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{54) VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG VON PRESSGRAMULATEN

(57) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Entaminierung von flotativ gewonnenen
Kalidiingesalzen zur Weiterverarbeitung durch PreRgranulation. Die Erfindung hat das Ziel und
die technische Aufgabe, durch geeignete Verfahrensschritte ein fiir die PreBgranulierung
geeignetes Flotationsprodukt zu gewinnen, indem die anhaftende Aminmenge derart reduziert
wird, daB ohne erhéhten energetischen Aufwand eine PreBgranulation méglich ist. Es wurde
gefunden, dal durch die Kopplung einer alkalischen Vorbehandiung mit einer nachgeschalteten
Zugabe von Oxidationsmitteln bei Salztemperaturen von 120 bis 150°C eine volistandige
Entaminierung erreicht wird. Die Erfindung betrifft nur die Weiterbehandlung durch
Pregranulation von durch Flotation gewonnenen Kalidingesalzen. Figur
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Titel der Erfindung

Verfahren zur Herstellung von PreBgranulaten

Anwendungsgebiet der Erfindung

v

Die Erfindung beinhaltet ein Verfahren zur teilweisen
oder guch vollsténdigen Entaminierung von flotativ ge-
wonnenen Kglidiingesalzen, die in einer nachgeschalteten
technologischen Verfahrensstufe zu PreBgranulaten ver-
arbeitet werden sollen. Die Entaminierung ist notwendlg,

" um das Granulatausbrlngen die Abrlebfestlgkelt sow1e das

Staubverhalten den geforderten Parametern anzupassen.

Charakteristik der bekannten technischen Losungen

Flotativ gewonnene Kalidiingemittel haben auf der Salzober-
flédche an bevorzugten Zentren vorwiegend primdre ali-
Phatische Amine adsorbiert, die nach Durchlsufen der tech-
nologischen Verarbeitungskette am mechanisch vorent-
wésserten NaBsalz anhaften und in der anschlieBenden
Trocknung bei iiblichen Imocknungstemperaturen nur unbe-
friedigend abgedunstet/abgerostet werden, so daB erst
durch geeignete zusatzliche Verfahrensschritte eine teil-

weise/vollstédndige Entfernung der Amine ‘angesgtrebt werden
mufle

Dies geschieht bekanntermaBen wie folgt

Die erste Variante betrifft eine einstufige heiBe Fahr-
weise, wobel das zu entaminierende Produkt auf Salztempe-
raturen von 180 bis 25000 aufgeheizt wird. Diese Variante
hat den Nachteil, daB neben hohen energetischen Verlusten
auch der Durchsatz stark reduziert werden muB, wodurch die

QLNFT 4034 € G s



-2- 236240 3

Betriebskosten deutlich erhdht werden und der VerschleiRB
der Anlage zunimmte.

Nach einer zweistufigen Fahrwelsevariante wird vorgetrock-
netes Produkt in einer nachgeschalteten Trockenstufe guf
Sdlztemperaturen von 200 bis 250 O¢ erwirmt. Diese Variante
erfordert ebenfalls einen hohen apparativen Aufwand und

ist energetisch noch ungiinstiger als ein einstufiges Ver-
fahrens

Beksnnt ist auch eine zweistufige gekoppelte Fahrweise-
variante, wobeil die heiBen Rauchgase der zweiten Stufe in
der ersten Stufe zur Vortrocknung des NaBsalzes genutzt
werden.

Beschrieben werden auch einstufige oder zweistufige Ver-
fahrensschritte unter Zusatz von Natriumnitrit mit dem
Ziel, die Reduz1erung der Flotgtionsaminmenge schon bei
Salztemperaturen zur Realisieren, die ndglichst unterhalb
von 200°C liegen sollen. Hierbei iiben jedoch das Korn-
spektrum und die damit verbundene Aminbeladung starken
BinfluB auf den Aminendwert aus.

Weiterhin gibt es auch einstufige bzw. guch zweistufige
Fahrwelsevarlanten nach Vorbehandlung des zu trocknenden
NgBsalzes Dzwe des’ getrookneten Flotatlonsproduktes durch
eine alkallsche Wasche, um dle wrforderlichen Temperaturen
unter 200°C abzusenken. ' ‘

d) Ziel der brfindung

Das Ziel der hrllndung ist, dugch geelgnete Verfahrens-
schritte ein fur die Preﬁgranullerung geeignetes Flotations-
produkt zu gewinnen.

e) Darlegung des wesens der Erfindung

Der Brfindung liegt die Aufgabe zugrunde, die am Flotations-
produkt anhaftende Aminmenge 80 zu reduzieren, daB unter
deutlicher Verringerung des energetischen Aufwandes ein fir
die Prefgrgnulierung geeignetes Flotationsprodukt erzeugt

wirde Es wurde gefunden, daf durch die Kopplung einer al-
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kalischen Vorbehandlung des auf die erforderliche chemische
Gualitédt gedeckten NaBsalzes mit einer nachgeschalteten Zu-
gabe von Oxidationsmitteln bereits bei Salztemperaturen von
120 bis 15000, abhéngig von der jeweiligen Kornzusammen-
setzung des Nafsalzes, wéhrend der Trocknung eine starke
Verdunstung/dntaminierung der anhaftenden Flotationsamine
erreicht wird, daB der Restamingehalt am Flotationsprodukt
maximal 2o g/t betr#gt. Damit kann das Produkt direkt der
Prefgranulierung zugefiihrt werden. In dem beigefligten Bild
wird der Verstarkungsfaktor der einzelnen Wirkkomponenten
auf den Umsetzungsgrad des 4mins im Vergleich zum unbehan-
delten Flotationsprodukt deutlich demonstriert.

Durch die Verkniipfung der alkalischen Vorbehandlung mit
elner Oxidationsmittelzugabe wurde die Mdglichkeit ge-
schaffen, die tfintaminierung bei Trockensalztemperaturen
vorzunehmen, die liblicherweise fir Produkte entsprechend
ihres Feuchtigkeitsgehaltes und granulometrischen Zustands
notwendig sind.

Sollten jedoch durch Schwankungen im Kornungsspektrum
deutlich hchere Aminwerte am NaBsalz vorliegen, so kann in
einer nachgeschalteten Erwdrmungsstufe unter nochmaligem
Zusatz von Oxidationsmitteln in fliissiger Form, wobei durch
diese Zugabe neben der deutlichen Reduzierung der Amine
auch eine Vergrdberung im Kdrnungsspektrum und damit zu-
sétzlich giinstige Voraussetzungen zum Verpressen geschaffen
werden, bei Salztemperaturen von 420 bis 15000 die Ent-
aminierung so weit betrieben werden, daB das so behandelte
Produkt gut granulierfdhig ist.

Diese energetisch aduBerst glnstige Prozeffuhrung zur Ent-
aminierung der Flotationsprodukte hat gegeniiber den bisher
liblichen Entaminierungsvarianten den Vorteil, daB keine

energetischen Mehraufwendungen notwendig sind, die techno-~
logischen Ausristungen nicht zusdtzlich thermisch hoch be-
lastet werden sowie keine erhdhten Anforderungen an nach-
geschaltete technologische Ausriistungen erforderlich sind.
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Dies betrifft beispielsweise Gurtbandfdrderer.

Dariiber hinaus wird durch die alkalische Vorbehandlung des
Flotationsproduktes erreicht, daB die beil der Trocknung
{ibliche Chlorwasserstoffemission, resultierend aus der
thermischen Magnesiumchloridspaltung der anhaftenden Losung,
stark eingeschrinkt wird. Pir das gemsB der Erfindung be-
handelte Flotationsprodukt werden fiir die erzeugten Prefl-
granulate auch glinstigere Transport- und Lagerbedingungen
erzeugte.

Die Kopplung der alkalischen Vorbehandlung mit der pachge-
schalteten Oxidabtionsmittelzugabe geschieht zweckmdBiger-
weise am NaBsalz mittels einer geeigneten Apparatur, ZeBe
einem Bandzellenfilter, wofiir ein separater alkalischer
Laugenkreislauf vorzusehen ist. Sind diese technologischen
Bedingungen nicht realisierbar, kann die alkalische Vorbe-
handlung und OXLdatlonsmlttelzugabe vor der Trockenappara-
tur erfolgen, selbst ohne vorherige intensive Durchmischung.
Dabei ist es jedoch angebracht, in elner nachgeschalteten
hrwarmungsstufe eine zusitzliche Nachbehandlung des getrock-
neten Produkts mit Oxidationsmitteln vorzunehmen, wobei die

Salztemperaturen nicht mehr als 120 bis 150 % betragen
miissene.

Das erfindungsgemiB behandelte Flotationsprodukt ist gub
granullerfahlg und erfiillt die erforderlichen physikalischen
Produktparameter gemdB den bekannten Priifmethoden.

Die durch Oxidationsmittelzugabe bzw. durch alkallsche
Wasche mogliche Temperaturabsetzung unter 200 °¢ kann durch
die neu konzipierte Verfahrensstufe guf Trocknungstempera-
turen abgesetzt werden, die fir das jeweilige Flotationspro-
dukt auf Grund der anhaftenden Peuchtigkeit und Kornzu-
sammensetzung notwendig sind. Diese Salztemperaturen be-
wegen sich iiblicherweise zwischen 120 und 150 %¢, Danit ist
es erstmals moglich, Flotationsprodukte ohne erhohten
Trocknungsaufwand/Emocknungskapaz1tat zu enbaminieren.

Die Erfindung wird in den nachfolgenden Ausfiihrungsbei-
spielen ndher erldutert.
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£) Ausfﬁhrungsbeispiel

Belspiel 1

Ein flotativ aufbereitetes Kaglidiingesalz mit 6o % Kéo, be~
zogen auf das Fertigprodukt, 7,5 % anhaftender Feuchtigkeit
und einem Amingehalt von 500 g/t wird guf einem Bandzellen-
filter durch separaten alkalischen Laugenkreisleuf mit

2b %iger Natronlauge am Anfang bediist, wobei die zugege-
bene Menge 2 % der NaRsalzmenge nicht libersteigen sollte.
Die aufgegebene Feuchtigkeit wird wieder abgetrennt, und

an Bandzellenfilter erfolgt die Aufdiisung von 0,2 % Oxi-
daticnsmittel bezogen auf die NaRsalzmenge. Das so behan-
delte NaBsalz wird Uber Trogkettenfdrderer oder bei grdBe-
ren Antfernungen mittels Gurtbandfodrderer der Trockenappa—
ratur zugefihrt und bei normalen Bedingungen getrocknet. Die
Salztemperatur liegt zwischen 120 und 15000. Der Restamin-
gehalt am Fertigprodukt betridgt maximal 20 g/le. Der fiir das
Produkt ermittelte Abriebswert nach bekannten Priifmethoden
betrégt"wéhiger als 15 %e.

Beispiel 2

£in flotativ aufbereitetes und weitgehend getrocknetes
Kalidiingesalz mit 6o % KEO’ mit einem Restfeuchtigkeits-
gehalt von maximal 0,3 % und einem Restamingehalt von
300 g/teff wird mit 1 % einer 25 %igen Natronlauge, be-
zogen auf die Trockensalzmenge,bedlist. Gleichzeitig wird
0,2 % Oxidationsmittel, bezogen auf die Trockensalzmenge,
aufgedist. Die beiden Zusatzstoffe werden glinstigerweise
vor dem Eintritt in den zweiten Trockner in einem Misch-
organ, -z.B. einer Mischschnecke, intensiv mit dem Trocken-
salz durchmischte. Im zweiten Trockenapparat wird das vor-
behandelte Produkt auf 120 bis 15000 Salztemperatur er-

» warmt. Der ermittelte Restamingehalt betrdgt maximal
20 g/teff.
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Der filr das Produkt ermittelte Abriebswert ist unter 15 %.
Das so behandelte trockene Kalidilingesalz besitzt fiir die
anschliefende PreBgranulierung die optimagle Salztemperatur.
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Erfindungsanspruch
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Verfahren zur Herstellung von Prefgranulaten aus der flo-
tativen Kalidingesalzaufbereitung, gekennzeichnet dadurch,
dafBl das den flotativ gewonnenen Kalidiingesalzen anhaftende
primére gliphatische 4min tellweise oder vollsténdig ent-
fernt wird durch Kopplung einer aglkalischen Behandlung mit
einer Oxidationsmittelzugabe und nachfolgender, fir das je~
weilige Flotationsprodukt auf Grund der anhaftenden Feuch-
tigkeit und Kornzusammensetzung notwendiger Trooknung ohne
erhohten &ufwand von Energie und Trockenkapazitét.

Verfahren zur Herstellung von PreBRgranulaten nach Ph%ﬂt 1,
gekennzeichnet dadurch, dall die zur alkalischen Behandlung
verwendeten Alkalien hauptsachlich als Losung im 'Konzen-
trationsbereich von 5 bis 50 %, vorzugsweise 25 %, zum Ein~
satz kommen.

Verfahren zur Herstellung von PreBgranulaten nach Punkt 1,
gekennzeichnet dadurch, daB das alkalische Medium in einem
Verhdltnis zur Salzmenge von 0,5 bis 2,0 %, vorzugsweise 1 %
den flotativ aufbereiteten Kalidiingesalzen zugegeben wird
und die Zugabe des Oxidationsmittels im Verhdltnis zur Salz-
menge von 0,2 bis 0,8 %, vorzugsweise 0,2 %, erfolgt.

Verfahren zur Herstellung von PreBgranulaten nach Punkt 1,
gekennzeichnet dadurch, daB die alkalische Behandlung, ge-
koppelt mit der Oxidationsmittelzugabe, bereits auf dem NaB-
salz erfolgt, wobel technologische Zusatzeinrichtungen diese:
Effekt positiv beeinflussen.

Verfahren zur'Herstellung von PreRgranulaten ngch Punkt 1,
gekennzeichnet dadurch, daB die alkalische Behandlung, ge-
koppelt mit der Oxidationsmittelzugabe, am NaBsalz erfolgt.
und anschlieBend in einer Trocknungsanlage die Trocknung
bei Salztemperaturen von 120 bis 15000.
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Verfahren zur Herstellung von PreBgranulaten nach Punkt 1,
gekeunnzeichnet dadurch, daB die alkalische Behandlung, ge-
koppelt mit der Oxidationsmittelzugabe, auf dem bereits
weitgehend getrockneten Flotationsprodukt erfolgt, wobel
der Effekt der Entaminierung durch eine vorgeschaltete
Durchmischungsstufe gefdrdert wird, und daB das so be-
handelte Trockenprodukt in einer nachgeschalteten Trocken-

und sufwiérmstufe auf Salztemperaturen von 120 bis 15000
erwarmt wird.
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Verstdrkungsfaktor fdr Aminumsetzungsgrad

S W v

Temperatur

Flotationsprodukt unbehandelt
Flotationsprociukt mit Oxidationsmitteln behandelt
Flotationsprodukt mit alkal. Medium behandelt
Flotationsprodukt mit alkal. Medium' und
Oxidationsmittel behandelt
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