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@ Procédé et appareil pour la préparation continue d'un gel d'hydroxysarbonate d'aluminium et gel ainsi obtenu.

@ Procédé et appareil pour la préparation continue d'un gel

Jdhydroxycarhonate d'aluminium et gel ainsi obtenu: pour pré-
parer un gel d'hydrexycarbonate d'aluminium’ de faible viscosité
ayant des propriétés de résistance aux variations de la visco-
sité et une teneur prédéterminée en ions alcalins, on fait réagir
1 dans des conditions de pH constant, une solution aqueuse
de carbonate 3 et une solution agueuse d'un sel d'aluminium 2
pour former un produit réactionnel, on équilibre 9 le produit
réactionnel au pH naturel et on lave 114 le produit réacticnnel
équilibré pour assurer la teneur prédéterminée en ions alcalins;
linvention sapplique en particulier & un gel utle comme
antiacide. ’
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Procédé et appareil pour la préparation continue d'un gel

d'hydroxycarbonate d'aluminium et gel ainsi obtenu.

La présente invention concerne un procédé et un
apparell pour la préparation continue d'un gel d'hydroxy-
carbonate d' alelnlum et le gel ainsi obtenu. Plus parti-

culidrement, l'invention concerne un procédé pour la prépa-

ration d'un gel d‘'hydrorycarbonate d'‘aluminium du type uti-

le dans la préparation des antiacides, y compris les prépa-
rations administrées par voie orale comprenant une ou plu~
ﬁlQULS matidres antiacides.

Un gel d'hdyroxycarbonate d*aluminium ou d'hjdro—
xyde carbonate d'aluminium est une suspension aqueuse de
particules d'hydroxyde d'aluminium sur lesquelles des a-
nions carbonates sont adsorbés et complexés de fagon inté-
grée 3 la structure polymére d'hydroxyde d'aluminium. Les
gels 4' hydroxycarbonate d'aluminium ont été ‘utilisés comme
antiacides efficaces soit separement soit dans des produits
combinés contenant couramment un compos€ de magnésium comme
second ingrédient. Les préparations du commerce sous forme
de suspensions et de comprimés, qui comprennent un mélange
d'ﬁydroxyde dialuminium et d‘'un composé de magnésium, sont
congues pour compenser l'effet laxatif du composé de magné-
sium par l'effet constipant de 1'hydroxyde d'aluminium et
pour assurer une capacité efficace de neutralisation des
acides sous une forme facile a utiliser et agréable a
l'utilisateur.

Dans la éréparation de produits combinés compre-
nant un gel d‘'hydroxycarbonate d'aluminium et, .en particu-
lier, dans la préparation de combinaiséns sous’ forme de

suspensions agueuses, les propriétés des matiéres antiacides
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individuelles et leur répercussion sur les propriétés du
produit cémbiné doiVent dtre soigneusement surveillées pour
ajuster la quallte du prodult combiné. Les propriétés du
gel, qul sont d'un 1nteret capital pour le fabricant d‘ﬁh
produit comblne, comprennent sa viscosité, sa "Quaiité
gustative", sa capacité -de neutralisation et de consomma-
tion des acides et sa capécité 4 se mélanger de fagon pré--
visible dans le produit combiné. D'autres propriétés aux-—
quelles le fabricant s'intdresse sont la quantité d‘iﬁpu-ﬁ
;etés, telles qgu'un sel ou—unrion alCalin,'présentes,dans'
le gel. Dans la production des antiacides,ril est souhai-
table de réduire la teneur des impuretés salines, telles
gue les sels alcalins, par exemple les sels'de sodium, péur
rendré ces produits plus attrayants pour 1es_¢onsommateurs
gui doivent ou souhaitent limiter léur consommation de sel;.
en particulier leur consommation de so@iﬁm. Par conséqguent,
un produit qui contlent peu ou pas 4d‘ 1mpuretes tellés'que'
des ions alcalins, et qui est relatlvement peu ccuteux a
produire est souhaitable. 7 7

Les gels d'hydroxycarbonate draluminium ont été
préparéds selon un certain @ombre de procédés qui compren—'
. nent essentiellement la réaction'deAl'aluminateAde sodiumr
avec du ‘bioxyde de carbone gazeux ou la réaction du chlo-
rure d'aluminium avec du carbonate de sodlum ou la- reactlon
du chlorure d‘'aluminium avec un melange de carbonate de so-
dium et de bicarbonate de éodium. Ces_procédés sont réali-
‘'sés a des pH trés différénts, la variation_du,pH édtant _£-
ficile & limiter & 1'échelle industrielle, et_coﬁprennent '
un lavage importanf du broduit de réaction constitué de
1'hydroxyde 4' aluminium pour redulre la teneur en ions
sodlum a des valeurs acceptables. Les gels d hydroxyde

\

d'aluminium obtenus a partir de ces procedes,cpnnus pré-
sentent des propriétés de vichsité qui varient d'un lot
3 l'autre et qui.nécessitent l'addition de modificateurs

.



10

15

20

- 25

30

2575454

-

de v1sc051te pour fournlr un gel convenant a.l utlllsatlon

dans la fabrlcatlon d'un antlaCLde comblne.,

Un exempTe d’un procede du type prec1te est de—irf

crit dans le brevet CA n® 1-184. 932 Ce brevet decrlt la

productlon dtun. gel a hydroxycarbonate d‘alumlnlum par'L T

réaction du chlorure. d‘alumlnlum avec une solutlon aqueuseiﬁ .

ontenant du carbonate ae sodlum et du blcarbonate de so=-
dium, Le procede utlllse un systeme a deLx reacteurs dans

lequel chaque -~ reacteur est manntenu ES basse temperature et?ff

“a un pH 1ndependant Le pH du premler reacteur est 1nd1que?r

comme ccmprls entre env1ron 6 6 et env1ron 7 O tandls que-

le pH du seconc reacteur est" malntenu au v0151nage de 6 5.'”

Ce brevet decrlt 1a preparatlon d un gel ayant une: teneur

en ions sodium de- 5 mg/g de gel.rf~' ,
-Une autre vole pour preparer un prodult a falble—
teneur en uodlum est decrlte dans le brevet US n° 4 105 579'

qu1 decrlt un- procede utlllsant des composes reaglcsantS'

'contenant un metal alcallno terreux, Cela ev1te 1'emp101 -

de matleres de depart contenant des 1ons alcallns. Ce pro—
cede ~qui est reallse a un pH at env1ron 4 7 a env1ron 5 5

prodult un gel d hydroxycarbon’te 4 alumlnlum ayant ‘une

“treés falble teneur en sodlum ‘mals une v1scosmte et une

"teneur en 1ons alcallno terreux varlables.:,

Des etudes des proprletes—thS1ques des gels

a hydroxyde ar alumlnlum ont ete publlees. VOlr par exemple;

.R. Feldkamp et coll. "Effect of Adsorbed Carbonate on

:Surface Charge Characterlstlcs and Physlcal Propertles Of

Alumlnum Hydroxlde Gel", Jd. Pharm. Sca., Vol 7O N°6,

- 638, Ju1n 1981. ' L'étude de Feldkamp et coll. 1nd1que que
les partlcules de gel ‘des gels d'hydroxycarbonate a° aluml— -

'nlum presentent une charge superf1c1elle nette et que 1l'on .

peut moclfler 1es v1sc051tes tres Varlables d'fbeaucoup des'
gels d'hydroxyde d alumlnlum du commerce en faisant varler

le pH du gel Le terme ﬁcharge superf1c1elle nette“ peut
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etre deflnl comme la somne des charges 9051t1Ves et nega~

tives ads ornees sur- ila surface des parLlcules de gel a* hy-?:’

~ droxyde d* alumlnlum. Le 51gne et 1 1mportance des charges f,?5 -

dépendent du pH de 1 env1ronnement des partlcules “Ges- ions

'Vspec1f1ques adsorbeq sur la surface des_ nartlcules et de lalff»'

force lonlque de 1r env1ronnement des partlcules.;L’etude

de Feldkamp et coll 1nd1que egalement que ces gels posse—;‘i;ieszj

dent ‘une- Droprlete caracterlsthue appelee polnt zero de

chalge.(PZC) que iton peut deflﬂlr comme le pH auquel la

:cnarge superf1c1elle nette mesuree du gel est zero- De- plus

Feldkamp et coll '1ndlquent que 1& v1sc051te du gel peut

étre modlflee par ellmlnatlon des electrolytes par lavage ,'

a1t eau et que ia v15c051te du gel a sa vaieur manlmale

lorsque son pH co*respond au PZC g”'jfr‘x TE R

Une etude approfondle aes gels d'hydroxycarbonate

~d'alum1n1um est presentee par Edward Carl Scholtz dans sa

thése de Ph D,, 1ntltulee “Phys1ochem1cal Propertles and
Ctructural Aspects of Alumlnun Hydroxy Carbonate Gels“i?
Purdue Unlver51ty (Decembre 1981) Scholtz 1ndlgue Ia

preparatlon au laborat01re de gels d hydroxycarbonate d'alu—lV»f’-:

minium en utlllsant un- procede de prec1p1tatlon ‘a pH c:C)ns-"""j
tant dans lequelfop Lalt reaglr un sel d‘alumlnlum avec du
carbonate de ebdium et du blcarbonate de sodlum selon un
procede dlscontlnu 'dans un reCLplent unlque. Schlotz de—{f'

crit la productlon de ces gels a des pH: dlfferents et 1ndl—

L' lnventlon fournlt un procede contlnu pour laE;

'productlon d un gel d’hydroxycarbonate d'alumlnlum ayant

des valeurs predetermlnees de la v1sc031te et de la teneur_'j'?ﬁ‘“

en ions alcaling et contenant des partlcules ayant'une S
charge superf1c1elle nette predetermlnee comprenant '
' (A) la- formatlon d'un. melange reactlonnel aqueux'

ac1de par comblnalson de charges 1ntrodu1tes eﬁ contlnu o

'd‘une solntlon aqueuse de carbonate alcalln et d‘une solu—'~“
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tion aqueuse de sel d'aluminium ;-
" (B) la formation.dans ledit mélange d'un produit
réactionnel qui comprend de 1l'hydroxvde d'alﬁminium.;
(C)Vl'évacuation continue dudit produit a partir
dudit mélange, sous une forme'non'équilibrée :
(D) le maintien du pH dudit’mélange réactionnel

a une valeur predetermlnee (% 0 l) pour produire un gel

Vdans lequel ladite teneur en 1ons alcalins est en correla-,

tion avec ladite charge superf1c1elle nette ; et
(E) la récupération dudit gel d'hydroxyde d'alu-
mlnlum a partir dudit produit évacué. ‘
) Un autre aspect de l'invention concerne un per—
fectionnement d'un procédé du type gelon lequel Qnﬁprepare

un gel d'hydroxycarbonate d'aluminium, gui contient des

Vparticuleé dthydroxyde d‘aluminiﬁm, par combinaison; dans

un mélange réactionnel, d‘'une solution aqueuse d'un carbo-
nate alcalln avec une solutlon aqueuse a'un sel 4 alumlnlum
pour former un produit reactlonnel le perfectlonnement
comprenant l'obtention dfun gel ayant une teneur prédéter-
minée en ions alcalins et qui comprénd aeS'barticules,ayant

une charge superficielle nette prédéterminée par maintien

- dudit mélange réactionnel a un pH_prédéterminé'i 0,1 unité

de pH et l'équilibrage dudit produit réactionnel dans les
conditions naturelles de pH.

L' 1nventlon comprend egalement un gel a' hydroxy-

-carbonate d'aluminium ayant des propriétés de résistance

aux variations de la viscosité, c'est-a-dire un gel dont
la variation éventuelle de la viscosité ne dépasée pas’
environ 50 % et de préférence ne dépasse pas environ 30 %
lorsqu'on lui ajoute un additif;vtél gue du>;hlorure de
potassium, qui modifie .la force ionique du gel. Lie gel
résistant aux variations de la VlSCOSlte de l'invention
peut &tre utilisé pour préparer un produ1t antiac1de com-

biné, qui comprend ledit gel et de 1 hydroxyde de magnésium,
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mais gui ne comprend pas un modlflcateur de la v1sc051te
et qui presenue une v1sc081te 1nfer1eure a env1ron lOOO cP.
Selon l'lnventlon, il est p0551ble de préparer un gel pos-
sédant par.natufe des'propriétés‘de résistance auxrvaria—e
tlons de la viscosité, c'est- a-dire des proprletes dues
uniguement a la constitution chimique et physique des par—
ticules 4:* hydroxycarbqnate«d_alumlnlum a la teneur-predef

terminée en ions sodium du gel. L'addition au gel d'un mo-

dificateur de la viscosité ou d'un additif est inutile pour

lui conférer ces propriétés. Les gels du commerce ne possé-
dent pas par nature desrpfopriétés de'résistancerauk varia-
tions de la viscosité et nécessitent l'emploi dfadditifs

de viscosité pour les stabiliser contre les variations de
la viscosité que l'on cbserve normalement lorsque le gel
est utilisé dans la preparatlon d° prodults combinés qui
contlennent egalement _par exemple un gel d'hydroxyde de
magnésium. Un aspect sous- Jacent a la reallsatlon de l*in-
vention est la reccnnalssanCe du fait que les proprletes

de re31stance aux varlatlons de la viscosité du gel d'hy-

‘droxycarbonate d d'aluminium, prepare selon 1! 1nvent10n dé-

perdent de la teneur en ions alcalins du gel et du pH du
produit réactionnel initialement formé.

Selon un autre aspect 1'1nvent10n concerne un

'apparell que l'on peut utiliser pour produlre un gel flulde

d'hydroxycarbonate a alumlnlum comprenant-:
) ufd réacteur pour contenir un melange reactlonnelr
préparé a partlr a4 une'solutlon aqueuse de carbonate e+

d'une solution aqdeuse de sel d'aluminium EY partir desquels

~on forme un prodult reactlonnel H

un dlSpOSltlf a entree pour introduire une charge
de solution aqueuse de carbonate alcalin dans ledit réac- -
teur ; - ) 7 .7 7

un dispositif de so:tie pour.évacuer’ledit pro-

duit réactionnel dudit réacteur ;
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'equlllbre lavé ; et

.suspen51ons antlacldes comblnees sans
‘de viscosité pour “adapter"f

“un dispositif de survelllance du pH pour surve;l~ g

1er le pH dudlt prodult reactlonnel evacue ﬁg,;

un Legulateur de charge reaglssant audlt dlsp051~-

tlf de survelllance du pH pour Ialre varler 1a- quantlte de:f

charge introduite dang ledlt reacteur et;absurer alﬂs; la

'regulatlon de la dev1atlon du pH dudlt melange reactlonnel"

"~ un dlSPOSltlf d equlllbrage dans lequel ua pro-

~ duit equ111bre eot “formé. & partlr dudlt prodult reactlon- :

nel ; ,',**7 ',—,fe *"f,il-f"'*'f;;.;e'

un dlspOSltlf de lavage pour laver 1ed1t prodult
equ111bre avec. un llqulde de lavage 77‘ "' ) )
: “un dlsp051t1f de surve;llance de la teneur en-

alcall pour survelller la teneur en alcall dudlt prodult

un regulateur de llqulde de'lavage r_aglssant
audlt dlsp031tlf de” survelllance de la teneur en alca11

’,pour faire varier la quantlte a lqulde utlllse “pour. laver

:ledlt produ1t equlllbre et assurer“alnsl la regulatlon de

la. teneur en 1ons alcallns dudlt;qel flulde

Un certaln nombre diavantages decoulent de la

prathue de 1! 1nventlon que 1'on peut utlllser pour’pro—

dulre de fagon regullere et flable un gel d‘hydroxycarbo-r

" nate 4’ alumlnlum ayant des proprletes de reslstance aux

varlatlons de la v1scosxte etfu:e teneu,'predetermlnee en o

ions. alcallns.rbes gels de 1'1nvent10n peuvent etre utlll—'

sés pour la preparatlon de prodults combin:srrfels que des

'emplol d addltlfs:z

a1v1sc051te du gel aux ex1~

gences du prodult comblne.,Comme expose c1 dessus un ln—

convenlent des gels au commerce est que 1e comportement

1mprev131ble de leur v1sc051te pose des problemes lorsqu ‘on

. les utilise dans’ la preparatlon de- prodults comblnes. Lors—

' qu'’ on utlllse “de tels gels chaque lot de gel hece551te une

modlflcatlon partlcullere de 1a VLScos;t "omprenant l‘ad—rx
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dans lesquels HE )”

'flgure 1 f“gt

tité gqui modifie les groplletes du cel de fagon a ce que 15'

gel n accr01sse pas’ 1lal v1sc051te du produ1t comb né au—delai'

‘c'une valeur acceptable.,L 1nventlon fournwt Aan prodult qul'

ne nécessite. pas Jraddition d'un modlflcateur de 1a v1sco—_?%,ff"”

sité et qul par . nature possede des proorletes de reSLS-,r_
tance aux varlatlons de 1a v1sc031te souhaltables pour la o
productlon de prodults ant1301des comblnes. ) B
) Un autre avantage ae 1 1nventlon concerne la pre—iff
paratlon dfun gel d hydroxyde a’ alumlnlum ayant une charge'»'

superflc1elle nette negatlve ou pos1tlve predetermlnee pourii

une - teneur predetermlnee quelconque en 1ons alcallns. Un

tel gel peut étre utlllse dans des procedes qu1 necessltent;“;f
que le gel a1t des partlcules chargees tels que les pro—.g"'

cedes nece551tant 1 emplol d.un gel d'hydroxyde d*alumlnlum;,1

seohe ayant unée charge 501t electrop051tlve 501t electro-i
négative. - : A B : :
L' 1nventlon sera mleux comprlse a Ia 1ecture ‘de

la descrlptlon qu sult falte en regard des dess;ns annexes‘

] la flgure 1 1llustre schemathuemént un mcae:aeég
reallsatlon de l‘apparell de 1'1nventlon pour: 1a productlon;f
contlnue d un gel at hydroxycarbonate a alumlnlum B
. la flgure 2 est -une vue de dessus du.systeme
d'entrée dans. le reacteur de la“ flgure l ) .
-la flgure 3 est une perspectlve du reacteur de 1a::t
la flgure 4 1llustre schemathue&ént oﬁ7filtre;A

sous vide & courrole horlzontale utlle dans la prathue de

1 1nventlon.,'ﬂr e o ,—,*,—j';,m '.f :

L lnventloh_ﬁéﬁmaintenant_étre'décrite“ﬁe:fagog:f

,detalllee.

Dans la prathue de 1 1nvent10n on peut utlllser L

des composes reaglssants approprles quelconques pour pro—,'

L ass4sh
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‘duire un mélange réactionnel capable de former‘ﬁn'gel d'hy-

droxycarbonate d'aluminium. De facon typique, le mélange ,
réactionnel est formé & partir d'une solution aqueuse d'un
sel d'aluminium et d'une solution aqueuse de carbonate. Le
sel d'aluminium peut étre un halogenure d'aluminium quel-
conque tel que par exemple le chlorure d'aluminium et le
bromure d'aluminium, ou le sulfate d'aluminium ou le nltra—
te d'aluminium ou un de leurs melanges. Le-sel Q4° alumlnlum
préféré est le chlorure d° aluminium. La solution de carbo-
nate peut comprendre un caroonate'alcalin, tel que par

exemple le carbonate de sodium ou de potassium le premier

.etant prefere. ‘Dans un mode de réalisation partlcullerement

15

20

25--

30

préféré de 1 1nventlon - la solutlon .aqueuse de carbonate
comprend un melange de carbonate alcalin et d'alumlnate'
alcalln et mieux un mélange de carbonate de sodlum et d alu-
minate de sodlum. ] ) )

On combine les composes reaglssants preferes de
préférence dans des condltlons suffisantes pour produlre un

gel réactif antiacide et redulsant au minimum la productlon

~de composes d'aluminium inertes: tels que la glbbSlte. Pour

redu1re au minimum la production de ces composes 1l'alumi-
nate de sodium constitue un’ 1ngred1ent mineur de la solu-
tion de carbonate. La quantité preferee de l'aluminate de
sodium atteint au plus environ 3 % p/p de la solution de

carbonate et, calculée en A1203, elle.constitue'de O & en-
viron 1,5 % p/p. L'aluminate constitue environ O & environ
15 % en poids par rapport au carbonate de la solution aqueu—

se, et mieux environ 12 & environ 14 %.

Les deux solutions contenant les composes reagls—

sants sont reunles de preference dans des conditions telles

que les composés reaglssants ne se melangent pas-avant
d'étre notablement dlsperses dans le melange reactlonnel
Cela permet au mélange reactlonnel de se mainténir a un pH

essentiellement homogene sans formatlon de point "chaud"
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10

ou de régions dont le pH varie beaucoup, dans le mélange

reactlonnel.

Les condltlons de pH du mélange reactlonnel ont
un effet notable sur les proprletes du gel dfhydroxycarbo-‘
nate.d'aluminium,produit.'Le pH du mélangé réactionnel est
maintenu & une valeur pfédétethinée-ef est ajusté avec des
toléranceS'strictes. Cela peut étre obtenu par surveillance
du pH du mélange_réactioﬁhel ou, de préférence, par éurvei¥~
lance du pH du produit féactionnel tel qu'il est initiale- 7
ment évacué du réacteur, et par régulation duw pH de ce pro-
duit réactionnel dans 1'intervalle de f 0,1 unité de pH, et
mieux de = O OS unité de pH. La régulation du pH peut étre
effectuée par ajustement des guantités relatlves des compo—'
sés réa agissants introduits dans le melange réactionnel.

Dans un mode de réalisation prefere, larregulatlon du pH
est effectuée par ajuétement des charges relatives de car-
bonate aqueux et de solution de sel d'aluminium et, dans ﬁn
mode de réalisation tout particuliérement préféré, la régu-
lation est obtenue par ajustement du débit uniquement de la
solution agueuse de carbonate dans le mélange réactionnel.

On préféreimaintenir le broduit réactionnel ini-
tlalement prélevé a un pH predetermlne comprls dans la gam-’
me d'environ 5 ,9 a environ 6 ,1 et ajuster le pH predeterml—
né dans l'intervalle de ¥ 0.1 unité de pH, et mieux de
to ,05 unité de pH. . ' B _

La réaction peut &tre effectuee a une temperature'”
quelconque qui fournit un milieu reactlonnel fluide e+ ~i
est suffisante pour produlre le present gel. Une- tempera—
ture réactionnelle préférée est comprlse entre ~environ 5°C
en dessous de la temperature ambiante et le v0151nage de la
temperatureramblante, c'est-a-dire environ 20 & environ
30°C, et, par exemple, la durée de reactlon est 4! environ
5 % environ 3ijinutes cette. duree etant mesuree entre le-

moment ou les composés reaglssants sont 1ntrodu1ts dans le
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rmelapge réactionnel et celul ou 1ls sont evacues de l‘en—'

v1ronnement contenant 1es composes reaglssants sous forme

“d'un prodult reactlonnel Une duree de reactlon d env;ron

10 a environ 30 mlnutes a ete utlllsee de<fagon efflcace.'

La press;on preferee de la: reactlon est la preesmon atmos— -

pherlque._

La nature contlnue du Drocede de l 1nVentlon est

.telle gque le melange reactlonnel ‘est- recharge en contlnu o

avec le ou les composes reaglssants tandls que le: produltr
reactlonnel est evacue en contlnu de l env;ronnement conte-'
nant les composes reaglssants,:Le melange reactlonnel d01t
&tre malntenu dans cet env1ronnement pendant une perlode '
suffisante pour permettre aux composes reaglssants de rea~
gir notablement rmals non au. p01nt qu *il se forme un’ melan-»
ge heterogene contenant un preclplte.‘Le produ1t reactlon—ir
nel évacué du melange reactlonnel est essentlellement homo-
gene et ‘comprend un melange d'un sel alcalln aqueux d’hy—
droxyde d‘alumlnlum de bloxyde de carbone dlssous et de
petltes quantltes des matleres de depart en- equlllbre dyna—
migue. Dans cet env1ronnement les partlcules de gel d'hy—'
droxycarbonate d alumlnlum se forment et cr01ssent tandls:

que le bloxyde de carbone est llbere et. que la concentra—_,r

thon des matleres de depart dlmlnue rapldement.,,

Le- produ1t reactlonnel evacue est soumls a des )

:condltlons a’ equ1llbrage pendant un temps sufflsant pour

~qu’ il se forne ‘une suspen51on heterogene ou‘une dlsper51on,

7 erycarbonate;,
d! alumlnlum. Cela peut etre effectue de fagon prathue a -

la temperature amblante de. fagon typlque a 1a temperature

de la plece c! est A - dlre envlr”n 20 a env1ron 30°Cy et a

d,equlllbrage

pu1sse varier dans une gamme etendue selon un certaln nom-—

~ bre de facteurs de bons resultats ont ete obténus en m01nsr‘

d'environ 4 et meme m01ns d’env1ron 3 heures L equlllbrage_




| fl.,z'f S

est effectue dans des cond:tlons dans 1esquelles on lalsse ;y'

le pH varler naturellemant “c! est a-dlre qu on lalsse le o
pH du produ1t s equ;llorant ILuctuer dans des condltlons

telles que: toute reaCtlon addltlonnelle n ebt qgue- cella qul

se prodult,par suite de l addltlon du. prodult reactlonnel_,_,f__f!_’;i'_,T
“évacué au prcdu1t qul s equlllbre. Dans un’ moae de reall-i:l o

sation prefere le- pH du prodult qui s equlilbre stéléve

'naturel;enene par su1te du degagement et de da llberatﬂon;;r”f
du blOXYde de carbone non aésorbe,',, f:zr »,; BERAR T '
' ' Apres equwlwaage du prodult ;eactlonnel dh'Sé;jf,'

"apare ie gel ar hydronycarbonate d alumlnlun pr°01plte d‘av C - S

la suspen51on aqueuse, par exemple par flltratlon et o1
ajuste la teneur en alcall re31duel du prec1p1te a la va—L'-
leur de51ree par lavage dans des condltlons controlees. k»
Les condltlons de lavage peuvent 8tre- modlflees ‘par. augmen-fffif;J
’ tatlon ou élmlnutlon du temps de” 1avage de la temperature o
de lavage ou. de la tallle de la zone. de lavage.,Le prec1p1—ff"t
té lavé peut ensuite &tre deshydrate et melange pour former;f;J‘['
_un gel pompable. Les quantltes des.lmpuretes telles que’ 7“ o
;les ions chlorures et alcallns dans le gel pompable peu-,"f
vent &tre ajustees par modlflcatlon des . condltlons de- la—
vage en reponse a tout changement detecte de la concentra—x
tion en 1mpuretes du gel. Les varlatlons de la teneur en .
.1mpuretes peuvent 8tre . detectees par mesure des proprletes
du gel, telles ‘gue ses proprletes de. conduct1v1te.;'_'~
La teneu; en. 1ons alcallns du gel pompable peut

étre ajustee selon le présent procede dans une gamme d en-'
viron = O ,08 ‘mg d' 1ons alcallns par gramme de ‘gel prodult
et mleux dans une gamme . d env1ron o, 03 mg/g de gel.,,i'j

' Le procede de- l 1nventlon peutretre utlllse pour
produlre un gel qul a une teneur prec1se,en 1ons~a1ca11ns
et qgui comprend des partlcules ayant unefcharge superfl-.g
c1elle nette dont le 51gne et l’lmportance sont fonctlon

des condltlons etr01tement ajustees de pH du melange reac—’f"
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tionnel etrdes conditions de lavage. Lorsqgu'on lave le pro-
duit réactionnel équilibré, sa teneur en ions alcalins tend
vers une valeur spec1f1que qul peut atre predetermlnee
comme decrlt ci-dessus, la charge. superf1c1elle nette des
particules de gel tend vers le PZC et le produit lavé ac-
quiert des proprletes de résistance aux varlat;ons de 1la
viscosité. Parrexemple, le lavage du produit_réactionnél'
avec de l'eau désionisée réduit sa teneur en alcali, tandis
gue la charge superficielle nette et le PZC des particules
du gel sont également modifids. Lorsque le lavage se pour-
suit, les propriétés de résistance>éux variations de la
viscosité du produit apparaissent et attelgnent un maximum.
lorsgue la charge superf1c1elle nette et le PZC des parti=-
cules du gel c01nc1dent On peut produire un gel reslstant
aux varlatlons de la viscosité, ayant une teneur predeter—
mlnee en ions alcallns d'environ 0,15 & environ 0,50 mg/g,
par ajustement du pH du mélange réactionnel et du lavage

du produit réactionnel équilibré. Un mode de réalISation
prefere de l'invention con51ste en un gel résistant aux
variations de la viscosité ayant une teneur en ions alca-
lins d'environ 0,18 & environ 0,25 mg/g de gel.

Un autre aspect de l'invention concerne la p;épa—
ration _d'un gel ayant une  charge superficielle:nette éosi—
tive ou négative et qui est.utile dans la préparation de
produits, tels qu'un gel séché, devant avoir une Chargé
superficielle. - :

Un mode de reallsatlon prefere de 1! 1nventlon va
étre décrit en regard de la figure 1 annmexée. Un réacteur
1 comporte des entrées 2 et 3 péur 1'introduction respecti~
vement d'une solution aqueuse'de carbonate et d'une solu- -
tion aqueuse de sel d'alumindium. Dans'ﬁne forme préférée,
les entrees sont disposées comme 1llustre dans les figures
2 et 3 ol les ouvertures d'entrée 2a et 3a, pour 1'intro-

duction de chaque composé réagissant, sont dlsposees diamé-
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tralement opposées'l’unerﬁér fapport a ltautre &ans le
réacteur. Le reacteur 1 est muni d'une forme cla551que
d'agitateur 4 qui a pour role d'aglter le contenu du réac-
teur 1 en créant un faible cisaillement avec un fort trans-
fert massique.'Leifond'du'réacieur'l est_muni d'une sortie
5 d'échantillon et la partie supérieure du réacteur 1 est

munie d'une canalisation 6 de sortie de mélange réactionnel.

Les appareils de surveillance du pH 7 et 8 sont situés res-

pectivement dans la sortie dtéchantillon 5 et la canalisa- -
tion de sortie 6. La,éanalisation de sortie 6 débouche dans
le récipient'd'équilibrage,S qui est égalemént muni diune
forme classigue d'agitateur 4a et d'une canalisation de
sortie 10 qui conduit & la zone de formation 1la du .filtre
sous vide 11. Le filtre sous'éi&e 11 comprehd trois zdhes

consti%uéesrde la zone de formation lla, la zone de lavage

" 11k et la zone de séchage llc qui sont chacune raccordées

au vide pour évacuer les liquides. Le gel précipité et la
phase liguide du produit reactlonnel equlllbre sont séparés
dans la zone de formation 1la et le gel précipité est trans-
féré a la zone de lavage 1lb ou il est lavé puis a2 la zone
de séchage>1lc,oﬁ l’excéé de liquide de lavage est éliminé.

Le gel précipité'lavé et déshydraté est évacué du filtre 11

et traité dans le mélangeur & ruban 12-gui le transforme en

un gel pompable. Le gel pompable est pompé en passant'de—,"
vant un appareil de surveillance des 1ons alcallns 13 qui
mesure la- conduct1v1te du gel. '

Un circuit logique 14 est-associé aux appare..s
de surveillance du pH 7 et 8 et au régulateur de charge 16
et ajuste le pH du mélénge réactionnél en réactioh»aux'va—
riations du pH de ¥ 0,1 unité de pH mesurées par 1es appa~-
reils de survelllance du pH. 7 et 8. Lors du demarrage
1'appareil de survelllance du pH 7 survellle—le.melange

réactionnel mais lorsque 1l'opération se poursuitt, et qu'un

.. courant de préduit réactionnel passe devant l'appareil de
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survelllance du pH 8 1e pH’mesu;e par l'apparell -8 ajuste

Un c1rcu1t loglque 17 est assoc1;" 5regulateur
de lavags 18 et a 1‘apparetl de survelllance des lOHS 13

et ajuste l'lmportance du lavage du gel prec1p1te pour pro—'

'dulre un gel ayant une teneur predetermlnee en 1ons alca—*,

J.lnS.

Le dlSpOSltlf prefere pout separer le gel precx—'

's pité d avec la phase llqulde du prodult reaCtlonnel equlll—

VlO
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25
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alcallns comprenant l’apoarelir

bree est un’ flltre sous v1de ll g courr01e horlzontale qui-

Vest lllustre schematiquement par la flgure 47 L‘emplo; de’ -

ce type de flltre presente un certavn nombre d'avantages.r

‘Dans le mode de” reallsatlon prefere de lllnventlon, le

filtre 11 est assoc1e au systemerde regulatlon des 1ons

;e survelllance des- 10nsjf
13, 1le regulateur de lavage- 18 et ie. c1rcu1t loglque 17t;
et permet 1 ajustement de 1a teneur en’ 1ons alcallns du gel,
tout en malntenant un taux de productlon constante du gel.
Plus partlcullerement le flltre sous v1de ll courr01e B

.horlzontale reg01t un deblt constant du prodult reactlonnel

:equ111bre dans sa zone de formatlon lla et- tralte le pro—~

duit reactlonnel depose a des v1tesses varlables ‘ce qui
est obtenu par varlatlon de la v1tessa de’ la courroie’ de'

transport horlzontale 19 Cette pOSSLblllte peut etre—em—-

rployee pour produlre a un deblt constant un gel qul peut

étre soumis a des. temps. de lavage varlables. Cela est- obte-

nu du fait qu une varlatlon de 1a v1tesse de.- la courrole

7 horlzontale modlfle le temps de lavage du gel pre01p1te et

1 epalsseur de la. couche de gel prec1p1te qul ‘est- lavee -
ce qui assure un - deblt de productlon constant du gel

' - Dans un mode de reallsatlon prefere une cuve
4a' allmentatlon du flltre non representee est 1nterposee
entre le reClplent d'equlllbrage 9 et la zone de formatlon,

1la du flltre sous v1de 11s *La cuve fonctlonne comme un




env1ronnemenf d equlllbrage complementalre et comme un re—'
c1plent de stockage aans le cas dfun arref ﬁe 1 apparellla—

ge. pendant’ une perwcae de. fonctxonnement.,rr,if

Le mode de reallsatlon pre¥ere utlllse egalement

. un broyeur c01101da1 et un homogenelsateur non representes ';'T,
qui nrovoquent un crsalilement cans “le gel et modlflent 7
“ainsi sa viscosité pour Iui donaer la valeur de51ree. Dans

Cle. mode ue reallsatlon tout partlcullerement prefere la
contamlnatlon bacterlenne du pradu1t flnal est- llmltee‘par -
utilisation d une eau de lavage treés chloree contenant en_,;?,;,,
viron 20 a env1ron 100 ppm de chlore. On prefere egalement :»—
utiliser un echangeur ‘de- cnaleur pour 1nh1ber 1= deterlo-f
ration du produ1t par abalssement de la temperature du gel
~avant le stade d'homogenelsatlon. ' i

' pour éviter l 1ntroductlon dans le gel de conta-
~minants metalllques excernes tels que des .ions rerrlqueS*rrh;:
.ou ferreux l’apparell utlllse dans ‘1le procede de produc—r??"

- tion est de preference falt de materlaux non . metalllques

tels que des materlaUX‘en résines renforcees par des flbresrr;
de verre. On préfére que les canallsatlons d' ntree 1e

reacteur les canallsatlons de sortle le rec1p1ent d'equ;—irru
librage et le rec1p1ent d’allmentatlon du flltre 501ent -
faits de tels materlaux non metalllques. On prefere ega—tfl
lement que les cuves et 1'appare11 ‘de melange dans lesquels B
 on prépare la. solutlon aqueuse ar alumlnlum et la solutlon

raqueuse de carbonate 501ent faltes de materlaux,non metal-
liques. . , , PR S
Un mode de reallsatlon partlcullerement prefere

du procede et de l apparell de 1 1nventlon utlllse un: sys—'
“téme de regulatlon par ordlnateur qul assure 1a survelllan-rrl
ce et la regulatlon de tous ‘les” aspects du procede Y- com-f¥‘
prls le pH du.mélange reactlcnnel et la teneur en 1ons al— o

'callns du gel Le systeme ‘de-. regulatlon par ordlnateur pre—,

(R)

-,

£éré est’ le PRoVOX(R) Batch Control System de Flsher
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L'invention sera mieux comprlse a la 1ecture de
1! exemple non llmltatlf suivant.

On trouvera ci- apres une descrlptlon d un mode de
reallsatlon prefere de l'invention. 7

Pour demarrer le procédé, en po¢pe'siﬁu1tanément
une solution aqueuse de chlorurerd'aluminium (9,5 % p/p)
3 un débitrd'environ 26,1 l/mn‘(G,Q gal/mn)ret une solution
aqueuse de carbonate de sodium (9 %rp/p)ret de NazAl 04

2
(1,25 % p.p en Al,0,) & un débit d'environ 30,2 1/mn

(8 gal/mn) dans ui ieacteur 1 (ayant une capac1te utlle

de 1685 1 (445 gal)) gqui est prathuement rempli d'eau.

On aglte le contenu du réacteur a 1a~temperature ambiante
et A la pression atmosphérique en surveillant son pH avec
une sonde de pH 7 placee dans la canallsatlon d'échantillon
5 et on maintient le contenu du reacteur a pH 6 /05 par
ajustement du débit de carbénate agueux. Lorsque le contenu
du réacteur passe dans la canalisation de sortie 6,’onrsuit
le pH du produit réactionnel évacué et on>ajﬁs£e le débit
de la solution de carbonate dans le réacteur 1 pour mainte-
nir le pH du mélange reactlonnel a 6 05'- 0,10.

La canalisation de sortie 6.debouche dans le ré-
cipient d'équilibrage 9, dont le contenu est agiré et main-
tenu & la température ambianre, gue l'on remplit e un volu-
me d'environ 3350 1 (855 galz); Le contenu du recipient
d'équilibrage 9 y séjourne pendant'environ 45-50 minutes
avant d'édtre pompé dans une cuve d'alimentation du filtre
gui n'est pas représentée'sur'la figure 1. )

Le contenu de la cuve d'alimentation du filtre .
est également agité et malntenu 3 la’ temperature ‘ambiante
et la cuve est remplle a un . volume d'environ 6927 1 (1830
gal) avant gue son contenu 501t pompe a un deblt‘d'env1ron
56,8 l/mn (15 gal/mn) dans .la zone de formatlon 1la d'un

filtre sous vide 11 a courroie. horlzontale quitest regle

'pour transporter le prodult réactionnel equlllbre au cours
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de 1° opération de séparatibn par filtration, avec une vi-
tesse initiale.de la courroie 4! environ 1,5 m/mn (5,5 ft/mn).
Le produit reactlonnel equlllbre est separe en un gel prec1—
pité et un flltrat reactlo nnel par flltratlon sous un vide -
de 62,2 kPa (668 mmHg) pour former un gateau de filtration
gélifié qui est transféré-par la courr01e de transport 2

une zone de lavage 1llb ol il est abondamment lave avec de'
l'eau de 1avage maintenue a ‘environ 39 4°C (103° F). Le gd-

teau de filtration lavé est ‘soumis en continu a un vide . de

.70,9 kPa (533 mmHg) qui separe lteau de lavage du gdteau de

filtration gélifié et est transféré dans une zone de sécha-
ge llc sous un vide de 70,3 kPa (533 mmHg) ou ltexcés d'eau
est &liminé. Le giteau de filtration gélifié aéshydraté
obtenur(dont la viscosité est d'envi;on lO0 OOO cP) est
séparé de la courroie de transport et transféré dans un

éizngeur a ruban 12 gui “transforme le gateau de filtre

=3
D

gé1ifié déshydraté en un gel pompable par abaissement de
sa viscosité a env1ron,60 000 cP. Lagv1sc051te-du gel est.
encore réduite par traitement avec un broyeur colloidal et
un homogénéiseur qui ne sont pas illustrés par la figure 1.
La teneur en ions sodium du gel a faible visco-
sité est ajustee par surveillance de la conductance du cou-

rant de gel broye par 1+ apparell de survelllance de la te- -

_neur en ions 13 et ajustement de la vitesse de 1la courr01e

‘du filtre sous vide: qul modifie le temps de lavage du ga—'

teau de flltre gélifié, en réaction aux variations de la
conductance du gel. La conductance du gel est ajustee a
environ 400 us {400 pmho)r Le produit final a une viscosité

de 435 cP mesurée avec un viscosimétre Brookfield LVT avec

la tige n°® 2 & 12 tr/mn (ajusté a.8,5 % de;ZOS) et con-.

tient 0,21 mg/g de sodium (28,5 % d'Alzoé) et a-un titre
analytique de 9 ,35 % 4 Al,05. - 7
Le tableau I ci- aprés presente une déscription

des proprletes du gel d'hydroxyde a: alumlnlum obtenu selon
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,1 exemple precedent et de gels prodults selon trcls essals

addltlonnels selon 1 lnventlon.rL'lnformatlon qul flgure
dana Ie tableau i:compr@nd 1a concentratlon en oxyae ar alu~
mlnnum la concentratlon en sodlum et les proprletes de'
v159051te et de varlatlon de la v1sc051te de quatre gels )
séparés prepares selon le present pxocede, La concentratlon
en oxyde drtaluminium est 1nd1quee en pourcentage par rap—':
port au polds total du gel° L'lnformatlon restante est- pre-'
sentée relatlvement a,une forme standardlsee dans laque1le
ie gel est dilué a une concentratlon standard‘de 8,5 / (p/p)
Les mesures de la v15c051te sont effectuees avec un v1sco—:

simétre Brookfleld modele LVT munl 4a! une tlge n 2 tour—

- nant & 12 tr/mn.rEn plus de la v1sc051te d fun gel standar—
disé (8,5 "% d!A1203) le Eableau I presente la v1sc051te','

des mélanges suivants ¢ un melange d‘un gel standardlse

plus 25 mg/kg de KCl doun. melange de gel atandardlse plus

- de.1" acide c1tr1que (300 mg d'ac1de c1tr1que anhydre pour L

175 g de gel standardlse) ;'et,deux prodults antlac1des

- combinés. comprenant le gel standardlse. Le prodult comblne

appele'"CPl" comprend 600 mg de Mg(OH) .6 g de gel stan— B
2 .

‘dardisé, O 075 % p/v @’ une gomme et 0,12 % p/v a aCLde c1—'

rrtrlque pour lO ml de suspen51on aqueuse (la gomme est pre-f

sente dans la comp051t10n pour modlfler sa "quallte gusta- i
tive" et n' accr01t acce5501rement la VLSCOSlte de la Sus—-i
pen51on aqueuse que. d'env1ron 120 160 cP) Le produlf com= -

blne appele "CPZ" permet de connaltre la v1sc051te du. pro-a'~

'dult comblne ne. contenant pas l acide c;trlque. ,a -V?
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, o TABLEAU T 7 R
Essai de ;%'dtfj Concenm.i B ','Visecsité"il'
iproductien "7A1é¢3 tratlon / 17 Ce (CP) e
" de gel d*hy~- ~ en Na a. - +xc1 +aﬂﬂe CPI = CP2
droxycarbos 7_:—;3,;du gel 7 8,5 % , cltr;queffr;,i
nate d'alu- . as 5 % "Q-{_ {Tif;' t;i”i:"':
‘minium [':_,rfrf‘d A;203—;, = R
~ o T {mg/g)- L o B
1 9,35 0,21 435 563 - §3 500 578 "
(exemple , ' ST e s T e U e
' ci—@essus) e : o S e 7 o
2 9,82 0,17 - 328 413 50 388 850
'3 10,00 0,21 , 413 383 145 - 588 . 856%
4~ -9,64 0,25 1r'4lé;i4§3f-;ro325 530 660
* Valeur approxlmatlve.:"e; CoL T B

La v1sc031te apprex1mat1ve duo “CPZ“ de l'opera-"

tion 3 est calculee par addltlon de la perte de v1sc051te

.~ du gel en presence d ac1de c1tr1que a la v1sc051te du pro— lfr'i;s*r

“duit comblne "CPl" : f,"_; R

‘Le tableau I montre que les v150051tes des gels

prodults selon 1°' 1nventlon varlent tres peu lorsqu on mo— T

dlfle leur force 1on1que par addltlon de chlorure de potas—rizﬁ

. sium (KCl) Les Valeurs presque equlvalentes de la v1sco—""""*'

sité du gel standardlse et des gels contenant du KCl qu1
flgurent dans le tableau. I 1nd1quent 1es proprletes de,re-—
sistance- aux varlatlons de la v130051te des presents gels.,‘

-Les valeurs de la V1sc051te des prodults comblnes-

“CPLl" et ucp2 montrent. qu" un prodult combiné ayant une- f;-': 
. viscosité 1nferleure a lOOO cP peut etre prepare par emplol :

des presents gels .sans- 1ncorporat10n du modlflcateur de'{,,'f;i'

viscosité qu est 1' aclde c1tr1que, Comme le montre ie ta- -

bleau II ci- apres les gels du commerce necess1tent 1a pre-h'

sence d'un- modlflcateur de - la V1sc051te pour qd'on obtlennef'*'l

un produit combiné -ayant une wviscosité acceptable,lnferleunesi,:iJ?’
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a 1000 cP.

Des données comparatives cencernant la variabi-

V'llte de la viscosité d'un certaln nombre de gels d'hydroxy-

carbonate d aluminium dlfferentsrdu.commerce figurent dans

" le tapleau II ci-dessous. La viscosité du gel est présentée

sous les formes suivantes T oveel quel", c'estfé-dire avant
la standardisation et la concéntrétion—cohstanté en oxyde
a alumlnlum‘; a4 la concentration étandardiséé de 8,5 % dans .
A1203 ; % la concentration standardisée plus de-l'acide ci-
trique ; et egalgment sous forme de»deux produlﬁs ahtiaci-

des combinés.

TABLEAU II,
Viscosité de gels 4q' hydroxycarbonate d'aluminium du .commerce.
Lot N° "tel quel" 38,5% -+ acide - CPl CPZ*.
citrique o
5 2407 1632 32 842 2442
6 2047 1052 - 12 907 1947
7 1392 495 - 340 1785 1940
8 1767 . 882 5 . 607 = 1484
9 1690 770 25 575 1320
10. 1400 785 7 870 1648
11 1295 990 52 727 - 1665
12 1987 1317 - 57 1075 2335

13 800 512 1027 2500 1985
* Valeur approximative. : , _ ,
Dans le tableau II, la viscosité des produits

combinés, CPl, qgui contiennent des gels du commerce,. a’

. l'exception des produits préparés & partir des lots de gel

30

7

de ces produits résulte de- la présehce'd'acide citrique.

, 12 et 13, est inférieure a 1000 cP. La,faible'viscosité
Ltacide citridue est nécessaite 3 1l'obtention dtrune visco-
sité acceptable inférieure & 1000 cP. Une comparaison de
1'information figurant dans la colonne "+ acide - citrique"

et de la viscosité des gels du commerce {4 8,5 %) montre
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nettement 1'influence gqu'a l'acide citrique sur la visco-
sité des gels'du commerce. Le changeﬁent,de viscosité pro-
voqué par l'acide citrique dans les gels du commerce est
important et l'effet de l'exclusion de 1'acide citrique

5 sur la v1sc051te du produit combiné ressort nettement des
valeurs de la viscosité présentées dans la colonne UCp2%",
L'exclusion de l'acide citrique du_produit combiné foufnit
un produit dont la viscosité est nettement supérieure a
1000 cP. Par contre, comme le montre le tableau I ci-des- -

10 sus, les gels de l'invention peuvent étre utilisés pour
préparer des produits combinés sans emploi d'acide citrigue.

11 convient de noter que l'acide citrique dans le

produit combiné fonctionne non seulement comme un medifica-
teur = ia viscositd, mais également a des effets nuisibles
15 sur .3 capacité de neutralisation et de consommation des

acides <u produit combind. Il réduit non seulement la quan-
tité totale d’antiacide'disponible pour la neutralisation
des acides, mais il réduit également la vitesse de neutra-
1isation des acides. De plus, l'élimination de<l'é¢ide ci-
20 trique du produit combiné est souhaitable non seulement
pour accreitre l'efficacité antiacide du produit combiné,
mais également pour éviter d'avoir a déterminer la quantité
d'acide citrigque nécessaire pour amener la viscosité d'un
gel d'hydroxyde d*aluminium dont on dispose actuellement
25 3 une valeur acceptable pour l'emploi dans la présentation
combinée. ' :
Les gels d'hydroxycarbonate d'aluminium préf’” "z
préparés selon le procédé de 1l'invention présentent une
capacité de consommation des acides qui n'est pas inférieun-
30 re & environ 22,5 ml d'HCl 0,1 N pour 0,5 g de gel, une te-
neur préférée en ions sodium d'environ 0,12 é environ 0,25
mg/g et une viscosité préférée d° env1ron 200 a environ 800
cP (4 8,5 % d'Al,0,) mesurée avec un v1sc051metre Brookfuﬂd

273
LVT muni d'une tige n® 2 & 12 tr/mn.
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REVERDICATIONS

1. Procédé continu pour la production d'un gel

d'nydroxycarbonate d'aluminium ayant des valeurs prédéter-
minées de la viscosité et de la teneur en ions alcalins et
comprenant des particules ayant une charge superficielle
nette prédéterminée, caractérisé en ce gu'il comprend :
(A) la Formation (1) d'un mélange réactionnel

gueux acide par combinaison de charges introduites en

o)

continu d'une solution aqueuse de carbonate alcalin (3) et

2

‘uns solution agueuse d'un sel d'aluminium (2),;
) (B} la formation dans ledit mélange d'un produit
rézactionnel gui comprend de 1l'hydroxyde dtaluminium

{c) 1*évacuation en continu {6) dudit produit
sous une forme non équilibrée dudit mélange ; -

(D) le maintien (9) du pH dudit mélange réaction~
nel a une valeur prédéterminée (Yt o,1) pour produire un gel
dans leguel ladite téneur en ionsrélcalins est en corréla~
tion avec ladite charge superficielle nette ; et

(E) la récupération (11) dudit gel d'hydroxyde
d'aluminium & partir dudit produit évacué.

2. Procédé selon la revendicatidn 1, dans lequel
lesdites charges introduites en continu sont introduites
dans ledit mélange réactionnel de telle sorte que lesdites
charges ne se mélangent pas entre elles avant d'étre nette-
ment dispersées dans ledit mélange réactionnel. 7

3. Procddé selon la revendication 2,rdans lequel
ledit produit réactionnel non équilibré séjourne dans ledit
mélange réactionnel pendant environ 5 a environ 30 minutes
et est maintenu 3 la température ambiante.

4, Procédé selon la revendication 3, dans leduel
ledit pH est maintenu par ajustement de la quantité de la-
dite alimentation en carbonate et/ou en sel'd'aluminium
dudit mélange. - ‘ ’

5. Procédé selon la revendication 4, dans lequel
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on forme un produit équilibré par éguilibrage dudit pro-
duit évacué dans les conditions naturelles de pH.

é
6. Procédd selon la revendication 1, dans lequel
ledit pH du mélange réactionnel est maintenu par maintien

5 du pH dudit produit non équilibré a une valeur prédétermi-

née (% G,1).
7. Procédé selon la revendication 5, comprenant
le lavage (11lb) dudit produit éguilibré et la régulation
de la teneur en ions alcalins dudit produit équilibré dans
10 une gamme d'envircn t 0,08 mg d'ions alcalins par gramme
dudit gel par surveillance (13) de ladite teneur en ions
alcalins et ajusteméﬁt {18) de l‘'importance dﬁdit'lavage.

8. Procédé selon la revendication 7, dans lequel

ledit gel est formé par séchage sous vide et mélange (12)
15 dudit produit lavé.

9. Procédé selon la revendication 8, dans leguel
ladite teneur en ions alcalins est ajustée & un débit de
prodiction constant dudit gel. ‘

) i0. Procédé selon la revendication 9, dans lequel
20 ledit pH du mélange réactionnel est maintenu a une valeur
dtenviron 5,9 a environ 6,1 {¥ environ 0,05).

11. Procédé selon la revendication 5, dans lequel
ledit produit réactionnel éguilibré est forhé a la tempéra-
ture ambiante. ' ,

25 12. Procédé selon la revendication 11, dans lequel
ledit produit réactionnel équilibré est formé dans des con- -
ditions telles gu'une réaction complémen{aire sevproduisant
dans ledit produit non équilibré soit attribuée audit pro-
duit non équilibré évacué dudit méiande réactionnel. 7

30 13. Gel d’hydroxibarbonate‘d'aluminium'tel qu'on
1'a obtenu selon le procédé de la revendication 10, carac-
térisé en ce gu'il posséde des propriétés de résistance
aux variations de la viscosité,'uné teﬁeur en godium dfen—

viron 0,19 a 0,25 mg/g et une viscosité d’environ 200 &

.
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environ BOO cP mesurée a une concentration de 8,5 % p/p
d‘A1203 avec un viscosimétre Brookfield LVT, tige n° 2,

3 12 tr/mn et une capacité de consommation des acides qui
n'est pas inférieure & environ 22,5 ml d'HC1 0,1 N pour
0,5 g de gel.

14. Procédé continu de préparation d'un gel d'hy-
droxycarbonate d'aluminiﬁm comprenant la combinaison (1)
dans un mélange réactionnel d'une solution agqueuse d'un
carbonate alcalin (3) avec une solution aqueuse d'un sel
d'aluminium (2) pour former un produit réactionnel compre=
nant des particules contenant de 1'hydroxyde d'aluminium,
caractérisé en ce gu'il fournit un gel comprenant des par-
ticules ayant une charge superficielle nette prédéterminée
et en ce que le gel a une teneur en alcali prédéterminde,
par maintien dudit mélange réactionnel &.un pH prédéterminé
% 0,05 unité de pH et équilibrage (9) dudit produit réac-
tionnel dans les conditions naturelles de pH.

15. ?rocédé pour la production continue d'un gel
fluide d'hydroxycarbonate d'aluminium ayant des propriétés
de résistance aux variations de la viscosité, une viscosité

d'environ 200 & environ 800 cP et une teneur en sodium

" d'environ 0,19 & environ 0,25 mg/g, caractérisé en ce qu'il

comprend :
~1l'alimentation en continu d‘un mélange réaction-

nel agité (1) avec une charge d'une solution aqueuse de
carbonate de sodium (3) et une charge d‘'une solution agueu-
se de sel d'aluminium (2) ; ,

la formation dans ledit mélange d'un produit
réactionnel non éguilibré comprenant des particules d'hy-
droxyde d'aluminium ;

1'évacuation d'un courant de sortie (6% dudit
produit réactionnel dudit mélange réactioennel ;

1'équilibrage (9) dudit prodﬁit réactionnel éva-

cué 3 un pH stable pour former un produit réactionnel équi-
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1ibré comprenant des ions sodium et un précipité de gel
d'hydroxyde d'aluminium-;

le lavage (11b) dudit précipité pour obtenir la
teneur en sodium précitée ;

la réalisation dans ledit précipité lavé d'un
cisaillement suffisant (12) pour former ledit gel fluide ;

lesdites propriétés de résistance aux variations:
de la viscosité dudit gel fluide étant obtenues par main-
tien dudit courant de éortie de produit réactionnel non
équilibré & un pH d'environ 6 ¥ 0,1,

16. Procédé selon la revendication 15, dans. le-
guel ledit mélange réactionnel et ledit produit réactionnel
évacu2 sont maintenus 3 la température ambiante.

i7. Procédé selon la revendication 15, dans le-
quel ladite solution agueuse de carbonate de sodium con-
tient de l'aluminate de sodium. )

) 18. Procédé pour la préparation d'un gel d'hydro-
xyde d'aluminium séché ayant une charge superficielle nette
prédéterminée comprenant le séchage d'un gel d*hydroxycar-
bonate d'aluminium préparé selon le procédé de la revendi-
cation 1. 7 )

19. Appareil pour la production en continu d'un
gel fluide d'hydroxycarbonate d'aluminium ayant des valeurs
prédéterminées de la viscosité et de la teneur en alcali et
comprenant des particules contenant de 1l'aluminium ayant
une charge superficielle nette prédéterminée comprenant :

un réacteur (1) pour contenir un mélange réac-
tionnel préparé & partir d'une solution aqueuse de carbo-
nate et d'une solution aqueuse de sel d'aluminium a partir
desquels il se forme un produit réactionnel ;

un dispositif d'entrée (3) pour introduire une
charge de solution aqueuse de carbonate alcalin dans ledit
réacteur ; . *

un dispositif de sortie (6) pour évacuer ledit
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produit .réactionnel dudit réacteurrj— ;

un dispositif de surveillance du pH (8) pour:
surveiller le pH dudit produit réactionnel évacué ;

un dispositif de régulation de la charge (16)
réagissant audit dispositif de surveillance du pH pour

re varier.la guantité de charge introduite dans ledit

réacteur afin d'assurer la régulation de la déviation du
pH dudit mélange réactionnel ;

un dispositif d'équilibrage (9) dans lequel un
produit équilibré est formé & partir dudit produit réac~
tionnel ‘ o .

un dispositif de lavage (11b) pour laver ledit
produit équilibré avec un liquide de lavage ;

un dispositif de surveillénce de la teneur en
alcali (13) dudit produit équilibré lavé ; et

un dispositif de régulation du liquide de lavage
(17) réagissant audit dispositif de surveillance de la te-
neur en alcali (13) pour assurer la réguiation'de la teneur

en ions alcalins dudit gel fluide.
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