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EP 1 884 287 B1
Beschreibung

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft die elektrostatische Trennung von Kieserit (MgSO,- H,0) aus Kalirohsalzen,
die auler Kieserit weitere Minerale wie Sylvin, Halit, Polyhalit, Langbeinit und andere Salzminerale enthalten.

[0002] Es gehdrt zum Stand der Technik, aus Rohsalzen der Kalilagerstatten das Mineral Kieserit mit Hilfe des trock-
enen elektrostatischen Trennverfahrens zu isolieren (G. Fricke, "Die elektrostatische Aufbereitung von Kalium- und
Magnesiumsalzen", Kali und Steinsalz, Heft 9/1986, S. 278-295). Dazu wird das Rohsalz vermahlen, auf eine vorgege-
bene KorngréRe klassiert, mit einer geringen Menge Konditionierungsmittel, meist organische Art, versehen und mit
Luft bestimmter Temperatur und Feuchte verwirbelt, triboelektrisch aufgeladen und das Gemenge im elektrostatischen
Feld in eine Kieseritrohfraktion und eine Kalirohfraktion getrennt.

[0003] Die DE-PS 1 667 814 beschreibt ein solches Trennverfahren zur Gewinnung des Minerals Kieserit in einem
ersten Schritt aus einem kieserithaltigen Kalirohsalz unter Verwendung aliphatischer, unverzweigter Fettsduren der
Kettenlange C; bis C44 oder aromatischer Carbonséuren oder einem Gemisch der beiden zuvorgenannten sowie Am-
moniumsalzen der niederen aliphatischen Fettsduren, vorzugsweise Ammoniumformiat und Ammoniumacetat als Kon-
ditionierungsmittel bei einer relativen Feuchte von 5 % bis 40 %, vorzugsweise 10 % bis 30 %. Die Aufgabenstellung
dieser Erfindung ist m Wesentlichen die Einsparung von Energie und eine einfachere Arbeitsweise bei der elektrosta-
tischen Aufbereitung durch den Einsatz neuer Konditionierungsmittel.

[0004] In der DE-PS 4 039 470 C1 wird eine Konditionierungsmittelrezeptur aufgefiihrt, die sich aus den Substanzen
Salicylaure, Fettsdure und Ammoniumacetat zusammensetzt. Nach dem beschriebenem Verfahren wird mit Luft einer
relativen Feuchte von 5 % konditioniert.

[0005] In US3388794A wird ein Verfahren beschrieben, um eine einfache und effektive Methode zur Vorbehandlung
von Mineralstoffmischungen mit Konditionierungsmitteln vor der elektrostatischen Trennung zu erhalten. Eine effektivere
Trennung wird in dem beschriebenen Verfahren dadurch erreicht, dass das chemische Konditionierungsmittel nicht als
solches sondern aufgebracht an ein geeignetes Tragermaterial eingesetzt wird welches durch eine grofRe spezifische
Oberflache, gekennzeichnet ist. Ziel dieser Verfahrensweise ist das Einsparen von Energie, da durch dieses Verfahren
bei niedrigeren Temperaturen als bei bisherigen Verfahren ohne den Einsatz von Tragersubstanzen getrennt werden
kann.

[0006] Die US3802556A beschreibt ein elektrostatisches Trennverfahren, bei dem aliphatische unverzweigte Fett-
sauren zusammen mit einer aromatischen Carboxylsaure und einem Ammoniumsalz einer aliphatischen Saure als
Konditionierungsmittel eingesetzt werden.

[0007] In der US3073447A wird ein mehrstufiges Verfahrung zur elektrostatischen Trennung von Langbeinit enthal-
tenen Mineralsalzen beschrieben. Bei den verschiedenen Trennstufen in dem beschriebenen Verfahren werden ver-
schiedene Gruppen von Konditionierungsmitteln aufgefthrt.

[0008] Die US3477566A beschreibt ein Verfahren zur Erhéhung der Effizienz und der Selektivitat bei der elektrosta-
tischen Trennung von Mineralsalzmischungen, indem die zu trennenden Mineralsalzmischungen nicht nur mit den bereits
aus dem Stand der Technik bekannten organischen Konditionierungsmitteln, sondern zusatzlich mit anorganischen
Séauren oder Basen behandelt werden

[0009] In der US3217876 wird eine verbesserte Methode zum Konditionieren Kaliumenthaltender Mineralsalze fir
den elektrostatischen Trennprozess beschrieben, wobei verschiedene organisch anionische Konditionierungsmittel ein-
gesetzt werden. Bei diesem Verfahren wird eine K,0-Ausbeute in Gewichtsprozent von mehr als 90% erhalten.
[0010] InDE3439042C2 wird ein Verfahren zur elektrostatischen Aufbereitung beschrieben, bei dem eine aromatische
Carbonsaure in Kombination mit Fettsduren als Konditionierungsmittel verwendet werden.

[0011] Bei diesen Rezepturen zeigte es sich jedoch in der Praxis, dass die hier eingesetzten Substanzen Probleme
in einer der elektrostatischen Aufbereitung nachgeschalteten flotativen Aufbereitung der Kalirohfraktion bereiten. So
kann die verwendete Fettsaure zu einer unselektiven Hydrophobierung aller Mineralphasen in der Flotation flihren. Auch
ergeben sich Handhabungsschwierigkeiten durch die hygroskopischen Eigenschaften von Ammoniumacetat. Auch zeig-
te sich, dass bei diesen Bedingungen immer noch etwa 20 % des im Rohsalz enthaltenen Kieserits nicht in die Kiese-
ritrohfraktion abgetrennt werden kann, sondern in die Kalirohfraktion verloren geht.

[0012] Es war die technische Aufgabe zu I8sen, ein Konditionierungsmittel zu finden, mit dem die Selektivitat der
elektrostatischen Trennung von Kieserit aus einem Kalirohsalz erh6ht werden kann. Dabei sollen gleichzeitig die Hand-
lingeigenschaften des Konditionierungsmittels, wie eine gleichmafige Benetzbarkeit des zu trennenden Gutes verbes-
sert werden. Eine weitere Aufgabe besteht darin, ein solches Konditionierungsmittel zu finden, das infolge der auf den
Trennprodukten wie zum Beispiel der Kalirohfraktion anhaftenden Konditionierungsmittelreste keinen negativen Einfluss
auf die Selektivitat einer nachgeschalteten Flotation austbt.

[0013] Die Aufgabe wurde durch eine Konditionierungsmittelkombination geldst, die aus einer aromatischen Carbon-
saure, einem Ammoniumsalz einer aromatischen Carbonsdure und einem unverzweigten Fettalkohol gebildet wird.
Dabei kdnnen auch Derivate aromatischer Carbonsduren zum Einsatz kommen, bevorzugt wird die bekannte Acetyl-
salicylsaure. Das Ammoniumsalz der aromatischen Carbonsaure ist bevorzugt das Ammoniumbenzoat. Als Fettalkohole
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kommen Gemische der Kettenlangen C, bis C,5 in Frage.

[0014] Die Konditionierung des zu trennenden Kalirohsalzes geschieht nach bekannter Verfahrensweise in einem
geeigneten Mischer, zum Beispiel in einem FlieRbett, in dem das Salzgemisch gleichzeitig triboelektrischaufgeladen
wird. Die Aufladung geschieht dabei bei relativen Luftfeuchten von 1 bis 10 Prozent. Bevorzugt wird zwischen 1 und 4
Prozent, besonders bevorzugt bei 2 bis 3 Prozent relativer Luftfeuchte aufgeladen und getrennt. Die Trennung des
Kalirohsalzes in eine Kieseritrohfraktion und eine Kalirohfraktion wird in einem elekirostatischen Scheider, vorzugsweise
in einem Freifallscheider durchgeflhrt.

[0015] Das Trennverfahren kann ein oder mehrstufig durchgefiihrt werden.

[0016] Die Konditionierungsmittelkombination entfaltet ihre optimale Wirkung auf den Trennprozess, wenn die Kom-
ponenten in folgenden Mengen bezogen auf die Menge Rohsalz angewendet werden:

- aromatische Carbonsaure

(Acetylsalicylsaure): 20 bis 100 g/t, bevorzugt 30 bis 50 g/t
- Ammoniumsalz der aromatischen

Carbonsaure (Ammoniumbenzoat): 10 bis 75 g/t, bevorzugt 15 bis 25 g/t
- Fettalkohol: 10 bis 50 g/t, bevorzugt 20 bis 30 g/t

[0017] In einer Ausfiihrungsform des Verfahrens schlief3t sich an die elektrostatische Trennung eine Flotation der
Kalirohfraktion an, wobei ein Kaliumchloridkonzentrat mit bekannten Flotationsmitteln flotiert wird. Die erfindungsgemafiie
Konditionierungsmittelkombination wirkt sich gegentiber der bekannten Konditionierungsmittelkombination, die u.a. Fett-
sauren enthalt, besonders positiv auf die Selektivitat der Kaliumchloridflotation aus. Die Selektivitat wird in keiner Weise
beeintrachtigt. In einer anderen Ausflihrungsform wird die Kieseritrohfraktion in einer nachgeschalteten Kieseritflotation
zu einem hochprozentigen Kieseritkonzentrat weiterverarbeitet.

[0018] Die weitere Aufkonzentrierung von Kaliumchlorid und/oder Kieserit kann auch in einem der elektrostatischen
Trennung nachgeschalteten Léseprozess erfolgen.

[0019] Die Erfindung wird anhand der nachfolgenden Ausfiihrungsbeispiele naher erlautert. Beschrieben werden
Trennversuche im kleintechnischen Malstab, wobei unter unterschiedlichen Versuchsbedingungen, wie variierte relative
Luftfeuchte, die Ergebnisse der elektrostatischen Trennung eines kieseritischen Hartsalzes unter Anwendung der Kon-
ditionierungsmittel des Standes der Technik den Ergebnissen unter Anwendung der erfindungsgemafen Konditionie-
rungsmittelkombination gegenubergestellt werden. Die Versuchsergebnisse hinsichtlich der Gehalte und des Ausbrin-
gens der Salzkomponenten in der Kalirohfraktion und in der Kieseritrohfraktion sind in Tabelle 1 dargestellt.

Beispiel 1

[0020] Getrennt wurde ein aufgemahlenes Kalirohsalz folgender Zusammensetzung:

[0021] Sylvin (KCI) 16,7 %; Kieserit (MgSO, H,0) 31,8 %; Ascharit (Mg,[OHB,O4(OH)]) 0,6 %; Anhydrit (CaSO,)
0,6 %; Halit (NaCl) 48,6 %. Das Rohsalz wurde auf eine mittlere Korngréf3e von 1,2 mm vermahlen und mit einer Menge
von ca. 50 - 75 g/t Konditionierungsmittel bestehend aus den Komponenten Salicylsdure Ammoniumacetat und Fettsdure
(KPK 12-18) vermischt.

[0022] Die AuBenluft wurde auf eine relative Feuchte von ca. 5 % gebracht und die Temperatur der Luft auf ca. 70°
C eingestellt und das Kalirohsalz nach erfolgter triboelektrischer Aufladung in einem Freifallscheider in eine Kieseritroh-
fraktion und eine Kalirohfraktion getrennt.

Beispiel 2

[0023] EinKalirohsalz nach Beispiel 1 wurde bei gleicher relativer Luftfeuchte und Temperatur elektrostatisch getrennt,
wobei als Konditionierungsmittel 50 - 75 g/t eines Gemisches aus Acetylsalicylsdure, Ammoniumbenzoat und Fettalkohol
(Kalcol 2470) zum Einsatz kam.

Beispiel 3

[0024] Das gleiche Kalirohsalz wie in Beispiel 1 und 2 wurde bei einer relativen Luftfeuchte von 2,5 % und bei einer
Temperatur von 80 - 84° C elektrostatisch getrennt, wobei das Konditionierungsmittel des Standes der Technik eingesetzt
wurde.
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Beispiel 4

[0025] Das Kalirohsalz nach Beispielen 1 - 3 wurde unter gleichen Bedingungen der relativen Luftfeuchte und Tem-
peratur gemaR Beispiel 3 elektrostatisch getrennt, wobei die erfindungsgeméafie Konditionierungsmittelkombination ver-
wendet wurde.

[0026] Die Gegenuberstellung Beispiel 1 und 2 (relative Luftfeuchte 5 %) gemaR Tabelle 1 zeigt folgende wesentliche
Ergebnisse: Mit den Verfahren der Erfindung unter Einsatz der Konditionierungsmittelkombination Acetylsalicylsaure,
Ammoniumbenzoat und Fettalkohol wird ein um 4,4 Prozentpunkte besseres Kieseritausbringen in der Kieseritrohfraktion
erreicht bei anndhernd gleichem Ausbringen von K;0 und Steinsalz in der Kalirohfraktion.

[0027] Die Gegenuberstellung Beispiel 1 und 3 (relative Luftfeuchte 2,5 %) zeigt, dass das Ausbringen von Kieserit
in der Kieseritrohfraktion um 2,8 Prozentpunkte sowie das Ausbringen von K,O in der Kalirohfraktion um 0,8 Prozent-
punkte und das von Steinsalz um 0,3 Prozentpunkte gesteigert werden konnte.

[0028] Vergleicht man die Versuchsergebnisse aus Beispiel 1 und 4 (relative Feuchte 5 %, Konditionierungsmittel
nach Stand der Technik gegeniiber relativer Feuchte 2,5 %, erfindungsgemafie Konditionierungsmittelkombination), so
zeigt sich eine Steigerung des Kieseritausbringens um 10 Prozentpunkte bei annahernd gleichen Werten fiir das K,O
und des Steinsalzausbringens.

[0029] Der Ersatz der Fettsaure durch Fettalkohol als Konditionierungsmittel in der elektrostatischen Aufbereitung
fuhrt in der nachgeschalteten Aufbereitung durch Flotation zu einer héheren Selektivitdt und somit insgesamt zu einem
verbesserten Wertstoffausbringen.

Patentanspriiche

1. Verfahren zur Aufbereitung von Kieserit enthaltenden gemahlenen Kalirohsalzen zur Herstellung einer Kieseritroh-
fraktion und einer Kalirohfraktion mittels eines ein- oder mehrstufigen elektrostatischen Trennverfahrens dadurch
gekennzeichnet, dass

a) das aufgemahlene Kalirohsalz mit einem Konditionierungsmittel enthaltend eine Kombination aus einer aro-
matischen Carbonséaure oder deren Derivate, einem Ammoniumsalz einer aromatischen Carbonséure sowie
einem unverzweigten Fettalkohol der Kettenldnge C, bis C5 intensiv vermischt und

b) anschlielRend bei 1-10 % relativer Luftfeuchte triboelektrisch aufgeladen und mittels eines elektrostatischen
Trennverfahrens in eine Kieseritrohfraktion und eine Kalirohfraktion getrennt wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1 dadurch gekennzeichnet, dass aus der Kalirohfraktion in einer anschlielRenden Flo-
tation ein Kaliumchloridkonzentrat gewonnen wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1 dadurch gekennzeichnet, dass die Kalirohfraktion in einem anschlielRenden Lése-
prozess weiter aufbereitet und ein Kaliumchloridprodukt gewonnen wird.

4. Verfahren nach Anspruch 1 dadurch gekennzeichnet, dass die Kieseritfraktion in einem anschlieBenden Lése-
prozess weiter aufbereitet wird und ein Kieseritprodukt gewonnen wird.

5. Verfahren nach Anspruch 1 dadurch gekennzeichnet, dass aus der Kieseritfraktion in einer nachgeschalteten
Flotation ein Kieseritkonzentrat gewonnen wird.

6. Verfahren nach Anspruch 1 dadurch gekennzeichnet, dass als aromatische Carbonsaure bevorzugt Acetylsali-
cylsdure verwendet wird.

7. Verfahren nach Anspruch 1 dadurch gekennzeichnet, dass als Ammoniumsalz der aromatischen Carbonsaure
bevorzugt Ammoniumbenzoat verwendet wird.

8. Verfahren nach Anspruch 1 dadurch gekennzeichnet, dass bei einer relativen Luftfeuchte zwischen 1 % und 6
%, bevorzugt zwischen 2 % und 3 % triboelektrisch aufgeladen wird.

9. Verfahren nach Anspruch 1 und 6 dadurch gekennzeichnet, dass 20 bis 100 g/t, bevorzugt 30 bis 50 g/t, aroma-
tische Carbonsaure bezogen auf die Rohsalzmenge zugegeben werden.

10. Verfahren nach Anspruch 1 und 7 dadurch gekennzeichnet, dass 10 bis 75 g/t, bevorzugt 15 bis 25 g/t, Ammo-
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niumsalz der aromatischen Carbonsdure bezogen auf die Rohsalzmenge zugegeben werden.

11. Verfahren nach Anspruch 1 dadurch gekennzeichnet, dass 10 bis 50 g/t, bevorzugt 20 bis 30 g/t, Fettalkohol
bezogen auf die Rohsalzmenge zugegeben werden.
Claims
1. Method of processing kieserite-containing, ground, crude potash salts to produce a crude kieserite fraction and a
crude potash fraction by way of a one-stage or multistage separation process characterized by
a) the ground crude potash salt being intensively mixed with a conditioner containing a combination of an
aromatic carboxylic acid or its derivatives, an ammonium salt of an aromatic carboxylic acid and an unbranched
fatty alcohol with a C4, to C45 chain length, and
b) subsequently triboelectrically charged at 1-10 % relative humidity and separated into a crude kieserite fraction
and a crude potash fraction by means of an electrostatic separation process.
2. Process as per claim 1, characterized by a potassium chloride concentrate being extracted from the crude potash
fraction in a subsequent flotation process.
3. Process as per claim 1, characterized by the crude potash fraction being further processed in a subsequent solution
process to yield a potassium chloride product.
4. Process as per claim 1, characterized by the crude kieserite fraction being further processed in a subsequent
solution process to yield a kieserite product.
5. Process as per claim 1, characterized by a kieserite concentrate being extracted from the crude kieserite fraction
in a subsequent flotation process.
6. Process as per claim 1, characterized by the aromatic carboxylic acid used preferably being acetylsalicylic acid.
7. Process as per claim 1, characterized by the ammonium salt of the aromatic carboxylic acid used preferably being
ammonium benzoate.
8. Process as perclaim 1, characterized by the triboelectrical charging being performed in a relative humidity between
1 % and 6 %, preferably between 2 % and 3 %.
9. Process as per claims 1 and 6, characterized by 20 to 100 g/t, preferably 30 to 50 g/t, of aromatic carboxylic acid
being added in relation to the quantity of crude salt.
10. Process as per claims 1 and 7, characterized by 10 to 75 g/t, preferably 15 to 25 g/t, of ammonium salt of the
aromatic carboxylic acid being added in relation to the quantity of crude salt.
11. Process as per claim 1, characterized by 10 to 50 g/t, preferably 20 to 30 g/t, of fatty alcohol being added in relation

to the quantity of crude salt.

Revendications

1.

Procédé de traitement de sels bruts de potasse moulus contenant de la kiesérite afin de fabriquer une fraction brute
de kiesérite et une fraction brute de potasse au moyen d'un procédé de séparation électrostatique en une ou
plusieurs étapes, caractérisé en ce que :

a) le sel brut de potasse moulu est intensivement mélangé a un agent de conditionnement contenant une
combinaison d’'un acide carboxylique aromatique ou de I'un de ses dérivés, d’'un sel d’ammonium d’un acide
carboxylique aromatique ainsi que d’un alcool gras a chaine droite d’'une longueur de chaine de C4g a C4¢ et
b) est ensuite chargé par voie triboélectrique sous une humidité relative de 'air de 1 a 10 % puis séparé au
moyen d’'un procédé de séparation électrostatique en une fraction brute de kiesérite et une fraction brute de
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potasse.

Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce que I'on obtient par flottation consécutive a partir de la fraction
brute de potasse un concentré de chlorure de potassium.

Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce que la fraction brute de potasse continue d’étre traitée dans
un processus de dissolution consécutif et en ce que I'on obtient un produit de chlorure de potassium.

Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce que la fraction brute de kiesérite continue d’étre traitée dans
un processus de dissolution consécutif et en ce que I'on obtient un produit de kiesérite.

Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce que I'on obtient par flottation consécutive a partir de la fraction
brute de kiesérite un concentré de kiesérite.

Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce que I'on utilise de préférence comme acide carboxylique
aromatique de I'acide acétylsalicylique.

Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce que l'on utilise de préférence comme sel dammonium de
I'acide carboxylique aromatique du benzoate d’'ammonium.

Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce que I'on charge par voie triboélectrique sous une humidité
relative de I'air entre 1 % et 6 %, de préférence entre 2 % et 3 %.

Procédé selon 'une des revendications 1 a 6, caractérisé en ce que I'on ajoute 20 a 100 g/t, de préférence 30 a
50 g/t d’acide carboxylique aromatique en fonction de la quantité de sel brut.

Procédé selon I'une des revendications 1 a 7, caractérisé en ce que I'on ajoute 10 a 75 g/t, de préférence 15 a 25
g/t de sel d’ammonium de 'acide carboxylique aromatique en fonction de la quantité de sel brut.

Procédé selon la revendication 1, caractérisé en ce que I'on ajoute 10 a 50 g/t, de préférence 20 a 30 g/t d’alcool
gras en fonction de la quantité de sel brut.
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