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Oppfinnelsen angdr en fremgangsmate ved fremstilling av
kaliumnitrat, og mere spesielt en fremgangsmate ved fremstilling
av kaliumnitrat fra kalsiumnitrat og kaliumklorid.

Det er kjent at det er mulig & fremstille kaliumnitrat
fra kalsiumnitrat og kaliumklorid i form av en fast fase i en

vandig likevektsoppldsning av disse salter, ved den fdélgende

reaksjon:
H20
1) CaA(.NO3)2 + 2KCl o0—m————> 2KNO3 + CaCl2 s

fulgt av en adskillelse av kaliumnitrat ved en temperatur mellom
-10° og +20°c, fortrinnsvis ved ca. 0°C.

Selv ved den sist angitte temperatur er imidlertid
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utbyttet av utfelt KNO3 bare 60%, og likevektsopplosningen mid derfor
viderebehandles for & utvinne de gjenwerende onskede ioner
(K* og NO3')=

Det er kjent & anvende en rekke fremgangsmiter for denne
utvinning, f.eks. inndampning eller inndampning og utfelling av et
dobbeltsalt (KN03.CaC12.2H20) som resirkuleres (britisk patentskrift
nr, 1.007.297), eller ved & anvende alifatiskealkoholer for & gjore
KNO3 uoppléselig (tysk patentskrift nr, 606.385), etc.

For 3 oke utbyttet av kaliumnitrat fjernes iflge tysk
patentskrift nr. 572.722 kalsiumklorid fra likevektsoppl&sningen.

Dette gjores ved & tilsette noe kalsiumhydroxyd til opplésningen for

omsetning med CaClz, hvorved dannes et oxyklorid med lav opploselig-
het i overensstemmelse med den fdlgende reaksjon:
Hzo

2) (CaCly),g + (3Ca(OH),), Z———= (3Ca0.CaCl,.16H,0)_ .

Etter at reaksjonen 2) er over, kan likevektsopplosningen
1) igjen anvendes for oppldsning av kalsiumnitrat og kaliumklorid
for derved A& Ske utbyttet av kaliumnitrat i form av en fast fase.
Det derved dannede oxyklorid vil deretter spaltes i pa
hverandre f&lgende trinn med et overskudd av vann i overensstemmelse
med reaksjenen:
Hy0

V1GH,0) 3 (3Ca (OH),)_ + (CaCly), o

2 —

Den leskede kalk tilbakefores til reaksjonen 2) mens CaCl,-
oppl&sningen er et avfallsprodukt fra prosessen. Det sist angitte
forekommer derfor & bli dannet ved den sykliske rekkefolge av reak-
sjon 1), 2) og 3).

Selv om denne fremgangsmdte har vert kjent canske lenge
(1933),har den hittil ikke lett kunnet anvendes innen industrien pa
grunn av at oxykloridet utfelles i form av meget tynne ndler og
derved forer til dannelse av oppslemninger med darlige egenskaper
hva gjelder dekanterbarhet og filtrerbarhet. Etter filtrering
danner det faste oxyklorid en svampaktig masse som holder tilbake
store mengder av kontaktoppldsning og derved en del nyttige salter
(kalsiumnitrat og kaliumklorid), og dette gjdr det ndévendig 4 an-
vende store mengder vaskevann for & utvinne disse. Det innfores pa
denne mite et overskudd av vann i prosessen sammenlignet med det
vann som fjernes fra denne (i form av hydratiseringsvann for oxyklo-
ridet og vann som fukter med det dannede KNO3), og det er derfor

nédvendig & fordampe 1 - 2 deler vann pr. del dannet nitrat, som
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angitt i tysk patentskrift nr. 572.722. Ngdvendigheten av”é'gjen-
nomfgre en fordampning og den vanskelige handtering av et salt i
form av findelte krystaller gj¢r fremgangsmidten gkonomisk ulgnnsom.

Det tas ved oppfinnelsen hovedsakelig sikte pd & tilveie-
bringe en syklisk fremgangsmdte ved fremstilling av kaliumnitrat
ved anvendelse av den ovenfor angitte reaksjonsrekkefglge, men ved
unngdelse av & métte anvende en fordampning.

Det tas ved oppfinnelen dessuten sikte p& & gjgre behovet
for varmeenergi for oppvarming eller avkjgling av systemet under de
forskjellige trinn av fremgangsmdten sd lavt som mulig. ’

Det tas ved oppfinnelsen dessuten sikte p& & sikre spesielt

3
anvendte rdmateriale) i form av teknisk kaliumnitrat med en titer

hpye omdannelsesutbytter for K" og NO (de utnyttbare ioner i det
pé& over 96% i forhold til den stegkiometriske sammensetning.

Det tas ved oppfinnelsen dessuten sikte p& i det vesentligde
3 opprettholde de ovenfor angitte hgye utbytter selv ved anvendelse
av rdmaterialer med lav renhet, som f.eks. industrielt fremstilt
-kalsiumnitrat og kaliumklorid. , '

Oppfinnelsen angar derfor -en fremgangsmate ved fremstiliing
av KNO3 fra KCl og Ca (N03)2 i en resirkuleringsopplgsning under
dannelse av fast_KNO3 som fraskilles ved en temperatur mellom -10°%
og +20OC, og hvor det til den gjenvarende opplgsning tilsettes kalk
til minskning av kélsiumkloridinnholdet i resirkuleringsopplgsningen
for ved en temperatur som er 5-15°C hgyere enn den som anvendes ved
fraskillelsen av KNO
CaCl,.3Ca0.1l6H

2 2 .
som resirkuleres for ytterligere omsetning av KCl og Ca(NO3)2 under

37 a danne et bunnfall'avAkalsiumoxyklorid,

0, og 1-5 vekt% fri kalk som skilles fra oppl¢Sningén

dannelse av fast KNO3, og fremgangsmdten er sarpreget ved at kal-
siumoxykloridet utfelles i krystallinsk form i narver av en fast
fase i det vesentlige best8ende av kalsiumoxyklorid og 1~5 vekt$
Cfri kalk, idet klorionkonsentraSjOnen i den flytende fase holdes
mellom +5 og -5 g/1 i forhold til metningskonsentrasjonen for klor-
ione; i den flytende fase.

Det har vist seg at ved & anvende de ovenfor angitte be-
tihgelser utfelles oxykloridet i form av grove krystaller med prisme-
form til kubisk form og med en partikkelstgrrelse av ca. 0,1 mm og
som lett kan dekanteres og skilles fra moderluten (ved filtrering
eller sentrifugering).

En liten mengae vaskeveske er tilstrekkelig til & fjerne
de utnyttbare salter som hefter til oxykloridkrystallene. '

Reaksjonen 2) utfgres ved ‘en temperatur som er S-lSOC
h¢yere‘enh temperaturen under fraskillelsen av kaliumnitratet. P&
denne midte unngds det at kaliumnitratet utfellespd grunn av en
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fjernelse av vann fra den flytende fase, idet denne fjernelse skyldes
hydratisering av oxykloridet. -

Ved en slik krystallisering vil selvfdlgelig en langt
storre mengde vaskevann forbrukes enn den mengde som er nsdvendig og
tilstrekkelig for fjernelse bare av den vedheftende 1lut.

Stigningen i temperatur fra reaksjon 1) til reaksjon 2)
er i hvertfall spontan pa grunn av reaksjons 2) positive varmetoning,
og det er derfor ikke nodvendig A& tilfore varme utenfra for & opp-
na den ovenfor angitte temperaturforskjell, men det kan derimot v
av og til veere nédvendig med en avkjdling. '

Under reaKSJonen m& en merkbar overmetning eller under-
metning av CaClz i den flytende fase unngas. i forhold til den kon-
sentrasjon som skal foreligge i likevekt med den faste fase

3Ca0.CaCl,.16H,0 ved en viss temperatur.

2L1kesektskonsentrasjonen er ogsé avhenglg av typen av den
faste fase. Det kan i en fast fase bestiende av oxyklorid og frikalk
vere en konsent;asjqn'av‘CaCIZ,i den flytende fase som er betraktélig
lavere enn den som dannes ndr den faste fase praktisk talt bare be-
stir av oxykloridﬁ En konsentrasjon av klorionmer av 60 - 70 g /1 i
moderluteﬁ er tilstrekkelig til a bevare de ovenfor angitte betingel-
ser over hele det temperaturomrade fra 10 C til 20°C som utfellingen
av oxykloridet fortrinnsvis utfores ved

vVed den foretrukne utfdrelse av omsetningen 2) innféres
‘kontinuerlig-to adskilte strommer bestaende av henholdsvis kalken og
» den flytende fase ifclge reaks;onen 1) i en likevektssuspensjon
ifolge 2) som holdes ved en konstant temperatur, idet tilsetnings-
hastiéheten for reaktaniene regulereé slik at konsentrasjonen av
CaCl

T2
andret. Dvs. at det foretrekkes &3 tilfére reaktantene 1 milte meng-

i den flytende fase hele tiden holder seg praktisk talt ufor-
der pA en slik mdte at konsentrasjbnen av klorionene holdes praktisk
talt konstant,

Det gdes i alle tilfeller frem slik at—konsentrasjonen
ikke vil veere mer forskjellig enn 5 g/1 fra konsentrasjonen ved met-
ning. De tre diagrammer if&lge fig. 1 viser hvorledes konsentra-
sjonen av klorionene foréndrer seg under reaksjonen 2) véd en'arbéids-
temperatur av 10°C for konsentrasjoner av CaCl2 som henholdsvis er
lavere enn {fig. la), storre enn (fig. 1lb) og p:aktlsk talt 1lik
(fig. 1c) likevektskonsentrasjonen ved 10°C. Denne er representexrt
ved den vannrette stiplede linje (63 g/1 C17).

Kurven pad fig. 1la ble oppnadd ved & gd ut fra en suspenSJon
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med sin flytende fase i likevekt med kalsiumoxyklorid ved 10°%¢.
Til denne ble forst hele den teoretisk nddvendige kalkmengde for

utfelling av en viss mengde CaCl, tilsatt, og deretter ble CaClZ-~

cppl&sningen tilsatt i 1&pet av iOO minutter. Klorionkonsentra-
sjonen Bket gradvis inntil den nadde 65 g/l1. De dannede kalsium-
oxykloridkrystaller er gjengitt ved fotografiet a).

Kurven ifslge fig. 1b ble oppnadd ved til suspensjonen med
sin flytende fase i likevekt med oxyklorid forst & tilsette hele
mengden av CaCl,, hvoretter kalken gradvis ble tilsatt i 1l&pet av
100 minutter ved en temperatur av 10°%¢. Krystallene var ennu
mere findelte enn i det foreglende tilfelle (se fotografi b).

Kurven ifdlge fig. lc ble oppnddd ved samtidig og gradvis
'75 sette CaClz—oppldsningen og kalken i stodkiometrisk mengde til
opplSsningen med sin flytende fase i likevekt med oxykloridet,
idet de foreliggende likevektsbetingelser i det vesentlige ble over-
holdt. Det ble derved dannet store krystaller som vist pd foto-
grafiet c).

Det er ifdlge oppfinnelsen ogsd mulig & tilsette smd meng-
der (0,1 - 0,3 g/1, beregnet som oxyder) av treverdige metallsal*ér,
som salter av Al, Fe, Cr, fortrinnsvis i form av nitrater, til
oppldsningen. Det har i virkeligheten vist seg at de oxyklorid-
krystaller som ble dannet i narver av disse salter i oppldsningen
var mere tilbdyelige til & anta en kubisk form da utviklingen av
fase 010 pad bekostning av fase 100 begunstiges, og dette fremgdr
av fotografiet d) av disse krystaller,

Ved en sammenligning mellom fotografiet d) og fotografiet
c) fremgldr det at de i nervaer av treverdige metallsalter dannede
krystaller er storre og mer kubiske enn de som dannes i fraver av
disse metallsalter.

Reaksjonen 3) utfdres ogsid uten noen utvendig {ilfbrse]
eller fjernelse av varme. Reaksjonen ledes i overensstemmelse med
de samme prinsipper som er vist i forbindelse med reaksjonen 2),
dvs. ved 3 tilfore oxykloridet og vannet inn i en likevektsopp-
slemning med en fast fase av Ca(OH)2 med slike stromningshastigheter
og forhold at likevektsbetingelsene praktisk talt holdes konstante.

Det oppnas p3 denne mite -en godt krystallisert kalk, og
dette byr pd den fordel at det er nodvendig med en mindre mengde
vann for reaksjonssyklusen fordi kalkens fuktighet bare er ca. 25
30 4 sammenlignet med ca. 50% av en vanlig lesket kalk. Dessuten

minskes ved anvendelsen av godt -krystallisert kalk for reaksjonen
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2) utvekslingsoverflatene mellom fast stoff og veeske som sélve
reaksjonen finner sted ved, og anta;let oxyklorldkjerner dannet
pr. tidsenhet nedsettes. Det er 1m1d1ert1d gunstig at kalkens
partikkelstorrelse ikke er over 0,2 mm for ikke i for sterk grad &
forsinke reaksjonen 2).

Foreliggende fremgangsmd3te vil bli nzrmere beskrevet i
forbindelse med en foretrukket wtfdrelsesform under henvisning til
fig. 2.

Trinn I: Kalsiumnitrat og kaliumklorid fra henholdsvis

1 og 2 settes til en resirkulert oppldsning 8 + 9 (se nedenfor)
hovedsakelig inneholdende Ca, K-, N03— og Cl-ioner og som kommer
fra trinn I1 og strdmmer over i 3, 1 en slik mengde og i et slikt
forhold at det dannes en fast fase i det vesentlige bestdende av
KNO3 som ved 4 fraskilles ved filtrering eller sentrifugering og
deretter uttdmmes igjennom 5. Vesken strommer gjennom 17 til
trinn II. Det er pa dette punkt mulig & vaske det fraskilte
faste stoff og & bringe vaskevannet sammen med moderlutene for
KNOB.

Da kalsiumnitratet som regel innfores i form av tetrahy-
dratet, er volumet til den dannede flytende fase stdrre enn for
den resirkulerte utgangsopplosning, og dette skyldes hovedsakelig
tilsetningen av vann. ]

Biandingen 1 trinn I kan fremstilles varm, men den md der-
etter avkjoles for a4 oppnd en tilfredsstillende fraskillelse av
‘KNO3 P& grunn av dettes hdye varmeoppléselighetskoeffisient. Det
har vist seg at ern temperatur av -10% ti1 +20°C, fertrinnsvie
3 - lOOC tilfredsstiller de praktlske krav.

Dersom kalsjumnitratet er dannet ved oppslutnlng av fosfat-
stener med HNO? og ved fraskillelse av kalsiumnitratet ved avkjo-
ling (Odda-prosessen etc.) og derved 1nneholder forurensnlnger
som fosfor og fluor som ved overforlng til det pdfdlgende trinn
ville hindre jevn vekst av oxykloridkrystallene, forandres det
forste trinn av fremgangémiten ved at til & begynne med bare kal-
siumnitratet tilsettes. Dette oppldses fullstendig uten at det
er nddvendig med oppvarming, dg den dannede opplésning beh;ndles
deretter med den nodvendige hengde kalk for utfelling av de oven-
for angitte forurensninger som deretter fjernes ved fiitrefing.
‘Kaliumklorid settes deretter til den dannede klare bpplésning.-Det
er mulig & anvende teknisk KC1 (60-62% K,0) med NaCl som den ve-
sentligste forurensning. NAr arbeidsbetingelsene er blitt nadd,
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kan i virkeligheten stdrste~parten av natrium-icnene fjernes sammen
med kalsiumkloridopplésningen som uttdmmes gjennom 15, hvorved
kaliumnitratet ikke vil inneholde mer enn O,2 -~ 0.3 vektprosent
Na»O. '

Trinn IT: Oppldsningen 17 fra trinn I sammen med eventuelt

vaskevann for KNO_, blandes i 6 med kalken som kommer gjennom 13

fra den spaltningBav oxykloridet som utfdres i trinn III, og med en
liten ytterligere mengde kalk 16 for 3 kompensere de tap som skyl-
des opplbsbing. Den samlede kalkmengde avpasses 1 overensstemmelse
med stokiometrien ifitlge reaksjon 2) etter den mengde nytt CaClz
som dannes i trinn I og somAtilsvarer den fremstilte mengde KNO3.
Det er i alle tilfeller gunstig & gd frem pid en slik mate at den
frie kalk etter utfelling ikke utgjbr mer enn 5 vektprosent av

den faste fase av kalsiumoxyklorid som dannes. Mengden av hydrati.
seringsvann for oxykloridet ma balanseres mot det vann som .inn-
fores i reiksjonssyklusen sammen med kalsiumnitratet, kalken oy
vaskevaesken.

) For & minske vaskingen av oxykloridet mé'dette mellomsait
dannes i form av godt utviklede krystaller med bare en iten mengde
vedheftet reaksjonsoppldsning. Hvis ikke vil er begrensning av
vaskevannet for 5-gi den riktige balanse i reaksjonséyklusen fore
til et for sterkt tap av nyttige ioner ved at disse hefter til
oxykipridet4

Ved anvendelse av de ovenfor angitte betingelser er.ut;
fellingen av oxykloridet avsluttet etter 1 - 3 timer, og den danne-
de oppslemning tilfores deretter til et fortykningsapparat. Det
avsatte salt blir derctter fraskilt ved filtrering eller fortrinns-
vis ved sentrifugering ved 7 og blir deretter vasket i 7' med en
del (14) av den uttdmte oppldsning (12) fra trinn IL1.

Ifolge en foretrukken utforelsesform av vaskingern innféres

en del av vaskevaesken i den avsatte oppslemning som skal sentri-

. fugeres, idet den gjenverende del av vasken deretter spriytes pa

det salt som oppsamles i sentrifugen. Den i dette tripn darnede
flytende fase (resirkuleringsvann 8 + 9 bestdende av moderlut 8
fra utfellingen av oxykloridet pluss vaskevannet 9) fores tilbake
til trinn I.

" Trian I1I: Den faste fase fra trinm II gjennom 18 spaltes

-ved 10 med vann lg, fortrinnsvis ved verelsestemperatur og i et

slikt forhold st det dannes en likevektsoppldsning som etter en

kontakttid av 1 - 3 timer strdmmer ut ved 12 og inneholder 80-100
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g/1 CaCl,. Det er imidlertid om nodvendig ogsd mulig 2 oppnd mer
konsentrerte oppldsninger enten ved & Ske temperaturen eller, ved
verelsestemperatur, ved forst & utfdre en spaltning i nerveer av
en fast fase bestdende av kalk og oxyklorid, for deretter adskilt
4 avslutte spaltningen. , '
Det faste Ca(OH)2 skilles ved 11 fra CaCl,-oppl&sningen.
En del (11) av den derved oppnaddde oppldsning 12 anvendes
for vasking av oxykloridet fra 1l4. Den gjenverende del av 6pp155~
-ningen som uttdmmes gjennom 15, betraktes som vrakmateriale ved
foreliggende fremgangsmite. .Den‘ihneholder de fremmedsélter som
hefter til oxykloridet og praktisk .talt hele mengden kalsiumklo-
rid som er tilstede i dette, og den er dessuten mettet med Ca(OH)2
i en mengde av ca. 2 g/l ved verelsestemperatur. Denne oppldsning
fjerner de K - og NO, -ioner som ikke gjenvinnes i brosessen,
i en gjennomsnitlig mengde av henholdsvis 3 - 4% og 5 - 6% i
forhold til utgangsreaktantene KC1l og Ca(NO3)2. _
Utbyttene er for K 96 - 97% og for NO3 oL - 95%. Det kan
f&s lavere utbytter dersom det er nddvendig pd forhand & rense

det.anvendte kalsiumnitrat, selv om de smd mengder av K'- og

-NO3"-,ioner som fjernes under rensingen kan utnyttes pad et annet

sted, f.eks. for salpetersyre-oppslutningen av. rdfosfatet som

" anvendes for fremstilling av det som utgangsmateriale.anvendte

kalsiumnitrat.

"EKSEMPEL 1 . ) _

.Det ble anvendt en utgangsoppldsning 17 (1000 1 = 1340 kg)
‘oppnddd ved fraskillelsen av fast.KNO3‘ved o og med fﬁigende
sammensetning: _ .
216,5 g/1 CaCl,, 116 g/1 Ca (NO3)2 og 150 g/1 KNO3.
ble i 16pet av 2 timer tilfort en oppslemning A i likevekt med
oxyklorid (den flytende fase inneholdt: 113 g/1 CaClZ, 182 g/1
Ca(NO3)2’ 164,5 g/1 KNO3 og 5-10 g/1 andre mindre bestanddeler)
og holdt ved 10°C sammen med en blanding av 375 kg resirkulert
kalk (Ca(OH)Z-innhold: 70,5%) og .11l kg ny kalk ( Ca(OH),-innhold:
50%). Blandingen av resirkulert kalk og ny kalk ble tilfért i

Oppldsningen

form av en suspensjon i en oppldsning 8 som kom fra filtreringen
av oxyklorid og som hadde den ovennevnte likevektssammensetning
av 1 vektdel kalk pr. 1,5 vektdeler opplosning. -

Kalksuspensjonen ble holdt ved 15 - 20°C for & unngd
reaksjoner mellom de to faser.

Under utfellingen av oxykloridet var det nddvendig &
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fjerne en del av varmen pa grunn av reaksjonens varmetoning, og
dette kunne Skonomisk gjtres ved & utnytte den mottatte varmefoning
til spaltningsreaksjon. Etter at utfellingen av oxykloridet var
ferdig, ble oppslemningen dekantert og sentrifugert, og den fortykaie
oppslemning ble deretter vasket idet det som vaskevann ble an-
vendt delsom er angitt i ‘9 pi skjemaet ifslge fig.2).

P& denne md3te ble det fra de 1000 1 utgangsopplésning
‘dannet 1125 kg (875 1) resirkuleringsoppl&sning 8 + 9 med den
samme sammensetning som oppslemningens A vaskefase,og 772 kg oxy-
klorid med den fdlgende sammensetning i vektprosent:
caCl, = 17,05%, Ca(NO3)2 = 0, 9%, KNO, = 0, 8%,
Ca(OH), = 36,5% og H,0 = 46,1%.

Til disse 875 1 av likevektsoppl&sningen 8 + 9 ble ved
10°C 272 kg rent Ca(NO3)2.hH20 ‘og 161 kg rent KCl tilsatt. For 3
péskynde utvekslingsreaksjonen mellom de angitte salter var det
gunstig & anvende svak oppvarming, f.eks. til 15 - 20°C,; Ved av-
kjbling av oppslemningen til 0°C og fraskillelse av det utfelte
KNO, ble det oppnddd 1308 kg (955 1) oppldsning 17 og 250 kg salt.
- Dette hadde fdlgende gammensetning i vektprosent: o
Ci = 1,3, Ca - 1,7, K,0 = 41,0, 1‘103 = 57,1 o5 H,0 = 5,6. Ved
vasking av saltet med 30 kg vann ble dets sammensetning forandret
til: Cl = 0,7, Ca = 1,0, K,0 = 43,0, NO, = 58,5 og H,0 = 4,0
"tilsvarende 96,5% av KNO3 basert pd det tdrre produkt.

Vaskeoppldsningen (45 1) ble satt til 955 1 av moderluten
ved OQC, og utgangsoppldsningens 17 volum og sammensetning ble
derved gjenopprettet. Oxykloridet ble spaltet med ca. 1200 kg
vann, og dette ga 373 kg kalk for resirkulering og ca. 1400 1
vrakoppldsning (som strémte ut ved 12), hvorav 140 1 ble anvendt
for vaskingen av oxykloridet.

Utbytfet for omdannelsen til KNO3 var 97,2% basert pid K
and 94,7% basert pd NO,. ‘

Det utfelte kalsiumoxyklorid hadde overveiende kubisk form

og folgende kornstorrelsesfordeling:

over 0,25 mm 9 %
0,25 - 0,15 mm : 15,9 %
0,15 - 0,09 mm 38,9 %
0,09 - 0,06 mm 10,2 %
undexr 0,06 mm . resten
EKSEMPEL 2 '

Utfellingen av oxykloridet ble utfért ved de samme betin-
gelser som i eksempel 1, men med den forskjell at den anvendte
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opplésning 8 + 9 ifolge skjemset fig. 2 ogsi inneholdt en liten
mengde aluminiumnitrat tilsvarende 0,24 g/1 beregnet som A1203.
Den anvendte kalk besto av 368 kg resirkulert materiale 13 med et
innhold av 71,5% kalk idet resten var vann, og 33 kg ny kalk 16
inneholdende 50% kalk. Etter vasking med 120 1 vrakoppldsning 14
veide det derved dannede oxyklorid 785 kg og hadde ftlgende sammen-
setning i vektprosent: ’
CaCl, = 17,9, Ca(NO3), = 0,5, KNO3 = 0,4, Ca(OH), = 35,9 og H,0 =
45,0, Det hadde folgende kornstdrrelsesfordeling:

over 25 mm 2,3 %
0,25 - 0,16 mm 15,0 %
0,16 - 0,09 mm , b, %
0,09 - 0,06 mm ' 16,7 %
mindre enn 0,06 mm resten

Den flytende fase 8 i likevekt med det ovennevnte oxyklo-
rid dannet sammen med vaskevasken 9 resirkuleringsvannet 8 + 9.
Dette utgjorde 1105 kg (855 1) og hadde folgende sammensetning i
g/1: €aCl, = 101, Ca(NOg), = 190, KNO = 172. Kalk og andre mindre
~mengdgr av andre bestanddeler = 7,5 og H,0 = 821, '

I den ovennevnte oppldsning 8 + 9 ble det ved 10° opplost
317 kg kalsiumnitrat som var dannet ved 6ppslutningen av rifosfat
med salpetersyre og som hadde fodlgende sammensetning i vektprosent:
Ca.(No3)2 = 63,8, fri HNO3 = 2,0, P205 = 1,0, F = 0,25 og H,0 = 31,5.
Den dannede oppldsning ble deretter tilsatt 13 kg resirkulert kalk
for utfelling av forurensningene som ble oppsamlet i form av et
bunnfall som veide 38 kg og hadde fdlgende sammensetning i vekt-
‘prosent: Ca = 14,3, C1 = 3,9, K,0 =‘h,Q,,No3 = 13,2, on5 = 8,1,
F =1,0 og H,O' = 50, 0.

Etter filtrering av det ovennevntée bunnfall ble 188 kg
teknisk KCl1 (renhet: 97 vektprosent, hovedforurensning: NaCl)
satt til filtratet. Etter den dobbelte utvekslingsreaksjon ble
oppslemningen avkjolt til OOC, og kaliumnitratet i en mengde av
258 kg ble fraskilt og vasket med 35 kg vann og hadde fdlgende
sammensetning i vektprosent: 'Ca =0,5, Cl = 1,2, Na = 0,3,
K,0 = L2,8, NO3 = 58,1 og H,0 = 4,2, tilsvarende 96,1% KN03Ap5
torr basis. )

Sammensetningen og mengden av den derved dannede veskefase
17 bestiende av likevektsoppldsning ved 0% og vaskevann tilsvarte
den for igangsettelsen av .prosessen anvendte opplﬁsn;ng.

Utbyttet var 95,3% basert pad K' og 93,6% basert p& NO3'.
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Ved imidlertid & anvende det ved rensingen dannede bunnfall, f.eks:
ved & fore det tilbake til prosessen hvorfra kalsiumnitratet opp-
nids, kan disse utbytter imidlertid &kes til henholdsvis 96,5% og
96,7%.

Det fremstilte oxyklorid ble spaltet med ca. 1300 kg vann,
hvorved 381 kg kalk ( Ca(OH),-innhold: 71,5%) og 1700 kg vrakopp-
losning 12 ble dannet.

Patentkraw

1. Fremgangsmdte ved fremstilling av KNO3 ved omsetning av
KC1l og Ca(NO3)2
fast KNO3 som fraskilles ved en temperatur mellom -10°c og +20°c,
og hvor det til den gjenvarende opplgsning tilsettes kalk til

i en resirkuleringsopplegsning under dannelse av

minskning av kalsiumkloridinnholdet i resirkuleringsoppl@gsningen
for ved en temperatur som er 5 - 15°C hgyere enn den som anvendes
ved fraskillelsen av KNO3, & danne et bunnfall av kalsiumoxy-
klorid,CaC12.3CaOJ6HfLogJr5 vekt® fri kalk som skilles fra opp-
lgsningen som resirkuleres for ytterligere omsetning av KCl og
Ca(NO3)2 under dannelse av fast KNO 5, karakterisert

v e d at kalsiumoxykloridet utfelles i krystallinsk form i narvaer
av en fast fase i det vesentlige bestiende av kalsiumoxyklorid og
1-5 vekt% fri kalk, idet klorionkonsentrasjonen i den flytende
fase holdes mellom +5 og -5 g/1 i forhold til metningskonsentra-

sjonen for klorioner i den flytende fase.

2. Fremgangsmédte ifglge krav 1 hvor oxykloridet utfelles ved
en temperatur av lO—ZOOC, karakterisert ved at
det i den flytende fase opprettholdes en klorionkonsentrasjén av
60~70 g/1.

3. Fremgangsmdte ifglge krav 1 eller 2, k arakterisert
v e d at det til den opplgsning hvorfra oxykloridet ut?elles, til~
settes salter, fortrinnsvis nitrater, av de treverdige metaller

Al, Fe og Cr i en mengde av 0,1-0,3 g/1, beregnet som oxyder.
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