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Oppfinnelsen dreier seg om en fremgangsmite for fremstil-
iing av magnesiumhydroksyd med lavt borinnhold fra saltholdig vann
som saltvannsrester i saltverk eller havvann.

I teknisk mélestokk fremstilles magnesiumhydroksyd fra
havvann ved & behandle sjg¢vannet med alkali, vansligvis hydratisert
kalksten eller hydratisert dolim )dolim er kalsinert eller brent
dolomitt og har den kjemiske formel CaO.MgO). Hvis utfellingen av
magnesiumhydroksyd gjennomf¢r§s ved likefrem tilsetning av stgkio-
‘metrisk mengde hydratisert kalkstén eller dolim eller mindre enn
stgkiometrisk mengde, vil det utfelte magnesiumhydroksyd vazre foru-

renset med bor i sd store mengder at det nedsetter magnesiumhydrok-

=y N



132985

éydets anvendelse og effektivitet p4 mange omrdder som f.eks. den
pafplgende fremstilling av ildfast sten med stor renhet.

Man har i praksis iakttatt at en del reduksjon i borinn-
holdet skje bare ved utfelling av magnesiumhydroksydet under ut-
gangsbetingelsene med relativt hgy pH verdi. Dette er f.eks. be-
skrevet i "Chemical Abstracts" 66, 96950w.

Man har nd overraskende funnet at magnesiumhydroksyd med
vesentlig redusert borinnhold kan fremstilles om man, etter utfel-
lingen av magnesiumhydroksyd med alkali, vasker det utfelte mange-
siumhydroksyd med en yterligere mengde vandig alkali.

I U.S. patent nr. 2.402.959 er det beskrevet at man kan

tilsette magnesiumhydroksyd til sjgvannn for & absorbere bor fra sjg-

3

vannet og deretter & regenere dette mangnesiumhydroksyd ved be-
handfing med alkali slik at det er tilgjengelig for & fjerne ytter-
ligere méngder bor, Fra dette patent fremgidr det imidlertid at bor-
nivdene er relativt hgye og det er ikke &penbart at denne samme frem-
gangsmdte vil kunne fjerne noen vesentlig mengde bor fra magnesium-
hydroksyd som er-felt ut fra sjgvann eller annet saltholdig vann
med meget mindre mengder bor.

I U,S, patent nr. 2.405.055 beskrives det en reduksjon

3

mellom sjgvann og et overskudd av kalk for & forhindre borabsorb-
sjon, For & forhindre flokkulering kan overskuddet av kalket til-
settes 1 to trinn, det magnesiumhydroksyd i det fgrste felles ut
med kalkmelk og hvor det oppnds et lite overskudd av kalk, men det
utfelte magnesiumhydroksyd i det andre trinn uten mellomliggende
separering, blir behandlet med ytterlg-ere kalkmelk slik at det
oppnds en kalkekvivalens til et overskudd pd omkring 15-30%.

Etterat bunnfallet har avsatt seg, blir dette s§ filtrert
og vasket med vann. '

U.S. patent nr. 3.425.80U beskriver en fremgangsméte for
utfelling av magnesiumhydroksyd fra sjgvann der det .oppnds to typer
hydroksyd, en med en relativt hgy konsenstrasjon av bor og en med en
relativt lav konsentrasjon av bor. Her felles magnesiumhydroksyd
ut fra en sats sjgvann, mens en andre sats behandles med det utfelte
magnesiumhydroksyd fra den fgrste sats og detbe absorberer det opp-
lgselige bor som er tilstede i den andre sats slik at det er en
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redusert mengde bor som felles ut samﬁen med magnesiumhydroksyd nar
den andfe sats behandles med alkali. Som nevnt ovenfor oppnas det
en type hydroksyd'éom har en lav konsentrasjon av bor, men fremgangs-
maten har den mangei at det samtidig oppnds en type som har en hoy
borkonsentrasjon.

Ifplge foreliggende oppfinnelse frembringes det en frem-
gangsmate for fremstilling av magnesiumhydroksyd med lavt borinnhold
fra sjgvann eller annet saltholdig vann, omfattende & behandle salt-

o

vannet som inneholder magnesium med vandig alkali for a utfelle

- magnesiumhydroksyd, og fremgangsmaten er karakterisert ved de trekk

som fremgdr av krav 1.

Det vesentlige ved foreliggende oppfinnelse i forhold til
det som er kjent ifglge teknikkens stand er at det utfelte magnesium-
hydfoksyd vaskes med alkali, og dette resulterer meget overraskende
i en reduksjon av borinnholdet i magnesiumhydroksydet, hvor som igjen
har den gustige virkning at h@gytemperaturstyrken gkes i ildfaste
materialer som fremstilles fra dette magnesiumhydroksyad.

Ved behandling av saltholdig vann eller sjgvann med alkali
blir dette vannet satt til alkaliet med det resultat at magnesium-
hydroksydet for en stor del utfelles ved pH som ligger hgyere enn
ekvivalensverdien. Videre er den mengde vandig alkali som brukes
for utfelling av magnesiumhydroksydet fra det éaltholdige vann for-
trinnsvis opptil 5% i overskudd av den stgkiometriske vekt for a
utfelle alle magnesiumioner som magnesiumhydroksyd.

Mer spesielt kan utfellingéh av magnesiumhydroksYdet fra
sjgvannet eller det saltholdige vann i henhold til oppfinnelsens

fremgangsmite gjennomfgres i to trinn ved (a) i alkalisk medium &

blande sjgvann eller saltholdig(;ann med en mengde alkali i overskudd
av den stgkiometrisk=2 mengde for utfelling av alle magnesiumioner

som magnesiumhydroksyd og deretter, (b) blande friskt sjgvann eller
saltholdig vann i et enkelt trinn eller to eller flere undertrinn,
idet separate mengdgr'friskt sj¢vann eller saltholdig vann til-
settes ved hvert S1ik%“hndertrinn, med alkalisuspensjonen fremstilt
under trlnn,(a) som inneholder det utfelte’ magne51umhydroksyd, for
utfelling av ytterllgere mengder magne51umhydroksyd Det alkali som
brukes for utfelllng av magne51umhydroksydet ved ovenstdende frem-

gangsmdte kan f.eks. vere kalsium- eller natriumhydroksyd.
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] Fortrinnsvis utgjdr den mengde alkali som brukes under
 trinn (a) fra 10 6il 60 vektsprosent og fortrinnsvis 15 til 45 vekts-
prosent i overskudd av den ét¢kiometriske mengde for utfelling av
alle magnesiumioner som maggesiumhydroksyd. '

Under trinn (b) er den mengde saltvann som blandes med
alkalisuspensjonen inneholdende magnesiumhydroksyd fra trinn (a),
fortrinnsvis s& stor at man innenfor . 5 vektsprosent tilfgrer den
stpkiometriske vekt magnesiumioner som medgdr for omsetning med det
- tilstedevarende alkalioverskudd i éuspensjonen inneholdende magne-
siumhydroksyd fra_trinh (a) . Imidlertid kan trinn (b) drives uten-
for dette omrdde hvis man tolererer en mindre gkonomisk prosess
eller magnesiumhydroksyd med hgyere borinnhold.

Trinn (b) kan omfatte en rekke undertrinn, f.eks. fra to
til fire undertrinn, idet nye mengder friskt saltvann tilsettes
ved hvert slikt trinn. Imidlertid er det en fordel at den samlede
mengde saltvann som har vert tilsatt, etter det avsluttende under-
trinn innenfor : 5 vektsprosent utgjgr den stgkiometriske vekt mag-
nesiumioner ngdvendig for omsetning med det narvarende alkali i den
magnésiumhydroksydholdige'suspensjon. Fortrinnsvis drives trinn (b)
som et enkelttrinn eller som to undertrinn. Hvis man benytter to
undertrinn, tilsettes fortrinnsvis ca. 40 til 70 % av det saltvann
som skal tilsettes under trinn (b) i det fgrste av de to undertrinn.

Det vandige alkali som brukes til vasketrinnet i henhold
til oppfinnelsen kan fortrinnsvis vare en vandig oppl¢sning av
natriumhydroksyd eller kalsiumhydroksyd. I praksis gjennomfgres
‘ vasketrinnet fortrinnsvis etterat magnesiumhydroksyd-fellingen er
skilt fra stgrstedelen av det brukte saltvann hvor magnesiumhydrok-
sydet er suspendert, idet separasjonen f.eks. foretas ved sedimen-
tering eller sentrifugering. Fortrinnsvis er separasjonsgraden sé
stor at man fidr en suspensjon inneholdende 25 - 300 g magnesium-
hydroksyd pr. liter suspensjon.

Vaskeoperasjonen gjennomfgres fortrinnsvis ved & rgre mag-
nesiumhydroksydet blandet med den vandige alkali i et egnet kar,
f.eks. en vasketank.

Fortrinnsvis utgj¢r magnesiumhydroksydinnholdet i suspen-
sjonen under vaskingen 2 - 100 g pr. liter. Suspensjonens pH under
alkalivasken er fortrinnsvis mellom 11,5 og 13. ‘

Hvis man bruker en opplgsning av kalk eller natriumhydroksyd
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under vasketrinnet, kan vaskene derfor brukes som eller som en del
av, den alkali som anvendes ved begynnelsen av prosessen for’ut-
felling av maénesiumhydroksydet.

Produktet som fies etter vasking med vandig alkali vil
naturligvis vere forurenset med alkali og det er sdledes gunstig at.
produktet etter alkalivasken vaskes med vann. Sistnevnte vaskevann
kan da med fordel brukes i tilsetning til alkali anvehdt ved pro-
sessens begynnelse for utfelling av magnesiumhydroksyd.

Etter vasking opparbeides magnesiumhydroksyd fortrinns-
vis ved filtrering, og filtratvasken fgres tilbake til vasketrinnet.

Egenskapene av magnesiumhydroksyd ndr det gjelder sedi-
menteringshastighet, filtreringsevne og tetthet forbedres hvis ut-
fellingen foregdr ved lave reaktanskonsentrasjoner og hgye konsen-
trasjoner av utfelt magnesiumhydroksyd. Disse forhold kan oppnés
i forbindelse med fremgangsmdten ved & blande en del av den alkali-
vaskede magnesiumhydroksydsuspensjon fra vasketrinnet med alkaliet,
eller en del av alkaliet, som skal brukes ved prosessens begynnelse

fpr det anvendes som nevnt. Fg¢r denne blanding av magnesiumhydrok-

. sydsuspensjonen og alkali brukes for utfelling av mere magnesiumhydrok-

syd i prosessens begynnelse bgr det ga tilstrekkelig tid til at en
del av boret i magnesiumhydroksydet kan ekstraheres inn i alkaliet.
Som en alternativ fremgangsmidte nadr man benytter totrinns-fellings-
metoden, kan en del av magnesiumhydroksydsuspensjonen fra trinn (b)
tilbakefgres for anvendelse under trinn (a). Fortrinnsvis er vekt-
forholdet mellom den mengde magnesiumhydroksydsuspensjonen som re-
sirkuleres til prosessens begynnelse og den mengde som fgres ut og

hvorfra produkt opparbeides, mellgm 1:1 og 30:1.

Ved fremgangsmdten i henhold til oppfinnelsen anvendes
en turbulent rg¢rreaktor. Denne rgr-turbulensreaktor bestér av et
r¢r forsynt med flere innlgp og et utlgp, hvor alkali eller en
blanding av alkali og resirkulert magnesiumhydroksyd innmates gjen-~
nom det innlgp somvligger fjernest fra utlgpet og saltvann innmates
gjennom derresterenderiﬁnl¢p, idet avstanden mellom sjgvannsinn-
lgpene erxr sa stor at det gar tllstrekkellg tid ved de herskende

‘str¢mn1ngshast1gheter i rgret til at i det Vesentllge alle magne-

siumioner i en sats sjgpvann utfelles som magnesiumhydroksyd for
[N
neste sats sj¢gvann innféres.

Ved en modifisert fremgangsmiate gjgres det bruk av magne-

oo
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siumhydroksydets affinitet for bor, og med dette formdl fgres i det
minste en del av det sj¢vann som brukes i fremgangsmdten fgrst i
kontakt med magnesiumhydroksyd hvorved boret i saltvannet adsorberes
pé magnesiumhydroksydet og sdledes bevirker en vesentlig reduksjon
i saltvannets borkonsentrasjon. Det magnesiumhydroksyd som brukes
for uttrekning av bor fra saltvannet kan vare en del av det magne-
siumhydroksyd som er alkalivasket eller kan va&re en mengde magne-
siumhydroksyd som etter boruttrekning er alkalivasket for fjerning
av boret og deretter resirkulert for videre boruttrekning pd friskt
sj¢vann. Nar man benytter totrinns-utfellingen og hvis bare en

del av sjgvannet skal gjennomgd boruttrekning med magnesiumhydrok-
syd, er denne del fortrinnsvis det sjgvann som anvendes under trinn
(b) og som blandes med alkalisuspensjonen inneho..lende magnesium-
hydroksyd fra trinn (a) i fellingen. Boret i det magnesiumhydroksyd
som er anvendt for uttrekning av bor fra sjgvannet fjernes lett,

i det minste stprstedelen, ved utvasking med alkali.

Det magnesiumhydroksyd som fremstilles ifglge fremgangs-
méten, kan brennes til aktivt magnesiumoksyd egnet for mange formdl,
som f.eks. som fyllstoff og som mellomprodukt for fremstilling av
magnesiumsalter. Det kalsinerte magnesiumoksyd kan ogsa palletti-
seres Og dgdbrennes eller bare dgdbrennes til dgdbrent magnesium=-
oksyd med stor renhet egnet for fremstilling av ildfaste former.

De f¢lgende ikke-begrensende eksempler skal illustrere
fremgangsmdten og de anfgrte mengder er pa vektbasis.

Eksempel 1

' Til en fgrste reaksjonstank ble det innmatet oppslemmet
dolim og saltvann i mengdeforhold som ga 25% overskudd av alkali

i forhold til stgkiometrisk mengde for utfelling av saltvannets
magnesiuminnhold som magnesiumhydroksyd. Likeledes ble det innmatet

. resirkulert veske inneholdende utfelt magnesiumhydrokéyd. PH i

fgrste reaksjonstank var ca. 12,2. Ved analyse fant man at magnesium-
hydroksydet i tanken inneholdt 0,04 deler 3202 pr. 100 deler MgO.

Den resirkulerte magnesiumhydroksyd inneholdt 0,05 dgler 3203 pr.

100 deler MgO. ,

Materialet fra @gverste reaksjonstank ble innmatet i.én
sekunder reaksjonstank sammen med meré saltvanﬁ slik at alkaliover-
skuddet i blandingen fra f@rste reaksjonstank ble brukt for utfel-
ling av alle magnesiumioner i det tilsatte saltvann som magnesium-
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hydroksgd. pH i sekundartanken var ca. 10}8~og magnesiumhydroksydet
i tanken inneholdt 0,18 deler B203 pr. 100 deler MgO.

Materijialet fra den andre reaksjonstanken ble overfgrt til
en sedimenteringstank hvorfra man fikk en oppslemning med et te¢rr-
stoffinnhold p& 130 deler MgO pr. liter. Oppslemningen ble blandet
med natriumhydroksydopplgsning i en vasketank hvor tgrrstoffinn-
holdet var 25 deler MgO pr. liter og pH lik 13.0. 20 vektsprosent
.av den vaskede oppslemning ble filtrert og resten brukt til erstat-
ning av resirkulasjonsmaterialet som ble innmatet til fgrste kar.
Det filtrerte magnesiumhydroksyd inneholdt etter vasking med vann pa
filteret bare 0,5 deler BZO3 pr. 100 deler MgO.

Eksempel 2 ,
: Saltvann ble innmatet i et kar med r¢£everk gjennom et
perforert rgr som stakk ned i karet, mens en ekvivalent mengde lesket
kalk ble innf¢rt gjennom et annet rgr med bare en dpning i den ene
enden. P& denne midten ble saltvannet virkningsfullt tilsatt i gkende
porsjoner til alkaliet, hvilket bevirket at magnesiumhydroksydet

for stprstedelen ble utfelt ved hgyere pH enn ekvivalentverdien.

- Magnesiumhydroksyd-oppslemmingen som dannet seg ble fgrt til et sedi-
menteringskar hvor magnesiumhydroksydet ble skilt fra det brukte
saltvann. Magnesiumhydroksydet ble vasket ved oppslemning med van-
dig kaustisk soda og man fikk en oppslemning som inneholdt 5 g pr.
liter MgO ved pH 12,0, For vasking med alkali inneholdt magnesium-
hydroksydet 0,22 vektsprosent 3203 og etter vasking inneholdt det
bare 0,13 % 5203.

Eksempel 3 .

‘ Fremgangsmaten fra eﬁéeﬁﬁel 2 ble gjentatt med kaustisk
soda for utfelling av magnesiumhydroksydet. F¢r vasking med alkali
inneholdt magnesiumhydroksydet 0,35 vektsprosent B203 og etter

vasking bare 0,08 vektsprosent B203.

Eksempel 4 S

Saltvann ble blandet med hydratisert dolim i en mengde pa
ca. 5,7 g dqgomittoksyd pr. liter sj¢vann i ét kar med rgreverk.
Hydroksydet gié innfgrt i karet gjennom et vertikalt ror og sj¢-
vannet innfgrt tangensielt gjennom karets side n®r toppen. Et rgr
fra reaksjonskaret overfgrte magnesiumhydroksyd-oppslemminéen til en
sedimenteringstank hvor magnesiumhydroksyd ble skilt fra det brukte

;
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saltvann. Magnesiumhydroksydet inneholdt 0,17 vektsprosent 8203 og
etter oppslemming med vandig natriumhydroksyd til en oppslemming
inneholdende 5 g pr: liter MgO ved pH 12,0 fikk man etter tre timer
et magnesiumhydroksyd inneholdende 0,13 % 8203. Dette magnesium-

" hydroksyd He deretter vasket med vann for & fjerne Na og andre for-
urensende ioner. Vaskevannet fra natriumhydroksydvasken ble blandet

med den leskende dolim.

Eksempel-5

\ Man gjentok fremgangsmdten fra eksempel 4, men benyttet
denne gang kaustisk soda 1 stedet for lesket dolim. Fgr vasking -
inneholdt magnesiumhydroksydet 0,34 % B203 og etter vasking 0,18 %
BEOB'

Eksempel 6
Man gjentok fremgangsmdten fra ekscmpel 2, men benyttet

3 % overskudd av lesket kalk 1 forhold til ekvivalentmengden. Bor-
innholdet iden utfelte magnesiumhydroksyd etter vasking med alkali
var 0,10 %. Ved videre vasking med vann, filtrering og brenning
ved 900°C fulgt av pellettisering og dgdbrenning, var egenvekten
for det fremstilte NgO 3,38 sammenliknet med en egenvekt p& 3,33
for magnesium ifglge eksempel 2.

Patentkravw

1. Fremgangsmdte for fremstilling av magnesiumhydroksyd med
lavt borinnbold fra sjgvann eller annet saltholdig vann, omfattende

°

4 behandle saltvannet som inneholder magnesium med vandig alkali
for 8 utfelle magnesiumhydroksyd, karakterisert ved
at utfellingen av magnesiumhydroksyd fra saltopplgsningen utfgres

i fglgende trinn:

(a) saltopplgsningen blandes med en mengde alkali som er
fra 10-60 vekts-% i overskudd av den stgkiometrisk ngdvendige
mengde for utfelling av alle magnesiumioner i saltopplgsningen som
magnesiumhydroksyd og deretter,

(b) blande ny saltopp1¢sn1ng i i det-.minste ett ekstra
trlnn med alkallsuspenSJonen inneholdende det utfelte magnesium-
hydroksyd dannet 1f¢1ge trinn (a), for &4 utfelle magnesium-
hydroksyd fra den frlske saltoppl¢sn1ng, separate mengder av frisk
"saltopp1¢sn1ng tilsettes ved hvert slikt tilleggstrinn, idet den

totale mengde frisk saltopplgsning som tilsettes under trinn (b),
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er slik at det tilveiebringes I 5 yekts-% av den stokiometriske
mengde av ngdvendig magnesiumioner til & reagere med overskuddalkali
tilstede i suspensjonen inneholdende magnesiumhydroksyd resulterende
fra trinn (a); idet brukt saltopplgsning separeres fra det utfelte
magnesiumhydrokéyd fdr 4 gi en konsentrert suspensjon inneholdende
fra 25 til 300 g magnesiumhydroksyd pr. liter suspensjon, vandig
alkali tilsettes til den konsentrerte suspensjon og utfelt magnesium-
hydroksyd vaskes i den konsentrerte suspensjon med det tilsatte
vandige alkali, og deretter adskilles vasket magnesiumhydroksyd

fra den konsentrerte suspensjon.

2. Fremgangsmidte ifglge krab 1, karakterisert
v e d at deler av den konsentrerte magnesiumhydroksydsuspensjon
hvortil det er tilsatt alkali, tilvbakefgres fra vasketrinnet og

blandes med det alkali som er benyttet for & felle ut magnresium-
hydroksyd fra saltopplgsningen.

e s
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