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Verfghren zur Herstellung von Bindemitteln

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von
Bindemitteln flir die Agglomerierung feinkorniger Stoffe,
ingbesondere fiir die Agglomerierung von Rohphosphaten.

Charakterisierung der bekannten technischen Ldsungen

Peinkérnige Stoffe werden nach bekannten Verfahren agglo-
meriert., Dies geschieht durch PreBgranulation oder Auf-
baugranulation. Fir das zuletzt genannte Verfahren wird
vorteilhafterweise die Tellergranulierung angewendet. Es
ist -auch bekannt, hierbei mit Granulierflﬁssigkeit bzw,
mit Bindemitteln zu arbeiten, )

Bekannte Verfahren der Agglomeriertechnik verwenden als
Bindemittelkompdnente Ton oder Bentonit (DBP 1209931).
Ein anderes, an sich die Festigkeit des Rohphosphatgra-
nulates erhdhender Bindemittelbestandteil ist der bei
der elektrothermischen Phosphorerzeugung anfallende
Elektrofilterstaub, der auch aus wirtschaftlichen und
unweltschutztechnischen Griinden in den ProzeB zuriickge-
fiihrt werden sollte, Das kann z.B. durch Einbinden de°

~ Staubes in das Bindemittel geschehen. (DOS 1567611,

- DAS 1300911)
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‘Hierbei zeigt es sich nun, daB das Einbringen des Elek-

trofilterstaubes in das Bindemittel erhebliche Schwie-

- rigkeiten insofern mit sich bringen kenn, als bei vielen

Tonmaischen eine betrichtlich hohe Viskositdt auftritt,
die ein Fordern und Verﬂpruhen des Bindemittels stark be-
hindert oder gar susschlieBt und so die Granallenblldung
erheblich beeintrédchtigt. Die bekannten Verfahren zur
-Herabsetzung der Zghigkeit von Ton-Wasser-lMaischen ver- ,
sagen in Gegenﬁart des Elektrofilterstaubes,

So gelingt es nicht, eine Maische mit Ton ‘folgender mine=
ralogischer Zusemmensetzung (I): 5 bis 8 % Quarz, 12 bis
15 % Illit, ca. 65 % Kaolinit, 10 bis 13 % mixed layer,
ca. 3% Eisenoxid in Gegenwart von an sich erprobten Ver-
flissigungsreagenzien wie Soda, Natriumtripolyphosphat,
Ammoniumsalzen, Pyrophosphaten und Elektrofilterstaub im
forderféhigen Zustand zu halten, '
~ Khnliches Verhalten wurde auch an Tonmaterial mit der
- durchschnittlichen chemischen Zusammensetzung (II):
64 % 5105, 19,4 % 41505, 2,9 % Fey04, 0,59 % Ca0, 0,66 %
.. Mg0, 0,13 % Na,0, 1,3 % K,0 und einem Glithverlust von
9,15 % beobachtet.
Auch die seit léngerer Zelt bekannte Anwendung von Na-
triumhumat kompensiert den EinfluB des Elektrofilterstau-
bes nicht, Ein anderes bekanntes Verfahren (DOS 1567611)
ungeht den Nachteil einer Viskositdtserhchung, der durch
die Verwendung des Elektrofilterstaubes auftritt, indem
die Tonmenge drastisch gesenkt wird und dafiir inerter
| Phosphatfeinststaub in das Bindemittel eingebracht wird,
der jedoch nicht in jedem Fall bei der Vefarbeitung von
Rohphosphafen anf&llt,
Ein anderes Verfshren ver\endet neben Blektrofllterstaubm
maische und Bentonitmeische Alkalipolyphosphat (DOS 1567611,
- DAS 1667567), Aber auch in diesem Fall ist mit einer hohen
- Viskositdt des Blndemlttels zu rechnen, da insbesondere
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. Bentonite stark'quellén.‘Fﬁr den Fall der getrennten Do-
sierung der Bentonit- und Filterstaubmaische (DOS 1300911)

auf die Teller ist eine schwierigere technologische Be- -
herrschung des Granuliérvorganges zu vermerken,

Ziel der Erfindung

Das Ziel der Erfindung ist es, ein Bindemittel fiir die
Agglomerierung feinkdrniger Rohphosphate unter Zusatz von.
Elektrofilterstaub herzustellen, das auch bei Einsatz be-
liebiger Tonzusasmmensetzungen forder- und verspriihfidhig
bleibt und in der technologisch bedingten zur Verfiigung
stehenden Zeit das Rohphosphat ausreichend zu benetzen
vermag. '

Darlegung des Vesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren
zur Herstéllung von Bindemitteln mit einem Bindemittel-
litergewicht von 1300 -~ 1400 g/l zu entwickeln, wobei die
eingesetzte Tonmenge den bestimmten Tonsorten und der Men~-
- ge des einzusetzenden Elektrofilterstaubes anzupassen ist,
- Es wurde nﬁn gefunden, dall man den unkontrollierten Ein-
fluB des Elekirofilterstaubes auf das FlieBverhalten der
Bindemittel durch den Zusatz von Tonmehlen oder den Eine
satz von teilweise getrockneten Ton wesentlich herabset- -
zen und gut verspriihfihige Bindemittel mit optimalem Ton-
gehalt erhalten kann., Tonmehl ist bei 150 ¢ getrockneter
und anschlieBend zerkleinerter Ton.

Mon nimmt die Bi indemittelherstellung in folgender Welse
vor:

In eine Lsung eines Alkaliphosphatsalzes mit 1 bis 8

Gew % Salzgehalt wird Elektrofilte erstzub oder eine Elek-
trof11+erstaubna1sche mit einem Feststoffgehalt von 10

bis 24 Gew.m,lnsbesondere 14 bis 22-Gew.%,eingetragen und -
verrlihrt. AnschlieBend werden grubenfeuchter Ton in einer
Menge vor 90 bis 60 Teilen, berechnet als Ton 100 %ig und
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Tonmehl in einer Menge von 10 bis. 40 Teilen bzw. getrock=
neter Ton mit einer Restfeuchte von 2 bis 18 % dosiert
‘und 1,5 bis 4 Std. geschlémmt, Es atellen sich Blndem;t—
tellitergewichte zwischen 1200 und 1420 g ein.

Das Bindemittel wird nach Ablauf der Schlémmzeit abge~
giebt und damit dann Rohphosphat auf Granuliertellern

" agglomeriert. :

Die Erfindung soll an elnlgen Belsplelen erléutert wprdene

Beigpiel 1 a

In 115 kg einer wdBrigen Dinatriumhydrogenphosphatlisung
mit 0,7 Gew.% P205 werden S kg Elektrofilterstaub von der
elektrothermischen Phosphorherstellung eingetragen und

. verrihrt. AnschlieBend werden 76 kg grubenfeuchter Ton(I)
mit einem Wassergehalt von 21,35 % und mit einem durch-
schnittlichen 510,-Gehalt von 51 % in dieser Maische ca,
3 Std. lang geschléumt. Danach stellt sich ein Literge=-
wicht von 1280 g ein, ' '

Mit einem Rotationsviskosimeter wird eine FlieBkurve auf-
genommen. Die aus der FlieBkurve entnommene dynamische
Viskositdt betréigt 230 ¢p bei einer Schubspannung von

260 dyn/cmeg Mit dieser Suspeﬁsion wird Rohphogphat auf
einem 60-cm=Granulierteller grenuliert. Die Granalien
haben nach dem Trocknen und Brennen eine Festigkeit von
86,6 kp/Granalie,

Beispiél 1.b

Es wird wie im Beispiel 1 a verfahren, jedoch kommen nur
83 % der dort sngegebenen Tonmenge berechnet als 100 %
Ton und 17.% Tonmehl zur Anwendung,

Es wird eine SuupenSion mit einem Litergewicht von 1275 g
erhalten. Aus der aufgestellten FlieBkurve wird bei der
Schubgpannung von 260 dyn/cma
‘;Vlsk051tat von 40 ¢P entnommen.

Die mit dieser Blnd°m¢%telsuvpensvon horgecte11+en Roh~
phosphatgranalien haben nach dem Trocknen und Brennen eine

die erhebl&ch nledrlgexe

Festigkeit von 101 kp/Granalie,
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Beispiel 2 a

2750 1 wéBrige NatriumphosphatlﬁsUng mit einem P205-Gehalt'
von ca. 0,95 Gew,% werden mit 2700 1.Elektrofilterstaub-
maische ven der elektrothermischen Phosphorherstellung ver-
rithrt. Die Elektrofilterstaubmaische hat einen‘Feststoff-
gehalt von 16,4 %. In die beide Komponenten enthaltende
° Maische wérden 3170 kg Ton,wie er im Beispiel 1 verwendet
wurde, drei Stunden unter Rilhren geschlimmt, Von diesem
Bindemittel mit dem Litergewicht 1272 g wird mit einem
Rotationsviskosimeter eine FlleBkurve aufgenormen, die
bei der Schubspannung £ =300 dyn/cm die VlSkOSltat'ﬂ

= 115 cP ausweist,.
Nach dem Absieben wird das Bindemittel zum Granulieren
. von Rohphosphat eingesetzt, Nach dem Trocknen und Brennen
wird eine Granalienfestigkeit von 90,3 kp/Grénalie genes-
sen, :

Beispiel 2 b

Der Ansatz nach'Beispiel 2 a wird wie folgt gedndert:
- Statt 3170 kg Ton werden nur 2600 kg Ton und 445 kg Ton-
mehl wnd zusitzlich 1251 Wasser geschlémmt,
Das Litergewicht des erhaltenen Bindemittels betrigzt 1264 g,
Die bei der bchubspannung 300 dvn/cm2 ermittelte Viskosl~- |
tdt liegt bei nur 40 cP.
Nach dem Absieben wird mit diesem Bindemittel Rohphosphat
granuliert. Die Granalienfestigkeit nach dem Trocknen und
Brennen betrdgt 92,5 %p/Granalie,

Beigpiel 3 a

In einem 9»m3—Rﬁhrwerksbehélter werden 2700 1 Natrium-
phosphatldsung mit einem P20 ~Gehalt von 0,66 Gew.% vor-
gelegt., Dazu werden 2500 1 Elekurofllterstaubmalsche mi%
einem Feststoffgehalt von 14,65 Gew.% dosiert. Beide Kom-

. ponenten werden verriihrt und sodann 3520 kg Ton, wie inm
Beispiel 1 verwendet wurde, aber mit einem Wassergehalt
von 23,6 Gew.%, eingetragen und 3,5 Std, geschlimmt, Man 4
erhdlt ein viskoses Bindemittel mit einem Litergewicht von
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1280 g. Aus der mit dem Rotationsviskosimeter prmlttelten
PlieBkurve is% bei der Schubspannung 400 dyn/om die Vise~
kositét nicht angebbar,

Dieses Bindemittel 188% sich nicht mehr verdisen.

Beisgpiel 3 b

Es wird unter den Bedingungen des Beispieles 3 a géarbei-_
tet,. jedoch wird ein 1/3 der Tonmenge, berechnet als
100 % mon, durch Tonmehl, entsprechend 900 kg Tonmehl,
ersetzt und noch 275 1 Wasser zudosiert, um die Gesamte
masse von ca. 8950 kg zu erreichen. Es wird ein Bindemit-
tel mit dem Litergewicht 1261 g erhalten. Die Viskosit#t
~ liegt bel 48 cP bei der dazugehdrigen Schubspannung von
400 dyn/cm . '
" Die mit diesem Bindemittel auf einem Granulierteller her- -
gestellten Rohphosphatpellets errelohen nach dem Trocknen
- und Brennen die Festigkeit 133 kp/Granalie.

Beispiel 4 g

In 2400 1 einer 1,43 Gew.% P2 - enthaltenen Natrlumpnosguat»
ldsung werden 2800 1 Elektrof¢1terqtavbmalsche mit ejnem
Peststoffgehalt von 17,4 Gew.% eingerithrt. Unter weiterem
Ruhren werden in diese Suspension 3400 kg Ton, wie er im
Beispiel 1 verwendet wurde, aber mit einem Wassergehalt
von 20,8 Gew.% eingetragen. :

Nach arelstundlvem Rihren erhdlt man ein Bindemittel mit
dem Litergewicht 1282 g. '

Die FlieBkurve zeigt bei der Schubspannung 220 dyn/cm2
einen Viskosititswert von 350 cP.

Die mit diesem Bindemittel hergestellten Rohphosphatgra-
nalien erreichen nach dem Trocknen und Brennen eine Festig-
keit von 100 kp/Granslie.

Beisgspiel 4 b

Instelle des im Belspiel 4 a eingesetzten Tons mit 21,2
" Gew.% Wasser werden. 2750 kg dieses Tong, der suf einen
Restwassergehalt von 2,15 Gew.% getrocknel worden war,

imad 850 1 Wacanr eincasetot. -
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Man erh&lt ein Bindemittel mit dem Litérgewicht 1298 ge
Die FlieBkurve weist. bei der Schubspannung 220 dyn/cm2
die Viékosijét 26 cP aus, o -
Mit dem Bindemittel wird auf einem Granulierteller Roh~-
phosphat granuliert. Die erhaltenen Granalien erreichen
nach dem Trocknen und Brennen eine Pestlgkelt von 84 kp/‘
Granalie,

Beispiel 5 8

In einem 230 l-Riihrwerksbehélter werden 130 1 Natrium-~
phosphatlésung mit einem P205-Geha1t von 0,3 Gew.% vor-
gelegt und 9 kg Elektrofilterstaudb von der elektirother-
mischen Phosphorherstellung eingeriihrt.,

In diese Suspension werden 59 kg grubenfrischer Ton(I)
aus der Lausitz mit einem Wassergehalt von 18,2 Gew.%
eingetragen und 2 Std. gerihrt.

" Man erh#lt ein Bindemittel mit dem thergeW1cht 1196 g.
Die von dem Bindemittel mit Hilfe eines Rotationsvis-
kogimeters aufgenommene FlieBkurve zeigt einé Viegkositat
von 175 ¢P bei der Schubspannung 260 dyn/cmz.

Nach dem Trocknen und Brennen sind die mit diesem Binde-
mittel hergestellten Rohphosphatgranalien bls zu einer
Bruchlast von 102 kp/Granalie besténdig.,

_Beispiel 5_b

Ton, wie er im Beispiel 5 a eingesetzt worden ist, wird
auf einen Resiwassergehalt von 2 Gew.% getrocknet, da-
 von werden 49 kg als Bindemittelton analog dem Beispiel
5 a verarbeitet, die Natriumphosphatlosung wurde vorher
mit 1C 1 Wasser versetzt,

Das Bindemittel-Litergewicht betrigt 1215 g.

Aus der FlieBkurve wird bei -der Schubspannung 260 dyn/cmzf
die Viskositit mit 21 cP abpelesen. |

‘Die Festigkeit der mit diesem Bindemittel hergestellten
Granalien ist mit 4§04 kp/Granalle der der Granalien des
Beispicls 5 a vergleichbar.
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Beispie] 6 g

In einer 230 1l- Ruhrmasohwne werden in 76 1 Wasser 2 kg
Natriumphosphat geltst und anschliefSend 11 kg Elektro=-
filterstaub von der élektrothermischen Phosphorproduk=
“tion eingetragen'und verrihrt, Danach werden 111 kg | v
grubenfeuchter Ton mit einem Wassergehalt von 27,7'Gew¢%
dazugegeben und 2,5 Std. geschlémmt., Der Braunkohlen- '
begleit=Ton (Amsdorfer Ton) hat einen A12O3—Gehalt von
18 bis 25 Gew.% und einen SlOZ-Gehalt von 47,5 bis~

58 Gew.%. Nach Ablauf der Schlédmmzeit werden das Bin-
demittel-Titergewicht zu 1402 g und die Viskositit des
Bindemittels zu 230 c¢P bei einer Schubspannung von

140 dyn/cm® ermittelt, Mit diesem Bindemittel wird nach
dem Absieben Rohphosphat granuliert. Die Granalien be-
sitzen nach dem Trocknen und Brennen die Festigkeit

120 kp/Granalie, ‘

Beispiel 6 b

Der Ansatz des Beispiels 6 a wird mit folgenden Knde—
rungen wiederholt: Als LUsewasser werden 891 verwen=
det und es kommen S8 kg vorgetrockneter Ton mit €inem
Restwassergehalt von 18,1 Gew.% zur Anwendung.,

Nach dem Schlémmen erh#lt men ein Bindemittel mit

einem Litergewicht von 1397 g. Die aus der FlieBkurve
entnommene Viskosit#t betrigt 58 cP bei einer Schub-
‘gpannung von 140 dyn/umz° '

Das mit diesem Bindemittel granulierte RthhOupha+

glbb Granalien mit einer Pestigkeit von 137 kp/Granalie,

Beispiel 6 ¢

Der Ansatz des Beispiels 6 a wird mit‘folgendeﬁ-ﬁnde-
rungen wiederholt: Als Losewasser werden 102 1 ver-
wendet und es kommen 85 kg getrockneter Ton mit einem
. _Restwassergehalt'von 6,7 % zur Anwendung.
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Nach dem SchlZmmen erh&lt man ein Bindemittel mit
einem Iitergewicht von 1401 g. Die aus der FliefB-~
“kurve entnommene ViskOsitat betrdgt 22 cP bel einer
Schubspannung von 140 dyn/cmz. Das mit diesem Binde-
- mittel granulierte Rohphosphat gibt Granalien mit
‘einer PFestigkeit von 137 kp/Granalie,



Erfindungsanspruch .

Punkt 1

Verfahren zur Herstellung von niedrigviskosem Bindemit-
tel fir die'Agglomerierung feinkdrniger Rohphosphate aus
| Tonen, Alkalisalzen der Phosphorsture und Elekirofilter-
staub von der elekirothermischen Phosphorproduktion, da-
durch gekennzeichnet, dafl Ton mit einem Wassergehalt von
-2 bis 18 Gew.%, VOrzugsweise 2 - 12 Gew,% eingesetzt wird.

. Punkt 2

Verfahren zur Herstellung von niedrigviskosem Bindemi.t-
tel nach Punkt 1, dadurch gekemmzeichnet, daB der ange=-
strebte Wassergehalt dadurch erreicht wird, dall man .-
10 bis 40 %, vorzugsweise 15 bis 35 % der einzusetzen—
den Tonmenge, berechnet als 100 % Ton, durch bei 150 °C
getrockneten und zerkleinerten Ton ersetzt.

Punkt 3

Verfehren zur Herstellung von niedrigviskosem Bindemit-
tel nach Punkt 1, dadurch gekennzeichnet, daB der gesam-
te einzusetzende Ton auf den bestimmben Wassergehéit VOTe
getrocknet wird,
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