POLSKA
RZECZPOSPOLITA
LUDOWA

OPIS PATENTOWY

65944

Patent dodatkowy

do patentu
Zgloszono:
Pierwszenstwo:
URZAD
PATENTOWY
P H I. Opublikowano:

24.VIIL.1968 (P 128 779)

30.XII.1972 U

Kl. 12¢,2

MKP Bo01d 9/00

CZYTELNIA

Urzedu Patentewego
oy Bracppmny Lasswsj

Twérca wynalazku: Jerzy Synowiec

Wlasciciel patentu: Instytut Chemii Nieorganicznej, Gliwice (Polska)

Ciagly sposob wydzielania krystalicznych soli z roztworéw
wodnych i urzadzenie do wykonania tego sposobu
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Przedmiotem wynalazku jest ciggly sposéb kon-
trolowanego wydzielania krysztaléw z wodnych roz-
twor6w soli, zwlaszcza nieorganicznych, -nadajgcy
sie takze do selektywnej krystalizacji oraz urzadze-
nie, czyli krystalizator,, do stosowania tego sposobu.

Krystalizacja polega na osiggnieciu przesycenia
roztworu,- wytworzeniu zarodkéw krystalicznych
oraz ich wzroscie do pozadanych wymiaréw, Wspoi-
cze$nie dazy sie do kontrolowanego przebiegu kry-
stalizacji, by otrzymaé produkt o wymaganej wiel-
koSci krysztalow. Przesycenie roztworu osigga sie
najczesciej przez jego oziebienie na drodze chlodze-
nia przeponowego za pomocg cieczy chlodzacej albo
adiabatycznego odparowania czesci rozpuszczalnika
pod zmniejszonym ci$nieniem, nie méwigc o prymi-
tywnym sposobie polegajacym na pozostawieniu cie-
czy W zbiornikach poddawanych naturalnemu styg-
nieciu. Wzrost krysztaléw reguluje sie przez dobér
wlasciwych warunkéw hydrodynamicznych i odpo-
wiedniego czasu krystalizacji.

Znane jest chtodzenie cieczy przez rozpylenie
w wiezach, przez ktére przeplywa powietrze. Ten
spos6b chlodzenia jest stosowany do chlodzenia wo-
dy obiegowej w réznych procesach przemyslowych.
Wykorzystuje sie tu réwnoczeénie efekt chlodzenia
drogg konwekcji jak i1 odparowania. Znany jest
z opisé6w patentowych NRF nr 899034 i polskiego
nr 39363 sposob krystalizacji soli polegajacy na tym,
ze roztwoér rozpyla sie i przepuszcza przezen W prze-
ciwpragdzie powietrze a nastepnie roztwér ten, ozie-
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biony i zatezony przez odparowanie jest wprowa-
dzany do roztworu przesyconego, do ktérego mozna
réwniez wprowadzié¢ roztwér surowy. Wytrgcajq sie
krysztaly, przy czym roztwér nasycony koficowy (po
krystalizacji) jest ponownie rozpylany.

Sposéb wedlug wynalazku polega na tym, Ze roz-
twér nasycony koricowy poddawany jest cigglej
dwojakiej cyrkulacji, przy czym oprécz cyrkulacji
majacej na celu rozpylanie, ktéra ma wedlug wy-
nalazku natezenie 10—20 razy wieksze niz natezenie
doplywu surowego roztworu, roztwér koncowy jest
rowniez poddawany drugiej cyrkulacji, polegajacej
na tloczeniu go z powrotem do roztworu przesyco-
nego. Natezenie tej’ cyrkulacji jest 50—100 razy
w'eksze niz matezenie doplywu roztworu surowego.
Roztwér powracajgcy do zbiornika po rozpyleniu
jest nieco chlodniejszy, a ponadto bardziej stezony,
dzieki odparowaniu cze$ci wody. Wobec tego jest on
przesycony w gornej strefie zbiornika krystalizatora.
Roztwér ten miesza sie z §wiezym roztworem zasi-
lajacym i jest pompowany do dolnej czeSci zbiorni-
ka, aby wywolaé¢ w nim prad wznoszacy sie, ktéry
utrzymuje krysztaly w zawieszeniu, co gwarantuje
ich réwnomierny wzrost. Drobne krysztaly zostajg
unoszone, a duze Kkrysztaly zbierajg sie w dolnej .
strefie zbiornika, skgd odbiera sie je w sposoéb cig-
gly wraz z cieczg w ilosci wymaganej do zachowa-
nia stalego poziomu w zbiorniku. Po oddzieleniu
krysztalow lug macierzysty moze byé uzyty do po-
nownego przygotowania roztworu zasilajacego.
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Zaleta sposobu wedlug wynalazku w stosunku do
sposobow -znanyeh, polega na zmniejszonym zapo-
trzebowaniu energii niezbednej do utrzymania ru-
chu oraz na wymaganym dla tego sposobu uprosz-
czonym rozwigzaniu urzadzenia. Zapotrzebowanie
wody chlodzacej lub pary grzejnej jest zbedne. Prze-
waga ta wystepuje szczegdlnie dobitnie, gdy krysta-
lizator sluzy do wydzielania jednego ze skladnikow
rozpuszczonego mineralu pochodzgcego z lugowania
zloza lub z solanek naturalnych w miejscach odle-
glych od przemystu, trudnych do zaopatrzema W, Wo-
de, pare itp.

Znane sg urzgdzenia do krystalizacji skladajgce
sie z wiezy chlodzgcej, w ktorej roztwor jest rozpy-
lany w strumieniu przeplywajgcego powietrza oraz
ze zbiornika w ktérym miesza si¢ opadajacy roztwér
z roztworem surowym oraz posiadajgce komory
w ktérych nastepuje wzrost krysztalow:.eraz wypo-
sazone W pompy. ’

Urzadzenie do stosowania sposobu wedlug wyna-
lazku, czyli krystalizator, w dolnej czeSci wiezy
chlodzgcej posiada zbiornik bedgcy misg zbiorczg
w ktérej nastepuje mieszanie roztworu rozpylonego,
surowego i koncowego. Ponizej misy znajduje sie
zbiornik bedacy komorg wzrostu krysztatéw, z kto-
rej roztwér koncowy moze -cyrkulowaé swobodnie
do misy zbiorczej. Przewdd ssgcy jednej z pomp jest
wyprowadzony z gérnej strefy komory wzrostu kry-
sztaléw a przewdd tloczny prowadzi na szczyt wiezy
chtodzgcej, natomiast przewo6d ssgcy drugiej z pomp
jest wyprowadzony z dolnej czesci misy zbiorczej
a przewod tloczny prowadzi do dolnej czesci ko-
mory wzrostu krysztatéw.

Przyklad wykonania urzgdzenia wedlug wynalaz-
ku jest przedstawiony na rysunku schematycznym
W pionowym przekroju osiowym. ‘

Wieza 1 jest ustawiona nad zbiornikiem 2. Prze-
wo6d 3 stanowi doprowadzenie cieczy zasilajacej do

- misy 4 zbiorczej, w gérnej strefie zbiornika 2, w kté-
rej to ciecz zasilajagca ma moznoéé mieszania sie
z ciecza splywajaca z wiezy 1. Z misy 4 pompa 5
ttoczy roztwoér przesycony do strefy wzrostu kryszta-
16w w dolnej czesci tegoz zbiornika. Pompa 6 tlo-

~czy z gornej czeSci zbiornika 2 klarowny, nasycony
roztwér na szczyt wiezy do rozpylaczy 7. Kréciec
spustowy 8 znajduje sie w dolnej strefie zbiornika

2. Na zewnatrz opisanege wyzej urzadzenia znaj-
dujg sie wentylatory 9 do tloczenia powietrza z oto-
czenia poprzez wieze, a w gérnej czesci wiezy 1
jest tapacz kropel. Dla unikniecia nadmiernego wy-
padania zarodnikéw okazalo sie szczegdblnie korzyst-
Ne ograniczenie mieszania sie roztworéw: przesyco-

nego, splywajacego z wiezy 1,z nasyconym znajdu-
jacym sie w zbiorniku 2. Mieszanie roztworéw ogra-

niczono przez zainstalowanie misy zbiorczej 4.

. Przyklad wykonania - sposobu wedlug wynalazku
dotyczy rozdzialu chlorku potasowego i sodowego.
2 md/godz, roztworu nasyconego w 90—959/, KCl

i NaCl e temperaturze okoto 36°C, uzyskanego przez

podziemne lugowanie pokladéw sylwinitu, wprowa-
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t 4
dzono dd gorneJ strefy zbiornika krystahzatora zaf
wwragacego 9 m3 roztworu. :
7 gornej strefy tegoz zbiornika pompowano okolo.
30- m¥/godz. roztworu- na szczyt wiezy chlodniczej.

-

- Przez leeze tloczone powietrze o temperaturze oto-

czenia wynoszacej wedlug wskazan termometru su-
chego od 14 do 31°C, a termometru w11gotnego od
9,2 do 21,5°C. Temperatura cieczy w zbiorniku wy-
nosita $rednic od 18 do 24°C, Drugg pompg przetla-
czano z misy'zbioreiej‘zéinstalowanej w gornej stre-
fie Zbiorniﬁkalokorlo 150 m3/godz. péztworu przesyco-
nego- do delnej strefy tego samego zbiornika, przy
¢zym odbierano w gposéb ciggly z dolnego krééca
roztwér wraz -z, krysztalami‘ Po oddzieleniu lugu
macierzystego~ otrzymano okolo 50 kg/godz. staledo
grubokrystahcznego Iehlorku potasowego, koéry po
przemyciu i wysuszeniu dawat produkt o zawarto$ci
okoto 99°/s KCI i 0,5% NaCl. Srednia wielko$¢ otrzy-
mywanych kryéztaléw mogla by¢ zmieniana w sze-
rokich 'grénicach od okolo 0,3 do okolo 2 mm, przez
zmiane natezenia przeplywu roztworu zasilajgcego
I czasu przebywania krysztaléw w krystalizatorze.

Zastrzezenia patentowe

". 1. Ciagly sposdb wydzielanié krystalicznych soli

.z wodnych roztworéw z zawracaniem lugu pokry-
stalizacyjnego, polegajacy na tym, ze przez rozpy-
lony roztwoér przeplywa w przeciwpradzie powie-
trze, a nastepnie roztwér ten jest wprowadzony do
roztworu przesyconego, do ktorego jest réwniez
wiprowadzany roztwér surowy nasycony w tempe-
raturze wyzszej od temperatury otoczenia wskazy-
wanej przez wilgotny termometr, znamienny tym,
ze roztwér koncowy poddawany jest ciaglej, dwo-
jakiej cyrkulacji przy czym cyrkulacja majgca na
celu rozpylenie posiada natezenie 10—20 razy wigk-
sze niz natezenie doplywu surowego roztworu, a dru-

- ga cyrkulacja polega na tloczeniu roztworu z po-

wrotem do roztworu przesyconego i ma natezenie
50—100 razy wieksze niz natezeme doplywu roz-
tworu surowego. . ' .

2. Urzadzenie 'do wykonania sposobu wedlug
zastrz. 1, skladajgce sie z wiezy chlodzgcej stuzgcej do
rozpylania roztworu w strumieniu przeptlywajgcego
powietrza oraz zbiornika, w ktérym miesza sie opa-
dajgcy roztwdr rozpylony z roztworem surowym
i komory wzrostu krysztaléw oraz zaopatrzone
W pompy, znamienne tym, ze W -dolnej czesci wiezy
chlodzacej znajduje sie zbiornik, ktéry stanowi misa
zbiorcza, a ponizej misy znajduje si¢ zbiornik be-,
dacy kamorg wzrostu krysztalow, z ktérej roztwor
konicowy moze swobodnie cyrkulowaé z powrotem-
do misy zbiorczej, przy czym przewod ssacy jednej
pompy jest wyprowad'z‘ony z gérnej strefy komory
wzrostu Krysztaléw, -a przewdd tloczny prowadzi na
szczyt wiezy ¢htodzgcej, natomiast przewéd ssgcy
drugiej pompy jest wyprowadzony z dolnej czesci
misy zbiorczej, a przewéd tloczny prowadzi do dol—
nej czesci komory wzrostu krysztaléow.
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