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Fremgangsmite for totrinns-krystallisasjon av
kalsiumnitrat.

Foreliggende oppfinnelse angdr en fremgangsmite for
krystallisering av kalsiumnitrat, ved avkjg¢ling 1 to trinn av opp-
lgsninger fremstilt ved & angripe fosfatmineral med salpetersyre,
for fremstilling av store kalsiumnitratkrystaller samtidig som man
oppndr en forbedret separasjon av kalsiumnitratet fra fosfonitrat-
oppl@sningene.

Man kjenner fremgangsmdter som gjennomfgrer krystalli-
sering av kalsiumnitrat ved direkte eller indirekte kjgling av
fosfonitratopplgsningene i ett eller to eller flere kjgletrinn.
Videre kjenner man andre fremgangsmiter hvorved podningskrystaller
innfgres 1 fosfonitratopplgsningen fgr kjgling. Den mer eller

mindre avsluttede krystallisering av kalsiumnitrat fra fosfonitrat-
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opplgsningen fglges av et trinn for opparbeidelse eller separasjon
av krystallene ved filtrering eller sentrifugering.

Ved disse fremgangsméter tilfredsstilles ikke ¢nsket om
samtidig under prosessen & komme frem til store kalsiumnitratkry-
staller som lett kan filtreres og vaskes, eller ¢gnsket om & oppnd
en lettvint separasjon av kalsiumnitratet fra fosfonitratopplgsningen.
Videre unngdr man ifglge disse fremgangsmdter ikke hovedulempen
som viser seg ved fremskreden avkj¢gling av fosfonitratoppl@gsningene
ndr fosfonitratopplgsningen p& grunn av den store mengde kalsium-
nitratkrystaller som utskilles under avkjglingen plutselig gdr over
til en kompakt krystallinsk masse etter fgrst & ha vert flytende
ved begynnelsen av krystallisasjonen, og denne masse kan ikke rgres
eller avkjgles videre og kan heller ikke tappes av fra krystallisa-
sjonskarene for filtrering eller sentrifugering, og dette forhold
begrenser i praksis separasjonsgraden av kalsium fra fosfonitrat-
opplgsninger til 65%.

Ved fremgangsmdter hvor det foretas avkjgling av fosfo-
nitratopplgsningene i to eller flere avkjglingstrinn og fullstendig
fraskilling av kalsiumnitratkrystallene etter fgrste kjgletrinn, tar
man ikke hensyn til at det er ngdvendig & ha tilstrekkelig kalsium
tilbake 1 fosfonitratopplgsningen til ved fortsatt avkjgling & oppnéd
mettede kalsiumnitratopplgsninger, og den kalsiumnitratmengde som i
utvinnes etter fgrste krystallisasjonstrinn er sdledes ikke begrenset,
og videre er det minimum kritiske punkt hvor denne separasjon kan
foretas ikke tatt i betraktning, hvilket fgrer til store tap ved
krystallisasjonsprosessen.

Ved fremgangsmidter som benytter innfgring av podnings-~
krystaller i fosfonitratopplgsningen foregdr det en spontan krystalli-
sering som fgrer til dannelsen av meget smd kalsiumnitratkrystaller
med stgrrelse under 100 um. I slike tilfeller blir filtrering
vanskelig og en stor del av de minste krystaller gdr tilbake i
fosfonitratopplgsningen.

Ifglge foreliggende oppfinnelse er det tilveiebragt en
fremgangsm&te for totrinns-krystallisasjon av kalsiumnitrat fra
opplgsninger fremstilt ved oppslutning av fosfatmineraler med salpeter-
syre hvorved de ovennevnte ulemper unngds, og denne fremgangsméte

er kjennetegnet ved at man for & oppnéd store kalsiumnitratkrystaller
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og godt utbytte, ved et fgrste krystallisasjonstrinn lager en
suspensjon som inneholder faste kalsiumnitratkrystaller i en mengde
p& 40-60% av den mengde kalsiumnitrat som finnes i fosfonitrat-
opplgsningen, ved avkjgling av sistnevnte ned til 15—2000 under en
konstant kjglehastighet pd mellom 6 og 30°C pr. time, fortrinnsvis
12°C pr. time, avhengig av ¢gnsket krystallstgrrelse, hvor avkjdlingen
i fgrste krystallisasjonstrinn avsluttes nd8r man ndr eller under-
skrider det karakteristiske punkt for dannelsen av kalsiumnitrat-
krystaller, ved hvilket punkt opplgsningens temperatur raskt stiger
eller kommer til stillstand, og fortsetter avkjglingen med samme
avkjglingshastighet inntil man atter ndr den temperatur hvor
temperaturstigningen fant sted eller inntil temperaturen er falt

1°C lavere enn stiilstandstemperaturen, og under et andre krystalli-
sasjonstrinn fortynner blandingen slik at etter avsluttet krystalli-
sasjon har blandingen et forhold faststoff/veske p& mellom 1:1 og
1:0,1, fortrinnsvis 1:0,9, hvcretter suspensjonen avkjgles videre
ned til en temperatur pi mellcm +12 og -10°C, fortrinnsvis -5°C,
avhengig av den gnskede separasjonsgrad for kalsiumnitrat, med en
kjglenastighet pd mellom 12 og Lo°c pr. time, fortrinnsvis 25°¢ pr.
time, hvorved man oppndr et kalsiumnitratutbytte pd 80-85%, beregnet
p& den totale mengde kalsiumnitr=%t i fosfonitratopplgsningen.

Avkjglingen under fdrste krystallisasjonstrinn er av-
sluttet ndr man ndr eller overstiger det karakteristigke punkt for
dammelsen av kKalsiumnitratkrystaller, og dette punkt viser seg ved
at det fgrst foregdr en temperaturstigning i opplgsningen eller
temperaturfallet kommer til stillstand, hvoretter man fortsetter
avkjglingen med opprinnelig hastighet inntil man atter nédr det punkt
hvor temperaturhoppet startet eller inntil temperaturen begynner &
falle 1°C under dette punk?t.

Vektforholdet vaske:faststoff som skal opprettholdes 1
det andre krystallisasjonstrinn oppnds ved & fortynne den delvis
krystalliserte fosfonitratopplgsning i det andre krystallisasjons-
trinn 1 et forhold pd 1:2 til 1:0,1. Fortynningen foretas med
moderluten fra del-separasjon av kalsiumnitrat fra suspensjonen
etter fgrste krystallisasjonstrinn, eller med en del av mcderiuten
‘fra separasjonen av kalsiumnitrat etter andre krystallisasjonstrinn.

Oppfinnelsen illustreres ytterligere ved fdlgende

eksempler:
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Eksempel 1

200 g kalsinert israelsk fosfatmineral oppmalt til
partikkeist¢rrelse 0,5 mm, med et innhold pa 35,0% P2O5 og 56,2%
Ca0, ble dekomponert i et reaksjonskar med 372 g 58%-ig salpetersyre
og 125 g resirkulasjonssyre fra vaskingen av kalsiumnitratkrystallene,
med f@glgende sammensetning: P2O5 13,39 g, Ca0 11,4 g og nitrat-
nitrogen 17,85 g. Dekomponeringen ble gjennomfgrt ved 60°C i 60
minutter. Man fikk 687 g fosfonitratopplgsning med totalt P205—
innhold = 83,39 g, vannopplgselig on5 = 82,7 g, Ca0 = 123,4 g og
nitrat-nitrogen = 65,65 g. Fosfonitratopplgsningen var pd forhind
avkjglt til 40°¢ og innfgres 1 et krystallisasjonskar hvor opp-
lgsningen ble avkjglt under moderat rgring med konstant rgrehastighet
12°¢ pr. time. Etter at fosfonitratopplgsningens temperatur var
sunket til 1700, inntradte et temperaturhopp opp til ZM,SOC. Man
fortsatte & avkjgle fosfonitratopplgsningen fra 24,5 til 17°C med
samme konstante kjglehastighet pa 12°% pr. time. Under temperatur-
hoppet og fdr temperaturen i massen atter hadde nddd ned til 1700,
foregikk en fremskreden krystallisasjon av kalsiumnfﬁrét. Fgr
temperaturhoppet inneholdt fosfonitratopplgsningen ikke kalsium-
nitratkrystaller. Hermed avsluttes fgrste avkjglingstrinn av
fosfonitratopplgsningen.

Deretter ble halvparten av den fosfonitratopplgsningen
som var avkjglt til 17OC, nemlig 343,5 g, fgrt ut fra krystall-
separasjon, hvilket ga 189,5 g moderlut fra fgrste krystallisasjons-
trinn med fdlgende sammensetning: P2O5 = 36,73 g, Ca0 25,3 g og
nitrat-nitrogen = 14,82 g. De utvundne 154 g krystaller ble derpd
vasket med 31 g 58%-ig salpetersyre og man fikk 141 g Ca(NOS)Z' MHZO
som krystaller, med et innhold av P205 = 0,64 g, Ca0 = 32,3 g og
nitrat-nitrogen 15,9 g, samt 44 g syreopplgsning fra fgrste vaske-
trinn, inneholdende 3205 = 3,98 g, Ca0 = 4,10 g og nitrat-nitrogen =
6,1 g. De 189,5 g fra fgrste krystallisasjonstrinn, sammen med de
resterende 343,5 g fosfonitratopplgsning avkjglt til 170, som ikke
var underkastet krystallseparasjon, ble deretter avkjglt til lavere
temperatur ved & innfgre begge opplgsninger 1 et krystallisasjonskar
hvor de ble ytterligere avkjglt under moderat rgring under konstant
kjglehastighet pé 18°¢ pr. time fra 17°C ti1 -5°C. Denne fosfonitrat-
oppl¢gsning, totalt 533 g, hadde et vektforhold faststoff/veske 1lik
1:0,9. Fosfonitratopplgsningen som var avkjglt til —SOC ble fgrt ut
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til krystallseparasjon, og man fikk 253 g moderlut med innhold

P205 = 67,48 g, Ca0 = 21,5 g og nitrat-nitrogen 16,24 g, samt

280 g uvaskede kalsiumnitratkrystaller med krystallvann 4 Hzo
inneholdende P2O5 = 10,60 g, Ca0 = 65,5 g og nitrat-nitrogen =

31,4 g. De uvaskede krystaller ble derpd vasket med 55 g 58%-ig
salpetersyre hveorved man fikk 81 g vaskeopplgsning II med et

innhecld pé& P205 = 9,41 g, CaC = 7,30 g og nitrat-nitrogen = 11,75 g,
samt 254 g vaskede kalsiumnitratkrystaller inneholdende P

0. =
1,19 g, Ca® = 58,2 g og nitrat-nitrogen = 26,65 g. Den sirz vaske=-
opplgsning I sammen med den sure vaskeopplgsning TI, tilsammen
5 = 13,39 g, Ca0 = 11,40 g
og nitrat-nitrogen 17,85 g, med en fri syregrad tilsvarende 50,4%
HNOB, ble resirkulert til dekomponeringstrinnet. De vaskede
krystaller av Ca(N03>2' il HEO fra fgrste og andre krystalliserings-

trinn, hadde en maksimalstgrrelse p& 900 um, en midlere stgrrelse

125 g sure opplgsninger med innhold P20

p& 400 pym og en minimumst¢rrelse pd& 250 um.

Eksempel 2
Ved & oppslutte 200 g Marokko-fosfatmineral med finhet

0,25 mm med 3%62,5 g 58%-ig salpetersyre og med 269 g syre fra

krystallvaskingen etter fgrste krystalliseringstrinn, fikk man

819,6 g fosfonitratopplgsning med fglgende sammensetning: P205 =

9,75%, Cad = 15,8% og nitrat-nitrogen = 9,36%, dvs. P205 = 79,5 g,

Ce0 = 130 g og nitrat-nitrogen = 76,53 g.

Opplgsningen ble delt i to like deler.

409,8 g fosfonitratopplgsning ble innfgrt i et krystalli-
sasjonskar og gjennomgikk fgrste krystallisasjonstrinn ved en av-
kj¢lingshastighet pé& 12°¢ pr. time ned til 1600, p& hvilket punkt
man noterte et hurtig temperaturhopp fra 16 til 21°C. Etter denne
temperaturstigning ble opplgsningen videre avkjglt 1 samme hastighet
ned til 16°C hvoretter man fraskilte 185 g kalsiumnitratkrystaller
ved sentrifugering, med et innhold P205 = 51,65%, Cca0 = 21,8% og
nitrat-nitrogen = 10,5%, samt 224 g moderlut med et innhold P205 =
13,2%, Cal = 10,8% og nitrat-nitrogen = 7,9%.

Krystallene ble vasket med 169 g 58%-ig salpetersyre
ved 20°C, hvilket ga 269 g vaskeopplgsning med P,05 = 3,711,

Ca0 = 8,1% og nitrat-nitrogen = 10,90%, og denne opplgsning ble
resirkulert til oppslutningstrinnet, og 85 g vaskede krystaller med
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maksimalstgrrelse 850 um, minimumstgrrelse 70 um og middel-
stgrrelse 450 um ble utskilt.

I et annet krystallisasjonskar ble den andre halvparten
av fosfonitratopplgsningen, dvs. L409,8 g fosfonitratopplgsning av-
kjglt under samme betingelser som ovenfor og man iakttok igjen
temperaturstigningen fra 16 til 2100, hvoretter opplgsningen ble
avkjglt videre med 12 pr. time inntil en temperatur péa 16°C
som da hersket i den delvis krystalliserte fosfonitratopplgsning.

Moderluten som ble frafiltrert fgrste fraksjon i en
mengde pd 224 g ble under rgring blandet med den delvis krystalli-
serte fosfonitratopplgsning i andre halvpart i en mengde pd 409,8 g,
og man fortsatte avkjglingen med en hastighet pé 24°¢ pr. time ned
til —SOC hvoretter blandingen ble sentrifugert.

Man utvant fra opplgsningen 314,4 g kalsiumnitrat-
krystaller med et innhold P205 = 4,1%, Ca0 = 23% og nitrat-nitrogen
= 14,1%.

Forholdet vaske-faststoff fgr krystallutvinninéen var
ca. 1:0,98.

Kalsiumutbyttet i forhold til total mengde kalsium i
fosfonitratopplgsningen var 81%. Etter separasjonen ble krystallene
vasket med 110 g 58%-ig salpetersyre ved OOC, vaskeopplgsningen ble
oppsamlet sammen med moderluten fra andre kpystallisasjonstrinn.

Man fikk 492,4 g opplgsning med et innhold P205~= 78,3 g,
Ca0 = 31,5 g og nitrat-nitrogen = 40,1 g, dvs. P2O5 = 15,8%, Ca0 =
6,4% og nitrat-nitrogen = 8,1%, samt 251,44 g vasket kalsiumnitrat-
krystaller med et innhold P205 = 0,51%, Ca0 = 23%,1% og nitrat-
nitrogen = 11,62%, og en maksimalstgrrelse pd 1100 um, midlere
partikkelstgrrelse 500 um og minimumstgrrelse 90 um.

Eksempel 3 .
303%,9 g fosfonitratopplgsning etter oppslutning av 100 g
Marokko-fosfatmineral med 228 g 58%-ig salpetersyre, inneholdende
€a0 = 16,62% og P205 = 11,83%, gle helt i et krystallisasjonskar.
Opplgsningen ble avkjglt med 12°C pr. time, og ndr temperaturen i
opplgsningen var n&dd ned til QOOC, m&dlte man et temperaturhopp fra
20 ti1 24°c. Opplgsningen ble avkjglt videre med samme hastighet
12°¢ pr. time inntil den atter nadde 20°C. P3 dette punkt innfgrte
man under rgring 95 g moderlut sammen med vaskesyre, hvilke opp-

lgsninger stammet fra det andre trinn 1 krystalliseringen av en
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annen prgve, inneholdende PZOS = 14,94% og Ca0 = 4,28%, idet man
fortsatte avkjglingen med en hastighet pa 30°¢ pr. time ned til en
temperatur pé -5°¢. Krystallsuspensjonen ble filtrert og sentri-
fugert, og ga 210 g kalsiumnitratkrystaller med et CaO-innhold pd
20% og P205—innhold pd 0,51%, maksimalstgrrelse 350 um, minimum-
stgrrelse 110 um og middelstgrrelse 200 pm. I dette tilfelle var
forholdet vaske/faststoff 1ik 1:1.1. Ved sentrifugering fikk man
110 g moderlut med et innhold Cal = 2,61% og P205 = 17,45%, idet
resten av opplgsningen var opptatt av de filtrerte krystaller.

S8ledes m& man under det fgrste krystallisasjonstrinn
gjennomfgre en moderat avkjgling av fosfonitratopplgsningen slik at
ca. 40-60% av det kalsium som finnes 1 fosfonitratopplgsningen
separeres 1 form av store kalsiumnitratkrystaller, idet man husker
at krystallene blir stgrre jo lavere krystallisasjonshastigheten
er, og hvor ¢gnsket kalsiumkrystall-stgrrelse kan ligge mellom minst
100 um og hgyst 1400 um, i middel 400-800 um.

For & oppn& dette blir fosfonitratoppldgsningen avkjglt
direkte eller indirékte med en konstant avkjglingshastighet p&
mellom 6°C pr. time og 30°¢C pr. time, foftrinnsvis 12°%¢ pr. time,
som en funksjon av den ¢gsnede krystallstgrrelse, inntil det skjer
en varmeutvikling som enten karakteriseres ved at fosfonitratopp-
lgsningens temperatur stiger eller av stillstand i den fallende
fosfonitratopplgsningens temperatur, og dette er da det karakteri-
stiske punkt som ngyaktig angir den temperatur hvorved kalsium-
-nitratkrystallene dannes og det ngyaktige punkt hvor fgrste krystalli-
sasjonstrinn avsluttes, svarende til en separasjon pd ca. 40-60% av
kalsiumet 1 fosfonitratopplgsningen. Denne varmeutvikling finner
sted under fgrste krystallisasjonstrinn wed en temperatur p& mellom
17 og 22°C som en funksjon av sammensetningen av fosfatmineralet og
syreoppl¢sningen som brukes til oppslutning, og siledes av den
dannede fosfonitratopplgsningens sammensetning.

Etter det karakteristiske punkt, hvor temperaturstigningen
finner sted, fortsettes avkjglingen av fosfonitratoppldsningen, idet
man h-lder den samme konstante avkjglingshastighet enten inntil
fosfonitratopplgsningens temperatur atter ndr den temperatur hvor
temperaturhoppet fant sted eller, hvis det inntrédte en stillstand
i temperaturfallet, til fosfonitratopplgsningens temperatur falt
til 1°C under dette punkt. Dette kritiske punkt angir ngyaktig det
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#yeblikk hvor man under optimale betingelser kan utvinne minimums-
mengden av kalsiumnitrat fra fosfonitratopplgsningen. 7Ved den
kritiske punkt eller under dette punkt gjennomfgres enten den delvise
separasjon av kalsiumnitratkrystallene fra foc unitratopplgsningen
ved filtrering eller sentrifugering og overfgringen av filtratet,
kalt moderluten, til det andre krystallisasjonstrinn, eller
behandlingen av den fgrste krystalliserte fosfonitratopplgsning

uten forutgédende separasjon av kalsiumnitratkrystallene, i det andre
krystallisasjonstrinn.

Hvis fosfonitratopplgsningen filtreres eller sentri-
fugeres, vaskes kalsiumnitratkrystallene med salpetersyre som har
like hgy konsentrasjon som oppslutningssyren, og den syre som kommer
fra vaskingen av kalsiumnitratkrystallene blir enten resirkulert til
fosfatoppslutningstrinnet eller innfgrt helt eller delvis i moder-
luten. Salpetersyren som brukes til vasking av kalsiumnitrat-
krystallene kan ha en temperatur pd ca. OOC, denne lave temperatur
for & minske opplgsningsgraden av kalsiumnitrat i vaskesyren.

Under det andre krystallisasjonstrinn, hvor fosfonitrat-
opplgsningen avkjgles til lavere temperaturer, oppnds et vektforhold
vaske/faststoff pd 1:1 til 1:0,1, fortrinnsvis 1:0,9, hvilket er et
forhold som holder fosfonitratopplgsningen flytende under hele av-
kiglingen selv ved de nedre krystallisasjonstemperaturer.

En del av den opprinnelige fosfonitratopplgsning blir
sdledes filtrert eller sentrifugert for utskilling av en moderlut,
mens en annen del av oppslutningsopplgsningen beholdes som en pri-
mer krystallisert fosfonitratopplgsning. Ved det kritiske punkt
eller lavere blandes den primsre krystalliserte fosfonitratopplésning
sammen med moderluten i et forhold pd 1,2:1 til 1:0,1, slik at ved
slutten av det andre avkjglingstrinn skal forholdet veske/faststoff
vere minst 1:0,9. Dette forhold kan ligge mye hgyere ndr forholdet
mellom primzr krystallisert fosfonitratopplgsning og moderlut er
ca. 1:2, nédr de store krystaller i den primzre krystalliserte fosfo-
nitratopplgsning tjener som krystallsentre i det andre krystallisa-
sjonstrinn. P& grunn av at moderluten har ngyaktig samme sammen-—
setning som vaskefasen i den primare krystalliserte fosfonitrat-
opplgsning, vil krystallisasjonsforholdene etter btlandingen av de
to opplgsninger ikke forandres ved denne fortynning. Etter blanding

av de to opplgsningene fortsettes avkjglingen under konstant kjgle-
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hastighet, som er like stor eller hgyere enn under fgrste
krystallisasjonstrinn, nemlig mellom 12 og 40°¢ pr. time,
fortrinnsvis 250C pr. time, ned til en temperatur mellom +12 og
—lOOC, idet den laveste avkjglingstemperatur avhenger av den
gnskede separasjonsgrad for kalsiumnitrat fra fosfonitratopp-
lgsningen og av fosfonitratopplgsningens sammensetning. Den
avkjglte opplgsning filtreres eller sentrifugeres og kalsium-
nitratkrystallene vaskes med kald salpetersyre. Vaskesyren
resirkuleres til oppslutningstrinnet eller innfgres helt eller
delvis i det filtrat som fdes ved separasjonen av kalsiumnitrat-
krystaller fra den ferdig krystalliserte oppldsning.

Sluttforholdet veske/faststoff pd 1:1 til 1:0,1,
fortrinnsvis 1:0,9, kan ogsd oppnés ved, under ved det kritiske
punkt eller under denne temperatur, & blande den primzre krystalli-
serte fosfonitratopplgsning med en tilsvarende del ferdigkrystalli-
sert fosfonitratopplgsning hvor krystallene er fraskilt, idet man
fortsetter kjglingen av denne fortynnede fosfonitratopplgsning,
opparbeider kalsiumnitratkrystallene og vasker dem under nevnte
betingelser, resirkulerer vaskesyren til oppslutningstrinnet og
resirkulerer filtratet delvis til andre krystallisasjonstrinn.

Oppfinnelsen byr fglgende fordeler:

- Man oppndr en helt regulert og reproduserbar krystalli-
sasjon og bedre separasjon av kalsiumnitratet, uavhengig av fosfat-
mineralets sammensetning eller sammensetningen av oppslutnings-
salpetersyren,

- Man holder den krystalliserende fosfonitratopplgsning
flytende under hele avkjglingsoperasjonen, selv ved de laveste
avkjglingstemperaturer, og oppndr derved muligheten for r¢ring med
fglgende god varmeoverfgring og optimale ferhold for dannelse av
kalsiumnitratkrystaller, som derved blir lett filtrerbare og lett-

vasket med minimalt veskeinnhold.

Patentkray

L -

1. Fremgangsmdte for totrinns-krystallisasjon av kalsium-
nitrat fra opplgsninger fremstilt ved oppslutning av fosfatmineraler
med salpetersyre, karakterisert ved at man for

&4 oppnd store kalsiumnitratkrystaller og godt utbytte, ved et

fgrste krystallisasjonstrinn lager en suspensjon som inneholder
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faste kalsiumnitratkrystaller i en mengde p& U40-60% av den mengde
kalsiumnitrat som finnes i fosfonitratopplgsningen, ved avkjgling
av sistnevnte ned til 15-20°C under en konstant kjglehastighet péd
mellom 6 og BOOC pr. time, fortrinnsvis 12°¢ pe. time, avhengig

av gnsket krystallstgrrelse, hvor avkjglingen i fgrste krystallisa-
sjonstrinn avsluttes ndr man nir eller underskrider det
karakteristiske punkt for dannelsen av kalsiumnitratkrystaller,

ved hvilket punkt opplgsningens temperatur raskt stiger eller
kommer til stillstand, og fortsetter avkjglingen med samme av-
kjdlingshastighet inntil man atter nidr den temperatur hvor tempera-
turstigningen fant sted eller inntil temperaturen er falt 1°¢
lavere enn stillstandstemperaturen, og under et andre krystallisa-
sjonstrinn fortynner blandingen slik at etter avsluttet krystalli-
sasjon har blandingen et forhold faststoff/veske pd mellom 1:1 og
1:0,1, fortrinnsvis 1:0,9, hvoretter suspensjonen avkjgles videre
ned til en temperatur pd mellom +12 og —lOoC, fortrinnsvis —SOC,
avhengig av den gnskede separasjonsgrad for kalsiumnitratet, med

en kjglehastighet p& mellom 12 og 40°C pr. time, fortrinnsvis

25°C pr. time, hvorved man oppnir et kalsiumnitratutbytte p& 80-85%,
beregnet p& den totale mengde kalsiumnitrat i fosfonitratopplgsningen.
2. Fremgangsmdte ifglge krav 1, karakterisert
v e d at vektforholdet faststoff/vaske som er ngdvendig i det
andre krystallisasjonstrinn, oppnds ved & fortynne den primare
krystalliserte fosfonitratopplgsning i et forhold p& 1:2 til 1:0,1,
med moderluten som fremkommer ved sepafasjon av en del av kalsium-
nitrat fra suspensjonen etter fgrste krystallisasjonstrinn eller
med en del av moderluten fra separasjonen av kalsiumnitrat fra

andre krystallisasjonstrinn.

(56) Anfgrte publikasjoner:
Norsk patent nr. 48644 (16a-11/06), 120518 (12i-25/22)
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