdaan 1 h SOOC:ssa, annetaan jadhtya ja suodatetaan sitten
liukenematon Al,Mg-hydroksi-stearaatti. Pestddan vedelld siksi
kunnes ei endd voida osoittaa sulfaattia. Suodospaakku sus-
pendoidaan viela 10 gg:aan vetta ja suihkukuivataan. Sisdan-

o
tuleolampotila on 270 C ja ulostulolédmpdétila on 100 C.

Saanto: 1668 g (96 % teoreettisesta).

. Kuvailu: valkeata hajutonta kiteistd jauhetta

.. Identifioiminen: 9,2 % Al kuivapainosta (teoriassa 9,3 %)
8,1 % Mg kuivapainosta (teoriassa 8,4 %)

.ot 41,9 % C kuivapainosta (teoriassa 42,3 %)

S Esimerkki 15:
Al ,Mg-hydroksi-stearaatin AlgMg4(OH)31(C17H35COO)4

valmistaminen

Avoimeen sekoitusastiaan pannaan 2881 g alumiinihydroksidi-

tahnaa, Jjossa on 12,73 % A1203, Jja ohennetaan 1126 g:n kanssa

vettda ja lisdtddn sitten 839 g alumiinisulfaattiliuosta, joka

- .
ce0 s e
.

sisaltaa 4,22 % Al ja 21,62 % SO4 sekoittaen. Annetaan seisoa

vli yon, jotta mahdollinen COy-kaasu voisi poistua ja lisa-

ey

t&an sitten 154 g Mg0O (kaupasta saatavaa), joka sisdaltii

-
.
.

®res 0000 ¢ o

99 % MgO, sekoittaen. Tall8in ilmenee pientd lampenemistd.
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Suspension analyysi: 4,32 % Al, 4,87 % Mg, 3,85 % C.

4469 g:aan edelld olevaa suspensiota lisdt&in sekoittaen

1098 g natriumstearaattia suspendoituna 7000 g:aan vetta.
Lammitetdan 1 h SOOC:ssa, annetaan jadhtyad ja suodatetaan
livkenematon Al ,Mg-hydroksi-stearaatti. Pestiddan vedelld siksi
kunnes ei en&8d voida osoittaa sulfaattia. Suodospaakku sus-
pendoidaan viela 10 kg:aan vettd ja suihkukuivataan. Sisdian-

o o]
tulolampodtila on 270 C ja ulostulolampstila 100 C.

Saanto: 1685 g (94 % teoreettisesta)

Kuvailu: valkeata hajutonta kiteistd jauhetta

Identifioiminen: 12,0 % Al kuivapainosta (teoriassa 12,1 %
4,7 % Mg kuivapainosta (teoriassa 4,9 %)

42,4 % C kuivapainosta (teoriassa 42,7 %)

Fsimerkki 16:
Al ,Mg-hydroksi-stearaatin A15M910(0H>31(C17H35COO)4

valmistaminen

200 1 eekoitusastiaan pannaan 11,1 kg alumiinihydroksidi-tah-
naa, Joka sisaltaa 12,3 % A1203, ohennetaan 30 kg:n kanssa
vettd ja sen jdlkeen sekoitetaan joukkoon 6,8 kg alumiinisul-
faatti-liuosta, joka sis&altdsd 4,2 % Al ja 21,5 % SO4. Sekoi-
tetaan 3 h ja lisdatddan sitten 3,1 kg Mg0O, jossa MgO-pitoisuus
on 89 ¥%. Td&1ldin esiintyy hieman lampenemistd. Sekoitetaan
viela 3 h ja lisdtddn 7,2 kg natriumstearaattia ja 49 kg vet-
ta. Sekoitetaan vield 2 h ja kdsitellddn suspensiota voimak-
kaan leikkauksen avulla homogeenisen tahansa saamiseksi. Se-
koitetaan vield (noin 1 h) ja suodatetaan liukenematon Al,Mg-
hydroksi-stearaatti suodatuspuristimella. Pestdan vedelli
siksi kunnes ei voida enid osoittaa sulfaattia. Suodospaakku
suspendoidaan 70 kg:aan vettd ja suihkukuivataan. Sisdsntulo-

o o)
lampotila 280 C ja ulostulolampdtila 90 C.
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Saanto: 10,5 kg (82 % teoriasta)

Kuvailu: valkeata hajutonta kiteista jauhetta

Identifioiminen: 6,5 % Al kuivapainosta {(tecriassa 6,6 %
11,8 % Mg kuivapainosta (teoriassa 11,9 %>

42,1 % C kuivapainosta (teoriassa 42,4 %)

Esimerkki 17:
Al,Mg-hydroksi-palmitaatti-stearaatin AlsMglo(OH)31(Cl5H31COO)—

(C17H35COO>3valmistaminen

101 g Na-palmitaattia (esimerkista 4) ja 335 g Na-stearaattia
suspendoidaan 3930 g:aan vetta sekoittaen ja lisdtdan

2000 g:aan Al ,Mg-hydroksi-sulfaatti-suspensiota, joka on val-
mistettu kuten esimerkissa 1. Homogenoidaan Turraxilla Jja se-
koitetaan 3 h huoneenlammdéssa. Suodatetaean ja pestddn tisla-
tulla vedella sulfaatista vapaaksi. Suodospaakku kuivataan

o]
95 C:ssa kuivauskaapissa vakiopainoon asti.

Saanto: 693 g (95 % tecoreettisesta)

Kuvailu: valkeata hajutonta kiteista jauhetta

Identifioiminen: 6,6 ¥ Al kuivapainosta (teoriassa 6,7 %)
11,5 % Mg kuivapainosta (teoriassa 12,0 %>

41,4 % C kuivapainosta (teoriassa 41,8 %>
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Patenttivaatimukset

1. Yhdisteet, joiden kaava on

AlngYOHBS-Z RZ’ n Hzo AJ&{JQ@& LZ&%%

joissa R esitt&dd monokarboksyylihappojddnndsta R COO ja lu-

;j/ vut x, v Ja z tayttavat seuraavat ehdot:

34x<9 n= "
44y«13
3cz<hs ja

3x + 2y = 35.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukaiset vyhdisteet, tunnetut sii-

ta, etta x = 5, y = 10 ja z = 4.

3. Patenttivaatimuksen 1 ja 2 mukaiset yvhdisteet, tunnetut

siitd, etta jaannds R COO sisdltasa 2-22 hiiliatomia.

4, Patenttivaatimusten 1-3 mukaiset yvhdisteet, tunnetut
siita, etta karboksyylihappo, jonka jadidnnds on R COO , on
alifaattisten monokarboksyylihappojen, erikoisesti 16-18 hii-

liatomia sisdltdvien monokarboksyylihappojen tekninen seos.

5. Patenttivaatimuksen 1 mukaisten vhdisteiden valmistusme-

netelma, tunnettu siitd, ettd annetaan yvhdisteen
AlngyOH35_ 2(504)2/2. nHZO

Jjossa luvut ovat

3<x«9

4<y<13 ja

3<z«b

3x + 2y = 35,
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vesisuspension reagoida monokarboksyylihapon, jossa jdadnnds
R COO sis&ltada 2-22 hiiliatomia, kiintedn tai veteen suapen-
doidun alkalisuolan kanssa lampotiloissa, jotka ovat v&dlilla

o o)
20-100 C, mieluummin 20-60 C, sekoittaen.

6. Patenttivaatimuksen 5 mukainen menetelma, tunnettu sii-

tda, ettd molempien reagoivien aineiden reaktio tapahtuu leik-

kausvoimien vaikutuksen alaisena.

7. Patenttivaatimukeen 5 ja 6 mukainen menetelmd, tunnettu
siita, ettd kiinted aineosa erotetaan suodattamalla suspen-—

siosta,

8. Patenttivaatimuksen 7 mukainen menetelmida, tunnettu sii-

td, etta suodospaakku pestddn vapaaksi sulfaatista.

g. Patenttivaatimusten 5-8 mukainen menetelmid, tunnettu
siitda, ettad suodospaakku kuivataan l&mpotiloissa valilla
o)

o
60-130 C, mieluummin valilld 80-110 C.

10. Patenttivaatimusten 5-9 mukainen menetelmd, tunnettu
giitad, ettd sulfaattivapaa suodospaakku suspendoidaan uudel-
leen veteen ja tamd suspensio suihkukuivatetaan, jolloin si-
gdantulolampotila TE on 250—35goC, mieluummin 270—3000C ja o
ulostulolampétila Tp on 80-130 C, mieluummin valilla 90-110 C.



Kuvio 1: REM-kuva esimerkin 10 yhdisteests

Alumiini-magnesium-hydroksi-stearaatti
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