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"(57) Die Erfindung bezieht sich auf das Gebiet der Hydrometallurgie
und " ist bei der Gewinnung hochreiner Bleiverbindungen anwendbar, Ziel

- der Erfindung ist es, sehr reine Bleisalzldsungen wirtschaftlich und
kontinuierlich herzustellen, Der Erfindung lieqt die Aufgabe zugrunde,
ein Verfahren zur Gewinnung sehr reiner Bleisalzl&sungen anzugeben,

das keine Verfahrensstufen mit groBem &konomischen Aufwand und keine
Sedimentationszeiten erfordert, bei dem die ProzeBbedingungen einfach

zu handhaben sind und zeitaufwendige Fi#llungsschritte mit speziellen
Reagenzien vermieden werden, Die Aufgabe wird dadurch geldst, das eine
wiBrige Bleisalzldsung mit einer aliphatischen Monokarbonsdure der
Kohlenstoffzahl Cg bis Ctig, deren L&sung oder einer L&sung des
Natriumsalzes der Monokarbons#iure kontaktiert wird, Die beiden
ineinander nicht 1dslichen Phasen werden getrennt, und die organische
Phase wird einer fraktionierten Riickextraktion mit verdiinnter :
Mineralsiure unterzogen, Die erfindungsgemdf gewonnencn Bleisalzldsungen
dienen vorzugsweise zur Herstellung von Bleioxiden, die als photo-

leitendes Material in der elektronischen Industrie verwendet werden,
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Verfahren zur Gewinnung sehr reiner Bleisalzldsungen
Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung bezieht sich auf das Gebiet der Hydrometallur-
gle und ist bei der Gewinnung hochreiner Bleiverbindungen an-
wendbar,, - ‘ .

Charakteristik der bekannten technischen LOsungen
Nach der DI~0S 1 767 747 ist ein Verfahren zur Reinigung von
waBrigen salzhaltigen Extrakten bei der Gewinunung von Blei
bekannt; Danach werden aus einer wdBrigen Bleisalzlosung eine
Reihe von‘Verunreinigungselementen durch die Kombination
eines Oxydationsschrittes mit verschiedenartigen Fdllungs-
schritten abgetrennt. Zunichst wird die Bleisalzldsung mit
einem Oxydationsmittel, vorzugsweise Natriumperoxid, im Uber-
" schuf behandelt, un die Verunreinigungselemente As(III),"
T1(1), Sn(II), Mn(II) zu oxidieren und damit in eine fiir die
| Abtrennuhg‘hotwendige Wertigkeitsstufe zu bringen; Durch Zu~
gabe von Alkaliferrocyanid werden anschlieBend In, Fe, Cd, Cu,
Zn und zum Teil Ni, Co und Mnbausgeféllt; Mit Hilfe von FeCl3
wird iiberschiissiges Ferrocyanid abgetrennt. Die Abtrennung-
des verbliebenen Fe und gleichzeitig von Sby "Sn, Bi, Tl und
Resten von A% erfolgt durch Fillung mit Natriumhydroxid. In
einem weiteren Reaktionsschritt kdnnen mit einem Absorptions-
mittel, wie Aktivkohle, Reste an Fe(III) entfernt werden.
Dieses Verfahren ist unwirtschaftlich, da es Verfahrensstu-
fen mit;groBem Aufwand erfordert. AuBerdem ist es nicht kon-
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tinuierlich zu betreiben, da Sedimentationszeiten notwendig
sind, Infolge der erforderlichen Einhaltung einer Vielzahl
von Randbedingungen ist der ProzeB schwer beherrschbar, Ein
weiterer Mangel besteht in einem groBen Aufwand an Reagenzien
und Zeit, da mehrere Fidllungsschritte mit jeweils speziellen
Reagenzien erforderlich sind.,

Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist es, sehr reine Bleisalzldsungen wirt-

schaftlich und kontinuierlich bei geringem Aufwand an Reagen-
gien und Zeit durch einen einfach beherrschbaren ProzeB herzu-
stelleny

Dailegung des- Wesens der Erfindung
Der Erfindunz liegh die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur
Gewinnung sehr reiner Bleisalzldsungen anzugeben, das keine
Verfahrensstufen mit groBem Skonomischen Aufwand und keine Se~
dimentationszeiten erfordert, bei dem die Einhaltung der Pro-
zeBbedingungen einfach zu handhaben ist und insbesondere zeit-—
aufwendige Féllungsschritte mit speziellen Reagenzien vermie-
den werden. Erfindungsgemil wird die Aufgabe dadurch geldst,
‘daB die wiBrige Bleisalzldsung mit einer aliphatischen Mono-

- karbonsiure der Kohlenstoffzahl 06 bis 019, deren LOsung oder
einer Losung des Natriumsalzes der Monokarbonsdure kontak-

. tiert wirde Die beiden ineinander nicht losllc@jfhasen werden
in bekannter Weise getrennt, und die orbanlsche Phase wird
einer fraktionierten Rickextraktion mit verdinnter Mineral-
siure unterzogen. Bei dem Extraktionsschritt gelangt das Blei
in die organische Phase, wdhrend die iliblichen Verunreinigun-
gen, wie Kupfer, Oadmlum, Zink, Nickel, Kobalt, Mangan, Sil=
ber, Natrium U, He, in der wiBrigen Phase verblelben. In-die
organische Phase gelangt, gemeinsam mit dem Blei, auch Eisen
(III), das aber bei der fraktionierten Rickextraktion, auf
Grund der groBeren Stabilitdt der extrahierten Verblndungen,
in der organischen Phase verbleib®t und damit abgetrennt ists
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ZweckmdBig ist es, daB die Bleimenge in der wiBrigen Blei-
salzlOsung im Vergleich zur‘ExtraktionsmitLelkonzentratlon
im stdchiometrischen Uberschuﬁ vorliegt. Dadurch wird der
Reinigungseffekt orhihite . .

Zur Verbesserung der Phasentrennung ist es vortellhaft, daB
dem Extraktionsmittel ein organlsches Verdinnungsmittel zu-
gesetzt. wirde' v

Vorzugsweise werden als Extraktionsmittel geradkettige ali-
phatische Monokarbgnsauren der Kohlenstoffzahl 06 bis 09 oder
deren Gemische bzwe. A, £ ~Dialkylmonokarbonsduren der Kohlen-
stoffzahl Cﬁ& bis Cﬁ9 oder deren Gemische ve:wendet; Die Ex-
traktion und die Rickextraktion erfolgen ein- oder mehrstu~
fig im Gegenstrom;'Die Reinheit der Blelsalzldsung nimmt mit
der Anzahl der extraktiven Tremnstufen zus ' |

Ausfihrungsbeispiele

1;5In einerp Mixer¥SettlereApparatur wird eine Bleinitratldsung,
die 175 g/1 Blei, 0,064 g/l Kupfer, 0,056 g/l Eisen(III),
0,023 g/l Natrium, 0,108 g/1 Silber, 0,055 g/l Mangan(II)
und 0,059 g/l Kobalt enthilt, im Gegenstrom mit einer Lo-
sung von 250 g/l Natriumcaprylat in Caprylsiure kontak-
tiert, Die. organische Phase enthilt neben dem Blei das
Eigen(III), wihrend die anderen Elemente in der wiSrigen
Phase‘verbleiben; Die organische Phase wird nummehr einer
Rickextraktion mit 1 molarer Salpetersiure unterzogen, Da=
bei wird das Blei in die wéBrige Losung zurlickgefiihrt und
gleichzelitig vom Eisen(III), das in der organischen. Phase
zuruckblelbt, abgetrennt. Bei diesem einstufigen ProzeB
wird Natrium, Kobalt, Mangan und Eisen auf < 5¢ 10 g/1

abgerelchert. Nach einem vierstufigen ProzeB sind auch Sil-

ber auf < 5410~ g/l und Kupter auf 1-10” 3 /1 abgercichert,

2. Eine Bleinitratlésung, die 41,6 g/1 Blei, 1,12 g/1 Eisen
(IT1), 1,3 g/l Zink, 2,23 g/l Cadmium und 1,3 g/1 Nickel
enthdlt, wird in einer Mixer-Settler-Apparatur mit einem
Gemisch einer £ , & -Dialkylmonokarbonsiure der Fraktion
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19, deren Konzentration 2 molar in n-Dekan betrigt,
kontakble:t. Dabel gelangt sowohl das Blel als auch das
Eisen(III) in"die organische Phase, wdhrend die idbrigen
Verunreinigungen in der wéBrigen Phase zurlickbleiben., Bei
der Riickextraktion der organischen Phase mit 0,5 molarer
Salpetersdure wird das Blei in die wdBrige Phasge Uberfihrt
und das Eisen(III), indem es in der organischen Phase ver-
bleibt, abgetrennt. Bereits nach einem eins tufigen Prozel
ist Eisen auf 7e <1072 'g/l, Zink auf 4 13 10~ g/l, Cadmium
auf 3,67 .10™2 g/l und Nickel auf 1,5e 010~ g/1 abgereichert
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Erflndungsanspruch _

Verfahren zur Gewinnung sehr reiner BleisalzlSsungen duréh'
Flﬁsqig#Flﬁssig-Extraktion, gekennzelchnet dadurch, daB die
wéBrige BleisalzlOsung mit einer aliphatischen Monokarbon-
sdure der Kohlenstoffzahl 06 bis 019, deren Losung oder
einer Lisung des Natriumsalzes der Monokarbonsiure konbalk-
tlert wird, die beiden ineinander nicht ldslichen Phasen in
bekannter Weise getrennt werden und die organisohe Phage
einer fraktionierten Rickextraktion mit verdinnter Mineral-
siure unterzogen wirde

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB die
Blelmenya in der wdBrigen Bleisalzldsung, im Vergleich zur
Extraktlonsmlttelkonzenthablon, in stéchiometrischen Uber-
schuB vorlle.te b

' Verfahren nach Punkt 1 und 2, gekennzeicbnet dadurch, da8
‘dem Extraktionsmittel ein organisches Verdunnunbsmlttel ZU~

gesetzt wird,. _ ' s

Verfehren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB vor-
éugsweise geradkettige aliphatische Monokarbonsiuren der
Kohlenstoffzahl g bis Cy oder deren Gemische bzws o, =
Dlalkylmonokarbonsaurcu der Kohlenstoszahl 041 bis 019
oder deren Gemische verwendet werden.

Verfahren nach Punkt 1 und 2, gekennzeichnet dadurch, daB
dle Extraktion und dle Rickextraktion ein- oder mehrstufig
im Gegenstrom erfolgen,
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