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Beschreibung

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft konzentrierte Calciumhydroxid-Aufschlammungen sowie ein Verfah-
ren zur Herstellung von Calciumhydroxid-Aufschlammungen, welche eine niedrige Viskositat aufweisen und
welche nach mehreren Tagen rieselfahig bzw. flieRfahig bleiben.

[0002] Calciumhydroxid, ebenso bekannt als hydratisierter Kalk oder geléschter Kalk, wird in groRen Mengen
als Saureneutralisator, zur Behandlung von sauren Abwassern und zur Verwendung in der Behandlung von
Trinkwasser verwendet. Aufgrund der mit der Handhabung von festen Materialien verbundenen Schwierigkei-
ten ist es wlinschenswert, Calciumhydroxid als eine wassrige Aufschlammung mit hohem Feststoffgehalt
transportieren und lagern zu kénnen. Calciumhydroxid-Aufschlammungen, sogar in relativ niedrigen Feststoff-
konzentrationen, sind ziemlich instabil und bilden beim Lagern nicht-flieRfahige Gele oder festkomprimierte Se-
dimente, wodurch sich ein Abladen der Aufschlammungen nach dem Transport an dem Verwendungsort
schwierig gestaltet und Leitungen, Pumpen und andere mechanische Aufschlammungshandhabungsaustat-
tungen potentiell beschadigt werden. Es ist wiinschenswert, dass der Feststoffgehalt so hoch wie mdglich ist,
um die Transportkosten und die mit der Herstellung und Lagerung verbundenen Kosten zu minimieren.

[0003] Die EP 467 165 A offenbart sedimentationsstabile wassrige Suspensionen von bis zu 45 Gew.-% Fest-
stoffmineralteilchen und 0,5 bis 8 Gew.-% festes Wasserglas als Stabilisator gegen Sedimentation. Die Sus-
pensionen kénnen ebenso 1 bis 15 Gew.-% auf der Basis der Mineralteilchen an thixotropem Bentonit und/oder
Polyacrylat enthalten. Die Mineralien sind Calciumhydroxid-Produkte, Tonmineralien, Bentonit, Pigmente, Ak-
tivkohle, Calciumhydroxid, Dolomit-Calciumhydroxid oder Calciumhydroxid-Milch.

[0004] Die US 4,450,013 an Hirsch et al. offenbart die Verwendung von Copolymeren aus Acryl- oder Me-
thacrylsaure und 2-Acrylamido-2-methylpropansulfonsaure als Mahl- oder Dispergierungsmittel fir Pigmente.
Die Pigmente umfassen Kalk, Ton, Satinweil3, Titandioxid, Kaolin und Dolomit.

[0005] Es ist ein Ziel der vorliegenden Erfindung, stabilisierte Calciumhydroxid-Aufschlammungen vorzuse-
hen.

[0006] Dementsprechend stellt ein Aspekt der vorliegenden Erfindung eine Zusammensetzung zur Verfi-
gung, welche im Wesentlichen aus einer wassrigen Aufschlammung besteht, umfassend 25 bis 65 Gew.-%
Calciumhydroxid; 0,05 bis 4 Gew.-%, auf der Basis des Gewichts von Calciumhydroxid, mindestens eines sau-
ren Polymers oder eines wasserldslichen Salzes davon; und 0,2 bis 1 Gew.-%, auf der Basis des Gewichts von
Calciumhyroxid, mindestens eines oder mehrerer Co-Additive, ausgewahlt aus Borsaure und wasserléslichen
Salzen der Borsaure, wie Alkalimetallboraten, Ammoniumboraten, C,- bis C,,-Carbonsauren, welche zwei oder
mehr Sauregruppen enthalten, einschliellich Salzen davon (wie Alkalimetallsalze oder Ammoniumsalze), Al-
kalimetallhydroxiden, Alkalimetallcarbonaten, Alkalimetallsulfaten, Alkalimetallnitraten, Alkalimetallphospha-
ten, Alkalimetallsilicaten, Ammoniumhydroxiden, Ammoniumcarbonaten, Ammoniumsulfaten, Ammoniumnit-
raten, Ammoniumphosphaten oder Ammoniumsilicaten. Bevorzugte Aufschlammungen enthalten Natriumcar-
bonat und Natriumhydroxid oder eine Mischung davon.

[0007] Ein mégliches Verfahren zum Einfligen von Natriumcarbonat in die Aufschlammung schliel3t die Be-
handlung der Aufschldammung mit CO,-Gas (wodurch das Gas durch Einblasen oder unter Verwendung ande-
rer bekannter Einspritzverfahren dispergiert wird) in einem Anteil ein, welcher zu den beim Ausdruck als Nat-
riumcarbonat erforderlichen Mengen aquivalent ist. Der Begriff "anionisches Polymer" wird nachstehend zur
Beschreibung aller Polymere mit sauren Gruppen in der freien Saure, den teilweise neutralisierten oder voll-
standig neutralisierten Formen verwendet.

[0008] Die ein oder mehreren anionischen Polymere, welche fir die vorliegende Erfindung geeignet sind,
kénnen ausgewahlt sein aus kommerziell erhaltlichen anionischen Dispergierungsmitteln, welche zur Herstel-
lung von Aufschldmmungen von Mineralien, Pigmenten und anderen Substraten verwendet werden. Beispiels-
weise konnen fir die Dispergierung von Calciumcarbonat nitzliche kommerzielle Dispergierungsmittel als die
anionischen Polymere in der vorliegenden Erfindung geeignet sein.

[0009] Anionische Polymere auf der Basis der folgenden Produkttypen kdnnen zur Herstellung der Calcium-
hydroxid-Aufschlammung verwendet werden:

a) durch Additionspolymerisation hergestellte Homopolymere und Copolymere

b) anionische Kondensationspolymere

¢) von naturlichen Quellen, z. B. anionischen Polysacchariden aus Starken etc., abgeleitete Polymere.
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[0010] Nutzliche Polymere der Gruppe a), welche durch Additionspolymerisation hergestellt werden, kdnnen
als Polymere definiert werden, welche unter Verwendung mindestens eines ethylenisch ungesattigten Mono-
mers, enthaltend mindestens eine saure oder anionische funktionelle Gruppe, hergestellt werden. Homopoly-
mere werden naturlich aus nur einem Monomer, enthaltend eine saure oder anionische funktionelle Gruppe,
hergestellt. Copolymere werden aus zwei oder mehreren Monomertypen hergestellt, wobei mindestens einer
von diesen eine saure oder anionische funktionelle Gruppe enthalt.

[0011] Homopolymere kénnen unter Verwendung eines sauren Monomers, wie Acrylsaure, Methacrylsaure,
Maleinsaure, Maleinsaureanhydrid, Fumarsaure, Itaconsaure, Itaconsaureanhydrid, Aconitsdure, Crotonsau-
re, Isocrotonsaure, Mesaconsaure, Vinylessigsaure, Hydroxyacrylsaure, Undecylensaure, Allylsulfonsaure, Vi-
nylsulfonsaure, Allylphosphonsaure, Vinylphosphonsaure, 2-Acrylamido-2-methylpropansulfonsaure oder
2-Acrylamidoglykolsaure, hergestellt werden.

[0012] Copolymere werden unter Verwendung mindestens eines Monomers aus der obigen Gruppe und
wahlweise einem oder mehreren nichtionischen Monomer(en), wie Acrylamid, Acrylsaureester, Acrolein, Me-
thacrylsaureester, Maleinsaureester, ltaconsaureester, Fumarsaureester, Vinylacetat, Acrylnitril, Styrol, al-
pha-Methylstyrol, N-Vinylpyrrolidon, 2-Hydroxyethylacrylat, 2-Hydroxyethylmethacrylat, Dimethylacrylamid,
N-(Hydroxymethyl)acrylamid oder Vinylformamid, hergestellt.

[0013] In der vorliegenden Erfindung niitzliche Polymere liegen in der Form der wasserléslichen freien Saure,
dem teilweise oder vollstandigen Alkalimetall- oder Ammoniumsalz oder einem gemischten Salz vor. Bevor-
zugte anionische Polymere sind aus Acrylsaure mit einem oder mehreren Monomeren, ausgewahlt aus Acryl-
amid, Dimethylacrylamid, Methacrylsaure, Maleinsdure oder AMPS (Natriumsalze), in einer bevorzugten Zu-
sammensetzung von 100:0 bis 50:50 (auf einer Gewichtsbasis) hergestellt und vollstandig als Natriumsalz
neutralisiert. Besonders bevorzugte anionische Polymere umfassen Polyacrylsdure oder das teilweise oder
vollstandige Natriumsalz.

[0014] Ausgewahlte Monomere werden in einem geeigneten Lésungsmittel polymerisiert. Das Losungsmittel
kann typischerweise umfassen:

i) Wasser oder

ii) organisches Losungsmittel (z. B. Propan-2-ol) oder

iii) organisches Losungsmittel und Wasser.

[0015] Ein bevorzugtes Losungsmittel-System ist Wasser oder organisches Losungsmittel und Wasser, be-
sonders bevorzugt sind Propan-2-ol und Wasser oder nur Wasser.

[0016] Ein Losungsmittel, welches einen Alkohol mit einem alpha-Wasserstoff (wie Propan-2-ol) enthalt, wirkt
als Kettenubertragungs-Reagenz zusatzlich zu seiner Rolle als Ldsungsmittel (siehe unten).

[0017] Die Polymerisation verwendet einen geeigneten Initiator, welcher Materialien einschliet, die bei ei-
nem Aussetzen gegenuber Warme oder einem chemischen Einfluss unter Bereitstellung einer Quelle fir freie
Radikale abgebaut werden. Im Allgemeinen sind geeignete Initiatoren:

i) Persulfate, z. B. Ammoniumpersulfat

ii) Peroxide, z. B. Wasserstoffperoxid und organische Peroxide

iii) Azoverbindungen, z. B. 4,4-Azobis(4-cyanavaleriansaure).

[0018] Solche Oxidationsinitiatoren kdnnen in Kombination mit einem Reduktionsmittel (bekannt als ein "Re-
dox"-Verfahren) zur Beschleunigung der Bildung der freien Radikale verwendet werden. Diese Initiatoren mus-
sen in dem Reaktionslésungsmittel 16slich sein.

[0019] Bevorzugte Initiatoren sind Persulfate, ein besonders bevorzugter Initiator ist Ammoniumpersulfat.

[0020] Die Polymerisation kann ebenso ein Kettenlbertragungsreagenz zur Unterstiitzung der Kontrolle bzw.
Regulierung des Molekulargewichts einschlieRen. Typische Kettentbertragungsreagenzien sind Materialien
mit sogenannten "labilen Wasserstoffatomen". Diese Verbindungen sind typischerweise:

i) Alkohole mit einem alpha-Wasserstoff (z. B. Propan-2-ol)

i) Verbindungen, welche (eine) -SH-Gruppe(n) enthalten, d.h. Mercaptane, wie Thioglykolsdure und 2-Mer-

captoethanol

iif) hypophosphorige Saure und Alkalimetallsalze, z.B. Natriumhypophosphit.
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[0021] Monomere zur Polymerisation kdnnen in der Form der freien Saure oder teilweise oder vollstandige
Alkalimetall- oder Ammoniumsalze oder Mischungen der unterschiedlichen Salze vorliegen.

[0022] Polymerisationsreaktionen werden normalerweise bei erhdhten Temperaturen durchgefiihrt. Wenn ein
organisches Lésungsmittel verwendet wird, kann dieses nach der Polymerisation durch ein Destillationsverfah-
ren entfernt werden. Die resultierende Lésung kann anschlieend vollstandig zu dem vollstandigen oder teil-
weisen Alkalimetall- oder Ammoniumsalz oder dem gemischten Salz mit ein oder mehrere geeigneten Basen,
sofern dies erforderlich ist, neutralisiert werden.

[0023] Volistandig neutralisierte Polymere sind bevorzugt. Eine bevorzugte Base ist ein Alkalimetallhydroxid,
wobei Natriumhydroxid besonders bevorzugt ist.

[0024] Die anionischen Kondensationspolymere der Gruppe b), welche von der Polymerisation von z. B. Ami-
nosauren in der Form der freien Saure, des vollstdndigen oder teilweisen Alkalimetall- oder Ammoniumsalzes
oder des gemischten Salzes abgeleitet sind, kdnnen verwendet werden. Solche Produkte umfassen Polyas-
paraginsaure und -salze.

[0025] Die anionische Polymere der Gruppe c), welche von natirlichen Produkten abgeleitet sind, schlieRen
Polycarbonsauren, die von Polysacchariden aus pflanzlichen Quellen abgeleitet sind oder durch Mikroorganis-
men gebildet werden, ein. Wie bei den anderen Polymertypen kann das Polysaccharid in der Form der freien
Saure, des vollstandigen oder teilweisen Alkalimetall- oder Ammoniumsalzes oder des gemischten Salzes ver-
wendet werden. Ein Oxidationsschritt ist gewdhnlich als Teil des Verfahrens zur Herstellung von sauren/anio-
nischen Polysacchariden erforderlich. Beispiele umfassen Inulin-Derivate, wie Dicarboxyinulin, und Alginsau-
re.

[0026] In der vorliegenden Erfindung nitzliche Polymere besitzen ein gewichtsmittleres Molekulargewicht
(Mw) von ungefahr 1.000 bis ungefahr 250.000, wie es durch wassrige Gelpermeationschromatographie (gpc)
gemessen wird. Wenn "Mw" erscheint, bezieht sich das auf das gewichtsmittlere Molekulargewicht, wie es
durch wassrige gpc gemessen wird. Bevorzugte Polymere weisen ein gewichtsmittleres Molekulargewicht von
2.000 bis 100.000 auf, wobei besonders bevorzugte Polymere ein gewichtsmittleres Molekulargewicht von
3.000 bis 10.000 besitzen.

[0027] Das Verfahren zur Herstellung von anionischen Polymeren ist dem Fachmann bekannt. Die anioni-
schen Additionspolymere kénnen durch organische Lésungsmittel-, wassrige oder organische Losungsmit-
tel-/'wassrige Verfahren hergestellt werden. Der Stand der Technik der Herstellung von anionischen Polymeren
hat ebenso verschiedene Verfahren zur Regulierung bzw. Kontrolle des Molekulargewichts von Polymeren ein-
gesetzt. Diese Verfahren umfassend die Verwendung von Kettenlbertragungsmitteln, Metallaktivatoren, wie
Fe?" in Redox-Initiatorsystemen, die Kontrolle bzw. Regulierung der Reaktionszeit und der Monomerkonzent-
ration, erhéhte Anteile von Initiatoren etc.

[0028] Das Co-Additiv kann aus Borsaure und wasserldslichen Salzen der Borsaure, wie Alkalimetallboraten,
Ammoniumboraten, C,- bis C,,-Carbonséauren, enthaltend 2 oder mehrere S&uregruppen, einschlieflich Sal-
zen davon (wie Alkalimetallsalze oder Ammoniumsalze), Alkalimetallhydroxiden, Alkalimetallcarbonaten, Alka-
limetallsulfaten, Alkalimetallnitraten, Alkalimetallphosphaten, Alkalimetallsilicaten, Ammoniumhydroxiden, Am-
moniumcarbonaten, Ammoniumsulfaten, Ammoniumnitraten, Ammoniumphosphaten oder Ammoniumsilica-
ten ausgewahlt sein. Bevorzugte Co-Additive umfassen Alkalimetallcarbonate und Natriumhydroxide. Co-Ad-
ditive, welche besonders bevorzugt sind, stellen Natriumcarbonat und Natriumhydroxid oder Mischungen da-
von dar.

[0029] Die Aufschlammungen der vorliegenden Erfindung enthalten 25 bis 65 Gew.-% Calciumhydroxid, be-
vorzugt 30 bis 60 Gew.-% Calciumhydroxid und besonders bevorzugt 35 bis 55 Gew.-% Calciumhydroxid.

[0030] Die ein oder mehreren anionischen Polymere werden zu der Calciumhydroxidaufschlammung in ei-
nem Gesamtanteil von 0,05 bis 4 Gew.-% und bevorzugt von 0,10 bis 2,0 Gew.-%, auf der Basis des Gewichts
von Calciumhydroxid, und besonders bevorzugt von 0,2 bis 1,0 Gew.-% Polymer, auf der Basis des Gewichts
von Calciumhydroxid, zugesetzt.

[0031] Die ein oder mehreren Co-Additive werden zur der Calciumhydroxid-Aufschlammung in einem Ge-

samtanteil von 0,05 bis 4,0 Gew.-%, auf der Basis des Gewichts von Calciumhydroxid, vorzugsweise von 0,10
bis 2,0 Gew.-%, auf der Basis des Gewichts von Calciumhydroxid, und besonders bevorzugt von 0,20 bis 1,0
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Gew.-%, auf der Basis des Gewichts von Calciumhydroxid, zugesetzt.

[0032] Die Menge der ein oder mehreren anionischen Polymere und der ein oder mehreren Co-Additive, wel-
che in der Herstellung der Aufschlammung verwendet werden, kann die Viskositat und Stabilitat der fertigen
Aufschlammung beeinflussen. Es ist wiinschenswert, die Menge des anionischen Polymers und/oder des
Co-Additivs zu regulieren bzw. zu kontrollieren, um eine Aufschlammung einer Viskositat von 50 bis 2.000 cP,
vorzugsweise von 100 bis 1.000 cP und am meisten bevorzugt von 150 bis 750 cP (gemessen unter Verwen-
dung eines Brookfield-LVT-Viskosimeters, Spindel 3 bei 60 U/Min.) und einer Stabilitdt, gemessen als Pro-
zent-Rickgewinnung, von gréRRer gleich 80%, vorzugsweise grofler gleich 90% und am meisten bevorzugt gro-
Rer gleich 95% vorzusehen.

[0033] In einem anderen Aspekt stellt die Erfindung ein Verfahren zur Herstellung einer stabilisierten wassri-
gen Aufschldmmung zur Verfigung, umfassend 25 bis 65 Gew.-% Calciumhydroxid; 0,05 bis 4 Gew.-%, auf
der Basis des Gewichts von Calciumhydroxid, von mindestens einem anionischen Polymer; und von 0,05 bis
4 Gew.-%, auf der Basis der Gewichts von Calciumhydroxid, mindestens eines oder mehrerer Co-Additive,
ausgewahlt aus Borsaure und wasserléslichen Salzen der Borsaure, wie Alkalimetallboraten, Ammoniumbo-
raten, C,- bis C,,-Carbonsauren, enthaltend 2 oder mehrere Sauregruppen, einschlieRlich Salzen davon (wie
Alkalimetallsalze und Ammoniumsalze), Alkalimetallhydroxiden, Alkalimetallcarbonaten, Alkalimetallsulfaten,
Alkalimetallnitraten, Alkalimetallphosphaten, Alkalimetallsilicaten, Ammoniumhydroxiden, Ammoniumcarbo-
naten, Ammoniumsulfaten, Ammoniumnitraten, Ammoniumphosphaten und Ammoniumsilicaten.

[0034] Das Verfahren zur Herstellung einer stabilisierten wassrigen Aufschldmmung kann die Zugabe von
Calciumhydroxid zu einer wassrigen Lésung eines anionischen Polymers und eines Co-Additivs und das An-
wenden von Rihren vor und/oder wahrend und/oder nach der Zugabe von Calciumhydroxid unter Bildung ei-
ner homogenen Aufschlammung umfassen.

[0035] Das Verfahren zur Herstellung einer stabilisierten wassrigen Aufschlammung kann die Zugabe von Po-
lymer, Co-Additiv oder beidem direkt zu der Calciumhydroxid-Aufschlammung und das Anwenden von Riihren
vor und/oder wahrend sowie nach der Zugabe der Additive unter Bildung einer homogenen Aufschlammung
umfassen.

[0036] Das Verfahren zur Herstellung einer stabilisierten wassrigen Aufschlammung kann das Léschen von
Calciumoxid in Wasser umfassen, wobei das anionische Polymer und das Co-Additiv wahrend und/oder nach
der Zugabe von Calciumoxid zugesetzt werden. In diesem Verfahren kann ein Ruhren vor und/oder wahrend
sowie nach der Zugabe von Calciumoxid und den Additiven unter Bildung einer homogenen Aufschlammung
angewendet werden.

[0037] Das Verfahren zur Herstellung einer stabilisierten wassrigen Aufschlammung kann das Léschen von
Calciumoxid in Wasser umfassen, wobei das Wasser anionisches Polymer, Co-Additiv oder beides enthalt,
wahlweise gefolgt von einer weiteren Zugabe von mehr anionischem Polymer, Co-Additiv oder beiden, welche
wahrend und/oder nach der Zugabe von Calciumoxid zugesetzt werden. In diesem Verfahren kann ein Rihren
vor und/oder wahrend sowie nach der Zugabe von Calciumoxid und den Additiven unter Bildung einer homo-
genen Aufschlammung angewendet werden.

[0038] Ein weiteres Verfahren kann das Léschen von Calciumoxid in mehr als einer Léschstufe einschlie3en.
In diesem Verfahren kann der erste Léschschritt die Zugabe eines Teils des Gesamtcalciumoxids zu einem Teil
des Gesamtwassers umfassen. Der zweite Loschschritt kann vorgenommen werden, sobald die erste Losch-
reaktion fortgeschritten oder vollstandig ist. In dem zweiten Léschschritt kann ein zweiter Teil des Wassers zu
der Aufschlammung aus dem ersten Léschschritt, gefolgt von der Zugabe eines zweiten Teils Calciumoxid, zu-
gesetzt werden. Weitere Léschschritte kdnnen in derselben Weise durchgefuhrt werden. Noch ein weiteres
Loéschverfahren kann die kontinuierliche Zugabe von Calciumoxid zu einem Teil des Wassers einschlief3en, wo-
bei der restliche Teil des Wassers anschlieend in einer einzigen Zugabe oder in einer Mehrzahl von Zugaben
oder in einer kontinuierlichen Zuflihrung wahrend oder wahrend und nach der Zugabe von Calciumoxid zuge-
setzt werden kann. In beiden dieser Léschverfahren kann ein Mischen vor und/oder wahrend und nach der Zu-
gabe von Calciumoxid an einem Punkt durchgefiihrt werden, sobald das gesamte Wasser zugesetzt worden
ist und die Léschreaktion fortgeschritten oder vollstandig ist und die Aufschlammung homogen ist. In beiden
dieser Loschverfahren kénnen das anionische Polymer und die Co-Additive beispielsweise in dem einen Teil
oder den mehreren Teilen des in dem Verfahren zu verwendenden Wassers geldst werden.

[0039] Andere Verfahren zur Herstellung von stabilisierten Calciumhydroxid-Aufschlammungen umfassen die

5/21



DE 601 07 245 T2 2006.03.02

Verwendung von Calciumoxid und vorprapariertem Calciumhydroxid, z.B. von hydratisiertem Kalk. Ein solches
Verfahren umfasst die Zugabe von hydratisiertem Kalk zu einer durch das Léschen von Calciumoxid in Wasser
hergestellten Aufschlammung. Ein weiteres Verfahren umfasst die Zugabe von Calciumoxid zu einer Auf-
schlammung von hydratisiertem Kalk unter Anwesenheit von ausreichend Wasser. um die Umwandlung des
Calciumoxids zu Calciumhydroxid in einer Léschreaktion zu erméglichen und um eine Aufschlammung des ge-
winschten Calciumhydroxid-Feststoffgehalts zu ermdglichen. In noch einem weiteren Verfahren kann eine aus
hydratisiertem Kalk gebildete Aufschldmmung mit einer durch Léschen von Calciumoxid hergestellten Auf-
schldammung, oder umgekehrt, unter Erhalt der fertigen Calciumhydroxid-Aufschlammung gemischt werden. In
diesem Verfahren wird ein Mischen solange durchgefiihrt, wie es zur Bildung einer homogenen Aufschlam-
mung erforderlich ist. Anionisches Polymer und Co-Additiv kdnnen an verschiedenen Punkten des Verfahrens
zugesetzt werden, wobei Beispiele oben erwahnt wurden.

[0040] Das Verfahren zur Herstellung einer stabilisierten wassrigen Aufschlammung kann samtliche oben er-
wahnte Verfahren umfassen, wobei das anionische Polymer und das Co-Additiv getrennt oder als eine kombi-
nierte Lésung zugesetzt werden.

[0041] Das Verfahren zur Herstellung einer stabilisierten wassrigen Aufschlammung kann samtliche oben er-
wahnte Verfahren umfassen, wobei das anionische Polymer und das Co-Additiv einzeln oder kombiniert in ein
oder mehreren Zugaben oder in kontinuierlicher Zufiihrung wahrend der Herstellung der Aufschlammung zu-
gesetzt werden.

[0042] Das Verfahren zur Herstellung der stabilisierten wassrigen Aufschlammung kann einen Mahlschritt
oder einen anderen mechanischen TeilchengréReverminderungsschritt, welcher wahrend und/oder nach der
Zugabe von Calciumhydroxid oder Calciumoxid eingesetzt wird, einschlie3en.

[0043] Das Verfahren zur Herstellung von stabilisierten Aufschlammungen, wie in den Beispielen oben er-
wahnt, kann die Verwendung eines nicht-neutralisierten oder teilweise neutralisierten anionischen Polymers
einschlielen. In diesem Verfahren kann beispielsweise ein basisches Co-Additiv verwendet werden, wobei ein
Teil des Co-Additivs mit anionischem Polymer unter vollstandiger Neutralisierung des anionischen Polymers
reagiert und eine Restmenge an Co-Additiv in dem in diesem Patent angegebenen wirksamen Bereich des
Co-Additivs hinterlasst.

[0044] Wenn Alkalimetallhydroxide oder Ammoniumhydroxide als Co-Additive verwendet werden, umfasst
ein bevorzugtes Verfahren zur Herstellung der Aufschlammung die Zubereitung einer wassrigen Lésung des
Metallhydroxids oder Ammoniumhydroxids und des anionischen Polymers sowie die Zugabe von Calciumhy-
droxid oder Calciumoxid zu der wassrigen Losung unter angewendetem Ruhren vor und/oder wahrend der Zu-
gabe des Calciumhydroxids oder des Calciumoxids. In diesem Verfahren wird ein Rihren innerhalb einer Zeit-
dauer nach der Zugabe von Calciumhydroxid oder Calciumoxid solange durchgeflihrt, bis eine homogene und
konstant niedrigviskose Calciumhydroxidaufschlammung erhalten wird.

[0045] Ein weiteres bevorzugtes Verfahren umfasst die Zugabe von anionischem Polymer und Alkalimetall-
hydroxid oder Ammoniumhydroxid wahrend und nach der Zugabe von Calciumhydroxid oder Calciumoxid.

[0046] Anionisches Polymer und Alkalimetall- oder Ammoniumhydroxid werden in einer solchen Weise zuge-
geben, dass die Zugabe des anionischen Polymers zu ungefahr derselben Zeit oder nach dem Punkt vollstan-
dig ist, an dem die Alkalimetall- oder Ammoniumhydroxid-Zugabe vollstandig ist.

[0047] Das Rihren wird vor und/oder wahrend der Zugabe und nach der Zugabe innerhalb einer Zeitdauer
vorgenommen, bis eine homogene und konstant niedrigviskose Aufschlammung erhalten wird.

[0048] Ein weiterer Aspekt der Erfindung ist eine Zusammensetzung, welche eine wassrige Aufschlammung
enthalt, umfassend 25 bis 65 Gew.-% Calciumhydroxid; 0,05 bis 4% eines oder mehrerer anionischer Polymere
oder Salze davon mit einer relativ niedrigen Polydispersitat auf der Basis des Gewichts von Calciumhydroxid,
welche zusatzlich 0,05 bis 4 Gew.-%, auf der Basis des Gewichts von Calciumhydroxid, eines oder mehrerer
Co-Additive, ausgewahlt aus Borsaure und wasserléslichen Salzen von Borsaure, wie Alkalimetallboraten,
Ammoniumboraten, C,- bis C,,-Carbonséuren, welche 2 oder mehr S4uregruppen enthalten, einschlief3lich
Salzen davon (wie Alkalimetallsalze oder Ammoniumsalze), Alkalimetallhydroxiden, Allcalimetallcarbonaten,
Alkalimetallsulfaten, Alkalimetallnitraten, Alkalimetallphosphaten, Alkalimetallsilicaten, Ammoniumhydroxiden,
Ammoniumcarbonaten, Ammoniumsulfaten, Ammoniumnitraten, Ammoniumphosphaten und Ammoniumsili-
caten, umfasst.
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[0049] Anionische Polymere mit niedriger Polydispersitat gemafn der Erfindung kénnen ein Molekulargewicht
von 2.000 bis 3.999 und eine Polydispersitat von weniger als oder gleich 2,2, vorzugsweise eine Polydispersitat
von weniger als oder gleich 2,0, besonders bevorzugt eine Polydispersitat von weniger als oder gleich 1,9 auf-
weisen.

[0050] Andere anionische Polymere mit niedriger Polydispersitat geman der Erfindung kénnen ein Molekular-
gewicht von 4.000 bis 5.999 und eine Polydispersitat von weniger als oder gleich 2,3, vorzugsweise eine Po-
lydispersitat von weniger als oder gleich 2,1, besonders bevorzugt eine Polydispersitat von weniger als oder
gleich 2,0 aufweisen.

[0051] Andere anionische Polymere mit niedriger Polydispersitat gemafR der Erfindung kdnnen ein Molekular-
gewicht von 6.000 bis 7.999 und eine Polydispersitat von weniger als oder gleich 2,4, vorzugsweise eine Po-
lydispersitat von weniger als oder gleich 2,2, besonders bevorzugt eine Polydispersitat von weniger als oder
gleich 2,1 besitzen.

[0052] Andere anionische Polymere mit niedriger Polydispersitat geman der Erfindung kénnen ein Molekular-
gewicht von 8.000 bis 10.000, eine Polydispersitat von weniger als oder gleich 2,5, vorzugsweise eine Poly-
dispersitat von weniger als oder gleich 2,3, besonders bevorzugt eine Polydispersitat von weniger als oder
gleich 2,2 aufweisen.

[0053] Der Polydispersitats-Faktor ist das gewichtsmittlere Molekulargewicht des Polymers, geteilt durch das
anzahlmittlere Molekulargewicht des Polymers, und zeigt die Spanne bzw. Streubreite der Molekulargewichte
der polymeren Molekiile in den Proben an. Diese wird durch Gelpermeationschromatographie bestimmt.

[0054] Die anionischen Polymere mit niedriger Polydispersitat, welche flr die vorliegende Erfindung geeignet
sind, kdnnen ausgewahlt sein aus kommerziell erhaltlichen anionischen Dispergierungsmitteln mit niedriger
Polydispersitat, welche zur Herstellung von Aufschldmmungen von Mineralien, Pigmenten und anderen Sub-
straten verwendet werden. Beispielsweise kdnnen Dispergierungsmittel mit niedriger Polydispersitat, welche
zur Dispergierung von Calciumcarbonat verwendet werden kdnnen, als anionisches Polymer gemaf der vor-
liegenden Erfindung geeignet sein.

[0055] Anionische Polymere mit niedriger Polydispersitat auf der Basis von Homopolymeren und Copolyme-
ren, die durch Additionspolymerisation hergestellt werden, kdnnen zur Herstellung der Calciumhydroxid-Auf-
schlammung verwendet werden.

[0056] Diese Typen von polymeren Dispergierungsmitteln besitzen im Allgemeinen ein gewichtsmittleres Mo-
lekulargewicht (Mw) von ungeféhr 2.000 bis ungeféhr 10.000, wie es durch wassrige Gelpermeationschroma-
tographie (gpc) gemessen wird.

[0057] Bevorzugte polymere Dispergierungsmittel besitzen ein gewichtsmittleres Molekulargewicht (Mw) von
ungefahr 3.000 bis ungefahr 9.000, wie es durch wassrige Gelpermeationschromatographie (gpc) bestimmt
wird, besonders bevorzugt besitzen sie ein gewichtsmittleres Molekulargewicht (Mw) von ungefahr 4.000 bis
ungefahr 8.000.

[0058] Nuitzliche anionische Polymere mit niedriger Polydispersitat werden unter Verwendung mindestens ei-
nes ethylenisch ungesattigten Monomeren, enthaltend mindestens eine saure oder anionische funktionelle
Gruppe, hergestellt. Anionische Polymere mit niedriger Polydispersitat kénnen durch Einsatz eines Extraver-
fahrens zu den vorstehend beschriebenen Verfahren fir die Herstellung von Homopolymeren und Copolyme-
ren, die durch Additionspolymerisation hergestellt werden, gebildet werden. Dieses Extraverfahren kann als
Fraktionierungsverfahren bekannt sein.

[0059] In solch einem Verfahren kann ein wasserlésliches saures Polymer in Fraktionen héheren und niedri-
geren Molekulargewichts fraktioniert werden, wobei das Molekulargewicht in den einzelnen Fraktionen einfach
durch geeignete Auswahl der Fraktionierungsbedingungen frei gewahlt werden kann. Dieses Verfahren ist da-
her zur Herstellung von Polymeren mit niedriger Polydispersitat, welche zur Verwendung in der Herstellung von
Calciumhydroxid-Aufschlammung gemaf einem Aspekt der Erfindung geeignet sind, nitzlich.

[0060] In diesem Verfahren wird eine Lésung in einer Mischung aus Wasser und einem polaren Lésungsmittel

eines wasserloslichen Polymers, welches neutralisierte Sduregruppen enthalt, gebildet, und die Lésung wird
in eine wassrige Phase, die eine Fraktion mit einem héheren Molekulargewicht des Polymers enthalt, und eine
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organische Phase, welche eine Fraktion eines niedrigeren Molekulargewichts des Polymers enthalt, getrennt,
wobei in diesem Verfahren das polare Lésungsmittel ein C,- bis C.-Alkohol darstellt, die Sduregruppen mit Kat-
ionen, ausgewahlt aus Natrium, Kalium, Lithium und Ammonium, neutralisiert sind und die Molverhaltnisse der
neutralisierten Sauregruppen 10 bis 55% betragen, wenn das Kation aus Natrium und Kalium ausgewahlt ist,
10 bis 70% sind, wenn das Kation Ammonium ist, und 30 bis 90% betragen, wenn das Kation Lithium ist.

[0061] Die prazise Trennung zwischen den Fraktionen mit niedrigerem und héherem Molekulargewicht kann
durch Anderung der Verfahrensbedingungen und insbesondere des Neutralisationsgrades ausgewahlt wer-
den, und auf diese Weise existiert ein einfaches Verfahren, durch welches ein saures, wasserldsliches Polymer
in vorher ausgewahlte Molekulargewichtsfraktionen aufgetrennt werden kann. Beide Fraktionen des Polymers
sind kommerziell nitzlich und werden daher zuriickgewonnen und verwendet, wobei die Fraktion in der orga-
nischen Phase nitzlich ist, wenn niedrigere Molekulargewichte erwiinscht sind, und die Fraktion in der wass-
rigen Phase nutzlich ist, sofern héhere Molekulargewichte gewlinscht werden.

[0062] Das Polymer in einer jeden Fraktion besitzt eine niedrigere Polydispersitat als das Ausgangspolymer.
Jede der Polymerlésungen kann in der Form, in welcher sie durch Phasentrennung erhalten wird, verwendet
werden, beispielsweise einfach durch Mischen der Lésung in Wasser oder einer anderen zu behandelnden
Flissigkeit, oder das Polymer kann aus der Losung durch Eindampfen, Ausfallen oder durch andere herkdmm-
liche Gewinnungstechniken gewonnen werden. Das Polymer liegt in jeder der getrennten Lésungen im Allge-
meinen in einem teilweise neutralisierten Zustand vor und kann in einer gewdhnlichen Weise, wenn dies er-
wiinscht ist, angesauert oder vollstandig neutralisiert werden.

[0063] Der Neutralisationsgrad der Sauregruppen reguliert die Fraktionierung. Die in jedem einzelnen Verfah-
ren erhaltenen Ergebnisse hangen unter anderem von den Konzentrationen, dem Polymertyp und dem L&-
sungsmittel ab. Allerdings existiert ein Minimum des Neutralisationsgrads, unterhalb dessen es im Wesentli-
chen zu keiner Fraktionierung kommt und das System anstelle dessen eine homogene Ldsung bleibt. Wenn
das Kation Natrium, Kalium oder Lithium ist, ist der Neutralisationsgrad normalerweise mindestens 10%, oft-
mals mindestens 15% und vorzugsweise mindestens 25%, wahrend der Neutralisationsgrad normalerweise
mindestens ungefahr 30%, vorzugsweise mindestens 40% und im Allgemeinen mindestens 50% betragt, wenn
das Kation Lithium ist. Wenn der Neutralisationsgrad zu hoch ist, ist die GréRRe der Fraktion mit dem niedrigeren
Molekulargewicht unannehmbar niedrig. Wenn das Kation Natrium oder Kalium ist, liegt der Neutralisations-
grad im Normalfall unterhalb von 55%, vorzugsweise unterhalb von 50% und am meisten bevorzugt unterhalb
von 40%. Wenn das Kation Ammonium ist, liegt der Neutralisationsgrad normalerweise unterhalb von 70%,
vorzugsweise unterhalb von 60% und besonders bevorzugt unterhalb von 50%. Wenn das Kation Lithium ist,
betragt der Neutralisationsgrad normalerweise unter 90% und vorzugsweise unter 70%.

[0064] In jedem einzelnen Verfahren kann die GroRe beispielsweise der Fraktion mit dem héheren Moleku-
largewicht erhdéht werden (mit einer daraus folgenden Verminderung des mittleren Molekulargewichts sowie
einer resultierenden Verminderung in der GréRe und des mittleren Molekulargewichts der Fraktion mit dem
niedrigeren Molekulargewicht) durch Erhdhung der Menge an Alkali, und umgekehrt kann die GréRRe der Frak-
tion mit dem niedrigen Molekulargewicht durch Verminderung der Menge an Alkali erhdht werden.

[0065] Die Verfahrensbedingungen sind vorzugsweise derartig ausgewahlt, dass eine jede Fraktion 20 bis 80
Gew.-% und besonders bevorzugt 30 bis 70 Gew.-% des Ausgangspolymers enthalt.

[0066] Die teilweise Neutralisation des sauren Polymers wird normalerweise durch Zugabe einer Verbindung,
welche das ausgewahlte Kation zur Verfliigung stellt, wobei die Verbindung gewdhnlich ein Hydroxid ist, in der
ausgewahlten Menge zu dem geldsten Polymer erreicht. Mischungen von zwei oder mehreren der vier Katio-
nen kdnnen verwendet werden, wobei in dem Fall die Anteile derartig ausgewahlt werden, dass sie denselben
Effekt wie die fur die einzelnen Kationen angegebenen Mengen vermitteln.

[0067] Fur jedes einzelne Polymer hangt der Neutralisationsgrad nicht nur von dem Neutralisationsgrad und
dem Typ des Kations, sondern ebenso von der Konzentration des Polymers und der Wahl und der Menge des
Alkohols ab. Der Alkohol ist vorzugsweise Isopropanol, allerdings kénnen Propanol und andere Alkohole, ins-
besondere C,- bis C,-Alkohole ebenso verwendet werden. Das Verhaltnis von Wasser:Alkohol, bezogen auf
das Gewicht, reicht vorzugsweise von 1:0,2 bis 1:5, am meisten bevorzugt von 1:0,5 bis 1:2, wobei die besten
Ergebnisse im Allgemeinen insbesondere dann erreicht werden, wenn der Alkohol Isopropanol ist und das Kat-
ion Natrium lautet und das Verhaltnis ungefahr 1:1 betragt. Die Verhaltnisse sollten derartig ausgewahlt sein,
dass in Hinsicht des Grads und der Natur der Neutralisation eine jede der Phasen eine Polymerkonzentration
von mindestens 15 Gew.-% der Phase aufweist.
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[0068] Die Menge des Polymers (gemessen als saures Polymer) betragt normalerweise mindestens 5
Gew.-% auf der Basis des Gewichts des Polymers, Alkohol und Wasser (einschlieBlich des mit dem Alkali ein-
geflhrten Wassers), und ist vorzugsweise mindestens 10%. Die Konzentration darf nicht so hoch sein, dass
das System zum Mischen zu dickflissig ist und eine Phasentrennung deutlich beeintrachtigt wird, und liegt da-
her im Allgemeinen unterhalb von 30%. Vorzugsweise ist die Konzentration 15 bis 25 Gew.-%.

[0069] Die Phasentrennung kann ebenso durch die Temperatur, bei welcher das Verfahren durchgefiihrt wird,
beeinflusst werden. Diese kann zwischen 15°C und 80°C liegen, betragt allerdings vorzugsweise 30°C bis
70°C. Das Verfahren kann durch Kombinieren der notwendigen Komponenten der Losung in jeder angeneh-
men Weise durchgeflhrt werden, beispielsweise durch Zugabe von wassrigem Alkali zu dem durch Polymeri-
sation des Monomeren oder der Monomeren in wassriger organischer Losung erhaltenen wassrigen organi-
schen Reaktionsprodukt. Das Verfahren kann kontinuierlich oder absatzweise betrieben werden. In Abhangig-
keit des Neutralisationsgrads und des Typs und der Starke der Base, der Konzentration des Polymers, der
Menge an Ldsungsmittel und der Temperatur kann die Phasentrennung schnell oder langsam verlaufen. Bei-
spielsweise kann sie im Wesentlichen augenblicklich verlaufen, oder es kann notwendig sein, dass System fur
beispielsweise 5 Minuten bis 2 Stunden, typischerweise fir 30 Minuten bis 1 Stunde stehen zu lassen. Die
Trennung kann absatzweise oder kontinuierlich durchgefiihrt werden, wobei die Mischung durch eine konven-
tionelle Trennkolonne oder einen Trennreaktor gefihrt wird.

[0070] Die zwei Phasen werden separat gehalten, kénnen mit demselben oder mit unterschiedlichem Alkali
vollstandig neutralisiert sein, und das organische Lésungsmittel kann von der organischen Phase destillativ ab-
gezogen werden.

[0071] Die Aufschlammungen der vorliegenden Erfindung enthalten 25 bis 65 Gew.-% Calciumhydroxid, vor-
zugsweise 30 bis 60 Gew.-% Calciumhydroxid und besonders bevorzugt 35 bis 55 Gew.-% Calciumhydroxid.

[0072] Das eine oder die mehreren anionische(n) Polymer(e) wird (werden) zu der Calciumhydroxid-Auf-
schldammung in einem Gesamtanteil von 0,05 bis 4 Gew.-% und vorzugsweise von 0,10 bis 2,0 Gew.-%, auf
der Basis des Gewichts von Calciumhydroxid, und besonders bevorzugt von 0,2 bis 1,0 Gew.-% des Polymers,
auf der Basis des Gewichts von Calciumhydroxid, zugesetzt.

[0073] Das eine oder die mehreren Co-Additive) wird (werden) zu der Calciumhydroxid-Aufschlammung in ei-
ner Gesamtmenge von 0,05 bis 4,0 Gew.-%, auf der Basis der Gewichts von Calciumhydroxid, vorzugsweise
von 0,10 bis 2,0 Gew.-%, auf der Basis des Gewichts von Calciumhydroxid, und besonders bevorzugt von 0,20
bis 1,0 Gew.-%, auf der Basis des Gewichts von Calciumhydroxid, zugesetzt.

[0074] Ein mdgliches Verfahren zur Einfiihrung von Carbonat in die Aufschlammung schlief3t die Behandlung
der Aufschlammung mit CO,-Gas (wobei das Gas durch Einblasen oder unter Verwendung von anderen be-
kannten Einspritzverfahren dispergiert wird) in einem zu den erforderlichen Mengen bei Ausdruck als Natrium-
carbonat aquivalenten Anteil ein.

[0075] Geeignete C,- bis C,,-Carbonséuresalze umfassen Alkalimetall- oder Ammoniumoxalate, Alkalimetall-
oder Ammoniummalonate, Alkalimetall- oder Ammoniumsuccinate, Alkalimetall- oder Ammoniumglutarate, Al-
kalimetall- oder Ammoniumadipate, Alkalimetall- oder Ammoniumfumarate, Alkalimetall- oder Ammoniumma-
leate, Alkalimetall- oder Ammoniumphthalate.

[0076] Bevorzugte Co-Additive umfassen Natriumcarbonat und Natriumhydroxid oder Mischungen davon.

[0077] Die Mengen des zur Herstellung der Aufschlammung verwendeten einen oder der mehreren anioni-
schen Polymere und des einen oder der mehreren Co-Additive kdnnen die Viskositat und die Stabilitat der fer-
tigen Aufschlammung beeinflussen. Es ist winschenswert, die Menge an anionischem Polymer und/oder
Co-Additiv derartig zu regulieren bzw. kontrollieren, dass eine Aufschlammung mit einer Viskositat zwischen
50-2.000 cP, vorzugsweise 100-1.000 cP und am meisten bevorzugt 150-750 cP (gemessen unter Verwen-
dung eines Brookfield LVT-Viskosimeters, Spindel 3, bei 60 U/Min.) und einer Stabilitdt, gemessen als Pro-
zent-Rickgewinnung (%-Ausbeute), von grof3er als oder gleich 80%, vorzugsweise von gréRer als oder gleich
90% und besonders bevorzugt von grofier als oder gleich 95% gebildet wird.

[0078] In einem weiteren Aspekt stellt die Erfindung ein Verfahren zur Herstellung einer wassrigen Auf-

schlammung zur Verfiigung, umfassend 25 bis 65 Gew.-% Calciumhydroxid; 0,05 bis 4 Gew.-%, auf der Basis
des Gewichts von Calciumhydroxid, mindestens eines anionischen Polymers mit niedriger Polydispersitat und
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0,05 bis 4 Gew.-%, auf der Basis des Gewichts von Calciumhydroxid, eines oder mehrerer Co-Additive, aus-
gewabhlt aus Borsaure und wasserldslichen Salzen von Borsaure, wie Alkalimetallboraten, Ammoniumboraten,
C,- bis C,,-Carbonsauren, enthaltend 2 oder mehrere Sauregruppen, einschliellich Salzen davon (wie Alkali-
metallsalze und Ammoniumsalze), Alkalimetallhydroxiden, Alkalimetallcarbonaten, Alkalimetallsulfaten, Alka-
limetallnitraten, Alkalimetallphosphaten, Alkalimetallsilicaten, Ammoniumhydroxiden, Ammoniumcarbonaten.
Ammoniumsulfaten, Ammoniumnitraten, Ammoniumphosphaten oder Ammoniumsilicaten.

[0079] Das Verfahren zur Herstellung einer stabilisierten wassrigen Aufschldmmung kann die Zugabe von
Calciumhydroxid zu einer wassrigen Losung eines anionischen Polymers und eines Co-Additivs und die An-
wendung von Ruhren vor und/oder wahrend sowie nach der Zugabe von Calciumhydroxid unter Bildung einer
homogenen Aufschlammung umfassen.

[0080] Das Verfahren zur Herstellung einer stabilisierten wassrigen Aufschlammung kann die Zugabe von Po-
lymer, Co-Additiv oder beiden direkt zu der Calciumhydroxid-Aufschlammung und das Anwenden von Riihren
vor und/oder wahrend sowie nach der Zugabe der Additive unter Bildung einer homogenen Aufschlammung
umfassen.

[0081] Das Verfahren zur Herstellung einer stabilisierten wassrigen Aufschlammung kann das Léschen von
Calciumoxid in Wasser, wobei anionisches Polymer und Co-Additiv wahrend und/oder nach der Zugabe von
Calciumoxid zugesetzt werden, umfassen. In diesem Verfahren kann ein Riihren vor und/oder wahrend sowie
nach der Zugabe von Calciumoxid und der Additive unter Bildung einer homogenen Aufschlammung angewen-
det werden.

[0082] Das Verfahren zur Herstellung einer stabilisierten wassrigen Aufschlammung kann das Léschen von
Calciumoxid in Wasser, wobei das Wasser anionisches Polymer, Co-Rdditiv oder beide umfasst, wahlweise
gefolgt von der weiteren Zugabe von mehr anionischem Polymer, Co-Additiv oder beiden, welche wahrend
und/oder nach der Zugabe von Calciumoxid zugesetzt werden, umfassen. In diesem Verfahren kann ein Riih-
ren vor und/oder wahrend sowie nach der Zugabe von Calciumoxid und der Additive unter Bildung einer ho-
mogenen Aufschldammung angewendet werden.

[0083] Ein weiteres Verfahren kann das Léschen von Calciumoxid in mehr als einem Léschungsschritt um-
fassen. In diesem Verfahren kann der erste Loschungsschritt die Zugabe eines Teils des Gesamtcalciumoxids
zu einem Teil des Gesamtwassers umfassen. Der zweite Léschungsschritt kann erfolgen, wenn die erste Lo6-
schungsreaktion fortgeschritten oder vollstandig ist. In dem zweiten Léschungsschritt kann ein zweiter Anteil
an Wasser zu der Aufschlammung aus dem ersten Léschungsschritt, gefolgt von der Zugabe eines zweiten
Teils Calciumoxid, zugesetzt werden. Weitere Léschungsschritte kdnnen in derselben Weise durchgefiihrt wer-
den. Noch ein weiteres Léschungsverfahren kann die kontinuierliche Zugabe von Calciumoxid zu einem Teil
des Wassers einschlielRen, und der restliche Anteil an Wasser kann anschlieffend in einer einzigen Zugabe
oder in einer Mehrzahl von Zugaben oder in einer kontinuierlichen Zugabe wahrend oder wahrend und nach
der Zugabe von Calciumoxid zugesetzt werden. In beiden dieser Léschverfahren kann ein Mischen vor
und/oder wahrend sowie nach der Zugabe von Calciumoxid an einem Punkt erfolgen, wenn das gesamte Was-
ser zugesetzt worden ist und die Loschungsreaktion fortgeschritten oder vollstandig ist und die Aufschlam-
mung homogen ist. In beiden dieser Léschungsverfahren kdnnen das anionische Polymer und die Co-Additive
beispielsweise in dem einen oder den mehreren in dem Verfahren zu verwendenden Anteilen an Wasser geldst
werden.

[0084] Andere Verfahren zur Herstellung von stabilisierten Calciumhydroxid-Aufschlammungen umfassen die
Verwendung von Calciumoxid und vorgebildetem Calciumhydroxid, z. B. hydratisiertem Kalk. Ein solches Ver-
fahren umfasst die Zugabe von hydratisiertem Kalk zu einer durch Ldschen von Calciumoxid in Wasser herge-
stellen Aufschlammung.

[0085] Ein weiteres Verfahren umfasst die Zugabe von Calciumoxid zu einer Aufschlammung von hydratisier-
tem Kalk mit ausreichend anwesendem Wasser, um die Umwandlung von Calciumoxid zu Calciumhydroxid in
einer Loschungsreaktion zu ermdglichen und eine Aufschlammung mit dem gewlinschten Calciumhydro-
xid-Feststoffgehalt zu erhalten. In noch einem weiteren Verfahren kann eine aus hydratisiertem Kalk gebildete
Aufschlammung mit einer durch Léschen von Calciumoxid hergestellten Aufschlammung, oder umgekehrt, ge-
mischt werden unter Erhalt der fertigen Calciumhydroxid-Aufschldammung. In diesem Verfahren wird ein Mi-
schen solange angewendet, wie es notwendig ist, um eine homogene Aufschlammung zu bilden. Anionisches
Polymer und Co-Additiv kann an verschiedenen Punkten des Verfahrens zugesetzt werden, wobei Beispiele
vorstehend bereits erwahnt wurden.
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[0086] Das Verfahren zur Herstellung einer stabilisierten wassrigen Aufschlammung kann ein jedes oben be-
schriebenes Verfahren umfassen, wobei das anionische Polymer und Co-Additiv getrennt oder als eine kom-
binierte L6sung zugesetzt werden.

[0087] Das Verfahren zur Herstellung einer stabilisierten wassrigen Aufschlammung kann ein jedes oben be-
schriebenes Verfahren umfassen, wobei das anionische Polymer und Co-Additiv einzeln oder kombiniert in ein
oder mehreren Zugaben oder als eine kontinuierliche Zufuhrung wahrend der Herstellung der Aufschlammung
zugesetzt werden.

[0088] Das Verfahren zur Herstellung einer stabilisierten wassrigen Aufschlammung kann einen Mahlschritt
oder andere mechanische Teilchengrdofienverminderungsschritte, welche wahrend und/oder nach der Zugabe
von Calciumhydroxid oder Calciumoxid eingesetzt werden, einschliel3en.

[0089] Das Verfahren zur Herstellung von stabilisierten Aufschlammungen, wie in den obigen Beispielen an-
geflhrt, kann die Verwendung von nichtneutralisiertem oder teilweise neutralisiertem anionischen Polymer ein-
schlielen. In diesem Verfahren kann beispielsweise ein basisches Co-Additiv verwendet werden, wobei ein
Teil des Co-Additivs mit anionischem Polymer zur vollstdndigen Neutralisierung des anionischen Polymers re-
agiert und eine Restmenge des Co-additivs in dem wirksamen Bereich des Co-Additivs, wie er in dem vorlie-
genden Patent angegeben ist, verbleibt.

[0090] Wenn Alkalimetallhydroxide oder Ammoniumhydroxide als Co-Additiv verwendet werden, umfasst ein
bevorzugtes Verfahren der Aufschlammungs-Herstellung die Herstellung einer wassrigen Lsung des Alkali-
metallhydroxids oder des Ammoniumhydroxids und des anionischen Polymers und die Zugabe von Calcium-
hydroxid oder Calciumoxid zu der wassrigen Losung unter angelegtem Ruihren vor und/oder wahrend der Zu-
gabe von Calciumhydroxid oder Calciumoxid. In diesem Verfahren wird ein Rihren innerhalb einer Zeitdauer
nach der Zugabe von Calciumhydroxid oder Calciumoxid solange angelegt, bis eine homogene Calciumhyd-
roxid-Aufschldmmung mit konstant niedriger Viskositat erhalten wird.

[0091] Ein weiteres bevorzugtes Verfahren schliefl3t die Zugabe von anionischem Polymer und Alkalimetall-
hydroxid oder Ammoniumhydroxid wahrend und nach der Zugabe von Calciumhydroxid oder Calciumoxid ein.

[0092] Anionisches Polymer und Alkalimetall- oder Ammoniumhydroxid wird in einer solchen Weise zuge-
setzt, dass die Zugabe des anionischen Polymers zu annahernd derselben Zeit oder nach dem Punkt, an dem
die Alkalimetall- oder Ammoniumhydroxidzugabe vollstandig ist, ebenfalls vollstandig ist.

[0093] Das Ruhren wird vor und/oder wahrend der Zugabe und nach der Zugabe innerhalb einer Zeitdauer,
bis eine homogene Aufschlammung mit konstant niedriger Viskositat erhalten wird, angelegt.

[0094] Samtliche wassrige Aufschlammungen der vorliegenden Erfindung besitzen eine relativ niedrige Vis-
kositat und eine relativ verbesserte Stabilitat innerhalb einer ausgedehnten Zeitdauer.

[0095] Die Aufschlammungen kénnen in verschiedenen Anwendungen verwendet werden, einschlielich der:
(a) Behandlung von Industrieabwasser zur Einstellung des pH durch Neutralisierung und Verbesserung der
Klarung von Abwasser
(b) Trinkwassererweichungsneutralisation und Verunreinigungsentfernung zur Herstellung von Trinkwasser
(c) Abgasentschwefelungsbehandlung von Gasen aus Industrieanlagen, Kraftwerken, Miillverbrennungs-
anlagen etc. Wo Calciumhydroxid Schwefeloxid absorbiert und neutralisiert, zur Verminderung der Emissi-
on und zur Verbesserung der Umwelt
(d) Ausflockung, d. h. das Absetzen von suspendierten Feststoffen zur Unterstiitzung der Reinwasserge-
winnung.

Die folgenden Beispiele verdeutlichen die vorliegende Erfindung weiter:

(a) Beispiel 1
Herstellung von "Polymer A"
[0096] Acrylsduremonomer wurde in Polyacrylsdure in einer Polymerisationsreaktion in einer Wasser/Pro-
pan-2-ol-Lésungsmittelmischung unter Verwendung von Ammoniumpersulfat als thermischen Initiator umge-

wandelt. Nach der Polymerisation wurde Propan-2-ol mittels Durchleiten der L6sung durch eine Destillations-
saule entfernt. Die resultierende wassrige Polyacrylsdure wurde anschlieRend vollstandig mit NaOH neutrali-
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siert, und die Polymerkonzentration wurde auf ungefahr 40% unter Erhalt des fertigen Produkts eingestellt.
Beispiel 2
Herstellung von "Polymer B"

[0097] Acrylsduremonomer wurde in Polyacrylsdure in einer Polymerisationsreaktion in einer Wasser/Pro-
pan-2-ol-Lésungsmittelmischung unter Verwendung von Ammoniumpersulfat als thermischen Initiator umge-
wandelt. Nach der Polymerisation wurde die Polymerlésung teilweise mit Natriumhydroxid neutralisiert, und
man lieR die Lésung sich in zwei Schichten trennen, eine Propan-2-ol-reiche obere Schicht und eine wasser-
reiche untere Schicht. Die obere Schicht enthielt Polymer, welches hauptsachlich niedermolekulargewichtiges
Material aus dem Originalpolymer umfasste, und die untere Schicht enthielt Polymer, welches hauptséachlich
hochmolekulargewichtiges Material aus dem Originalpolymer umfasste. Die Schichten wurden getrennt, und
die untere Schicht wurde durch eine Destillationssaule zur Entfernung von Propan-2-ol geleitet. Die resultie-
rende wassrige Polyacrylsdure-Lésung wurde anschlieend vollstandig mit NaOH neutralisiert, und die Poly-
merkonzentration wurde auf ungefahr 40% unter Erhalt des fertigen Produkts eingestellt.

Beispiel 3

[0098] Die Molekulargewichtseigenschaften der Polymere A und B wurden mittels Gelpermeationschromato-
graphie (GPC) bestimmt. Die mittels der GPC-Techniken erhaltenen Daten sind nicht absolut, sondern hangen
von dem verwendeten "System" ab, d. h. dem bestimmten Ausstattungstyp, den Betriebsbedingungen und ins-
besondere den zur Kalibrierung des GPC-Systems verwendeten Standards. Die von den unterschiedlichen
Systemen erhaltenen Daten sind nicht notwendigerweise vergleichbar. Die Molekulargewichtsdaten in diesem
Beispiel wurden wie folgt erhalten. Das verwendete GPC-System umfasste einen Satz an GPC-Saulen, um-
fassend eine TSK PVVXL-Schutzsaule, eine G4000- und G3000-Saule von der Toso Haas Corporation, einen
Differentialbrechungsindexdetektor, eine Pumpe und einen Saulenofen. Das System umfasste einen Compu-
ter mit einer Software zur Datensammlung, zur Erstellung von Kalibrierungskurven und zur Bestimmung der
Molekulargewichtsdaten. Die fir die Kalibrierung verwendeten Betriebsbedingungen und die Probenanalyse
schloss die Verwendung einer mobilen Phase aus 0,2 M Natriumchlorid, gepuffert mit 0,005 M Dikaliumhydro-
genphosphat (hergestellt in reinem Wasser), mit einer Flief3rate von 0,5 ml/Min. und einer Saulentemperatur
von 40°C ein. Das System wurde mit einem Bereich von mindestens 6 Polyacrylsdure-(Natriumsalz)Standards
mit Molekulargewichten innerhalb des Bereichs von 1.000 bis 800.000 kalibriert. Aus der Analyse der Stan-
dards erstellte die Computersoftware eine Kalibrierungskurve der Retentionszeit gegeniber dem Logarithmus
des Molekulargewichts (Polynomanpassung dritter Ordnung). Die zu analysierenden Proben wurden in der L6-
sung der mobilen Phase auf eine Konzentration von ungefahr 0,15% w/v verdiinnt. Diese Losung wurde durch
einen 0,45 pm-Filter filtriert und anschlielend in das System zur Analyse injiziert. Die Datensammlung und Be-
stimmung der Molekulargewichtsdaten in der Form der gewichts- und anzahlmittleren Molekulargewichte und
die Polydispersitat wurden durch Computersoftware gehandhabt. Ethylenglykol wurde zu jeder Probe zuge-
setzt, um geringe Anderungen in der FlieRrate zu verzeichnen und zu korrigieren.

[0099] Die erhaltenen Molekulargewichtsdaten sind in Tabelle 1 gezeigt:

Tabelle 1
Polymer A B
Gewichtsmittleres Molekulargewicht 4960 5570
(Mw)
Anzahlmittleres Molekulargewicht 2030 2850
(Mn)
Polydispersitat 2. 44 1,95
(Mw/Mn)

[0100] Die Polydispersitat zeigt die Breite der Molekulargewichte der Polymermolekile in den Proben. Die
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Proben unterscheiden sich in der Polydispersitat aufgrund der Unterschiede in dem Herstellungsverfahren.
Beispiel 4
a(OH),-Aufschldammungen hergestellt unter Einsatz einer (Kalk)léschungsstufe

[0101] Dieser Test schloss das Loschen von CaO zu Ca(OH), sowie die Zugabe einer geringen Menge an
gepulvertem Ca(OH), unter Erhalt einer fertigen Aufschlammung mit einem Feststoffgehalt von 40% ein. In die-
sem Beispiel betragt die anionische Polymerdosis 0,25% (Gewicht des Polymers bezogen auf das Gewicht von
Ca(OH),). Verfahren zur Herstellung der Aufschldammung:

Léschungsreaktion

[0102] In einen Becher wurde entionisiertes Wasser (bei 14—16°C), anionisches Polymer (AP) und ein Co-Ad-
ditiv (wo erforderlich) gegeben. Die Flissigkeit wurde zur Bildung einer homogenen Lésung geruhrt. Calcium-
oxid-Pulver wurde zu der Lésung einheitlich innerhalb von 15 Minuten unter angelegtem Rihren bei 250 bis
750 U/Min. unter Verwendung eines Labormischers zugesetzt. Die exotherme Léschungsreaktion flihrte zu ei-
nem Temperaturanstieg bis auf eine maximale Temperatur von 60 bis 90°C. Nach einer Gesamtmischzeit von
30 Minuten wurde die Temperatur der geléschten Calciumhydroxid-Aufschlammung auf 40 bis 50°C unter Ver-
wendung eines Kuhlbades abgekdhlt.

Herstellung der fertigen Aufschlammung

[0103] In einen Becher wurden die erforderliche Menge entionisiertes Wasser, anionisches Polymer und
Co-Additiv (wo erforderlich) gegeben. Wo Dispergierungsmittel und/oder Co-additiv zugesetzt wurden, wurde
die Flussigkeit unter Bildung einer homogenen wassrigen Losung gertihrt. Die wassrige Losung wurde zu der
Aufschlammung des geldschten Calciumhydroxids zugegeben, und die Aufschlammung wurde solange ge-
ruhrt, bis sie homogen war. Die erforderliche Menge an Ca(OH),-Pulver wurde anschlielend zugesetzt, und
die geruhrte Aufschlammung wurde innerhalb von insgesamt 50 Minuten bei einer Geschwindigkeit von bis zu
750 U/Min. unter Verwendung eines Labormischers gerihrt. Ein Trochengewichtstest (1 g der Aufschlammung
wurde eine Stunde lang bei 110°C getrocknet) wurde bei der Aufschlammung zur Bestimmung des Feststoff-
gehalts durchgefihrt. Aufgrund der Verdampfung lag der Feststoffgehalt der Aufschlammung im Allgemeinen
knapp oberhalb von 40%, weshalb eine Verdiinnung unter Verwendung von entionisiertem Wasser zur Einstel-
lung der Aufschlammung auf 40,0% vorgenommen wurde. Die Aufschlammung wurde anschlieBend zur Ho-
mogenisierung geruhrt, auf eine Temperatur von 25 +/- 1 °C eingestellt, und die Viskositat wurde unter Ver-
wendung eines Brookfield LVT-Viskosimeters (Spindel 3, 60 U/Min.) bestimmt. Die Stabilitat der Aufschlam-
mung wurde unter Verwendung der Stabilitatsmethode 1, wie im Folgenden angegeben, bestimmt.

[0104] Eine Stabilitatsflasche wurde aus einer 1 Liter Plastikgetrankeflasche durch Herausschneiden des Bo-
dens der Flasche und Reinigung sowie Trocknung hergestellt. Die Stabilitatsflasche ist in Fig. 1 unten ange-
geben. Mit einem fest angebrachten Gummiring wurde die Flasche auf einer Waage, welche zur Anzeige von
2 Dezimalstellen in der Lage ist, tariert. Ungefahr 500 ml der Aufschlammung wurden zugesetzt, und das Ge-
wicht (Ausgangsgewicht) wurde verzeichnet. Das offene Ende der Flasche wurde zur Verhinderung der Ver-
dampfung abgedeckt, und die Flasche wurde bei Raumtemperatur in vertikaler Position eine Woche lang ge-
lagert. Nach einer Woche wurde die Abdeckung entfernt, und der Ring wurde von der Flasche noch in vertikaler
Position entfernt, wodurch ein Auslaufen der freien und fluiden Aufschlammung aus der Flasche in einen Sam-
melbehalter ermdglicht wurde. Die zum Auslaufen der Aufschldammung bis zu einem Punkt, an dem der Fluss
stoppte, bendtigte Zeit wurde genauso wie das Gesamtgewicht der gewonnenen Aufschlammung aufgezeich-
net. Die FlieRrate (Gramm/Sekunde) wurde berechnet. Das Gewicht der Aufschlammung, welche aus der Fla-
sche austrat, wurde bestimmt (riickgewonnenes Gewicht), und die Rickgewinnung (Prozent) wurde wie folgt
berechnet:

% Rickgewinnung = RW/SW x 100 (RW = rlickgewonnenes Gewicht, SW = Ausgangsgewicht)

[0105] Die Prozent-Rickgewinnung ist ein Schlliisselmall der Aufschlammungstabilitat hinsichtlich der Stabi-
litdt gegentber nichtwiinschenswerter Hartsedimentierung und/oder Gelierung innerhalb der Zeit. Je héher die
Prozent-Riickgewinnungs-Werte sind, desto geringer ist die Hartsedimentation und/oder Gelierung. Die Flief3-
rate vermittelt einen zusatzlichen Indikator fir die Stabilitat, wobei eine hohe FlieRrate gute FlieReigenschaften
angibt. Die Ergebnisse sind in Tabelle 2 unten gezeigt:
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Tabelle 2
— I
Anionisches Polymer Co-Additiv Eigenschaften der fertigen Aufschldmmung
Add |Dosis Add | Dosis |Viskositdt| Ruckgewinnung Fliefirate
Polymer Pt. % vp Pt. % cP % g/s
Kein n/a | n/a Kein n/a n/a > 2000 7.6 0,2
A SP | 0,25 Kein n/a | n/a 465 95,3 13,0
A SP | 0,25 | NasCO3 | PS 0,25 581 96.8 26,8
A SP | 0,25 | NapCO3 | PS 0,50 549 94,4 17,7
A SP | 0,25 | NagCO3 | PS 0,75 222 97,6 23,4
A SP | 0,25 | NapCO3 | PS 1,00 305 98,0 34,7
A SP | 0,25 | NagCO3 | SP 0,25 218 98,8 28,8
A SP | 0,25 | NaaCOg | SP 0,50 70 99,0 31,6
A SP | 0,25 |NagB407| SF 0,10 542 97,5 22,7
Definitionen:

Add Pt. = Zugabepunkt
SP = (Kalk)léschungsphase (d.h. anwesend wahrend der Kalkléschungsreaktion)
PS = nach dem (Kalk)léschen (d.h. zugesetzt nach der Kalkléschungsreaktion)

[0106] Der Feststoffgehalt einer jeden Aufschlammung betrug 40% w/w. Die Dosierungen des anionischen
Polymers und des Co-Additivs basieren auf dem Gewicht des trockenen Additivs und des Gewichts des tro-
ckenen Calciumhydroxids. Beispielsweise ist 0,25% aquivalent zu 0,25 g des trockenen oder aktiven Polymers
oder des Co-Additivs pro 100 g des trockenen Calciumhydroxids in der fertigen Aufschlammung.

[0107] Eine niedrigere Viskositat und eine verbesserte Stabilitat in der fertigen Aufschlammung kann unter
Verwendung von Kombinationen des anionischen Polymers und Co-Additivs erhalten werden.

Beispiel 5
Ca(OH), Aufschlammungen erhalten unter Verwendung einer (Kalk)léschungsstufe
[0108] Das Verfahren nach Beispiel 4 wurde verwendet zur Herstellung und Charakterisierung von weiteren

Aufschlammungen bei 40% Feststoffen. In diesem Bespiel wurde die Polymerdosis variiert. Die Ergebnisse
sind in Tabelle 3 unten angegeben:
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Tabelle 3
Anionisches Polvmer 0~ itiv Eigenschaften der fertigen Aufschldmmung
Add | Dosis Add | Dosis |Viskositdt| Rickgewinnung Fliefirate

Polymer Pt. % Tvp Pt. % cP % g/s

A Sp | 0.15 - - - 1570 75,2 21,0

A SP | 0,25 - - - 465 95,3 13,0

A SP | 0,35 - - - 522 96.9 22,4

A SP | 0,45 - - - 601 95,9 24,6

A SP | 0,15 | NapCO3 | SP 0,25 544 96,0 20,8

A SP | 0,25 | NagCOg3 | SP 0.25 218 98.8 28.8

A SP | 0,35 | NapCO3 | SP 0,25 228 99,1 35,2

A SP | 0,15 | NaOH SP 0,25 > 2000 98,4 8,1

A SP | 0,25 | NaOH SP 0,25 1372 94,9 37,7

A SP | 0,35 | NaOH SP 0,10 470 95,6 43.6
Definitionen:

Add Pt. = Zugabepunkt
SP = (Kalk)léschungsphase (d.h. anwesend wahrend der Kalkléschungsreaktion)

[0109] Der Feststoffgehalt einer jeden Aufschlammung betrug 40% w/w. Die Dosierungen des anionischen
Polymers und des Co-Additivs basieren auf dem Gewicht des trockenen Additivs und des Gewichts des tro-
ckenen Calciumhydroxids, wie in dem vorherigen Beispiel.

Beispiel 6
a(OH),-Aufschlammungen hergestellt direkt aus gepulvertem Ca(OH),

[0110] Gepulvertes Ca(OH), wurde zur Herstellung von Aufschlammungen bei 40% w/w Feststoffen unter
Verwendung des folgenden Verfahrens verwendet.

[0111] Ca(OH), wurde in einen Becher eingewogen. In einen getrennten Becher wurden Polymer, Natrium-
carbonat und entionisiertes Wasser eingewogen, und ein Ruhren wurde zur Bildung einer Losung angelegt.
Ca(OH),-Pulver wurde anschlieBend schrittweise zu der wassrigen Lésung zugesetzt, wobei ein Rihren an die
Aufschlammung unter Verwendung eines Labormischers bei 250 bis 750 U/Min. unter Bildung eines kleinen
Wirbels in der Aufschlammung angelegt wurde. Die Aufschlammung wurde weitere 15 Minuten lang nach der
letzten Zugabe von Ca(OH), geruhrt. Ein Trockengewichtstest (1 g der Aufschlammung, 1 Stunde lang bei
110°C getrocknet) wurde bei der Aufschldmmung zur Bestimmung des Feststoffgehalts durchgefihrt, und, so-
fern notwendig, wurde eine Verdinnung mit entionisiertem Wasser zur Einstellung der Aufschlammung auf
40,0% vorgenommen. Die Aufschldammung wurde anschlieBend auf eine Temperatur von 25 +/- 1°C einge-
stellt, bis zum Aufbrechen einer jeden Struktur, welche sich gebildet haben kann, gerthrt, und die Viskositat
wurde unter Verwendung eines Brookfield LVT-Viskosimeters (Spindel 3, 60 U/Min.) bestimmt. In einem Satz
an Tests wurde die Stabilitat der Aufschlammungen durch das Stabilitdtsverfahren 1 (beschrieben bei Beispiel
4 oben) fur eine Lagerungsdauer von 2 Wochen bestimmt. In einem weiteren Satz von Tests wurde eine alter-
native Stabilitdtsmethode verwendet, welche als Stabilitdtsmethode 2 bezeichnet wird und wie folgt durchge-
fuhrt wurde.

[0112] In eine Glasflasche (siehe Fig. 2) wurden ungefahr 200 ml der zu testenden Aufschlammung gegeben,
und das Gewicht der zugesetzten Aufschlammung wurde verzeichnet (Ausgangsgewicht). Die Flasche wurde
verschlossen und ungestort bei Raumtemperatur 1 oder 2 Wochen stehen gelassen. Nach Ablauf der Lage-
rungszeit wurde der Deckel von der Flasche entfernt, und die Flasche wurde direkt Gber einen vorgewogenen
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Becher um 180° gedreht, und man liel den Inhalt der Flasche 2 Minuten lang auslaufen. Wahrend dieser Aus-
laufphase wurde die Flasche leicht in einem Bogen ohne plétzliche ruckartige Bewegungen bewegt. Das Ge-
wicht der gesammelten Flissigkeit (rickgewonnenes Gewicht) wurde bestimmt, und die Riickgewinnung wur-
de durch die Gleichung in Beispiel 4 berechnet. Die Ergebnisse sind in den Tabellen 4 und 5 unten angegeben:

Stabilitatsverfahren 1

Tabelle 4
( Anionische Viskositat 2 VV(TChGI’l
Anionisches . Co-Additiv Feststoffe LVT. Ritcksewinnun
Eolymer % % Lwlw 60 U/Min. %
- - - 30 228 1,6
B 0,5 1,0 NazCOg3 40 124 96.9
0,75 0,25 NaxCOg3 40 142 95,5

[0113] Die Dosierungen des anionischen Polymers und Co-Additivs basieren auf dem Gewicht des trockenen
Additivs und des Gewichts des trockenen Calciumhydroxids, wie in den vorherigen Beispielen.

Stabilitatsverfahren 2

Tabelle 5
Anionische NasCOs | Feststoffe Viskositat Woche 2 Wochen
Polymer | Polymerdosierung ’0/ = % v /w LVT Rickgewinnung | Riickgewinnung
% = 60 U/Min. % %
- - - 30 178 71,8 48,4
A 0,50 1,0 40 316 65,7 59,9
A 0,75 1,0 40 64 96,3 93,3
| B 0,50 | 10 40 178 92,9 90,2 |

[0114] Die Dosierungen des anionischen Polymers und des Co-Additivs basieren auf dem Gewicht des tro-
ckenen Additivs und dem Gewicht des trockenen Calciumhydroxids, wie in den vorherigen Beispielen.

[0115] In beiden Satzen der Ergebnisse ist gezeigt, dass die Verwendung gemaR der Erfindung die Herstel-
lung einer Aufschlammung mit einem hoheren Feststoffgehalt mit aquivalenter oder niedrigerer Viskositat und
Uberragender Stabilitat in den korrekten Dosierungen der Additive im Vergleich zu keiner Verwendung von Ad-
ditiven erlaubt. Eine zusatzliche Verbesserung wird durch die Verwendung eines Polymers mit geringerer Po-
lydispersitat gezeigt.

[0116] Die Prozent-Riickgewinnungswerte, Viskositdtsmessungen und Fliel3raten zeigen die verbesserten
Eigenschaften der vorliegenden Calciumhydroxid-Aufschlammungen.

Beispiel 7

[0117] In einem Test (Test 1) wurde eine 45%ige w/w Calciumhydroxid-Aufschlammung durch Zugabe von
Calciumhydroxid zu Wasser, enthaltend eine Menge des Polymers B, &quivalent zu 0,5 Gew.-% trockenem Po-
lymer, bezogen auf das Gewicht des trockenen Calciumhydroxids, und eine Menge Natriumhydroxid, aquiva-
lent zu 0,5 Gew.-% trockenem NaOH, bezogen auf das Gewicht des trockenen Calciumhydroxids, hergestelit.
Polymer B und Natriumhydroxid wurden in dem Wasser fir die Aufschlammung gelést, bevor die Zugabe von
Calciumhydroxid begann. Das Calciumhydroxid wurde schrittweise innerhalb weniger Minuten zu der wassri-
gen Losung zugesetzt, wobei ein Ruhren unter Verwendung eines Labormischers bei einer zur Bildung eines
kleinen Wirbels ausreichenden Geschwindigkeit angelegt wurde. Das Riihren wurde 15 Minuten lang nach der
fertigen Zugabe von Calciumhydroxid fortgesetzt. Der Feststoffgehalt der Aufschlammung wurde mittels eines
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Trockengewichtstests, wie er in den vorherigen Beispielen beschrieben wurde, bestimmt, und der Feststoffge-
halt wurde anschlieend auf 45,0% w/w, gefolgt von Ruhren unter Erhalt einer homogenen Aufschlammung
eingestellt.

[0118] In einem weiteren Test (Test 2) wurde eine Aufschlammung gemal dem in dem ersten Test verwen-
deten Verfahren hergestellt, auRer dass das gesamte Natriumhydroxid als wassrige Lésung nach der Zugabe
von Calciumhydroxid zugesetzt wurde. Die Gesamtmenge an Wasser war dieselbe wie die in dem ersten Test
verwendete.

[0119] Die Eigenschaften einer jeden Aufschlammung wurden kurz nach dem Rihren nach dem Einstellen
des Feststoffgehalts der Aufschlammung auf 45% bestimmt. Die Viskositat wurde unter Verwendung eines
Brookfield LVT-Viskosimeters und eines Brookfield RVT-Viskosimeters mit jeweils der Spindel 3 bei 60 U/Min.
und Spindel 3 bei 50 U/Min. gemessen. Die Stabilitdt wurde Uber eine Woche und 2 Wochen unter Verwendung
des Stabilitatsverfahrens 2, welches in Beispiel 6 beschrieben ist, bestimmt.

[0120] Die folgenden Ergebnisse wurden erzielt:

—
1 Woche 2 Wochen
Viskositét (cP) Viskositat (cP)
Test Ruckgewinnung |Ruckgewinnung
LVT 60 U/Min. RVT 50 U/Min.
(%) (%)
1 364 415 95,5 96.9
2 334 558 95.6 95,4
Beispiel 8

[0121] In einem Test (Test 1) wurde eine 50%ige w/w Calciumhydroxid-Aufschldmmung durch Zugabe von
Calciumhydroxid zu Wasser hergestellt. Es lagen keine Additive vor. Das Calciumhydroxid wurde schrittweise
innerhalb weniger Minuten zu dem Wassser unter angelegtem Rihren und Verwendung eines Labormischers
bei einer Geschwindigkeit, welche zur Bildung eines kleinen Strudels ausrecht, zugesetzt. Das Rihren wurde
15 Minuten lang nach der fertigen Zugabe von Calciumhydroxid fortgesetzt. Der Feststoffgehalt der Aufschlam-
mung wurde mittels eines Trockengewichtstests, wie er in den vorherigen Beispielen beschrieben ist, be-
stimmt, und der Feststoffgehalt wurde anschlieRend auf 50,0% w/w, gefolgt von Riihren unter Erhalt einer ho-
mogenen Aufschlammung eingestellt. Die Eigenschaften der Aufschlammung wurden kurz nach dem Rihren
nach der Einstellung des Feststoffgehalts der Aufschlammung auf 50% bestimmt. Die Viskositat wurde unter
Verwendung eines Brookfield LVT-Viskosimeters und eines Brookfield RVT-Viskosimeters mit jeweils der Spin-
del 3 bei 60 U/Min. und Spindel 3 bei 5 U/Min. gemessen. Die Stabilitdt wurde tGiber 2 Wochen unter Verwen-
dung des in Beispiel 6 beschriebenen Stabilitatsverfahrens 2 bestimmt.

[0122] In einem zweiten Test (Test 2) wurde eine 50%ige w/w Calciumhydroxid-Aufschlammung gemaR dem
Verfahren in Test 1 hergestellt, auBer dass Polymer B in dem Wasser vor der Zugabe des Calciumhydroxid-Pul-
vers aufgeldst wurde. Die Menge an verwendetem Polymer B war aquivalent zu 0,5 Gew.-% trockenem Poly-
mer, bezogen auf das Gewicht des trockenen Calciumhydroxids. Die Aufschlammungseigenschaften wurden
wie in Test 1 bestimmt.

[0123] In einem dritten Test (Test 3) wurde eine 50%ige Calciumhydroxid-Aufschlammung gemafl dem Ver-
fahren in Test 1 hergestellt, aulRer dass Polymer B und Natriumcarbonat in dem Wasser vor der Zugabe von
Calciumhydroxid-Pulver aufgelost wurden. Die Menge an verwendetem Polymer B war aquivalent zu 0,5
Gew.-% trockenem Polymer, bezogen auf das Gewicht des trockenen Calciumhydroxids, und die Menge an
verwendetem Natriumcarbonat war &quivalent zu 0,6 Gew.-% trockenem Na,CO,, bezogen auf das Gewicht
des trockenen Calciumhydroxids. Die Aufschlammungseigenschaften wurden wie in Test 1 bestimmt.

[0124] Die folgenden Ergebnisse wurden erzielt:
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2 Wochen
Viskositiat (¢P) Viskositat (¢P)
Test Ruckgewinnung
LVT 60 U/Min. RVT 5 U/Min.
(%)
1 > 2000 16700 0,6
2 > 2000 11500 63.4
3 860 6580 93,5
Patentanspriiche

1. Zusammensetzung bestehend im Wesentlichen aus einer wassrigen Aufschlammung, umfassend 25 bis
65 Gew.-% Calciumhydroxid; 0,05 bis 4 Gew.-%, auf der Basis des Gewichts von Calciumhydroxid, mindestens
eines sauren Polymers oder eines wasserldslichen Salzes davon; und 0,2 bis 1 Gew.-%, auf der Basis des Ge-
wichts von Calciumhydroxid, mindestens eines Co-Additivs, ausgewahlt aus Borsaure und wasserldslichen
Salzen der Borsaure, wie Alkalimetallboraten, Ammoniumboraten, C,- bis C,,-Carbonsauren, welche zwei oder
mehr Sauregruppen enthalten, einschliel3lich Salzen davon (wie Alkalimetallsalze und Ammoniumsalze), Alka-
limetallhydroxiden, Alkalimetallcarbonaten, Alkalimetallsulfaten, Alkalimetallnitraten, Alkalimetallphosphaten,
Alkalimetallsilicaten, Ammoniumhydroxiden, Ammoniumcarbonaten, Ammoniumsulfaten, Ammoniumnitraten,
Ammoniumphosphaten oder Ammoniumsilicaten.

2. Zusammensetzung nach Anspruch 1, worin das saure Polymer oder das Salz davon ein Homopolymer
oder ein Copolymer von einem oder mehreren aus Acrylsaure, Methacrylsaure, Maleinsaure, Maleinsaurean-
hydrid, Fumarsaure, Itaconsaure, ltaconsaureanhydrid, Aconitsdure, Crotonsaure, Isocrotonsaure, Mesacon-
saure, Vinylessigsaure, Hydroxyacrylsaure, Undecylensaure, Allylsulfonsaure, Vinylsulfonsaure, Allylphos-
phonsaure, Vinylphosphonsaure, 2-Acrylamido-2-methylpropansulfonsaure, 2-Acrylamidoglykolsaure, Acryla-
mid, Acrylsaureestern, Acrolein, Methacrylsaureestern, Maleinsdureestern, Itaconsaureestern, Fumarsau-
reestern, Vinylacetat, Acrylnitril, Styrol, a-Methylstyrol, N-Vinylpyrrolidon, 2-Hydroxyethylacrylat, 2-Hydroxye-
thylmethacrylat, Dimethylacrylamid, N-(Hydroxymethyl)acrylamid oder Vinylformamid ist.

3. Zusammensetzung nach Anspruch 1, worin das saure Polymer oder das Salz davon ein Kondensations-
polymer darstellt, welches durch die Polymerisation von Aminosauren in der Form der freien Saure, des voll-
standigen oder teilweisen Alkalimetall- oder Ammoniumsalzes oder des gemischten Salzes erhalten ist.

4. Zusammensetzung nach Anspruch 1, worin das saure Polymer oder das Salz davon eine Polycarbon-
saure, welche von einem Polysaccharid abgeleitet ist, darstellt.

5. Zusammensetzung nach einem der Anspriiche 1 bis 4, worin das saure Polymer oder das Salz davon
ein gewichtsmittleres Molekulargewicht von 1.000 bis 250.000 aufweist.

6. Zusammensetzung nach einem der Anspriiche 1 bis 5, worin das Co-Additiv ein Alkalimetallcarbonat,
Ammoniumcarbonat. Alkalimetallhydroxid oder Ammoniumhydroxid darstellt.

7. Verfahren zur Herstellung einer wassrigen Aufschlammung, umfassend 25 bis 65 Gew.-% Calciumhyd-
roxid; 0,05 bis 4 Gew.-%, auf der Basis des Gewichts von Calciumhydroxid, mindestens eines sauren Polymers
oder eines Salzes davon; und 0,05 bis 4 Gew.-%, auf der Basis des Gewichts von Calciumhydroxid, mindes-
tens eines oder mehrerer Co-Additive, ausgewahlt aus Borsaure und wasserldslichen Salzen der Borsaure,
wie Alkalimetallboraten, Ammoniumboraten, C,- bis C,,-Carbonsauren, welche zwei oder mehr Sduregruppen
enthalten, einschliellich Salzen davon (wie Alkalimetallsalze und Ammoniumsalze), Alkalimetallhydroxiden,
Alkalimetallcarbonaten, Alkalimetallsulfaten, Alkalimetallnitraten, Alkalimetallphosphaten, Alkalimetallsilicaten,
Ammoniumhydroxiden, Ammoniumcarbonaten, Ammoniumsulfaten, Ammoniumnitraten, Ammoniumphospha-
ten oder Ammoniumsilicaten.

8. Zusammensetzung umfassend eine wassrige Aufschlammung, umfassend 25 bis 65 Gew.-% Calcium-
hydroxid; 0,05 bis 4% eines oder mehrerer anionischer Polymere oder Salzen davon mit einer relativ niedrigen
Polydispersitat auf der Basis des Gewichts von Calciumhydroxid, welche zusatzlich 0,05 bis 4 Gew.-%, auf der
Basis des Gewichts von Calciumhydroxid, eines oder mehrerer Co-Additive umfasst, ausgewahlt aus Borsaure
und wasserldslichen Salzen von Borsaure, wie Alkalimetallboraten, Ammoniumboraten, C,- bis C,,-Carbon-
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sauren, welche zwei oder mehr Sauregruppen enthalten, einschliellich Salzen davon (wie Alkalimetallsalze
und Ammoniumsalze), Alkalimetallhydroxiden, Alkalimetallcarbonaten, Alkalimetallsulfaten, Alkalimetallnitra-
ten, Alkalimetallphosphaten, Alkalimetallsilicaten, Ammoniumhydroxiden, Ammoniumcarbonaten, Ammonium-
sulfaten, Ammoniumnitraten, Ammoniumphosphaten oder Ammoniumsilicaten.

9. Zusammensetzung nach Anspruch 8, worin das saure Polymer oder das Salz davon ein Homopolymer
oder ein Copolymer eines oder mehrerer aus Acrylsaure, Methacrylsaure, Maleinsaure, Maleinsaureanhydrid,
Fumarsaure, Itaconsaure, ltaconsaureanhydrid, Aconitsaure, Crotonsaure, Isocrotonsaure, Mesaconsaure,
Vinylessigsaure, Hydroxyacrylsaure, Undecylensaure, Allylsulfonsaure, Vinylsulfonsaure, Allylphosphonsau-
re, Vinylphosphonsaure, 2-Acrylamido-2-methylpropansulfonsaure, 2-Acrylamidoglykolsaure, Acrylamid,
Acrylsaureestern, Acrolein, Methacrylsaureestern, Maleinsaureestern, Itaconsaureestern, Fumarsaureestern,
Vinylacetat, Acrylnitril, Styrol, a-Methylstyrol, N-Vinylpyrrolidon, 2-Hydroxyethylacrylat, 2-Hydroxyethylme-
thacrylat, Dimethylacrylamid, N-(Hydroxymethyl)acrylamid oder Vinylformamid ist.

10. Zusammensetzung nach einem der Anspriiche 8 bis 9, worin das saure Polymer oder das Salz davon
ein gewichtsmittleres Molekulargewicht von 2.000 bis 10.000 aufweist.

11. Verfahren zur Herstellung einer wassrigen Aufschlammung, umfassend 25 bis 65 Gew.-% Calciumhy-
droxid; 0,05 bis 4 Gew.-%, auf der Basis des Gewichts von Calciumhydroxid, mindestens eines sauren Poly-
mers oder eines Salzes davon mit einer niedrigen Polydispersitat, und ein oder mehrere Co-Additive, ausge-
wahlt aus Borsaure und wasserldslichen Salzen von Borsaure, wie Alkalimetallboraten, Ammoniumboraten,
C,- bis C,,-Carbonséauren, welche zwei oder mehr Sduregruppen enthalten, einschlieRlich Salzen davon (wie
Alkalimetallsalze und Ammoniumsalze), Alkalimetallhydroxiden, Alkalimetallcarbonaten, Alkalimetallsulfaten,
Alkalimetallnitraten, Alkalimetallphosphaten, Alkalimetallsilicaten, Ammoniumhydroxiden, Ammoniumcarbo-
naten, Ammoniumsulfaten, Ammoniumnitraten, Ammoniumphosphaten oder Ammoniumsilicaten.

Es folgen 2 Blatt Zeichnungen
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Anhangende Zeichnungen

Stabilitatsverfahren 1. Stabilitatsflasche

Ca. 85 mm

- —>

500 m| m—

Ca. 60 mm

Ca. 100 mm

Ca. 30 mm I

Ca. 22mm
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Stabilitatsverfahre ilitatsflasche

Ca. 45mm

A
\

Aulen- 4
dimensionen

Ca. 120 mm :
Ca. 85mm

A
A

Ca. 60 mm
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