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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest sposéb strgcania wodorotlenku magnezu przy uzyciu czynnika stra-
cajgcego w postaci: wodorotlenku alkalicznego, wodorotlenku wapnia, wody amoniakalnej, gazowego
amoniaku, prazonego dolomitu, wapna palonego, mleka dolomitowego, mleka wapiennego, znajduja-
cego miedzy innymi zastosowanie, po odpowiednich pézniejszych zabiegach, jako kruszywo do mate-
rialdbw ogniotrwatych przeznaczonych zwtaszcza na wytozenia urzadzen metalurgicznych.

Wodorotlenek magnezu, jako zwigzek trudno rozpuszczalny, strgcany jest w warunkach duzego
przesycenia roztworu przez co tworzy sie duza liczba bardzo matych krystalitow. Tak otrzymany wodo-
rotlenek magnezu wolno sedymentuje, a uzyskany osad stanowi znaczng czesc¢ objetosci ukfadu i jest
trudny do odwodnienia. Efekt matego przesycenia wystepuje przy stosowaniu wody amoniakalnej jako
czynnika strgcajgcego, gdyz amoniak, jako staba zasada, ma matg wartosc¢ statej dysocjacji, a wiec
stezenie jonéw wodorotlenkowych w roztworze jest mate. Woda amoniakalna stosowana jest jednak
w ograniczonej skali ze wzgledu na jej stosunkowo wysokg cene oraz problem zagospodarowania roz-
tworow poreakcyjnych. Rozmiar krysztatdbw mozna zwiekszy¢ stosujgc zarodkowanie, najczesciej przez
recyrkulacje czesci uzyskanej wczesniej zawiesiny wodorotlenku magnezu. W przypadku wytrgcania
wodorotlenku magnezu z wéd zasolonych, z zastosowaniem mleka wapiennego lub mleka dolomito-
wego, zawraca sie do reaktora 75-85% wytrgconego Mg(OH).. Niedogodnoscig powyzszego rozwig-
zania jest wydiuzenie sredniego czasu przebywania czgstek w uktadzie reakcyjnym, co w konsekwenc;ji
moze prowadzi¢ do krystalizacji niepozgdanych substancji w szczegdlnosci siarczanu wapnia. W sytu-
acji, kiedy ryzyko krystalizacji CaSOas-2H-0 jest duze, stosuje sie wczesniejsze usuwanie siarczanu
z zastosowaniem roztworu chlorku wapnia lub chlorku baru. Poprawe szybkosci sedymentacji i zmniej-
szenie objetosci wytrgconego osadu mozna uzyskac¢ dodajac flokulanty, jednak ich dodatek wptywa na
pogorszenie skutecznosci odmycia zanieczyszczen i nie poprawia szybkosci filtraciji.

Z polskiego opisu patentowego PL 110 641 znany jest sposéb stragcania wodorotlenku magnezu
wodorotlenkami alkalicznymi, wodorotlenkiem wapnia, wodg amoniakalng, prazonym dolomitem lub
wapnem palonym, korzystnie z dodatkiem flokulanta, poprzez formowanie osadu, ktéry polega na wpro-
wadzeniu czynnika strgcajgcego do roztworu zawierajgcego jony magnezu bez stosowania mieszania
az do uformowania sie osadu, przy czym zawiesine poddaje sie mieszaniu celem iloSciowego przerea-
gowania, a nastepnie poddaje sie jg sedymentaciji.

W trakcie wprowadzania czynnika strgcajgcego nie stosuje sie mieszania i nie zachodzi reakcja
strgcania ilosciowego dla jonéw Mg?* i jonéw OH-, a stopien przereagowania, w zaleznosci od stezenia
czynnika strgcajacego i temperatury, wynosi od kilkunastu do kilkudziesieciu %. Nieprzereagowany
czynnik strgcajgcy zamkniety jest wewnatrz kropli. Krople wprowadzonego ciektego czynnika strgcaja-
cego stykajg sie powierzchnig z roztworem zawierajacym jony magnezu, przy czym na powierzchni
kropli tworzy sie warstewka wodorotlenku magnezu, ktéra utrudnia kontakt jonéw Mg?* z jonami OH-.
Narastanie krysztatéw trudnorozpuszczalnego wodorotlenku magnezu zachodzi powoli, dzieki czemu
uzyskuje sie niewielkg ilos¢ krysztatéw o duzych rozmiarach. Po uformowaniu osadu ukfad miesza sie
dla iloSciowego przereagowania i poddaje sie sedymentacji, a utworzone w czasie formowania krysztaty
stanowig zarodki krystalizacji dla strgcanego wodorotlenku magnezu.

Niedogodnos$cig procesu jest periodyczno$¢, co znacznie utrudnia realizacje procesu w skali
przemystowej. W sposobie tym trudno jest dobraé precyzyjnie ilos¢ czynnika stracajgcego w stosunku
do jonéw magnezu tak, aby magnez zostat usuniety w pozadanym stopniu, a przy tym nadmiar czynnika
strgcajgcego nie byt zbyt duzy. Nadmiar czynnika strgcajgcego stosuje sie aby zmniejszy¢ zanieczysz-
czenie wytwarzanego wodorotlenku magnezu borem, obecnym zazwyczaj w roztworach stanowigcych
surowiec do przemystowego otrzymywania wodorotlenku magnezu. Zbyt duzy nadmiar czynnika stra-
cajgcego prowadzi jednak do zwiekszenia zanieczyszczenia wodorotlenku magnezu zwigzkami wapnia.
Ponadto znany jest z polskiego zgtoszenia patentowego P.394 277 spostb otrzymywania wodorotlenku
magnezu o wysokim stopniu zdyspergowania metodg strgceniows, ktéry polega na tym, ze roztwor soli:
siarczanu(VI), azotanu(V) magnezu, chlorku magnezu o stezeniach 3—20% dozowany jest z wodoro-
tlenkiem amonu o stezeniu co najmniej 1,5% dla stechiometrycznego stosunku reagentow, bgdz
nadmiaru jednego z reagentéw w zakresie 1,2-3, do uktadu wodnego, z szybkoscig dozowania
1-10 cm®min, w temperaturze 20-80°C, a otrzymany produkt suszy sie w temperaturze ponizej 160°C.
Natomiast w polskim zgtoszeniu P.397 985 ujawniono takze sposéb otrzymywania wodorotlenku ma-
gnezu, w ktérym czynnikiem strgcajgcym z roztworéw soli jest wodorotlenek amonu z dodatkiem mody-
fikatora w postaci zwigzku niejonowego z grupy poli(glikoli etylenowych) o stezeniu 0,3—10%, za$
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w polskim zgtoszeniu P.395 643 czynnikiem strgcajgcym jest wodorotlenek sodu z dodatkiem takiego
samego modyfikatora.

Celem wynalazku jest otrzymanie wodorotlenku magnezu o duzej wielkosci krystalitow, szybko
sedymentujgcego i tworzgcego osad fatwy do odwodnienia.

Sposoéb wedtug wynalazku polega na tym, ze czynnik strgcajacy i wodny roztwor zawierajgcy jony
magnezu, wapnia i chlorkowe, wprowadza sie w sposéb ciggty od géry lub od dotu do reaktora przepty-
wowego, po czym zawiesine odbierang z reaktora miesza sie dla ilosciowego przereagowania sktadni-
kéw. Wprowadzenie czynnika stracajgcego oraz roztworu od goéry do reaktora przeptywowego znajduje
zastosowanie w przypadku, kiedy gestos¢ czynnika strgcajgcego jest wieksza niz gestos¢ roztworu.
Wprowadzenie czynnika strgcajgcego oraz roztworu od dotu do reaktora przeptywowego znajduje za-
stosowanie w przypadku, kiedy gestos¢ czynnika strgcajgcego jest mniejsza niz gestosc roztworu.

Nieoczekiwanie okazato sie, ze wprowadzanie w sposoéb ciggty czynnika strgcajgcego do poda-
wanego takze w sposob ciggty roztworu zawierajgcego jony magnezu, wapnia i chlorkowe, utatwia pre-
cyzyjne dozowanie czynnika strgcajgcego, ktérego natezenie przeptywu dobiera sie kierujgc sie warto-
Scig pH zawiesiny wymieszanej po wyjsciu z reaktora.

Zaletg ciggtego wprowadzania czynnika strgcajgcego do roztworu zawierajgcego jony magnezu
wapnia i chlorkowe jest tatwa kontrola jego dozowania. Natezenie przeptywu czynnika strgcajgcego
dobiera sie kierujgc sie wartoscig pH zawiesiny po wyjsciu z reaktora przeptywowego, ktére mozna
regulowac np. elektrozaworem, sterowanym sygnatem z pehametru. Latwo rowniez, w razie potrzeby,
zmieni¢ natezenie przeptywu roztworu zawierajgcego jony magnezu, wapnia i chlorkowe, i dostosowaé
do niego odpowiednio natezenie przeptywu czynnika stragcajgcego. Zmiana natezenia przeptywu moze
by¢ wymagana ze wzgledu na potrzebe zwiekszenia wydajnosci instalacji lub potrzebe zmiany wtasci-
wosci wodorotlenku magnezu, wynikajacych z dtugosci czasu formowania osadu.

Przyktad 1

Do gornej pionowej czesci reaktora przeptywowego wprowadza sie w sposob cigglty zdekarboni-
zowang solanke, zawierajgcg jony: Cl- w ilosci 68,06 kg/m3, CaZ* w ilosci 2,52 kg/m?3 i Mg?* w ilosci
2,84 kg/m3, ktérej natezenie przeptywu wynosi 2,07 dm?3/h oraz, jako czynnik strgcajgcy, roztwor wodo-
rotlenku sodu o stezeniu 622 kg/m3, ktérego natezenie przeptywu wynosi 0,03 dm3h. W pierwszej fazie
rozwor wodorotlenku sodu rozdziela sie w solance na krople, na powierzchni ktérych powstaje otoczka
wodorotlenku magnezu tworzgc zarodki krystalizacji formujgce osad. Nastepnie osad ten, zawierajgcy
nieprzereagowany wodorotlenek sodu zamkniety wewnatrz kropli, przesuwa sie w dét wzdtuz nachylo-
nego pod katem 25,7° odcinka rury reaktora, przy czym czas przebywania w reaktorze wynosi 10 minut.
Na wylocie utworzona zawiesina wodorotlenku magnezu odbierana jest za pomocg pompy perystaltycz-
nej, a uzyskang zawiesine wodorotlenku magnezu poddaje sie sedymentacji, ktérej szybkos¢ wynosi
31 mm/h, przy czym po 24 godzinach uzyskuje sie osad, stanowigcy 29,5% objetosciowych. W przy-
padku wytrgcania wodorotlenku magnezu bez stosowania formowania, szybkosé sedymentacji zawie-
siny wynosita 12 mm/h, a objeto$¢ osadu po 24 h sedymentacji 35,0%.

Przyktad 2

Do gérnej czesci reaktora przeptywowego wprowadza sie w sposéb ciggty zdekarbonizowang
solanke o sktadzie (kg/m?3): CI- — 68,06, Ca?* — 2,52 i Mg?* — 2,84 i natezeniu przeptywu 100 dm3/h za
pomoca krocca skierowanego pionowo, ktérego wylot umieszczony jest ponizej lustra solanki oraz wpro-
wadza sie roztwér wodorotlenku sodu o stezeniu 622 kg/m3 i natezeniu przeptywu 1,45 dm?/h. Zawiesine
wodorotlenku magnezu odbiera sie z dna reaktora pompg wirowa. Sredni czas formowania wynosi
5,6 min, a szybko$¢ sedymentacji uzyskanej zawiesiny wynosita 12—-14 mm/h.

Przyktad 3

Do dolnej czesci reaktora przeptywowego wprowadza sie w sposéb ciggly zdekarbonizowang
solanke o skftadzie (kg/m?3): CI- — 68,06, Ca?* — 2,52 i Mg?* — 2,84 i natezeniu przeptywu 4 dm?3/h oraz
wprowadza sie roztwér wodorotlenku sodu o stezeniu 622 kg/m? i natezeniu przeptywu 0,06 dms/h.
Ciagte formowanie Mg(OH)2 prowadzi sie przy predko$ci podnoszenia 5,21 m/h. Zawiesine pobiera sie
na przelewie reaktora, a nastepnie miesza sie jg dla iloSciowego przereagowania. Czas przebywania
w reaktorze, okreslony przez znakowanie dozowanego roztworu NaOH fenoloftaleing, wynosi
11,75 min. Po iloSciowym przereagowaniu uzyskuje sie zawiesine o nastepujgcych wiasciwosciach:
szybko$¢ sedymentacji 58 mm/h, objetos¢ osadu 19,4%, szybkos¢ filtracji 0,359 kg/m2h i wilgotnosé
placka filtracyjnego 57,37%. Dla poréwnania bez formowania uzyskiwano zawiesine o nastepujgcych
wiasciwosciach: szybkos¢ sedymentacji 12 mm/h, objeto$¢ osadu 35,0%, szybkosé filtracji 0,14 kg/m2h
i wilgotno$¢ placka filtracyjnego 79,37%.
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Przyktad 4

Do dolnej czesci reaktora przeptywowego wprowadza sie w sposob ciggly solanke kopalniang
o sktadzie (kg/m3): CI- - 59,1, Ca?* — 2,20 i Mg2* — 2,60 i natezeniu przeptywu 4 dm3/h oraz jako czynnik
strgcajacy, mleko dolomitowe o stezeniu 10% i natezeniu przeptywu 0,33 dm3/h. Ciaggte formowanie
Mg(OH)2 prowadzi sie przy predkosci podnoszenia 3,7 m/h. Utworzong zawiesine pobiera sie na prze-
lewie reaktora i miesza dla iloSciowego przereagowania. Szybkos¢ filtracji uzyskanej zawiesiny wynosi
1,35 kg/m?h i wilgotno$¢ placka filtracyjnego 59,5%. Dla poréwnania bez formowania uzyskiwano
zawiesine o nastepujgcych wiasciwosciach: szybkos¢ filtracji 0,32 kg/m2h i wilgotnos$é¢ placka filtracyj-
nego 61,3%.

Przyktad 5

Do dolnej cze$ci reaktora przeptywowego wprowadza sie w sposéb ciggty tugi pokrystalizacyjne
o sktadzie (kg/m?3): CI- — 215,6, Ca?* — 7,30 i Mg?* — 19,2 i natezeniu przeptywu 200 dm3/h oraz, jako
czynnik strgcajgcy, mleko dolomitowe o stezeniu 10% i natezeniu przeptywu 133 dm3/h. Ciagte formo-
wanie Mg(OH)z prowadzi sie przy predkosci podnoszenia 3,7 m/h. Utworzong zawiesine pobiera sie na
przelewie reaktora i miesza dla ilosciowego przereagowania. Szybkos¢ filtracji wynosi 1,25 kg/m2h
i wilgotnos¢ placka filtracyjnego 57,8%. Dla poréwnania bez formowania uzyskiwano zawiesine o na-
stepujgcych wiasciwosciach: szybkos¢ filtracji 0,70 kg/m2h i wilgotnos$¢ placka filtracyjnego 60,3%.

Zastrzezenie patentowe

1. Sposob strgcania wodorotlenku magnezu z wodnych roztworéw zawierajgcych jony magnezu,
wapnia i chlorkowe, przy uzyciu czynnika strgcajgcego w postaci: wodorotlenku alkalicznego,
wodorotlenku wapnia, wody amoniakalnej, gazowego amoniaku, prazonego dolomitu, wapna
palonego, mleka dolomitowego, mleka wapiennego, znamienny tym, ze czynnik strgcajgcy
i roztwdr zawierajacy jony magnezu, wapnia i chlorkowe, wprowadza sie w sposob ciggty od
gory lub od dotu do reaktora przeptywowego, po czym zawiesine odbierang z reaktora miesza
sie dla ilosciowego przereagowania sktadnikéw.
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