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Fremgangsmite for fremstllllng av nlkkel -
ved termisk dekomponering av nikkelkarbonyl,
samt apparat for fremgangsmatens utfgrelse.

I Mond—prosessen for fremstxlllng av nlkkel .ved -
dannelse og etterf¢1gende dekomponerlng av nikkelkarbonyl.brin-:
ges karbonylet i et dekomponerlngsapparat i kontakt med nikkel+.
pellets opphetet t11 en temperatur over karbonylets dekompone-ul‘
rlngstemperatur. lekelet utfelles pa nevnte :pellets, som sir-
kulerer, og nar de er tllstrekkellg store f;agk;lles de .og
fjernes som produkt o o , _ e

' Patents¢kerne har i 51tt brltlske patent nr.;
620 287 beskrevet en modlflkaSJon av; denne fremgangsmategsom er
s@rlig egnet for karbonyl 1nneholdende gasser: som_ 1nneholder 4. % .-

eller mer av nlkkelkarbonyl hv11ke gasser har en tendens 1T DI S

avsette karbon hv1s de kommer 1 kontakt med nlkkelpellets ved i-.%-
hgye temperaturer.vvéd dénne modlflkaSJon forvarmes -nikkelpelle-.

o




tene og bringes til & strgmme i motstrgm til den karbonyl-inne-
holdende gass, og den opprinnelige sammensetning av karbonylet,
str¢mhast1gheten av gassen og utgangstemperaturen i pelletene
koreguleres for 5 eliminere karbonavsetnlngen helt eller i det
vesentllge fullstendig. Ved utf¢relsen av prosessen avkjgles de
forvarmede pellets gradVLS av den endoterme reaksjon med karbo-
ylet S0m- strémmer i motstrgm til dem, slik at de varmeste pel—'
lets som trerulnn_1‘dekomponerlngsapparatet bare kommer i kon-
takt med gasséne med lavest konsentrasjon. _
‘ I det nevnte patent beskrives dekomponeringen slik at
denne utfgres for a dekomponere nikkelkarbonylet fullstendig, og
en del av det resulterende nikkel-frie karbonmonoksyd fjernes
til et punkt i pelletenes bane utenfor det sted hvor den karbo-
nyl -inneholdende gass f@grst kommer i kontakt med pélletene, for éllf
bygge opp et mottrykk til & motvirke enh§er tendens til at karbo-"
nylet fgres ut fra reakSJonskammeret sammen med pellets isteden—@
for 4 strémme i den motsatte retnlng.

Hvis pelletene forvarmes tll en tilstrekkelig hgy tem- .
peratur til & sikre at hele mengden av karbonyl i gassen som fg-
res inn i reaksjonskammeret dekomponeres, sa vil det forellgge en
tendens til at en del av pelletene vil bli overopphetet, slik at
“selv ved de lave konsentrasjoner ved hvilke gassen kommer i kon-
takt med de varmeste pelletene, vil en del av karbonylet dekompo-
neres sd at det dannes karbon.

' I henhold til fremgangsmaten ifglge foreliggende oppfin-
nelse begrenses forurensningen av pelletene med karbon til et mi-
nimum ved at i det minste 95 volumprosent og mindre enn 100 volum-
prosent av gassen fra reaks;onskammeret f¢res ut av kammeret mens
gassen fremdeles lnneholder minst 3 g/m av nlkkel som nikkelkar-
bonyl, nikkelkarbonylet i ‘den gjenvarende gass dekomponeres og i
"alt vesentlig karbonyl-fri gass f¢res ut fra reaks30nskammeret ved
pelletinnldgpet og fgres tilbake til- reaks;onskammeret ved ét punkt
i pelletenes bane utenfor det sted hvor den karbonyllnneholdende
gass fgrst kommer i kontakt med pelletene, for a tllvelebrlnge et

mottrykk i denne bane. - ’

For oppnaelse av' en effektlv drlft av prosessen b¢r 4
mengden av 1kke¢dekomponert karbonyl i gassene som forlater reak-
s;onskammeret vare sa liten som mullg, og i prak51s b¢r nlkkel-
innholdet i gassene vere 3 - 6 g/m3 og sarllg fordelaktlg 3 -5
g/m3; En foretrukken utf¢relsesform av forellggende fremgangsmate
g&r ut pd at 97 - 99 % av den karbonyllnneholdende gass fgres ut
fra reaksjonskammeret.

Det ‘er’ a foretrekke a anvende et vertxkalt dekomponerlngs- ,tu'”
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apparat og de forvarmede pellets fgres inn i reaksjonskammeret
ved toppen og beveges nedover under innvirkning av tyngdekraften
og fjernes fra kammerets bunn.

Reaksjonskammeret har, hensiktsmessig en sylindrisk hoved-
del og et snevrere haleé?gi i midten av toppen gjennom hvilket
pellets trer inn. Under bruk er denne hals full av pelle ts, mens
den sylindriske del ikke er fullstendig fylt, idet overflaten av
massen av pellets i sylinderdelen skraner nedover og utover fra for-
bindelsen mellom halspartiet og hoveddelen, slik at det blir tilba-
ke et gassrom rundt sylinderens skulderparti. Den karbonyl-inne-
holdende gass innfgres i den nedre del av kammeret og passerer opp-
over gjennom massen av pellets og i det vesentlige all gassen fgres
ut gjennom utlgp som fgrer fra gassrommet i skulderpartiet mens den
fremdeles inneholder noe ikke-dekomponert karbonyl. Det gjenvarende
karbonyl i en hvilken som helst liten mengde av gassen som diffunde-
rer oppover gjennom halsen i reaksjonskammeret, dekomponeres av var-
me pellets som trer inn i halspartiet fra forvarmeren.

I praksis skal temperaturen av disse pellets vere 200 til
2500C, f.eks. ca. 220°C. Under passeringen ned gjennom reaksjons-
kammeret til det niva ved hvilket hovedmengden av gassene fgres
bort taper pelletene lite varme. Efter som de passerer ned i reak-
sjonskammeret, avkjgles pelletene ved den endoterme dekomponerihg
av karbonylet og pelletene forlater kammeret ved 170 til 2lOOC, f.
eks. ved ca. 180°C.

Generelt vil den karbonyl-inneholdende gass som fgres til
reaksjonskammeret, vaere karbonmonoksyd som inneholder minst 4 volum-
prosent nikkelkarbonyl, dvs. 100 g/m3 nikkel som nikkelkarbonyl.

De h@dyeste gjennomgangshastigheter og den hgyeste totaleffektivitet
oppnds ved a anvende karbonmonoksyd som inneholder, basert pr. volum, .
fra 5 til 20% nikkelkarbonyl (125-500 g/m3 nikkel som-karbonyl), og
hgyere karbonylinnhold, f.eks. opp til 40 volumprosent nikkelkarbo-
nyl kan anvendes.

Alle karbonylkonsentrasjoner som det henvises til i denne
beskrivelse, er ved iSOC og atmosfaexisk trykk.

Skignt gassene som diffunderer eller strgmmer oppover
gjennom pelletene i halsen til reaksjonskammeret, ikke utsettes for
meget hgyere temperaturer enn Hovedmengden av gassene, sa er strgm-
"ningshastigheten eller diffusjonshastigheten s3a lav at det er til-
strekkelig tid til at det finner sted en faktisk fullstendig de-
komponering av det gjenvarende karbonyl i gassen.
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Den:karbonyl-frie' gass f@gres fortrinnsvis bort gjennom
en samlebeholder som er anbragt umiddelbart over dekomponerings-
apparatets halsparti, gassen komprimeres og f@dres tilbake til
bunnen .av dekomponeringsapparatet under det punkt ved hvilket de
karbonyl-inneholdende gasser innfgres.

En foretrukket utfgrelsesform av oppfinnelsen skal i det
fglgende beskrives i forbindelse med et eksempel under henvisning
til de medf@glgende skjematiske tegninger, hvor:
fig. 1 er et skjematisk snitt av den gvre del av et fullstendig

karbonyl -dekomponeringsapparat, og
fig. 2 er et snitt av den nedre del av dekomponeringsapparatet.

Som vist pa figurene dmfatter-apparatet en pellet-for-
varmer 1, montert oventil og forbundet over et pellet-oppsamlings-
kammer 2 til et reaksjonskar 3 som har et utldpsrdr 4, som fgrer
til et oppsamlingshus 5 som er en del av en fullstendig omsluttet
paternosterelevator 6 som er anordnet for a samle opp nikkelpellets
som kommer fra reaksjonskammeret gjennom utlgpsrgret 4 og fgre
den til toppen av apparatet og tgmme dem gjennom et rgr 7 inn i en
pellets-beholder 8 over forvarmeren 1.

Nikkelpellets fra‘beholderen 8 beveger seg nedover ved en
temperatur av ca. 180°¢ gjennom- de vertikale rgr 9 i forvarmeren
og opphetes til ca. 220°% ved hjelp av hete gasser som sirkulerer
g jennom opéhetningskappen 10 som omgir rgrene fra et innlgp 11 til
et Wgp 12. Pellets som tgmmes ut fra rgret 7 inn i beholderen har
stgrrelser som varierer fra meget sm& kimpartikler til ca. 1 cm
stgrrelse, og de stgrre pellets sﬁker a skille seg ut til yttersi--
den av massen i beholderen og & bevege seg nedover i de ytre rgr
til forvarmeren.. ' ' '

Fra bunnen av rgrene 9 fgres pelletene inn-i et kjegle-
stumpformet samlekammer 2, hvis vegger har en vinkel pa ca. 23° i
forhold til vertikalen. Montert inne i kammeret er det en ledepla-
te 13 utformet som en hul, omvendt 90° konus eller kjegle som tje-
ner til & forsinke bevegelsen av pellets nedover til de indre rgr
av forvarmeren. Ledeplaten 13 og de innover hellende vegger av
samlekaret samvirker for & -lede de smd pellets fra de indre rgr av
forvarmeren utover, og de stgrre pellets fra de ytre r@r ‘innover,
sd at de blir blandet sammen og passerer gjenném den ringformede
4pning 14 i toppen av dekomponeringsapparatet 3. ‘Denne apning har -
en bredde av ca. 5 cm. ) ‘ o

Et rgr 15 fgrer fra det indre av den koniske ledeplate 13
over en kompressor 16 til et gassinnlgp 17 ved toppen av utlgps-
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rgret i dekomponeringsapparétet, og tre i like avstander fra hver-
andre anordnede utlgpsrgr 18 fgrer fra samlekaret til et hjelpe-
eller reservepellets-oppsamlingskar 35 over magnetiske ventiler 19
som normalt er lukket. Bare ett av rgrene 18 og én av ventilene 19
er vist pd tegningen. Et utlgpsrgr 34 fgrer fra reservetappebehol -
deren 35 til en trakt 24.

En blanding av karbonmonoksyd og 10-12 volumprosent av
nikkelkarbonyl innfgres i-den nedre del av reaksjonsbeholderen gjen-
nom med vannkapper utstyrte innlgpsrgr 20 hvorav bare ett er vist,
hvilke r¢r har utyidede ender som munner nedover 1 massen av pellets.
Denne anordning minsker trykkforskijellen ved enden av rgret og det
dannes et gassrom under enden av rgret nar pelletmassen beveger seg
nedover langs rgret. Gass fra innl@gpene 20 passerer oppover gjennom
massen av hete pellets, hvilke dekdmponeier nikkelkarbonylet s& at
det dannes nikkel som utfélles pa pelletene og bevirker at disse
Vokser; 'Samtidig avkjgles pelletene av den endoterme reaksjon, sa
at gassen graavis kommer i kontakt med varmere pellets nar dens
karbonylinnhold minsker. I det minste 95 volumprosent av gassen,
som fremdeles innehdlder ca. 0,15 % av udekomponert karbonyl, fjer-
nes gjennom utlgpsr@grene 21 som stdr i forbindelse med det ringfor-
mede gassrom 22 som dannes rundt skulderen eller avsatsen til reak-
sjonsbeholderen nar pelletene beveger seg nedover fra bunnen av hal-
sen 36 til beholderen. ‘

Utldpsrgrene 21 er fofsynt med vannkapper for & hindre
dekomponering av karbonylet og de er glatte pd innsiden for a brin-
ge gassens turbulens til et minimum inntil den er avkjglt til under
dekomponeringstempefaturen. Reaksjonskammeret er ogsé omgitt av en
vannkappe 23 gjennom hvilken sirkulerer et vann av 90° for &
hindre dekomponering av karbonyiet og'danﬁelsen av et nikkelsjikt
pa beholderveggen.'”Overfaskende nok fgrer dette til sma varmetab
fra‘pelletmasseh, da strgmmen av pellets er i det vesentlige laminzr.

Den gjenverende lille mengde év gasser beveges med en me-
ge£ lév overflatehastighet oppover gjennom halsen til beholderen,
hvor den kommer i kontakt med de varmeste pellets fra forvarmeren.
Dette dekomponerer den gjenvaerende lille mengde av nikkelkarbonyl
og den resulterende i alt vesentlig karbonyl-frie karbonmonoksyd-
gass f¢fes ut gjennomAr¢ret 15 fra rommet under kjeglepartiet 13
sammen med karbonmonoksyd som har passert ned gjennom forvarmeren.
Gassen som fulgte sistnevnte bane utgjdr hovédmengden av gaés som

er fgrt bort fra romme t under kjeglen eller konusen 13, og s£f¢mmen
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av denne gass nedover gjennom den ringformede &pning 14 tilveie-
bringer et mottrykk som medvirker til 3 hindre at gassen diffunde-
rer oppover fra reaksjonskaret. Gass som er fgrt bort fra den hu-
le konus blir komprimert av kompressoren 16 og f@grt tilbake gjennom
innlgpet 17 til toppen av utlgpsrgret 4. Trykket av gassen og di-
mensjonene av utlgpsrdret er slik at mottrykket hindrer at karbonyl-
inneholdende gasser fra innlgpene 20 kan passere gjennom utlgpsrgret
sammen med pelletene. Gass som innfgres ved 17 stiger opp gjennom
elevatorsjakten og nedover igjen gjenndm pelletbeholderen og forvar-
meren og tilbake til den hule kjegle 13.

Strgmningshastigheten av pellets gjennom systemet regule-
res ved hjelp av sluseventilen (ikke vist pad tegningen) ved bunnen
av utldgpsrgret 4. '

Pellets som forlater utlgpsrgret faller ned i en trakt 24
g jennom hvilken de passerer over en apning 25 pa en hellende plate
6 som fgrer til bunnen av paternosterhuset.

For & hindre blokkering av paternostersystemet av pelfet—
massen som samles opp ved bunnen av samlekaret i tilfelle av at hei-
sen eller paternostersystemet stanser, md hellingen av platen 26
vere tilstrekkelig stor for a muliggj¢re'at sma eller uregelmessig
formede pellets glir nedover, men helningen eller skraningen md ik-
le vaere sa stor at paternosterhuset blir tilstoppet hvis elevatorinn-
retningen stanser. I praksis har man funnet at en helling pia 28°
til horisontalen er tilfredsstillende. Apningen 25 er slik anord-
net at pellets hoper seg opp pad platen 26 og blokkerer apningen hvis
paternosterheisen stanser. Trakten 24 vil da normalt fylle seg med
pellets inntil utlgpet fra utlgpsrgret er blokkert.

_ Efter som pelletene har beveget seg gjentdate ganger gjen-
nom dekomponeringsapparatet sda vokser de gradvis i stgrrelse ved at
nikkel utfelles pd dem, og pellets som har vokst til en forutbestemt
st@rrelse fiaskilles ved at de st@rre pellets, men vesentlig ikke
smd pellets strgmmer fra den koniske haug 27 ved toppen av beholde-
ren og over &n dam 28, og langs en skrueformet renne 29 og et ut-
lgpsrgr 30 1.i1 en sikt 31. Pellets med for liten stgrrelse som har
strgmmet over dammen, passerer gjennom sikten og fgres tilbake til
sirkulasjoner gjennom rgret 32, mens pellets som har vokst tilstrek-
kelig passetrer over sikten til en trakt 33 hvorfra de periodisk
fjernes. For & oppna en stabil og kontinuerlig drift, md hastighe-

ten med hvilken nikkel fjernes fra sirkulasjon som fullvoksne pellets
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naturligvis vere den samme som nikkelutfelningshastigheten pa
pelletene i réaksjonskammeret. Selv om en ensartet opphetning og
radial blanding av pellets i henhold til oppfinnelsen i hgy grad
mevirker til oppndelsen av en stabil drift, er det ogsa videre vik-
tig & sikre at aktive kimpartikler, dvs. partikler som er tilstrek-
kelig store til 3 virke som vekstkimer, ikke blir inkorporert i
eksisterende pellets eller blast ut fra reaksjonskammeret med ut-
lgpsgassene, innfgres i det samme antall som produktpelletene som
fjernes. Hvis det derfor ikke blir dannet en tilstrekkelig mengde
av aktive kimpartikler under prosessen ved foreliggende pellets

som gar itu, eller pd annen mite, ma man tilsette et tilstrekkelig
antall av tilleggspartikler, og pa den annen side ma hvis det fore-
ligger for mange smittepartikler i sirkulasjon overskuddet av dis-

se fjernes, f.eks. ved en ytterligere sikteprosess.

Patentkravw:

1. Fremgangsmite for fremstilling av nikkel ved termisk
dekomponering av nikkelkarbonyl, ved hvilken nikkelpellets for-
varmes til en temperatur over dekomponeringstemperaturen for
karbonylet og bringes til a stf¢mme gjennom et reaksjonskammer
i motstrgm til en str@gm av gass som inneholder nikkelkarbonyl,
hvorved nikkelkarbonylet dekomponeres til metallisk nikkel pa
pelletene, karakterisert ved at i det minste 95
volumprosent og mindre enn 100 volumprosent av gassen fgres ut
fra reaksjonskammeret mens gassen fremdeles inneholder minst 3
g/m3 av nikkel som nikkelkarbonyl, nikkelkarbonylet i den gjen-
verende gass dekomponeres og i alt vesentlig karbonyl-fri gass
f@gres ut fra reaksjonskammeret ved pelletinnlgpet og f¢reé til-
bake til reaksjonskammeret ved et punkt i pelletenes bane uten-
for det sted hvor den karbonylinneholdende gass f@grst kommer i
kontakt med pelletene, for & tilveiebringe et mottrykk i denne
bane. !

2. Fremgangsmate som angitt i krav 1, kara k t e -
risert ved at den karbonyl-inneholdende gass som fgres ut

fra reaksjonskammeret inneholder fra 3 til 6 g/m3 nikkel som
nikkelkarbonyl. ‘
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3. Fremgangsmate som angitt i et av de foregdende krav,

.karakterisert vedat 97 - 99 % av den karbonyl-

inneholdende gass fgres ut fra reaksjonskammeret.

4. Dekomponeringsapparat for nikkelkarbonyl for utfdrelse
av fremgangsmaten ifglge et av de foregdende krav, omfattende et
vertikalt reaksjonskammer (3) gjennom hvilket nikkelpellets be-
veges nedover under tyngdekraftens virkning, hvilket kammer (3)
er utstyrt med et pelletinnlgp (14) fra en forvarmer (1) ved
toppen, et pelletutldp (4) ved bunnen og et innlgp (20) for den
karbonylinneholdende gass i kammerets nedre del ovenfor pellet-
utlgpet (4), karakterisert ved at et utlgp (21) for
karbonylinneholdende gass er anordnet ovenfor gassinnlgpet (20),
men nedenfor pelletinnldgpet (14), og at et utlgp (15) for karbo-
nylfri gass ved pelletinnlgpet (14) er forbundet via en kompres-
sbr (16) med et innlgp (17) for karbonylfri gass nedenfor innlg-
pet (20) for den karbonylinneholdende gass.

5. Dekomponeringsapparat i henhold til krav 4, k a r a k -

terisert ved at utldpet (21) for karbonylinneholdende
gass er anordnet pa skulderpartiet som dannes av forbindelsen

mellom halspartiet (36) av reaksjonskammeret og selve reaksjons-
kammeret (3).

6. Dekomponeringsapparat i henhold til et av kravene 4
og 5, karakterisert ved at utlgpet (15) for karbo-
nylfri gass kommuniserer med rommet under en konisk ledeplate
(13) montert med spissen oppover i halspartiet (36) til reak-

sjonskammeret (3).

Anfgrte publikasjoner:

Britisk patent nr. 620287
Joseph R. Boldt, Electrowinning of Nickel, s. 378
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