发明内容

        本发明适用于溶解过程的第一步，如挪威专利号161851所述。按该专利，第一反应器装满菱镁矿石块（5-400mm）。将热、浓盐酸送入反应器底部溶解菱镁矿，在低于顶部一些距离排出生成的溶液。这样，就有一层菱镁矿处于液面之上。随着菱镁矿石块（5-400mm）消耗而向下沉入反应器时，再将矿石加到反应器的顶部。 

        在第二反应器中完成溶解反应。溶液的组分须经调节，如果溶液含有过剩的未反应的酸，就加入细碎的菱镁矿石，如果溶液含有过剩的菱镁矿颗粒，就添加浓盐酸。 

        过程中另外一步是铁和重金属在氧化以后，作为氢氧化物的沉淀而被除去。 

        按照这一方法，菱镁矿是氯化镁生产最佳原料矿石之一，然而其它含镁矿石也能用。如前所述，在自然界中的菱镁矿以不同的品位和不同的反应性存在，这取决于产地，菱镁矿可分成两种主要类型的矿石： 

        粗晶菱镁矿由直径大于1mm的单晶聚集体组成，而隐晶菱镁矿则由小于1/100mm的晶粒组成。尽管第一种类型是作为沉积岩的矿脉被发现的，但隐晶菱镁矿却作为瘤状体存在于含砂或粘土的材料中。 

        在溶解的过程中，由于晶粒界面似乎首先被化学侵蚀，所以使单个晶体放出，粗晶和隐晶材料之间在反应性上存在着很大的不同（甚至相差1000倍）。 

        在溶解过程中，两个品种的不同反应，作为氯化镁生产的原料既有优点也有缺点。 

        粗晶菱镁矿与盐酸反应较慢。为了获得满意的生产载荷和转化度，实际上酸必须预热，以便反应能在70-100℃之间的温度下进行。反应器的容量因此受到所能够接受盐酸蒸汽的限制，该蒸汽必须从二氧化碳中回收。 

        几种这些菱镁矿具有的酸不溶性组分含量很低（1-2%），部分是以约1mm粒径的分散单晶形式存在，因此，在很大程度上随着流体的流动而被输送出去。由此反应器在其必须倒空不溶性颗粒之前有理由具有很长的操作时间。 

        如前所述，隐晶菱镁矿反应较粗晶的快许多（1000倍）。因此反应能在较低的温度下进行。实际上离开反应器的溶液是中性的，以致于损失于废气中的酸可忽略不计。然而，释放的单晶较它们因反应而消耗的要快得多。就释放的微型颗粒而言，离开反应器的溶液，取决于工作条件和流量，在数量上相当于已与酸反应数量的50-100%。 

        为了利用这一悬浮液中的菱镁矿微晶，相应数量的酸必须加到第二个沥滤反应器中。由于微晶含量高，这一点很易导致超过反应器的容量而引起由释放的二氧化碳产生的溢泡，由于颗粒对泡沫的产生起稳定作用，因此，此现象不断加剧。 

        因为产地的原因，隐晶菱镁矿的另一缺点是它们含有数量不等的硅酸盐，在与酸反应形成水合二氧化硅时，一部分作为体积庞大的淤渣随着溶液在纯化过程后与过滤器中的重金属一块被除去，而另一部分则形成直径为数厘米大小的多孔SiO2颗粒。 

        然而SiO2淤渣在最坏的情况下能引起过滤性的某些降低，较大SiO2-结构将导致反应器很快地被未溶解的组分装满，结果在每次之间产生非常短的操作周期，反应器就必须倒空和清洗。当使用其它SiO2含量高的含镁原料时也是这个结果。 

        使用这类菱镁矿的另一缺陷是它们通常所具有的Fe/Ni比低于净化过程中优化的除镍比值，所以，必须额外供给铁离子。 

        本发明的目的是充分去除氯化镁溶液的杂质，特别是Ni和P。另目的是能使用留在反应器中不溶解的组分量少的原料组分，同时使损失在废气中的盐酸量尽可能减少。还有重要的是当使用菱镁矿作原料时，要防止由隐晶矿石中的SiO2一骨架引起的水合二氧化硅的积累。理想的是用足够的反应速率使酸载荷获得增加，由此增加了反应器的容量。 

        本发明的这些目的是由以下描述的方法得到公认，而且本发明是由附件权利要求书表示特征和限定的。 

        人们发现在净化过程中，镍和磷的充分去除取决于氢氧化铁或氢氧化铝的连续沉淀。必须维持原氯化镁溶液中溶解的铁和镍间和溶解的铁和磷间的比例足够高，以使在随后的净化过程中获得令人满意的镍和磷去除效果。发现为获此效果，酸溶性的Fe/Ni比应大于约120。该值是经验值。除磷的类似效果也能达到。为了获得令人满意的低P浓度，所必须的Fe/P比值应在大于20左右的范围，而且，该值同样是经验值。还发现用等摩尔量的酸溶性铝部分或全部取代铁也能获得同样的效果。当使用铝时，Al/P比应大于5才能得到充分去除杂质的效果。 

        在净化过程中，大部分镍将以氢氧化镍的形式沉淀。然而，充分除去剩余的Ni含量已成为难题。这一后果是基于由过量MgO沉淀三价氢氧化物时明显地将要包藏其中的Ni离子。同样的后果被认为也会发生在去除剩余磷离子的时候。这一后果还将适于大多数生产氯化镁溶液的实际含镁原料，为用于生产镁金属，所用纯度要足够高。 

        当原料里的铁含量太低时，必须补充铁。易行而价廉的方法将是原料与富铁矿石的混合。当然铁也可以另外的形式如碎屑料加入，还可以作为含铁溶液直接加到含氯化镁的原溶液中。同样对铝也是正确的。如果矿石的铝含量太低，那么可通过与其它原料的混合物来补充或作为溶液添加。如矿石既含铁也含铝，则通过铝和铁两者氢氧化物的沉淀去除Ni和P能有效。 

        当使用菱镁矿作原料时，令人惊奇地发现隐晶和粗晶菱镁矿的混合物在很大程度上能取得两者的优点，而相对于混合物的成分来说，其缺点被克服得更明显。因此，当以混合物形式提供菱镁矿时，似乎出现了协同效应。使用粗晶和隐晶菱镁矿混合物的比例为1∶10-10∶1，最好为1∶5-5∶1。混合物的比例必须合适以便获得优化的生产能力和操作时间。 

        菱镁矿材料中的铁含量差别很大，其中有许多材料具有低于净化过程中优化去除镍和磷的Fe/Ni比和Fe/P比，这样额外补充铁将是必不可少的。这一点也可通过将所用的菱镁矿原料与含高铁的菱镁矿混合来进行。 

        当反应器酸的载荷显著提高时，通过补充混有粗晶材料的隐晶菱镁矿，离开反应器溶液中的酸含量和损失在废气中的盐酸与单独使用粗晶菱镁矿相比将是非常合适的。释放的菱镁矿微型颗粒的含量对比单独使用隐晶原料所获得的要强烈地被减少。累积于反应器底部的未溶解颗粒也似乎显著低于根据两种成分的每一种消耗量相加计算所预料的值。 

        通过检验，一个操作周期后的反应器里的东西，发现在反应器底部酸不溶的残渣层上边主要含有粗晶材料;或多或少受酸浸蚀的矿石块和释放的小晶体（大约1mm），与隐晶材料产生的相当多的未溶解残渣（SiO2结构）一起。 

        在反应器的上部流体出口的下边，粗晶矿石块正好显示受酸化学侵蚀的最适度的痕迹，然而，反应器中隐晶颗粒的数量和大小均较快地减少。 

        对于累积于反应器内的酸不溶性残渣量有促进作用的原因大概与隐晶材料在反应器的上部完全反应有关，在所述反应器的上部由于反应器底部释放出二氧化碳而使流动型为真湍流。有理由相信该湍流能产生冲刷或磨损而撕裂成碎片，以致于SiO2一覆盖层分离，随着流体一块输送出来。分析流体出口的SiO2还证实当原料被混合时，绝大部分的菱镁矿Si含量都是随流体除去的。 

