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Vesipitoinen piidioksidiliete, jolla on korkea kiintoaine~-

pitoisuus

Keksinndn kuvaus

Témd keksintd koskee runsaasti kiintoainetta sisdl-
tdvid amorfisen, saostetun, hydratoituneen piidioksidin
vesilietteitd sekd menetelmid niiden valmistamiseksi.

Amorfisia, saostettuja, hydratoituneita piidioksi-
deja kédytetddn erilaisissa kaupallisissa tarkoituksissa,
kuten esimerkiksi paperin pddllysteind, sakeutusaineina ja
himmennysaineina sekd lujitusaineina tai tdyteaineina pa-
perissa, luonnon- ja synteettisessi kumissa, elastomee-
reissa, maaleissa, liimoissa jne, Mainitunlaisia piidiok-
sideja toimitetaan tyypillisesti kuivatussa jauhemuodossa,
esimerkiksi paperipusseissa tai irtokuljetuksina suppilo-
vaunuissa. Tdllainen pakkaaminen vaatii, ettd asiakas ké&-
sittelee hienojakoista, joskus p&lydvidd tuotetta ja hidvit-
td4 joissakin tapauksissa paperipussit, joihin piidioksidi
on pakattu. Asiakkaan valmistusprosessi vaatii usein pii-
dioksidin lisddmistd vesilietteen muodossa. Tdmd tekee 1li-
sdksi vdlttamdttdmiksi, ettd asiakas valmistaa piidioksi-
dilietteen. Irtokuljetusten ollessa kyseessd piidioksidi-
jauhe saattaa tietyissd olosuhteissa paakkuuntua ja olla
vaikea poistaa suppilovaunusta, ts. piidioksidia ei ehkd
ole helppo saada juocksemaan tai valumaan vapaasti suppilo?
vaunusta. ’

Olisi hyddyllistd, jos amorfista, saostettua hydra-
toitua piidioksidia voitaisiin toimittaa vesilietteen muo-
dossa, niin ettd tdllainen liete (mahdollisen pitoisuuden
sddtdmisen jdlkeen) voitaisiin lis&t8 suoraan asiakkaan
valmistusprosessiin ja eliminoida siten lietteen valmistus
asiakkaan toimesta. KiytettHessd piidioksidia esimerkiksi
tédyteaineena tietyissid kumituotteissa, jotka valmistetaan
kdyttdmdl1l8 kumilateksia, kuten valmistettaessa kumikédsi-
neitd, olisi toivottavaa sekoittaa piidioksidin vesilie-
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tettd kumilateksiin. Lisdksi lietteen muodossa olevalla
tuotteella vdltettdisiin joskus pdlydvan tuotteen kdsitte-
ly, jolla on hienojakoisiin kuiviin materiaaleihin liitty-
vdt tavalliset haitat, ja eliminoitaisiin lis#ksi paperi-
pussien hivittdminen, joihin kuiva piidioksidi tavallises-
ti pakataan.

Kuten alalla on tunnettua, sdilytettdessi tai kul-
jetettaessa tavanomaisen epdorgaanisen pigmentin, kuten
amorfisen saostetun hydratoituneen piidioksidin, vesilie-
tettd suurissa sdilidissd, kuten sdilidautoissa tai suu-
rissa tynnyreissid, pigmentilld on ilman jatkuvaa voimakas-
ta sekoitusta tai vaikuttavan dispergointiainem#&rin 1li-
sddmistd taipumus laskeutua sdilidn pohjalle ja muodostaa
paksu, paakkuuntunut saostuma. Tdllaisten saostumien pak-
suus sdilidautoissa saattaa olla suuruusluokkaa 30 - 60
cm. On havaittu vaikeaksi liettdi takaisin tdllainen las-
keutunut piidioksidi, niin ettd se voitaisiin poistaa esi-
merkiksi pumppaamalla s&ilidstd. Vaikeudet, joita liittyy
paakkuuntunutta piidioksidisaostumaa sisdltidvien sdilidi-
den tyhjentdmiseen, voivat olla merkittdvid ja ovat vai-
kuttaneet estdvisti piidioksidin kuljettamiseen runsaasti
kiintoainetta sisdltdvdn vesilietteen muodossa. Lis&dksi
suhteellisen vihdn, esimerkiksi 14 - 25 %, kiintoainetta
sisdltdvin piidioksidilietteen pitkien kuljetusten aiheut-
tamat kustannukset ovat lisdesteend piidioksidin kuljetta-
miselle vesilietteen muodossa. )

Nyt on yllédttdvésti havaittu, ettd voidaan helposti
valmistaa amorfisen saostetun piidioksidin vesiliete, eri-
tyisesti runsaasti kiintoainetta sis¥ltivi vesiliete, joka
on pumpattavissa oleva neste ja jolla on suhteellisen al-
hainen viskositeetti. Tdmdn keksinndén mukaisesti amorfisen
saostetun hydratoitunen piidioksidin vesiliete, jonka pH
on noin 4 - 9, syStetdidn suurinopeuksiseen nesteleikkaus-
Jauhentimeen ja pienennet#in siind piidioksidihiukkasia
kdsittédvien agglomeraattien kokoa siten, ett#d agglomeraat-
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tien keskivertohiukkaskoke on noin 0,3 - 3 um. Mainitun-
laiseen jauhentimeen sydtettdvin piidioksidin agglomeraat-
tien keskivertohiukkaskoko on pienempi kuin noin 30 ym,
erityisemmin alle 25 um, esimerkiksi yli 3 ~ noin 25,
edullisesti noin 7 - 15 um. Erddssd lisdsuoritusmuodossa
jauhetusta piidioksidilietteestd voidaan poistaa vettd
edullisemman korkeamman kiintoainepitoisuuden aikaansaami-
seksi tai lisitd samaa laatua tai tyyppid olevaa hienoja-
koista piidioksidijauhetta sekoittaen jauhettuun liettee-
seen, kunnes saadaan aikaan haluttu kiintoainepitoisuus.

Keksinnén yksityiskohtainen kuvaus

Amorfisia saostettuja hydratoituneita piidiokside-
ja valmistetaan tyypillisesti hapottamalla alkalimetalli-~
silikaatin vesiliuoksia. T4llaiset piidioksidit ja niiden
valmistusmenetelmdt ovat alalla hyvin tunnettuja. Siten
valmistettuja piidioksideja voidaan kuvata perushiukkas-
ten agglomeraateiksi, joilla on mi3rdtyt rakenteet. Val-
mistuksen jdlkeen piidioksidiperushiukkasten (joiden 1l&pi-
mitta on noin 10 - 100 nm saostusolosuhteiden mukaan) agg-
lomeraattien koko on noin 15 - 30 um. Niitd saostettuja
piidioksideja otetaan tyypillisesti talteen hapotusproses-
sista suodattamalla. Tuloksena oleva piidioksidisuodatus-
kakku pestddn normaalisti Valmistusprosessin seurauksena
ldsnd olevan alkalimetallisuolajidinndksen poistamiseksi,
kuivataan pesty piidioksidi ja kuivajauhetaan kuivattu
tuote. .

Vesiliukoinen alkalimetallisilikaatti, jota voidaan
kdyttdd amorfisten saostettujen hydratoituneiden piidiok-
sidien valmistukseen, voi olla kaupallista tai teknisti
laatua oleva silikaatti, esimerkiksi natriumsilikaatti,
kaliumsilikaatti tai litiumsilikaatti. Natriumsilikaattia
on helposti saatavana kaupallisesti ja se on halvin edelli
kuvatuista silikaateista ja siksi alkalimetallisilikaatti,
johon valinta kohdistuu. Alkalimetallisilikaatti voidaan
esittdd molekyylikaavalla M,0(Sio0,),, jossa M on alkalime-
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talli natrium, kalium tai litium ja x on luku 1 - 5. x on
tavallisemmin luku 2 - 4, kuten 3,0 - 3,4, esimerkiksi 3,2
tai 3,3. Reagoivan alkalimetallisilikaatin pitoisuus vesi-
liucksessa voi vaihdella suuresti. Voidaan esimerkiksi
k&yttdd natriumsilikaattiliuoksia, joiden Na,0-pitoisuus on
noin 18,75 - 90 g/1.

Hapotusaineet, joita yleensd kdytetddn menetelméssé
amorfisten saostettujen hydratoituneiden piidioksidien
valmistamiseksi, ovat epdorgaanisia happoja, kuten hiili-
happo, vetykloridihappo tai rikkihappo. Hapotusvaiheessa
kdytetddn riittdvd mddrd hapotusainetta, niin ettd tal-
teenotetun kuivatun piidioksidituotteen pH on noin 4,0 -
9,0, esimerkiksi noin 4 - 8,5. Talteenotetun piidioksidin
haluttu pH-arvo riippuu jauhetun piidioksidituotteen lo-
pullisesta kidyttdtarkoituksesta. Piidioksidin pH mddrite-
tddn mittaamalla pH vesisuspensiosta, joka sisdltdd 5 pai-
no-% kyseistd piidioksidia, l#mpdtilassa 25 °C.

Hapotettu vesipohjainen alkalimetallisilikaatin re~
aktioliete, ts. piidioksidituoteliete, suodatetaan ja suo-
datuskakku pestéén vedelld alkalimetallisuolasivutuotteen,
ts. hapotusaineen alkalimetallisuolan, md&rdn pienentdmi-
seksi kaupallisesti hyvéksyttdvdlle tasolle, esimerkiksi
suunnilleen arvoon 0,5 - 2,0 paino-%, tavallisesti 1,0 -
2,0 paino-%. ‘Tédmd suodatuskakku kuivataan sitten kayttd-
mdlld tavanomaisia kuivauskeinoja, esimerkiksi suihku- tai
pySrdkuivaimia, ja kuivattu tuote kuivajauhetaah hienous-
asteeltaan halutun piidioksidin saamiseksi.

Vaikka suodatuskakulla on kostean kiintoaineen ul-
kondkd, se sisdltidd suhteellisen suuren m3iridn vettid. Tdl-
laisen suodatuskakun piidioksidisis&ltédén liittyvdd vettd
on kutsuttu rakenteelliseksi vedeksi, koska se tdyttdi
piidioksidiagglomeraattien vdlisen kéytettdvissi olevan
tilan ja myds piidioksidiagglomeraattien sisdlli olevan
tilan. Katso esimerkiksi US-patenttijulkaisu 4 157 920.
Kun saostetut piidioksidit pid&ttdvat suuren prosentuaali-
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sen mddrin, ts. noin 70 - 85 paino-%, vettd, niitd on kut-
suttu rakennevesipitoisuudeltaan korkeiksi piidioksideik-
si. Saostettuja piidioksideja, jotka piddttidviat vihemmin
kuin 70 paino-%, esimerkiksi noin 50 - 70 paino-% vettd,
on kutsuttu rakennevesipitoisuudeltaan alhaisiksi piidi-
oksideiksi.

Kiintoainepitoisuus suodatuskakussa, Jjoka saadaan
suodattamalla amorfisen, saostetun rakennevesipitoisuudel~
taan korkean piidioksidin reaktioliete, voi vaihdella val-~
mistetun saostetun piidioksidin tyypin mukaan suunnilleen
alueella 9 - 28 tai 30 paino-%. Yritykset valmistaa liete,
jonka kiintoainepitoisuus on suurempi kuin noin 35 paino-
%, mainitunlaisesta suodatuskakusta esimerkiksi kdyttédmdl-
14 mekaanista nesteytys-, kolloidi- tai dispergointimyl-
lyd, kuten Cowles-mylly#d, johtaa ei-nestemidisen, virtaus-
kyvyttémdn, pumppauskelvottoman kiintoaineen muodostumi-
seen, valikka veden osuus kiintoaineessa on yli 50 paino-%.

Suodatuskakusta tavanomaisilla nesteyttimilld tai
dispergointinyllyilld valmistettujen rakennevesipitoisuu-
deltaan korkeiden piidioksidien helposti virtaavan ja pum-
pattavissa olevan vesilietteen kiintoainepitoisuuden yl&-
raja on 0 - 6 paino~% pienempi kuin kyseisen piidioksidin
suodatuskakun kiintoainepitoisuus. Pumpattavissa olevat
vesilietteet; jotka valmistetaan uudelleen kostuttamalla
kuivattua piidioksidia kidytti#milli mainitunlaisia jauhen-
timia, saattavat sisilt&4 korkeintaan noin 30 - 35 pai-
no-% piidioksidia, mutta kiintoainepitoisuuksien ollessa
korkeampia lietteen viskositeetti kasvaa liian korkeaksi,
jotta se olisi pumpattavissa. Ei ole taloudellisesti hou-
kuttelevaa kuljettaa piidioksidin vesilietteitd, joilla on
tdllainen suhteellisen alhainen kiintoainepitoisuus. Li-
sdksi on epdtaloudellista ensin kuivata suodatuskakku ja
sitten liett#di uudelleen kuivattu piidioksidi. Lisiksi mo-
net piidioksidin vesilietteiden kdyttdtarkoitukset vaati-
vat huomattavasti korkeampaa kiintoainepitoisuutta kuin
30 - 35 %.
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Kemiallisesti ajateltuna kuivattu, amorfinen, saos-
tettu, hydratoitunut, rakennevesipitoisuudeltaan korkea
piidioksidi sisdltdi usein vihint#dn 85, tavallisesti va-
hintddn 88 paino-% S5i0,:a vedettimidstd tuotteesta lasket-
tuna, ts. vapaa vesi (vesi, joka poistuu kuumennettaessa
24 tuntia ldmpdtilassa 105 °C) pois luettuna. Saostettujen
piidioksidien BET-pinta-ala vaihtelee tyypillisesti suun-
nilleen alueella 30 - 300 m?/g. Saostettujen piidioksidi-
tuotteiden pinta-alaa voidaan vaihdella t&lld alueella
muuttamalla saostusolosuhteita ammattimiesten tuntemin me-
netelmin. Vdhdn aikaa sitten on kuvattu amorfista saostet-
tua piidioksidia, jonka BET-pinta-ala on jopa noin 700 m?/
g. Katso US-patenttijulkaisu 4 495 167. BET~menetelmd pin-
ta-alan mittaamiseksi on menetelmd, jota kuvaavat
Brunauer, Emmett ja Teller [J. Am. Chem. Soc. 60 (1938)
309]. Tdssd ilmoitettavat BET-pinta-alat on mitattu kiyt-
timilld typped adsorboitavana kaasuna. Mainitunlaisten
saostettujen piidioksidien 8ljynimemiskyky voi vaihdella
suunnilleen alueella 80 - 350 ml 81jyd, esimerkiksi dibu-
tyyliftalaattia, 100 g kohden piidioksidia, tavallisesti
noin 120 ~ 280 ml &l1jyd 100 g kohden piidiocksidia.

Tamén keksinndn yhden suoritusmuodon mukaisesti
vesiliete, joka sisdltdd vdhemmdn kuin noin 50 ~ 55 pai-
no-%, edullisesti vdhint&&n 40 paino-%, amorfista, saos-
tettua, hydratoitunutta, rakennevesipitoisuudeltaan kor-
keaa piidioksidikiintoainetta, panostetaan suuritehoiseen
jauhentimeen, esimerkiksi suurinopeuksiseen nesteleikkaus-
miarkdmyllyyn, ja suuritehoiseen jauhentimeen siten panos-
tettua piidioksidikiintoainetta jauhetaan riittdvin pit-
kd&dn piidioksidiagglomeraattien keskivertohiukkaskoon pie-
nentédmiseksi suunnilleen alueelle 0,3 - 3 um, esimerkiksi
noin 0,5 - 2,0 um, edullisesti noin 1,0 - 1,5 um, Coulter-
laskurilla mitattuna. Suuritehoiseen jauhentimeen panos-
tettavan piidioksidin pH on tavallisesti noin 4 - 8,5,
edullisemmin noin 4 - 8 ja vield edullisemmin noin 5,5 -
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7,5, Jja sen keskivertoagglomeraattikoko on pienempi kuin
noin 30 um, esimerkiksi yli 3 - noin 25 um.

Jauhatusaika suuritehoisessa jauhentimessa vaihte-
lee, mutta on yleisesti ilmaistuna riittdvdn pitkd piidi-
oksidiagglomeraattien koon alentamiseksi halutulle alueel-
le. Jauhatusaika voi olla noin 2 - 60 min, tavallisemmin
noin 3 - 25 min. Jos huomattava osa suuritehoiseen jauhen-
timeen panostettavista piidioksidiagglomeraateista on
olennaisesti suurempia kuin 25 um, jauhennin ei saa aikaan
merkittdvdd suurten agglomeraattien koon pienenemistd,
koska hienonnusaine on tdllaisissa jauhentimissa liian
pienikokoista verrattuna piidioksidiagglomeraattien ko-
koon. Niinp4 saattaa olla vidlttd&mdtdntd ensin pienentdi
mainitun suurista piidioksidiagglomeraateista koostuvan
osan Kkeskivertohiukkaskoko pienemmi#ksi kuin noin 25 um
ennen lietteen panostamista suuritehoiseen jauhentimeen.
Témd ensimmiisen vaiheen hienonnus voidaan tehdd tavan-
omaisissa dispergointimyllyissd ja/tai teholtaan kohtuul-
lisissa jauhentimissa t&ssd kuvattavalla tavalla.

Suuritehoiseen jauhentimeen panostettava piidioksi-
diliete voidaan valmistaa nesteyttdmdlld suodatuskakku,
joka on saatu otettaessa talteen saostettu piidioksidi
edelld mainitussa menetelmidssi amorfisen saostetun piidi-
oksidin valmistamiseksi. Nesteytysvaiheessa mirkd suoda-
tuskakku, joka voi sisdltdd noin 9 - 30 paino-% piidioksi-
dikiintoainetta, nesteytetiin mekaanisesti sekoittamalla
ja 1isd&@mélld tarvittaessa pienid midrid vettd, esimerkik-
sl tavanomaisessa dispergointi- tai kolloidimyllyssi, ku-
ten Cowles-, Colloid~, Premier- tai Kotthoff-myllyssd. Li-
sdksi voidaan liettdd uudelleen aiemmin kuivattua piidiok-
sidia, ts. piidioksidia, joka on saatu kuivaamalla suoda-
tuskakku (ja mahdollisesti kuivajauhamalla kuivattu piidi-
oksidi), suuritehoiseen jauhentimeen panostettavan liet-
teen valmistamiseksi. Tdssd viimeksi mainitussa suoritus-
muodossa kuiva, amorfinen, saostettu piidioksidi panoste-
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taan tavanomaiseen dispergointi-, kolloidi- tai teholtaan
kohtuulliseen myllyyn ja mérk&jauhetaan siind halutuksi
piidioksidilietteeksi. Tdllaisen lietteen kiintoainepitoi-
suus on tavallisesti korkeintaan 30 - 35 paino-%. Jauhen-
timeen voidaan lisdtid vettd samanaikaisesti piidioksidin
kanssa, ennen piidioksidin panostamista jauhentimeen tai
sen jdlkeen. Vesi lisdtdin jauhentimeen edullisesti ennen
piidioksidipanosta. Kdytettdvid piidioksidin ja veden middrd
siddetdin siten, ettd saadaan liete, jolla on haluttu
kiintoainepitoisuus. Teholtaan kohtuulliset jauhentimet
antavat mahdollisuuden valmistaa lietteitd, joiden kiinto-
ainepitoisuus on korkeampi kuin tavanomaisilla dispergoin-
ti- tai kolloidimyllyilld saatavien, ja niitd voidaan
kdyttdd esimerkiksi lietteiden valmistukseen, joiden kiin-
toainepitoisuus on 35 - 50 tai 55 %.

Suuritehoiseen jauhentimeen sydtettdvdn 1lietteen
kiintoainepitoisuuden nostamiseksi tavanomaisesta disper-
gointi- tai kolloidimyllysti saatavan lietteen kiintoaine-
pitoisuuden yl&ipuolelle voidaan lietteeseen lisdtd samaa
tyyppid tai laatua olevaa kuivaa piidioksidia jauhamalla
samalla lietettd teholtaan kohtuullisessa jauhentimessa,
esimerkiksi Kady-myllyssd. T&dllainen jauhatus (teholtaan
kohtuullisessa jauhentimessa) pienentdid piidioksidiagglo-
meraattien kokoa, esimerkiksi keskivertagglomeraattikoko-
alueelle noin 7 - 25 um, ja mahdollistaa suhteellisen
juoksevien, pumpattavissa olevien lietteden valﬁistamisen,
joilla on kohtuullinen viskositeetti ja joiden kiintoaine-
pitoisuus on noin 35 - 45 %. On ajateltavissa, ettd pum-
pattavissa olevia lietteitd, joiden kiintoainepitoisuus on
noin 35 - 50 tai 55 %, voidaan myds valmistaa kiyttém&dl1lH
teholtaan kohtuullista jauhenninta, esimerkiksi Kady-myl-
lyd. Tulisi huolehtia siitd, ettd estetdin teholtaan kes-
kinkertaisesta jauhentimesta poistettavan tuotteen laskeu-
tuminen, kuten se tekee ilman jatkuvaa sekoitusta tai dis-
pergointiaineiden kdyttéd. Tarkemmin m&Xritettynd, miti
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pienempi teholtaan kohtuullisesta Jjauhentimesta tulevan
poisteen kiintoainepitoisuus on, sitd juoksevampaa liete
on ja sitd vahemmdn tarvitaan energiaa kiintoaineen pitéa-
miseksi suspendoituneena. Lietteet, joiden kiintoainepi-
toisuus on 35 - 40 %, vaativat kevyttd sekoittamista dis-
persion pitdmiseksi yll&d, kun taas lietteet, joiden kiin-
toainepitoisuus on 40 - 45 tai 50 %, vaativat voimakkaam-
paa sekoitusta, ts. mitd korkeampi kiintoainepitoisuus on,
sitd enemmdn energiaa tarvitaan pitdmdidn kiintoaines dis-
pergoituneena ja pdin vastoin. Kohtuullisen voimaper&dinen
jauhatus pienentdd tarvittaessa piidioksidiagglomeraattien
keskivertohiukkaskoon soveltuvammaksi suuritehoiseen jau-
hentimeen, esimerkiksi suunnilleen alueelle 7 - 25 um,
mutta vieli erityisemmin pienentdd ylikokoiset, ts. hiuk-
kaskokoa 25 -~ 30 um suuremmat agglomeraatit edelld maini-
tulla alueella olevaan hiukkaskokoon.

Toisen suoritusmuodon ajatuksen mukaisesti nestey-
tetty piidioksidisuodatuskakku tai kuivatusta piidioksi-
dista valmistettu piidioksidiliete panostetaan teholtaan
kohtuulliseen jauhentimeen, poistetaan tuloksena olevasta
jauhetusta tuotteesta vettd halutun kiintoainepitoisuuden,
esimerkiksi 35 - 50 tai 55 %, aikaansaamiseksi ja panoste-
taan t&md liete, josta on poistettu vettd, suuritehoiseen
jauhentimeen. Piidioksidisuodatuskakku tai piidioksidilie-
te voidaan tietenkin nesteyttdi tai vastaavasti valmistaa
teholtaan kohtuullisessa jauhentimessa, sen sijaan ettd
valmistettaisiin tdllaisia lietteitd tavanomaisessa dis-
pergointimyllyssi ja panostettaisiin tdm3d tuote teholtaan
kohtuulliseen jauhentimeen.

Yhdessd edullisessa suoritusmuodossa suuritehoiseen
jauhentimeen panostettavan vesilietteen kiintoainepitoi-
suus on suurin pirtein tuotelietteeltd toivotulla tasolla,
niin ett#d veden poistaminen tuotelietteesti ei ole tar-
peen. Suuritehoiseen jauhentimeen syétettdvdn lietteen
korkein saavutettavissa oleva kiintoainepitoisuus riippuu
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kulloinkin kdytettdvistd piidioksidista, sydtteessd ole-
vien piidioksidiagglomeraattien keskivertohiukkaskoosta,
joka voi riippua siitd, minkd tyyppinen jauhatus piidiok-
sidille on tehty ennen suuritehoista jauhatusta, sy&teldh-
teestd, ts. siitd, onko se nestetytetty mdrkd kakku vai
uudelleenlietetty Kkuivattu piidioksidi, piidioksidin
pH:sta ja lietteen mahdollisesta vedenpoisto- tai muusta
kdsittelystd, jota kdytetddn kiintoainepitoisuuden suuren-
tamiseen.

Edelld kuvatun piidioksidilietesyétteen mdrkdjauha-
tukseen voidaan k#yttd4 mitd tahansa kaupallisesti saata-
vissa olevaa suurinopeuksista, suuritehoista nesteleik-
kausjauhenninta, joka pystyy hienontamaan tavanomaiset
saostetut piidioksidiagglomeraatit, joiden keskivertoagg-
lomeraattikoko on alle 30 um, esimerkiksi yli 3 - alle
30 um, kuten korkeintaan noin 25 um, keskivertoagglome-
raattikokoon, joka on pienempi kuin noin 3 um. Esimerkkejd
tdllaisista suurinopeuksisista nesteleikkausjauhentimista
ovat Morehouse-jauhin, Jjoka on suurinopeuksinen lautas-
tyyppinen jauhennin, Jjota valmistaa Morehouse-Cowles,
Inc., ja suurtehojauhennin Premier, jota wvalmistaa the
Premier Mill Corp. _

Y1ldttdvdsti on havaittu, ettd suuritehoisesta jau-
hentimesta poistetun mdrk&jauhetun piidioksidin toiminta-
ominaisuudet s3ilyvdt olennaisilta osiltaan reaktioliet-
teestd talteenotetun tuotteen vastaavien ominaisuuksien
kaltaisina, ts. jauhetun piidioksidin fysikaaliset toimin-
taominaisuudet lopullisessa kdytéssd, esimerkiksi paperis-
sa, ovat samat kuin pestyn suodatuskakkutuotteen tai mai-
nitusta pestystd suodatuskakusta saadun kuivatun ja kuiva-
jauhetun tuotteen, jolle ei ole tehty suuritehoista jauha-
tusta. Niinpd rakenneominaisuudet sdilyvét hyvinid suurella
teholla midrkdjauhetussa piidiocksidituotteessa. Suurella
teholla jauhetun piidioksidin BET-pinta-ala pysyy suurin
piirtein samana kuin jauhentimeen sydtetyn piidioksidin.
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Suuritehoisesta jauhentimesta poistetun jauhetun piidiok-
sidilietteen viskositeetti on yleensd alempi kuin noin
1000 mPa‘s (cP). Mit&d pienempi mdrk&jauhetun piidioksidin
keskivertoagglomeraattikoko on, ts. alle 3 um, sitd alempi
yleensd on suurella teholla jauhetun piidioksidilietteen
viskositeetti kiintoainepitoisuuden ollessa vastaava. Suu-
rella teholla mdrk&jauhetun piidioksidilietteen viskosi-
teetti voi olla alhaisempi kuin noin 500 mPa‘'s, joskus al-
haisempi kuin noin 250, esimerkiksi noin 50 - 150 mPa-s,
mitattuna Brookfield-viskosimetrilla. Liete, jonka visko-
siteetti on alhaisempi kuin noin 1000 mPa‘'s, on hyvin
juokseva neste ja helposti pumpattavissa. Lietteet, joiden
viskositeetti on alle 200 mPa-s, ovat luonteeltaan maito-
maisia. Pumpattavissa olevalla tarkoitetaan sitd, ettd
lietettd voidaan pumpata milli tahansa lietteiden siirta-
miseen suunnitellulla pumpulla. Nestemdiset lietteet, joi-
den viskositeetti on alhaisempi kuin 1000 mPa‘'s ovat hel-
posti siirrettdvissid pumpuilla, esimerkiksi keskipakopum-
puilla.

Lisdksi on yll&dttdvdsti havaittu myds se, ettd kun
suurella teholla Jjauhettua piidicksidilietettd 1lisdt&idn
nestemdisiin paperinpdillystyskoostumuksiin, se ei kohota
tdllaisten koostumusten viskositeettia yhtd paljon kuin
mainittuun tarkoitukseen kdytetty tavanomaisessa kuivajau-
hetussa, kuivassa jauhemuodossa oleva vastaava piidioksi-
di. Lisdksi on havaittu, ettd suurella teholla\jauhetussa
piidioksidilietteessd, joka sekoitetaan jatkuvasti kevyes-
ti, ei tapahdu viskositeetin kohoamista ajan mittaan, esi-
merkiksi varastoinnin aikana, kuten luonteenomaisesti ta-
pahtuu tavanomaisille piidioksidilietteille.

Suuritehoisesta jauhentimesta poistetun piidioksi-
dituotteen kiintoainepitoisuus on tavallisesti sama kuin
jauhentimen sydtteen, esimerkiksi noin 15 - 50 tai 55 pai-
no-%, edullisesti noin 30 tai 40 - 50 tai 55 paino-%, ja
se on juokseva neste ja pumpattavissa. Tidstd tuotteesta
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voidaan poistaa vettd tarvittaessa tavanomaisin haihdutus-
menetelmin, kuten alipainehaihdutuksella, poikittaisvir-
taussuodatuksella, jatkuvalla sentrifugoinnilla, puristus-
suodatuksella jne. Tdllaisilla neste-kiintoaine-erotusme-
netelmills saatava mdrkd kakku voidaan helposti liettidd
uudelleen nesteyttdmilld kuljetettavaksi lietteend tai
asiakkaan kédytettdvdksi. Jos vedenpoisto tehdddn, sitd
jatketaan, kunnes kiintoainepitoisuus tuotteessa, josta on
poistettu vettd, saavuttaa halutun tason, esimerkiksi noin
40 - 60 paino-%, edullisesti noin 45 - 55 paino-%.

Niinpd t&man keksinnén mukaisesti tarjotaan k&yt-
t86n pumpattavissa oleva kiintoaine-vesiliete, joka sisdl-
t44 noin 40 - 60 paino-% amorfista saostettua piidioksidia
ja vettd dispergointivdliaineena ja jossa piidioksidiagg-
lomeraattien keskivertohiukkaskoko on alle 3 um ja jonka
lietteen viskositeetti on alhaisempi kuin noin 1000 mPa‘s.
Tdssid kiytettynd kiintocaineen prosenttiosuus lietteessid on
arvo, joka saadaan vdhentdmdlld luvusta 100 veden mdaréa
lietteessd, joka mi3iritetdidn esimerkiksi Ohaus-kosteusvaa'
alla.

Toisessa ajatellussa suoritusmuodossa suuritehoi-
sesta jauhentimesta poistettua midrkdjauhetun piidioksidin
vesidispersiota voidaan sekoittaa samankaltaisen ja yh-
teensopivan, hienoksi jauhetun, kuivan, amorfisen, saoste-
tun piidioksidin kanssa, kunnes saavutetaan tuloksena ole-
van seoksen haluttu kiintoainepitoisuus, esimerkiksi noin
40 - 60 paino-%.

Suuritehoisesta jauhentimesta saatu amorfisen saos-
tetun piidioksidin vesidispersio, jonka kiintoainepitoi-
suus on suuri, voidaan kuljettaa irtotavarana, esimerkiksi
sdilidautolla tai rautatiesdili®dvaunulla, vain kevyesti
sekoittaen laskeutumisen estimiseksi. Tidllainen sekoitus
voidaan saada aikaan puhaltamalla ilmaa dispersion lé&pi,
esimerkiksi k3yttdmdlld sarjaa sis#isid kuljetussidilién
pohjan 1ldhelle asennettuja suihkuttimia, joiden kautta
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johdetaan paineilmaa, tai liikkuvan s&ilidauton tai s&di-
liévaunun heilumisliikkeelld. Jonkin verran piidioksidin
laskeutumista voi silti tapahtua, mutta laskeutunut pii-
diocksidi voidaan helposti dispergoida takaisin sekoitta-
malla ammattimiesten tuntemin sekoitusvélinein. Piidioksi-
diin voidaan vaihtoehtoisesti lis&dtd dispergointiainetta
ennen suurtehojauhentamista, sen aikana tai sen j&lkeen
jauhetun piidioksidin laskeutumisen hidastamiseksi.

Dispergointiaineita, joita voidaan kdyttdd jauhetun
piidioksidilietteen yhteydessi, ovat hienojakoiset kiinto-
aineet, jotka ovat kemiallisesti ja fysikaalisesti yhteen-
sopivia piidioksidin ja sen tuotesovellutuksen Kkanssa,
jossa jauhettua piidioksidia on m&ddrd kdyttdd. Tdllaisiin
kiintoaineisiin kuuluvat paperi- 3ja kumiteollisuudessa
kdytettdvdt pigmentit, kuten savet, titaanidioksidi, kal-
siumkarbonaatti, magnesiumkarbonaatti, talkki, sinkkioksi-
di, natriumpolyfosfaatti, hydratoituneet alumiinioksidit
ja liukenemattomat epiorgaaniset suolat, kuten bariumsul-
faatti. Myds tdllaisten materiaalien seoksia voidaan kiyt-
tdd. Kiintoaineet voivat olla hiukkaskooltaan joko pienem-
pid tai suurempia kuin jauhettu piidioksidi, silld niiden
tehtdvand on pitda piidioksidihiukkaset erilliddn. Tdllais-
ten kiinteiden dispergointiéineiden kokojakautuma on mie-
lunmin yksi- .kuin kaksihuippuinen. Voidaan myds k&ytt&i
vesiliukoisia pigmenteille tarkoitettuja dispergointiai-
neita, kuten polyakrylaatteja, esimerkiksi moolimassaltaan
pientd natriumpolyakrylaattia, polyakryylihappoja ja/tai
osittain neutraloituja polyakryylihappoja.

Kdytettdvd vesiliukoisen dispergointiaineen m#dri
on tyypillisesti md&rd, joka riitt#i pitdmdin suurella te~
holla mirk&jauhetun piidioksidin dispergoituneessa tilas-
sa, esimerkiksi dispergoiva m##ri, joka on tyypillisesti
vihemm&n kuin noin 15 paino-% jauhetussa lietteessi olevan
piidioksidin miirdst¥. Voidaan kiyttdi esimerkiksi noin
0,1 - 15 paino-%, erityisemmin noin 0,15 - 5, esimerkiksi
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0,2 - 1,2 paino-% vesiliukoisia dispergointiaineita. Dis-
pergointiaineina voidaan kdyttdd myds liukenemattomia epid-
orgaanisia suoloja dispergoivina mddrinid, esimerkiksi alle
15 paino-~%, kuten 0,5 - 10 tai 15 paino-%. Edelld kuvattua
pigmenttimateriaalia voidaan kdyttdd kovan sedimentin muo-
dostumisen estédmiseksi dispergoivina mddrind, esimerkiksi
0,1 - 10 tai 15 paino-%, tai mi#rind, jotka muuntavat pii-
dioksidilietteen perusominaisuuksia ja vaikuttavat tulok-
sena olevan seoksen kayttdytymiseen. Voidaan esimerkiksi
ajatella piidioksidin ja titaanidioksidin tai saven seok=-
sen vesidispersioita. Pigmenttimateriaalien md&rd voi si-
ten vaihdella niinkin pienestd kuin noin 0,5 paino-% niin-
kin suureen kuin noin 70 paino-%.

Keksint8d kuvataan yksityiskohtaisemmin seuraavissa
esimerkeissd, jotka on tarkoitettu yksinomaan valaisevik-
si, silld niiden lukuisat muunnokset ja variaatiot liene-
vit ilmeisid ammattimiehille.

Esimerkki 1

10 000 g pestyd, markdid kakkua, joka sisdlsi amor-
fista, saostettua, hydratoitunutta, rakennevesipitoisuu-
deltaan korkeaa piidioksidia, joka oli valmistettu teke-
mdlld natriumsilikaatin vesiliuos happamaksi rikkihapolla,
laitettiin 19 1l:n sankoon. M&rk& kakku sis#dlsi noin 31 %
piidioksidia. Tdllaisesta mérdstid piidioksidikakusta saa-
dun kuivatun piidioksidin pH on tyypilliéesti noin 8,5,
8ljynimemiskyky noin 150 m1/100 g, BET-pinta-ala noin 35
mz/g, hydratoidun piidioksidin osuus (kuiva-aineesta las-
kettuna) noin 88 paino~%, natriumsulfaattisivutuotteen
osuus noin 1,5 paino~% ja agglomeraattien keskivertohiuk-
kaskoko noin 12 um. Tédllaista saostettua piidioksidia myy
PPG Industries Inc.:n liikeyksikk® SANTEK nimelli SAN-
sit™ cG 102.

Mdrkdd piidioksidikakkua sisdltdvd 19 1l:n sanko
laitettiin Premier Mill Lab Dispersator -laitteen terin
alle. Dispergaattorin terdi pydritettiin hitaasti 3 - 5
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min lisdten samalla 2400 ml vettd sankoon. Kun kaikki vesi
oli lisitty, terdn pydrimisnopeutta nostettiin, kunnes
muodostui pydrre. Tuloksena olevan juoksevan lietteen pii-
dioksidipitoisuus oli 25 %. Lietteessd olevan kiintoaineen
keskivertohiukkaskoko (Coulter Counter) oli 19 um.

Kaikki Premier Dispersator -laitteella valmistettu
juokseva liete laitettiin HM 1.5 Premier -jauhentimeen ja
jauhettiin siind. Laskennallinen viipymisaika jauhatuskam-
miossa oli noin 2% min. Jauhentimen jauhatusrakenne oli
uretaanilla pé&dllystetty kiekko - suora Delrin-holkki,
jossa kiekon kehdnopeus oli 13,7 m/s, ja jauhatuskammio
oli tdytetty tédyttdasteella 85 % zirkoniumsilikaattihel-
milld, joiden koko oli 1,25 ~ 1,60 mm. Jauhatusolosuhteet
olivat seuraavat: sydttdpaine kammioon 0 kPa; lietteen
sydttdlampdtila 17,8 °C; lietteen poistoldmpdtila 24,4 °C;
lietteen virtausnopeus 0,01215/h; virrankulutus 3,5 A.
Jauhentimesta poistettu tuote o0li juokseva neste, jonka
Brookfield-viskositeetti o0li 100 mPa's (mitattuna karalla
nro 2 Kkierrosnopeudella 100 min™ huoneen ldmpotilassa).
Tuotteen sis#ltimén piidioksidin keskivertohiukkaskoko mi-~
tattuna Couler Counterilla oli 1,55 um, mutta mikroskoo-
pilla tarkasteltuna lietteen havaittiin sisdltdvidn myés
pienend osuutena ylikokoisia (> 25 - 30 um) hiukkasia.
Tdmd osoitti; ettd suuritehoiseen jauhentimeen syétetty
liete sisdlsi hiukkasia, jotka olivat liian suuria hienon-
tuakseen merkittdvisti jauhentimessa. Nestemiisen tuotteen
kiintocainepitoisuus oli 25 %.

Esimerkki 2

Piidioksidiliete jonka kiintoainepitoisuus oli 25
% ja joka oli valmistettu esimerkissi 1 kuvatulla tavalla
kdyttdmdlld Premier Mill Lab Dispersator -jauhenninta, pa-
nostettiin kolloidimyllyyn ja Xkierritettiin siind 5 min.
Kolloidimyllyn poisteen keskivertohiukkaskokoe Coulter
Counterilla mitattuna oli 14,5 um. Kolloidimyllyn poiste
siirrettiin esimerkissd 1 kuvattuun HM 1.5 Premier -suur-
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tehojauhentimeen ja jauhettiin esimerkissd 1 kuvatuissa
jauhatusolosuhteissa. Suurtehojauhentimesta tulevan neste-
miisen tuotelietteen Brookfield-viskositeetti oli noin
100 mPa's ja kiintoainepitoisuus 25 %. Tuotelietteen si-
sdltimien hiukkasten Coulter Counterilla mddritetty kes-
kivertohiukkaskoko oli 1,50 um. Tuotelietteen mikroskoop-
pitarkastelu ei osoittanut ylikokoisia hiukkasia.

Esimerkki 3

Valmistettiin amorfisen, saostetun, hydratoituneen,
rakennevesipitoisuudeltaan korkean piidioksidin 1liete,
jonka kiintoainepitoisuus oli 25 %, esimerkissd 1 kuvatul-
la tavalla kdyttdmélli Premier Dispersator =-jauhenninta ja
esimerkissd 1 kuvattua tyyppid olevaa piidioksidia. Osa
tistd lietteestd sydtettiin HM 15 Premier -jauhentimeen ja
jauhettiin siind. Laskennallinen viipymisaika jauhatuskam-
miossa oli noin 2% min. Jauhentimen jauhatusrakenne oli
uretaanilla p#illystetty kiekko - suora Delrin-holkki,
jossa kiekon kehdnopeus oli 13,7 m/s, ja jauhatuskammio
oli tdytetty tiyttdasteella 85 % zirkoniumsilikaattihel-
milld, joiden koko oli 1,25 - 1,60 mm. Jauhatusolosuhteet
olivat seuraavat: sydttdpaine kammioon 20,7 kPa; lietteen
syottdlampotila 18,9 °C; lietteen poistolédmpédtila 32,2 °C;
lietteen virtausnopeus 0,12 nﬁ/h; virrankulutus 24 A. Jau~-
hentimesta poistettu tuote o0li juokseva neste, Jjonka
Brookfield-viskositeetti o0li 100 mPa‘s. Suurtehojauhetun
tuotteen sisdltdmdn piidioksidin keskivertohiukkaskoko
mitattuna Coulter Counterilla oli 1,39 um. Nestemiiisen
tuotteen kiintoainepitoisuus oli 25 %.

Esimerkki 4

Loppuosa esimerkissid 3 Premier Dispersator ~jauhen-
timessa valmistetusta, 25 % kiintoainetta sisdltivista
tuotteesta jaettiin neljddn yhtd suureen osaan ja nimet-
tiin ndytteiksi A, B, C ja D. Ndyte A oli vertailuniyte.
Nidytteeseen B 1lisdttiin dispergointiaineeksi 0,0775 kg
natriumpolyakrylaattiliuosta Colloid 211 yhtd kiloa kohden
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alkuperdistd mirkdd kakkua ja seosta sekoitettiin 5 min.
Tdmd seos panostettiin HM 1.5 Premier -jauhentimeen ja
jauhettiin kdyttém&llsd esimerkissd 1 kuvattuja jauhatusra-
kennetta ja olosuhteita. Niytteeseen ¢ sekoitettiin
0,194 kg dispergointiainetta Colloid 211 ja ndytteeseen D
0,388 kg dispergointiainetta Colloid 211. My®s ndytteet A,
C ja D jauhettiin HM 1.5 Premier -jauhentimessa kdyttamil-
18 esimerkin 1 mukaisia jauhatusrakennetta ja jauhatusolo-
suhteita. HM 1.5 Premier -jauhentimella jauhettujen liet-
teiden Coulter Counterilla midritetyt keskivertohiukkas-
koot olivat seuraavat: ndyte A 1,85 um; ndyte B 1,55 um;
ndyte C 1,55 um; ndyte D 1,53 um.

Osaa jauhetuista nédytteistd A, B, C ja D sdilytet~-
tiin 0,9 1l:n tdlkeissi ympéristén lidmpdtilassa 5 kk. Vain
ndytteen A sisdlté@mdn piidioksidin havaittiin muodostavan
kovan sedimentin. Ndytteet B, C ja D voitiin liett#d ta-
kaisin ravistamalla kdsin t8lkkejd, Jjoissa ndytteitd oli
sdilytetty. Tdmd osoittaa, ettd kovan sedimentin muodostu-
minen voidaan estdi kdyttdm&lli sopivia dispergointiainei-
ta. Mddritettiin uudelleen Coulter Counterilla varastoidun
ndytteen C keskivertohiukkaskoko ja sen havaittiin olevan
1,48 pm, mikd osoitti, ettei ndytteen 5 kk kestdneen van-
hennuksen aikana ollut tapahtunut piidioksidin keskiverto-
hiukkaskoon kasvua.

Esimerkki 5
Suodatettiin riittivisti esimerkissi 3 valmistettua

MH 15 Premier -jauhentimella jauhettua, 25 % kiintoainetta
sisdltdvdsd lietettd Blichner-suppilon ldpi kdyttdmdllid suo-
datinpaperia Whatman nro 42 ja vesisuihkupumpulla aikaan-
saatua alipainetta, jotta saatiin riittdvidsti mérkii kak-
kua tutkittavaksi paperinpdidllystyspigmenttini. Tuloksena
olevan mdrdn kakun Coulter Counterilla miiritetty keski-
vertohiukkaskoko oli 1,9 um. Mirin suodatuskakun kiintoai-
nepitoisuus oli 54,5 %. Laitettiin 50 ml deionisoitua vet-
td Waring-sekoittimeen ja lis#ttiin sekoittimen kidydessi
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(Variac-asetus 50) hitaasti 201,9 g mirkdd kakkua, jonka
kiintoainepitoisuus oli 54,4 %. Tuloksena olevan juoksevan
lietteen Brookfield-viskositeetti oli 78 mPa-s (kara nro
2, kierrosnopeus 100 minq, huoneenldmpétila) ja 70 mPa‘'s
(kara nro 2, kierrosnopeus 20 min’', huoneen limpdtila).
Juoksevan lietteen kiintoainepitoisuus oli 45 % (Ohaus-
kosteusvaaka) ja juoksevan lietteen sis#ltémin piidioks-

idin keskivertohiukkaskoko Coulter Counterilla mdiritetty-
nd oli 1,6 um.

Esimerkki 6

Lisdttiin seuraavia pigmenttejd luettelon mukaises-
sa jdrjestyksessd sopivassa siilidssd olevaan veteen Jja
sekoitettiin Cowles®~sekoittimella. Ilmoitetut ma&rit on
lagkettu kuiva-aineen mukaan. Vettd k&ytettiin sellainen
midrsd, ettd saatiin pigmenttiliete, jonka kiintoainepitoi-
suus oli 66,7 %.

Aineosa Maara (q)

Hydrafine™

Esimerkin 5 mukainen

juokseva liete (45~%:inen) 30,0

Ti-Pure’-titaanidioksidi* 10,0
* Lisdttiin esidispergoituna Ti-Purem—Tioz:na (13,3 g).

Kun kaikki pigmentit'oli lisdtty, sekoitusta jat-
kettiin 5 min, T&hdn lietteeseen lisdttiin seuraavat aine-
osat luettelon mukaisessa jdrjestyksessi:

Aineosa Madrd (g)

Penford Gum 280 -tarkkelys

(kiintoainepitoisuus 30 %) 10,0

Dow Latex CP 620 NA

(kiintoainepitoisuus 50 %) 20,0
Valmiin lietteen kiintoainepitoisuus oli 61,7 %. Tdti lie-~
tettd kdytettiin puuttoman pohjapaperiarkin (nelidmassa =
81,6 g/mﬁ pddllystdmiseen kdsikdyttdiselld terdpdillysti-
melld siten, ettd pi4llysteen neli¥massa oli noin 7,5 g/m?
ja 18,0 g/mz.

-savi 160,0



10

15

20

25

30

35

HYY. Sz

19

Pddllystettyd arkkia kuivattiin 3 - 5 min lédmpédti-
lassa 103 °C ja se laitettiin y®dksi nidytteenilmastointi-
huoneeseen, jossa suhteellinen kosteus oli 50 % ja l&mpd&-
tila 20 °C, arkin tasapainottamiseksi. Pddllysteen massa
middritettiin TAPPI-menettelylld T-410 om-83. Vaaleus, opa-
siteetti, kiilto ja musteenvastaanottokyky miiritettiin
kdyttdmdlld TAPPI-menettelyjd T-452 om-87, T-425 om-86 ja
vastaavasti T-480 om-85, Pddllystetyn arkin laatua koske-
vat tulokset esitetddn taulukossa I (koe 1); pddllysteen
laskennallinen nelidmassa on 11,8 g/nﬁ.

Noudatettiin edelld esitettyd reseptiid ja menette-
lyd kdyttiden muuten samoja aineosia, mutta esimerkin 5 mu-
kaisen juoksevan lietteen sijasta kiytettiin piidioksidia,
joka saatiin kuivaamalla esimerkkien 1 ja 3 mukaista mdr-
k&4 kakkua vastaava pesty mdrkd kakku. Pd&dllystetyn arkin
laatua koskevat tulokset esitetddn taulukossa I (koe 2).

Esimerkki 7

Noudatettiin esimerkin 6 mukaista menettelyd ja
valmistettiin toinen paperinpddllystyspigmenttiformula
kdytté&mdlld seuraavia aineosia. Pddllystysaineella pdal-
lystettiin paperiarkki esimerkissd 6 kuvatulla tavalla.
Ilmoitetut mddrdt on laskettu kuiva-aineen mukaan. Vett#
kdytettiin sellainen méar&,>ett§ saatiin pigmenttiliete,
jonka kiintoainepitoisuus oli 62,6 %.

Aineosa ME&ra (q)

Hydrafine'"-savi 150,0

Esimerkin 5 mukainen

juokseva liete (45-%:inen) 46,0

Ti-Pure’-titaanidioksidi* 4,0
* Lisdttiin esidispergoituna Ti-PureQ-TiOE:na (5,3 g).

Aineosa Midrd (g)

Penford Gum 280 ~tdrkkelys

(kiintoainepitoisuus 30 %) 10,0

Dow Latex CP 620 NA

(kiintoainepitoisuué 50 %) 20,0
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Valmiin lietteen kiintoainepitoisuus oli 58,5 %. Pd3dllys-
tetyn arkin laatua koskevat tulokset esitetddn taulukossa
I (koe 3); paddllysteen laskennallinen nelidmassa on 11,8
g/mz.

Noudatettiin edelld esitettyd menettelyd kidyttden
muuten samoja aineosia, mutta esimerkin 5 mukaisen juokse-
van lietteen sijasta kdytettiin piidioksidia, joka saatiin
kuivaamalla esimerkkien 1 ja 3 mukaista mirkd3i kakkua vas-
taava pesty mdrkd kakku. Pddllystetyn arkin laatua kos-
kevat tulokset esitetddn taulukossa I (koe 4).

Taulukko I®
Kokeen Vaaleus Opasiteetti Musteenvastaan-~ Kiilto

nro (%) (%) ottokyky*)

1 81,3 93,1 27,9 49,4
2 81,4 92,1 26,7 40,7
3 82,0 92,2 31,1 46,5
4 81,0 92,2 31,8 33,3
Pohija-

arkki 78,6 86,0 42,1 9,0

*) Musteenvastaanottokyky  ilmoitetaan prosentuaalisena
alentunisena

a) Tulokset ilmoitetaan laskennolliselle pddllysteen ne-
lidmassalle 11,8 g/m* (3,6 Kg/306 m®)

Taulukon I tulokset osoittavat, ettd suurtehojau-
hettu piidioksidi ei vaikuttanut esitettyihin paperin omi-
naisuuksiin, paitsi ettd pienempi keskivertoliiukkaskoko
paransi pdillystetyn arkin kiiltoa. '

Esimerkki 8

Lisdttiin seuraavat aineosat luettelon mukaisessa
Jdrjestyksessd sopivaan s8i11i88n laitettuun veteen ja se-
koitettiin kdyttdmdlld Cowles -sekoitinta. Vetts kdytet-
tiin sellainen miird, ett#d saatiin pigmenttiliete, jonka
kiintoainepitoisuus oli 67,9 %. Mdirdt on laskettu kuiva-
aineen mukaan.
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Aineosa M&ard (g)

Hydrafine™-savi 190,0

Ti-Pure’-titaanidioksidi* 10,0
* Lisidttiin esidispergoituna Ti-PureQ-Tioz:na (13,3 g).

Kun kaikki pigmentit oli lis#tty, sekoitusta jat-
kettiin 5 min. T&hdn lietteeseen lisdttiin seuraavat aine-
osat luettelon mukaisessa jdrjestyksessi:

Aineosa Madrd (g)

Penford Gum 280 ~tdrkkelys

(kiintoainepitoisuus 30 %) 10,0

Dow Latex CP 620 NA

(kiintoainepitoisuus 50 %) 20,0
Valmiin lietteen kiintoainepitoisuus oli 62,5 %. Tatd lie-
tettd kidytettiin mekaanisesta massasta valmistetun pohja-
paperiarkin (nelidmassa = 41,5 g/m?) piillystimiseen kisi-
kdyttdiselld terdpddllystimelld siten, ettd p&ddllysteen
nelidmassa oli noin 7,5 g/m® ja 18,0 g/m?. Pd&llystettyd
arkkia kuivattiin 3 - 5 min ldmpétilassa 103 °C ja se lai-
tettiin ydksi ndytteenilmastointihuoneeseen, Jjossa suh-
teellinen kosteus oli 50 % ja ldmpdtila 20 °C. Vaaleus,
opasiteetti, kiilto ja musteenvastaanottokyky mddritettiin
kdyttdmdlld esimerkissd 6 kuvattuja TAPPI-menettelyjd. Tu-
lokset esitetddn taulukossa II kokeena 1, joka on vertai-
lukoe tidssd esimerkissd kuvattavaa koesarjaa varten; pdil-
lysteen laskennallinen nelidmassa on 11,8 g/ma

Toistettiin edelld esitetty menettely, paitsi etti
korvattiin kédytetty 10 g Ti—Pureo-titaanidioksidia 4,0
g:lla Ti-Pure®-titaanidioksidia ja 6,0 g:lla SAN-SIL™ cG
102 -piidioksidia. Pigmenttilietteen kiintoainepitoisuus
oli 68,5 %. Lopullisen lietteen (t&rkkelyksen ja lateksin
lisddmisen jdlkeen) kiintoainepitoisuus oli 62,5 %. Tulok-
set esitetddn taulukossa II (koe 2).

- Toistettiin kokeen 2 mukainen menettely, paitsi

ettd korvattiin SAN-SIL™ ce 102 -piidicksidi (6,0 g) vas-
taavalla m3drdlld esimerkiss§ 5 valmistettua mirkidd kak-
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kua, joka lietettiin uudelleen kiintoainepitoisuuteen 45 %
kdyttdmdlld vettd ja cowles®-sekoitinta. Tulokset esite-
tddn taulukossa II (koe 3).

Toistettiin kokeen 1 nukainen menettely, paitsi
ettd korvattiin Ti-Pure -titaanidioksidi kokeen 2 mukai-
sella SAN-SIL™ cG 102 ~-piidioksidilla (10,0 g). Tulokset
egitetddn taulukossa II (koe 4).

Toistettiin kokeen 4 mukainen menettely, paitsi
ettd korvattiin kéytetty 10,0 g piidioksidia vastaavalla
midridlld esimerkissid 5 valmistettua mirkdd kakkua, joka
lietettiin uudelleen kiintoainepitoisuuteen 45 % kiyttéd-
milléd vettd ja Cowle$®-sekoitinta. Tulokset esitetddn tau-
lukossa II (koe 5).

Taulukko II®
Kokeen Vaaleus Opasiteetti Musteenvastaan- Kiilto

nro (%) (%) ottokyky*)

1 74,1 92,6 20,9 42,0
2 73,7 91,8 22,1 40,1
3 73,7 92,8 24,3 43,0
4 73,6 92,0 23,8 40,2
5 73,7 91,9 24,5 43,8
Pohja- :

arkki 68,3 85,2 41,0 9,6

*)Musteenvastaanottokyky ilmoitetaan  prosentuaalisena
alentumisena
a) Tulokset ilmoitetaan laskennolliselle pé&ddllysteen ne-
lidmassalle 11,8 g/m2 (3,6 kg/306 mﬂ

Taulukon II tulokset osoittavat, ettd vaaleus ja
opasiteetti ovat vastaavat kuin vertailundytteelld, mutta
musteenvastaanottokyky on huomattavasti kohonnut kokeiden
2 - 5 kohdalla ja kokeissa 3 ja 5 kdytetylld suurtehojau-
hetulla piidioksidilla on saatu parempia tuloksia. Lis#ksi
kiilto on kokeiden 3 ja 5 kohdalla merkittdvédsti parempi
kuin jauhamattomalla piidioksidilla, ts. kokeissa 2 ja 4,
aikaansaatu ja hieman parempi kuin vertailukokeessa, ts.

kokeessa 1, aikaansaatu.
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Esimerkki 9
Kady-jauhentimeen panostettiin 1260 g vettd ja

700 g SAN-SIL™ €G 102 -piidioksidia. Seosta sekoitettiin
kdsin, kunnes massa oli mdrkdd, ja kdynnistettiin sitten
jauhennin. Lisdttiin vield 700 g piidioksidia hitaasti ja
tuloksena olevaa seosta sekoitettiin jauhentimessa 15 min.
Analysoitiin jauhentimessa olevan piidioksidin kosteuspi-
toisuus ja sen havaittiin olevan 47 %. Liete, joka oli hy-
vin jdykkdliikkeistd, panostettiin pystysuoraan Premier-
suurteholaboratoriojauhentimeen. Jauhentimen p&akdyttdpyd-
rédn kehidnopeus on 6,1 m/s ja jauhatuskammio oli tdytetty
tdyttdasteella 60 % zirkoniumsilikaattihelmilld, Jjoiden
kokoe o0li 1,25 - 1,6 mm. Saatu jauhatustuote o0li hyvin
juoksevaa lietettd, jonka Brookfield-viskositeetti oli

70 mPa*s (kara nro 2, kierrosnopeus 20 min”', huoneen lim-

pstila) ja 78 mPa-s (kara nro 2, kierrosnopeus 100 min’’,
huoneenldmpétila). Valmiin jauhatustuotteen keskiverto-
hiukkaskoko Coulter Counterilla miiritettynd oli 1,35 unm.
Valmiin jauhetun tuotteen kiintoainepitoisuus o0li 47 %.

Esimerkki 10

Sopivaan s#iliéén laitettiin 160 g delaminoitua
savea ASTRA PLATE SD, 40 g pddllystyssavea nro 2 (KCS SD)
(kumpaakin myy Georgia Kaolin) ja sellainen midri vettd,
ettd saatiin. liete, jonka kiintoainepitoisuus oli 70 %.
Tétd lietettd sekoitettiin Premier Mill Labd Dispersator
~laitteessa 5 min nopeudella, joka oli 85 % maksiminopeu-
desta. Tdhdn jauhettuun lietteeseen lisittiin kuivamassan
mukaan laskettuna 12 g Penford Gum 290 -tdrkkelystid, 18 g
Dow Latex CP 620 NA:ta, 2,4 g Calsan™ 50 -kalsiumstearaat-
tiliukastusainetta, 0,5 g Colloid 211 -dispergointiainetta
ja sellainen mddrd vettd, ettd lopulliseksi kiintoainepi-
toisuudeksi tuli 52 %. Tdtd seosta sekoitettiin 1 min ja
silla.paallystettiin sitten kaupallista laatua oleva puu-
ton pohjapaperi, jonka nelidmassa oli 77,1 g/m?, Modern Me-
talcraft Laboratory Coater ~pddllystimelld, jota kidytet-
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tiin sellaisella nopeudella, etti pidillysteen nelidmassak-
si tuli 9,8 - 10,8 g/m?. Kuivaimen rummun ldmpotila sdddet-
tiin arvoon 120 °C., Pddllystetty arkki superkalanteroitiin
k&yttdmdlla Beloit Wheeler ~laboratoriosuperkalanteria
(kolme ldpisydttsdd, 10 kPa, nopeus 3, lidmpdtila 65,6 °C).
Kalanteroitu arkki laitettiin ndytteenilmastointihuonee-
seen, Jjossa suhteellinen kosteus oli 50 % ja limpétila
20 °C. Vaaleus, opasiteetti, kiilto ja musteenvastaanotto-
kyky mddritettiin kayttdmdlld esimerkissd 6 kuvattuja
TAPPI-menettelyjd. Tulokset esitetdidn taulukossa III
(koe 1).

Noudatettiin edelld kuvattua kokeen 1 mukaista me-
nettelyd paperinpdidllystyskoostumuksen ja pdidllystetyn pa-
perin valmstamiseksi, paitsi ettd pigmenttilietteessd kay-
tettiin 153,6 g delaminoitua savea, 38,4 g pddllystyssavea
nro 2, 8,0 g SAN-SIL™ KU 33 -piidioksidia ja sellainen
madra vettd, ettd saatiin liete, jonka kiintoainepitoisuus
oli 68,5 %. SAN-SIL™ KU 33 on amorfinen saostettu piidiok-
sidi, joka on muuten samanlainen kuin SaN-SIL™ c¢G 102,
mutta sen tyypilliset fysikaaliset ominaisuudet ovat seu-
raavat: pH 7,0, agglomeraattien hiukkaskoko 2,5 um, BET-
pinta-ala 70 ma/g ja 8ljynimemiskyky noin 135 ml/100 g.
Tulokset esitetddn taulukossa III (koe 2).

Noudatettiin muuten edelld kuvattua kokeen 2 mu-
kaista menettely#, mutta korvattiin SAN-sSIL™ KU 33 vastaa-
valla mddrdlld esimerkissd 9 valmistettua 47-%:ista lie-
tettd. Tulokset esitetddn taulukossa III (koe 3).

Noudatettiin edelld kuvattua kokeen 2 mukaista me-
nettelyd paperinpddllystyskoostumuksen ja pddllystetyn pa-
perin valmistamiseksi, paitsi ettd pigmenttilietteessi
kdytettiin 147,2 g delaminoitua savea, 36,8 g pddllystys-
savea nro 2, 16,0 g SAN-SIL™ KU 33 -piidioksidia ja sel-
lainen midrd vettd, ettd saatiin liete, jonka kiintoaine-
pitoisuus oli 66,9 %. Tulokset esitetiin taulukossa III

(koe 4).
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Noudatettiin muuten edelld kuvattua kokeen 4 mu-
kaista menettelyd, mutta korvattiin SAN-SIL™ KU 33 vastaa-
valla m3ddrdlld esimerkissd 9 valmistettua 47-%:ista lie-~
tettd. Tulokset esitetididn taulukossa III (koe 5).

Taulukko III®
Kokeen Vaaleus Opasiteetti Musteenvastaan- Kiilto

nro (%) (%) ottokyky*)

1l 83,6 91,1 91,2 48,6
2 84,8 91,0 83,9 49,1
3 85,1 90,8 82,7 50,4
4 85,3 91,1 84,0 50,8
5 85,0 91,0 83,7 50,3
Pohja-

arkki 85,0 91,0 83,7 50,3

*) Musteenvastaanottokyky ilmoitetaan vaaleusarvoina
a) Tulokset ilmoitetaan laskennolliselle p#dllysteen ne-
lidmassalle 9,8 - 10,8 g/m® (3 - 3,3 kg/306 m’)

Taulukon III tulokset osoittavat, ettd kaikki mi-
tatut ominaisuudet ovat merkittivisti parempia tai vas-
taavia kuin vertailukokeessa (koe 1), ja kokeissa 3 ja 5
mitatut optiset ominaisuudet ovat vastaavia kuin kokeissa
2 ja 4 mitatut, mik3 osoittaa, ettd tidssd kuvatun piidiok-
sidin suurtehojauhatus ei muuta sen ominaisuuksia korkean
rakennevesipitoisuuden suhteen.
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Patenttivaatimukset

1. Pumpattavissa oleva saostetun piidioksidin ve-
siliete, tunnettu siiti, ettd liete sisiltii noin
40 - 60 paino-% amorfista, saostettua piidioksidia, jonka
keskivertoagglomeraattihiukkaskoko on noin 0,3 - 3 um ja
PH noin 4 - 8,5, ja mainitun vesilietteen Brookfield-vis-

kositeetti on alhaisempi kuin 1000 mPa“-s.
2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen piidioksidilie-

te, tunnettu siitd, ettd sisiltdd noin 40 - 55

paino-% amorfista, saostettua piidioksidia, jonka pH on
noin 4 - 8.

3. Patenttivaatimuksen 1 tai 2 mukainen piidioksi-
diliete, tunnettu siitd, ettd piidioksidin keski-
vertoagglomeraattihlukkaskoko on noin 0,5 - 2 um.

4. Minkd tahansa patenttivaatimuksista 1 - 3 mu-
kainen piidioksidiliete;, t un n e t t u siitd, ettd
sisd1td4d dispergoivan mé&rdn vesiliukoista dispergointiai-
netta.

5. Patenttivaatimuksen 4 mukainen piidioksidi-
liete, tunnettu siiti, ettd vesiliukoinen disper-
gointiaine on polyakrylaatti.

6. Menetelmi saostetun piidioksidin pumpattavissa
olevan lietteen valmistamiseksi, jonka Brookfield-viskosi-
teetti on alhaisempi kuin 1000 mPa‘s (¢P), tunnet~
t u siitsd, ettd mdrkidjauhetaan amorfista, saostettua pii-
diocksidia, jonka keskivertoagglomeraattihiukkaskoko on yli
3 pm - alle 30 um ja pH noin 4 - 8,5, riittdvin pitkddn
piidioksidiagglomeraattien hienontamiseksi keskivertoagg-
lomeraattihiukkaskokoon noin 0,3 - 3 um.

7. Patenttivaatimuksen 6 mukainen menetelmd,
tunnettu siitd, ettd ensin jauhetaan vesilietettsd,
joka sis#ltdd amorfista saostettua piidioksidia, jonka pH
on noin 4 - 8,5, teholtaan kohtuullisessa jauhentimessa
riittdvén pitkddn piidioksidiagglomeraattien hienontami-
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seksi keskivertoagglomeraattihiukkaskokoon noin 7 - 25 um,
ja jauhetaan sitten mainittua ensimmiisti jauhettua vesi-
lietettd suurinopeuksisessa nesteleikkausjauhentimessa
riittdvin pitkdin piidioksidiagglomeraattien pienentdmi-
seksi edelleen keskivertohiukkaskokoon noin 0,3 -~ 3 um.

8. Patenttivaatimuksen 6 tai 7 mukainen menetelnmd,
tunnettu siitd, ettd amorfisen, saostetun piidiok-
sidin vesilietettd, joka sisdltdd vdhintddn noin 35 paino-
% piidioksidia, jonka keskivertoagglomeraattihiukkaskoko
on noin yli 3 um - alle noin 30 um, jauhetaan suurinopeuk-
sisessa nesteleikkausjauhentimessa riittdvén pitkddn pii-
dioksidiagglomeraattien pienentdmiseksi keskivertohiukkas-
kokoon noin 0,5 - 2 um,

9. Minkd tahansa patenttivaatimuksista 6 - 8 mu-
Xainen menetelmi, tunnettu siitd, ettd piidioksi-
dia jauhetaan suurinopeuksisessa nesteleikkausjauhentimes-
sa noin 2 - 60 min.

10. Mink# tahansa patenttivaatimuksista 6 - 9 mu-
kainen menetelmd, tunnet tu siitd, ettd piidioksi-
di jauhetaan vesiliukoisen polyakrylaattidispergointiai-
neen lasnd ollessa, jonka osuus on noin 0,1 - 15 paino-%.
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Patentkrav

1. Pumpbar vattenuppslamning av utfdlld kiseldiox-
iqg, k&nnetecknad dirav, att uppslamningen
innehdller frdn ca 40 till ca 60 vikt-% amorf, utfilld
kiseldioxid med en medelagglomeratpartikelstorlek fran ca
0,3 till ca 3 um och ett pH frdn ca 4 till ca 8,5, varvid
vattenuppslamningen har en Brookfield-viskositet som un-
derstiger 1000 mPa s (cP).

2. Kiseldioxiduppslamning enligt patentkrav 1,
kinnetecknad dirav, att uppslamningen inne-
haller fran ca 40 till ca 55 vikt~% amorf, utfidlld kisel-
dioxid med ett pH frdn ca 4 till ca 8.

3. Kiseldioxiduppslamning enligt patentkrav 1 eller
2, kKkinnetecknad dirav, att kiseldioxiden har
en medelagglomeratpartikelstorlek frédn ca 0,5 till ca 2
um.

4., Kiseldioxid enligt ndgot av patentkraven 1 - 3,
kdi&dnnetecknad dédrav, att uppslamningen inne-
hdller en dispergerande mdngd av ett vattenldsligt dis-
pergeringsmedel.

5. Kiseldioxiduppslamning enligt patentkrav 4,
kdnnetecknad didrav, att det vattenl¥sliga dis-
pergeringsmedlet &r ett polyakrylat.

6., Forfarande for framstdllning av en pumpbar upp-
slamning av utfilld kiseldioxid med en Brookfiel&—viskosi—
tet understigande 1000 mPa‘s (cP), kdanneteck -
nat dirav, att man vadtmal amorf, utfdlld kiseldioxid
med en medelagglomeratpartikelstorlek frén éver 3 pum till
mindre &n 30 pm och ett pH frdn ca 4 till ca 8,5 under
tillrdckligt 18ng tid fér reducering av medelagglomerat-
partikelstorleken till fran ca 0,3 till ca 3 um.

7. Forfarande enligt patentkrav 6, ka@anne -
tecknat dirav, att en man forst mal en vattenupp-
slamning av amorf, utfdlld kiseldioxid med ett pH frén ca
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4 till ca 8,5 i en kvarn med moderat intensitet under en
tid som #r tillrdcklig att reducera kiseldioxidagglomera-
ten till en medelagglomeratpartikelstorlek frdn ca 7 till
ca 25 um, och sedan mal den fdrsta malda vattenuppslamnin-
gen i en fluidumskdrande kvarn med h&g hastighet fdr yt-
terligare reducering av kiseldioxidagglomeraten till en
medelpartikelstorlek fran ca 0,3 till ca 3 pum.

8. Férfarande enligt patentkrav 6 eller 7,
kdidnnetecknat dirav, att man mal en vattenupp-
slamning av amorf, utfilld kiseldioxid, vilken innehaller
4tminstone ca 35 vikt-% kiseldioxid med en medelagglome-
ratpartikelstorlek frédn &ver ca 3 till mindre &n ca 30 um,
i en fluidumskirande kvarn med hdg hastighet under till-
rédckligt l&ng tid fdr reducering av kiseldioxidagglomera-~
ten till en medelpartikelstorlek frén ca 0,5 till ca 2 pm.

9. Forfarande enligt ndgot av patentkraven 6 - 8,
k4d84nnetecknat dirav, att man mal kiseldioxiden
i en fluidumsk&rande kvarn med hdg hastighet under en tid
av mellan ca 2 och ca 60 minuter.

10. Fdrfarande enligt ndgot av patentkraven 6 - 9,
kd&nnetecknat dirav, att man malar kiseldioxi-
den i ndrvaro av frdn ca 0,1 till ca 15 vikt-% vattenlds-

ligt polyakrylatdispergeringsmedel.



HYV. NAHL

PATENTTI-JA REKISTERIHALLITUS TUTKIMUSRAPORTTI
PATENTTIOSASTO
. _ _ _
PATENTTIHAK.NRO | LUOKKA TUTKIJA | TUTKIMUSTUL. SAATU
| | | eoes| | | ||
A1 RS Covd e | TN =<1 T 1171
TUTKITUT LUOKAT TUTKITUT MAAT TUTK.
: o KESK.
FI SE NO DK CH DE WO EP GB US *)
ol ’S’L[kh«x <
PATENTTIVIRASTOJEN LUOKKA HUOM!
JULKAISUT -
1)
2)
3)
4)
5)
6)
7)
8)
9)
- %) TUTKIMUS KESKEYTETTY ESTEEN LOYTYMISEN TAKIA

KAANNA!




PATENTTIVIRASTOJEN LUOKKA HUOM !
JULKAISUT

10)

11)

12)

13)

14)

15)

16)

17)

18)

19)

f.ﬁﬁTTX‘Uﬁiﬁi&§633‘7*6ﬁ:ifﬁﬁ'Tﬁ?finﬁ§7'3
HAKUSANAT YM.)

PAIVAYS | ALLEKIRJOITUS




	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 - DESCRIPTION
	Page 25 - DESCRIPTION
	Page 26 - DESCRIPTION
	Page 27 - CLAIMS
	Page 28 - CLAIMS
	Page 29 - CLAIMS
	Page 30 - CLAIMS
	Page 31 - SEARCH_REPORT
	Page 32 - SEARCH_REPORT

