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Ferrichlorid, hovedsagelig i vand oplesning, fremstilles
ved at bringe chlor i kontakt med en ferrochlorid-
oplasning i narver af en oplpsning indeholdende fer-~
richlorid, derpd at aispende det opndede produkt til
afdampning af vand og endelig at recirkulere en
betydelig del af ferrichloridoplesningen til begyn-
delsestrinnet.

Det sdledes fremstillede ferrichlorid er anvendeligt
direkte som flokkuleringsmiddel ved vandbehandlinq;

fortsettes
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Opfindelsen angdr en fremgangsmadde til fremstilling af
ferrichlorid ud fra ferrochlorid. Ferrichlorid i wvandig
opl¢sning indeholdende mellem 35 og 45 vagt-% anvendes
som flokkuleringsmiddel ved vandbehandlingen. Man Kkan
henvise til KIRK OTHMER 3. udgave, bind 24, siderne 394-
396 (1984) og til bind 10, side 498 (1980), hvori er an-
fort denne anvendelse. Den mest simple fremgangsmade til
fremstilling af en sadan ople¢sning bestar i at angribe
jernet med koncentreret saltsyre, man opndr pd denne made
en oplgsning indeholdende ca. 36 vagt-% ferrochlorid
(FeCl,), som man chlorerer til opnédelse af en oplg¢sning
af ferrichlorid (FeCl,), som indeholder ca. 41 vagt-%, og
som er direkte anvendelig som flokkuleringsmiddel. Denne
oplgsning med styrken 41% er den sadvanlige kommercielt
tilgzngelige form. Det er n¢dvendigt at opna en koncen-
treret opl¢sning af FeCl,, eftersom FeCl, og FeCl, under
en opkoncentrering ved inddampning kan undergd en partial
hydrolyse, som fgrer til dannelsen af HCl. Tilstedevarel-
sen af HC1 i FeCl, er generende ved vandbehandlingen.
Denne fremgangsmade ne¢dvendiggepr anvendelsen af koncen-

treret saltsyre.

I US patentskrift nr. 4 066 748 omtales en fremgangsmade
ud fra en ople¢sning af FeCl,, som kommer fra et bejds-
ningsbad. Denne fremgangsmade g¢r det n¢dvendigt at op-
koncentrere ferrochloridet, og den n¢gdvendigge¢r en chlo-

rering i to trin.

I US patentskrift nr. 3 682 592 omtales en fremgangsmade,
der svarer til den ovenstdende, men hvorved ferrochlorid-

oplgsningen bringes i kontakt med oxygen.

Man har nu fundet en meget simpel fremgangsmade, som g¢r
det muligt at fremstille en Kkoncentreret ople¢sning af
ferrichlorid ved chlorering af en fortyndet opl¢sning af

ferrochlorid.
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Fremgangsmaden ifgplge opfindelsen bestdr i at fremstille
ferrichlorid ud fra ferrochlorid, og fremgangsmaden er

ejendommelig derved, at den omfatter fg¢lgende trin:

a) man bringer chlor i kontakt med en opl¢sning indehol-
dende ferrochlorid i narver af en opl¢sning indeholdende

ferrichlorid,

b) trykket i det under a) opndede reaktionsprodukt ned-

sattes,

c) den under b) opnaede flydende fase recirkuleres par-
tielt til trinnet a), den anden del udge¢r produktionen af

ferrichlorid.

Ferrochloridet foreligger i form af en vandig oplg¢sning,
hvilket ogsd galder for ferrichloridet. Udtrykket "i nar-
ver af ferrichlorid" betegner, at man indspre¢jter i trin-
net a) ferrichlorid i overskud i forhold til ferrochlo-
rid, idet dette ferrochlorid derpd chloreres til fer-
richlorid. Man kan anvende flydende chlor eller gasfor-
migt chlor, eller en gas eller en vaske indeholdende
chlor. Kontaktskabelsen kan foregd pd vilkarlig made, det
er tilstrazkkelig at sikre en kontakt mellem chloren og
ferrochloridet. Man anvender f.eks. en omr¢rt reaktor el-
ler en kolonne af typen destillationskolonne eller ab-
sorptionskolonne. Man anvender med fordel en kolonne for-
synet med anordninger til kontaktskabelse, s&som plader
eller fyldninger med ringe eller flere af disse anordnin-
ger. Oplg¢sningen af ferrochlorid og oplg¢sningen af fer-
richlorid tilf¢res kolonnen i toppen, og chloren indfe¢res
i bunden af denne kolonne. Ved toppen af denne kolonnen
opsamler man en lille me&ngde chlor, dersom man anvender
et overskud deraf (beregnet i forhold til mengden af fer-
rochlorid), de gasarter, som eventuelt ledsager chloren,

samt en mindre m@ngde vanddamp medrevet p& grund af sit
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damptryk. Ved bunden af kolonnen opndr man en oplg¢sning
af ferrichlorid. Det er muligt at indfg¢re oplg¢sningerne
af ferrochlorid og af ferrichlorid i flere punkter pd ko-
lonnen, hvilket ogsa galder for chloren, som kan blive

indfert i flere punkter.

Trinnet b) bestdr i en tryksankning i den opl¢sning, som
modtages fra trinnet a). Denne tryksankning fremkalder en
partiel fordampning af vand indeholdt i ferrichloridop-
lgsningen, og man opnar pd denne mdade en opkoncentration
af ferrichloridopl¢sningen. Denne tryks@nkning gennemfg-
res i en vilkarlig beholder, det er tilstrzkkelig at dens
geometriske forhold muligg¢r adskillelse af dampfasen og

af vaskefasen.

Trinnet c) i fremgangsmaden ifglge opfindelsen bestar
deri, at man recirkulerer en del af den ovenfor navnte
veskefase henimod trin a), og den resterende del, som man
indvinder, udge¢r s& produktionen af ferrichlorid, idet
denne ma&ngde svarer beregnet pa antal mol til mangden af

ferrochlorid indfe¢rt i trinnet a).

Denne ople¢sning bringes med fordel til omgivelsernes tem-

peratur.

Oplgsningen af ferrochlorid, som fe¢des til trinnet a),
kan vare af en vilkarlig koncentration, den kan ogsd in-
deholde saltsyre. Man anvender med fordel en ople¢sning af
ferrochlorid, som ikke indeholder saltsyre, hvilket go¢r
det muligt at anvende ferrichloridet direkte som flokku-

leringsmiddel ved vandbehandlingen.

Trinnet a) finder med fordel sted ved en moderat tempera-
tur, dvs. saledes, at denne temperatur, som tilfe¢res pa
opholdstidspunktet i trinnet a), ikke fremkalder en hy-
drolyse af FeCl,.
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Reaktionen mellem ferrochlorid og chlor er total. Man vil
med fordel respektere en opholdstid for ferrochloridet p&

mindst 10 sekunder, fortrinsvis mindre end 4 timer.

Det er ikke n¢dvendigt at chlorere alt ferrochloridet,
idet specifikationerne for ferrichlorid undertiden kan
tolerere 0,1-1 vagt-% FeCl, i ople¢sningen af ferrichlori-
det. Det er muligt at anvende et overskud af chlor i for-

hold til den stgkiometriske mangde.

Temperaturen i reaktionsmediet er med fordel i dette trin
a) mellem 50 og 100 °C. Trykket i trin a) kan vare et
vilkarligt tryk, man arbejder bekvemt mellem atmosfzre-
trykket og 6 bar, fortrinsvis mellem atmosfaretrykket og

1 bar relativt tryk.

Det tryk til hvilket man tryksanker det under a) opndede
produkt er knyttet til den m&ngde vand, som man ¢nsker at
afdampe. Jo mere man tryksaznker, jo mere fordamper man
vand. Mangden af fordampet vand afhanger ligeledes af ha-
stighedsmengden af den oplgsning, som man tryksanker, jo
st¢rre denne mangde er, jo mere afdamper man. Mzngden af
recirkuleret ferrichlorid er med fordel mellem 1 og 10

gange produktionen.

Den mangde vand, der skal fordampes, afhanger af koncen-
trationen af FeCl,-oplgsningen og af den koncentration,
som man ¢nsker for FeCl,-produktet. Mangden af recirkule-
ret FeCl,; g¢r det ligeledes muligt at regulere temperatu-
ren, jo mere omfattende den recirkulerede mzngde er for
en given mazngde af FeCl,, jo mindre forhgjes udgangstem-
peraturen fra a). De Kkalorier, som tilvejebringes ved
chloreringsreaktionen af FeCl,, forbruges i hovedsagen
ved tryksaznkningen, som viser sig ved en sankning af tem-
peraturen. Dersom man ¢nsker at afdampe mere vand, er det

ngdvendigt at tilvejebringe energi, man opvarmer med for-
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del det under a) opndede produkt fe¢r tryksaznkningen. Man
opvarmer med fordel ikke ud over 110 °C, for ikke at ned-
bryde ferrichloridet. Man kan ligeledes gentage adskilli-
ge gange cyklussen omfattende opvarmning og tryksankning,
det er naturligvis ngdvendigt efter tryksankningen pad ny
at komprimere den flydende fase, f.eks. ved hjalp af en
pumpe. Man tryksanker med fordel til opndelse af et abso-
lut tryk mellem 0,05 og 0,3 bar. Vakuumet sikres f.eks.

ved hjzlp af en pumpe eller en dampejektor.

Man kan ligeledes genopvarme ferrichloridopl¢sningen ef-
ter tryksankningen og f¢r dens recirkulering tilbage til
trinnet a), men naturligvis efter udtagning af den del,
der udge¢r produktionen, hvilket ge¢r det muligt at tilve-
jebringe kalorier ved et lavt niveau, og sdledes at ud-
nytte kalorierne og ligeledes ikke at have temperaturen

af FeCl, for meget.

Ifplge en anden foretrukken udfe¢relsesform for opfindel-
sen, og forudsat, at temperaturniveauerne er forligelige,
kan man overf¢re kalorierne fra produktionen af fer-
richloridet til ople¢sningen af ferrochloridet, som fe¢res
til trin a), hvilket g¢r det muligt at forvarme. Denne
indvinding g¢r det muligt at yderligere vinde en 1lille
del kalorier, og sdledes at afdampe mere vand ved tryk-
senkningen og at tilvejebringe farre supplerende kalorier

for denne tryksaenkning.

Fordelen ved den foreliggende opfindelse er, at man kan
anvende en fortyndet opl¢sning af ferrochlorid til frem-
stilling af en koncentreret oplgsning af ferrichlorid,

samtidig med at man undgdr anvendelsen af fordampere.

Den vedlagte figur viser et diagram for et anleg til ud-
gpvelse af opfindelsen. (1) betegner en kolonne, i hvilken

man gennemfgrer trinnet a), (3) er tryksankningsbeholde-
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ren, (2) og (4) betegner pumper. Ved (5) indfe¢rer man op-
lg¢sningen af ferrochlorid, ved (6) indf¢rer man det re-
cirkulerede ferrichlorid, og ved (7) chloren. Man bringer
ved hjzlp af re¢rfe¢ringen (8) produktet via varmeveksleren
(11) henimod tryksankningsbeholderen (3). Beholderen (3)
er med r¢rfgringssystemet (9) forbundet med systemet til
frembringelse af vakuum. Man genindvinder med pumpen (4)
den vaskeformige fase fra tryksankningsbeholderen. Pro-
duktionen fjernes gennem r¢rfg¢ringen (10). Man opsamler
ved (12) de inerte bestanddele, der er indf¢rt sammen med

chloren.

De efterfgplgende eksempler belyser opfindelsen narmere.

Eksempel 1

Man anvender en anordning i overensstemmelse med den ved-
lagte figur, i hvilken sg¢jlen (1) er af glas med indre
diameter pa 0,35 m og udvisende en hg¢jde af fyldningen pa
10 m.

Man indf¢rer ved (5) en oplgsning af 296 kg/h FeCl, og
704 kg/h vand ved 80 °C, og ved (7) indfgrer man en mang-
de pa 82,7 kg/h chlor og 5 kg/h inerte bestanddele. Man
opsamler ved (12) de 5 kg/h inerte bestanddele og ved (8)
en oplegsning af ferrichlorid ved 85 °C. Kolonnen (1) ar-
bejder ved et tryk pd 1,1 bar absolut. Man genopvarmer
ferrichloridet fra 85 til 94 °C ved hjalp af varmeveksle-
ren (11), hvorpa man tryksenker til et tryk pa 0,25 bar
absolut. Man recirkulerer ved (6) en oplg¢sning indehol-
dende 2272 kg/h FeCl, og 3269 kg/h vand, og man udtager
ved (10) 379 kg/h FeCl, fortyndet i 545 kg/h vand.
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Eksempel 2

Man gar frem analogt med eksempel 1, idet man dog ved (5)
indfgrer en mere fortyndet oplg¢sning af FeCl,, dvs. 296
kg/h FeCl, i 963 kg/h vand. Oplgsningen af FeCl, ved (8)
har temperaturen 76 °C, man genopvarmer til 106 °C, hvor-
p& man tryksaznker til 0,15 bar absolut, temperaturen af
vaskefasen falder til 62 °C. Man opnar ved (10) den samme

koncentrerede oplgsning af FeCl,.

Eksempel 3

Man gar frem analogt med eksempel 1, idet man dog anven-
der en kolonne med diameteren 0,4 m, og man indferer ved
(5) en mere fortyndet opl¢sning af FeCl,, dvs. 296 kg/h
FeCl, i 963 kg/h vand. Opl¢sningen af FeCl, ved (8) har
temperaturen 69 °C, man genopvarmer til 92 °C, hvorpa man
tryksanker ved 0,15 bar absolut. Man opndar ved (10) den
samme koncentrerede ople¢sning af FeCl,, og modsat er
mengden af recirkulering ved (6) 3790 kg/h FeCl, fortyn-
det i 5450 kg/h vand.
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Patentkravwv:

1. Fremgangsmdde til fremstilling af ferrichlorid ud fra
ferrochlorid, k end e t e gne t ved, at den omfatter

folgende trin:

a) man bringer chlor i kontakt med en oplg¢sning indehol-
dende ferrochlorid i narver af en oplgsning indeholdende

ferrichlorid,

b) trykket i det under a) opndede produkt nedsattes,

c) den under b) opndede vaskeformige fase recirkuleres
partielt til trin a), den anden del udge¢r produktionen af

ferrichlorid.

2. Fremgangsmade ifplge krav 1, k e nd e t e gne t

ved, at man forud for trin b) gennemf¢rer en opvarmning.

3. Fremgangsmade ifg¢lge krav 1 eller 2, kende teg -
n e t ved, at mengden af ferrichlorid, der recirkuleres,

er mellem 1 og 10 gange produktionen.

4. Fremgangsmade ifgplge ethvert af kravene 1-3, k e n -
detegnet ved, at produktionen af ferrichlorid an-
vendes til at forvarme oplg¢sningen af ferrochlorid forud

for trin a).
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