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Sposob odzyskiwania renu i arsenu z roztworéw kwasnych,
zwlaszcza z obiegowego roztworu kwasu siarkowego
powstajacego w procesie produkcji miedzi -

1

Przedmiotem wynalazku jest sposbéb odzysku
renu i arsenu z rcztworéw kwasnych, zwlaszcza
z obiegowego roztworu kwasu siarkowego powsta-
jacego w procesie produkcji miedzi, w wyniku
mokrego oczyszczania gazéw konwertorowych, wy-
dzielajacych sie w trakcie $wiezenia kamienig mie-
dziowego.

Ren i arsen to metale towarzyszace miedzi.
Przecigtna ich zawartos¢ w zlozach jest niska,
jednak skala wydobycia rud i hutniczy przerob
koncentratéw jest tak znaczny, ze tworzace sig w
tym procesie polprodukty i odpady stanowig po-
wazng baze surowcowg renu i arsenu.

Dotychczas przewaznie otrzymywano towarzy-
szgcy rudom miedzi ren z pyloéw szybowych i na-
rostow piecowych powstajacych w procesie hutni-
czej przer6bki rud i koncentratow miedziowych.

Z praktyki przemystowej wiadomo, ze od 50 do
60% renu zawartego we wsadzie pieca szybowego
przechodzi do pylow szybowych, a 40 do 50% gro-
madzi si¢ w kamieniu miedziowym. W procesie
éwiezenia kamienia nastgpuje utlenienie renu-do
siedmiotlenku ReyO7.

Prawie cata ilo$¢ renu zawartego w kamieniu
miedziowym przechodzi do gazéw. konwertorecwych.
Nieznaczna jego cze$¢ po przejsciu przez uklad
odpylajacy pozostaje w pylach konwertorowych,
a prawie cala ilo$¢ renu zaawrtego w gazach kon-

wertorowych przechcdzi do dalszych urzgdzen od-.
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pylajacych, zraszanych rcztworem obiegowym, w
ktérym zwigzki renu i arsenu ulegaja rozpuszcze-
niu. :

W przypadku, gdy gazy konwertorowe wykorzy-
stywé_ne sg do produkcji kwasu siarkowego, ste-
zenie dwutlenku i tréjtlem.kd siarki jest w nich
wysokie. Zan‘ieczyszcmony‘ roztwor kwasu siarko-
wego koncentruje sie do 60 a nieraz do 70% co
odpowiada zawartosci okolo 1000 g H,SO4/dms.

Stezenie renu i arsenu w roztworze obiegcwym
wzrasta w miare cyrkulacji. Stezenie renu docho-
dzi do 0,1 a nawet do 025 g Re/dm? roztworu, a
arsenu do 2,0 a nawet do 4,0 g As/dm? roztwo-
Tu.

Znany jest caty szereg metcd odzysku renu «
roziworéw kwasu siarkowego. Nadaja sie one jed-
nak do roztworéw zawierajacych aod 20 do 500 g
H,SO4/dm?. '

Z reztworu kwasu siarkowego o zawartosci oko-
o 20 g HpSO4/dm3, mozna odzyskaé ren metoda
sorpcji na wezlach aktywnych. Z roztwordéw za-
wierajacych 100—300 g H;SO4/dm? mozna odezyskaé
ren stcsujgc metode sorpcji ma specjalnie do tego
celu syntezcwanych wymieniaczach jonowych. Z
roztworéw zawierajacych okolo 500 g H,SO4/dm3
mozna odzyskaé¢ ren metcdg ekstrakceji ekstrahen-
tami orgamicznymi.

Jedyny znany spos6b cdzysku renu z roztworu
kwasu siarkowego o stezeniu ponad 500 g H,SO4/
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/dm3, znany jest z polskiego opisu patentowego nr
53995. Zgodnie z tym opisem ren utleniony w
procesie $wiezenia kamiemia miedziowego do sied-
miotlenku renu, przechodzi wraz z gazami konwer=
torowymi do wiezy pluczacej, a nastepnie do wieiy
wypelnionej pier§cieniami Raschiga, -gdzie jest
wymywany przez roztwér obiegowy.

Oze$é roztworu obiegowego odprowadza sie o-
kresowo, przy czym iloéé odprowadzanego roztwo-
ru odpowiada przewammie przyrostowi tworzgcego
sie kwasu siarkowego i siarkawego, przy jedno-
czesnym utrzymaniu w nim zawarto$ci renu w ilo-
$ci do 0,25 g Re/dm?® roztworu. Okresowe usuwa-
nie roztworu obiegowego uzalezniome jest takze
od ilosci zawiesiny stalej w roztworze obiegowym.
Siedmiotlenek renu moze byé¢ takze wymywany
w innych mokrych odpylaczach, a w szczegblnosci
przez roztw6r- obiegowy wiezy nawalzajacej przed
elektrofiltrem.

IOdprowadzany z obiegu roztwoér poddaje sie de-
kantacji, w ktérej usuwany jest osad zlozomy z
nierozpusaczalnych skladnikéw. Oczyszczony z za-
wiesiny. roztwér przedmuchuje sie powietrzem w

celu usuniecia rozpuszczonego w roztworze dwu-’

tlenku siarki, po czym poddaje sie roatwér prze-
dmuchaniu siarkowodorem w celu wytrgcenia sie-
dmiosiarczku renu i sianczk64w innych metali.
Otrzymany w wyniku siarkowodorowania osad,
po preemyciu wodg, luguje sie¢ roztworem wodoro-
tlenku sodowego lub weglanu sodowego w ' tempe-
raturze od 50 do 70°C. Ilo§é wodorotlenku sodo-
wego lub weglanu sodowego dodaje sie- w takiej
proporcji, aby koficowe pH roztworu wgmosito od
8 do 9. W procesie lugowania do roztworu pnze-
chodzg gléwnie: arsenian sodu, antymonian sodu,
tioarsenian sodu, ticantymonian sodu.
‘Otrzymang gestwe poddaje sie filtracji, a uzy-
skany roztwér zawierajgcy arsen moze byé kie-
rowany do odsiarczania gazu koksowniczego. Po-
zostale w osadzie sianczki stanowig koncentrat re-
nowy, ktéry poddaje sie utlemieniu w roztworze
wodorotlenku sodowego w aparacie bezcisnienio-
wym przy pomocy perhydrolu w temperaturze o-
kolo 80—100°C, badZz w autoklawie tlenem pod o-
g6lnym ciénieniem 30 atmosfer i przy temperatu-
rze od 150 do 160°C. W czasie utleniania do roz-
tworu przechodzi ren w postaci nadrenianu sodu,
molibden w postaci molibdenianu sodu oraz pew-

na ilo&¢ arsenu, antymonu i cyny w postaci zwiaz- -

kéw tlenowych i tiosoli.
Stalg pozostalo$é w czasie operacji utleniania

stanowia zwiazki miedzi i obowiu w postaci tlen- -

kéw i wodorotlenkéw. Nastepnie z roztworu usu-
wa si¢ trudnorozpuszozalne zwigzki wapnia przez
dodanie do roztworu chlorku wapnia z 50% wa-
gowym nadmiarem. Utworzcne sianczany, arsenia-
ny, antymonijany i molibdeniany wapnia przecho-
dza do osadu. Pozostaly roztw6r oczyszcza sie
przez dodanie chlorku lub wodcrotlenku barowego
z 20% wagowym nadmiarem. Dodatek zwiazk6w

baru powoduje prawie calkowite oczyszozemie roz-

tworu, przy czym otrzymany osad przemywa sie
wodg, a roztwér przemywajacy zawraca sie do
roztworu podstawowego.
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Oczyszezony roatwér zawierajgcy nadrenian sé-
du NaReO,; i nadrenian wapnia Ca(ReOy), zakwa-
sza 'si¢ kwasem solnym do pH od 0 do 0,8 i nasyca
gazowym siarkowodorem powodujgc wytracenie
technicznego siedmiosiarczku renu. Po czym tak
otrzymany siarczek remu rozpuszcza sie w stezo-
nym kwasie azotowym lub w perhydrolu w obec-
nosci NaOH, odfiltrowuje wydzielong siarke i w
przypadku stosowania kwasu azotowego, po doda-
niu stezonego kwasu solnego odparowuje w tem-
peraturze okolo 100°C az do momentu odpedzenia
tlenkéw azotu. Z kolei tak oczyszczony roztwor
rozciencza sie¢ woda destylowang i zobojetnia wo-
dorotlenkiem amonowym lub gazowym amomia-
kiem do osiagniecia pH = 8 i po odfiltrowaniu
osadu oraz zakwaszeniu HCI do pH = 0,8, ponow-
nie wysyca gazowym siarkowodorem lub traktuje
nasyconym roztworem wodnym tiosianczanu sodo-
wego na gorgco powodujac wytracenie .czystego
siedmiosiarczlou renu.

Czysty siarczek renu przemywa sie 2n kwasem
solnym oraz wodg destylowang, suszy sie¢ a na-

‘stepnie redukuje w piecu rurowym strumieniem

wodoru w temperaturze od 900 do 950°C uzyskuaac
metaliczny proszek renu.

Niedogodnoécig wyzej opisanego sposobu jest u-
cigzliwo$é procesu polegajaca na bardzo trudnej
filtracji i konieczno$¢é przeprowadzania wielu ope-
racji technologicznych, co w konsekwencji musi
prowadzi¢. do duzych strat renu oraz kgniecznosci
stosowania aparatury z tworzyw odpornych na
dzialanie silnie agresywnych s$rodowisk kwasnych
i alkalicznych. Ponadto wymaga stosowania sil-
nie toksycznego siarkowodoru stwarzajgcego wa-
runki zagrozenia zdrowia i Zyicia zalogi. Nie okre-

" Sla réwniez parametréw odzysku arsenu.

Spos6b odzyskiwania renu i arsenu z roztworow
kwasnych, zwlaszcza z obiegowego roatworu kwa-
su siarkowego powstajacego w procesie redukcji
miedzi w wyniku mokrego oczyszczania gazoéw
konwertorowych, wydzielajgcych sie w trakcie
$Swiezenia kamienia miedziowego.po uprzednim u-

‘wolnieniu go od zawiesiny i dwutlenku -siarki,

polegajacy na tym, ze ren i arsen wytrgca sie z
kwasnego roztworu za pomocg wodnych roztwo-
réw reagentéw, a otrzymany komncentrat renowo-
-arsenowy przemywa ‘sie, a nastepnie poddaje sie
go procesowi filtracji, suszenia i prazenia w pie-
cu ogrzewanym przeponowo, wediug wynalazku
polega na tym, ze koncentrat renowo-arsenowy
wytrgca si¢ za pomocg wodnych roztworéw ro-
danku amonowego lub rodanku potasowego, a na-
stepnie po wysuszeniu poddaje sie go procesowi
trojstopniowego prazenia, przy czym z gazow <z
pierwszego stopnia prazenia wydziela sie w kon-
densatorze elementarng siarke. Z gazéw z dru-
giego stopmia prazemia wydziela sie arsemiamy so-
du, ktére Kieruje sie do odrebmego ukitadu w celu

- odzysku arsenu, natomiast praconke z drugiego

stopnia prazemia, uwolniong od arsenu i siarki kie-

‘ruje sie do’ trzeciego stcpnia prazenia, a ren odpe-

dzony 2z gazami jako siedmiotlenek renu Re,O7
odzyskuje sie w postaci nadrenianu amonowego.
Do wytrgcania koncemtratu renowo-arsenowego
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iloé¢ wodnych roztworéw reagentébw dobiera sie

tak, aby na 1 g renu zawsrtego w-roztworze przy-

padalo nie mmniej niz 200 g rodanku amonowego
lub nie mniej niz 225 g rodanku potasowego. -

Pierwszy i drugi stopiefi prazenia wydzielonego

koncentratu remowo-arsenowego przeprowadza sie -

w jednym agregacie. Pierwszy stopiefn prazenia
prowadzi si¢ w czasie 3—5 godzin, w atmosferze
obojetnej i przy niewielkim podci$nieniu, w tem-
peraturze 400—450°C. :

Nastepnie temperature podnosi sie i rozpoczyna
si¢ drugi stopieh prazenia w temperaturze 500—
550°C. W czasie drugiego stopnia prazenia dé pie-
ca doprowadza sie sprezone powietrze, a proces
prowadzi si¢ w czasie 3—5 godzin.

Gazy z drugiego stopnia prazenia przepuszcza

sie przez . pluczki wypelnione roztworem wodoro-

tlenku sodowego o stezeniu 130 g NaOH/dm? a
wydzielong mieszanine arsenianéw sodu wykrysta-
lizowuje sie poprzez oziebienie roztworu do tem-
peratury 15—20°C, po czym wydzielone z roztworu
krysztaly arsenianéw sodu miesza sie z- kolksikiem
. w iloéci 15% w stosunku do masy wsadu i umiesz-
cza sie w obrotowym piecu destylacyjnym, w kt6-
‘rym utrzymuje sie temperature 900°C i cisnienie
13,32—19,2 kPa 100—140 mm Hg, a odpedzony 2z
pieca arsen wykrystalizowuje sie przez och!odze-
nie do temperatury 300—350°C.

Do krystalizacji arsenian6w sodu stosude sie roz-
twoér wycofany z obiegu pierwszej pluczki, zawie-
rajacy nie mmniej niz 50 g As/dm3. Roztwér po
oddzieleniu wykrystalizowanym arsenianéw, uzu-
pelnia sie wodorotlenkiem sodu i zawraca do o-
biegu.

Uwolniong od siarki i arsenu prazonke po dru-
gim stopniu prazenia umieszcza sie¢ w oddzielnym
piecu, w ktérym przeprowadza sie trzeci stopien
prazenia. Trzeci stopien prazenia przeprowadza sig
w ozasie 3—5 godzin,' przy temperaturze 800—
900°C, stosujac przedmuchiwanie tlenem. Ren utle-
niony w tym procesie do siedmiotlenku renu Re,O7
kieruje sie do pluczek . polaozonych szeregowo, z
ktérych pienwsza wypelnia - sie 15% roztworem
wody amoniakalnej, a- ostatnia 10% roatworem
wodorotlenku sodu, po czym roztwér z pierwszej
pluczki po uzyskaniu w nim zawarto$ci renu nie
mniej niz 50 g/dm?® wycofuje_si¢ z obiegu i kie-
ruje si¢ go do zageszozenia i krystalizacji, a wy-
" krystalizowany nadrenian amonowy po wydziele-
niu z roatworu rekrystalizuje sie¢ po uprzednim
rogpuszczeniu go w goracej wodzie destylowanej,
a nastepnie przemywa sie¢ alkoholem etylowym
i suszy na powietrzu, natomiast roztwoér pokrysta-
lizacyjny oraz roztwoér po rekrystalizacji uzupel-
nia si¢ woda amoniakalng i zawraca si¢ do obie-
gu. )

Spos6b wedlug wynalazku jest prosty i nieza-
wodny technologicznie oraz umodliwia wydziele-
nie renu i arsenu w postaci cennych produktéw
- handlowych za pomoca prostych metod w-latwo-
dostepnych agregatach.

Zastosowanie sposobu wedlug wynalazku do wy-
dzielania renu i arsenu z obiegowego roztworu
kwasu siarkowego, powstajacego w procesie pro-
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duloeji - miedzi, umodliwia peine zamkniecie obiegu
roztwordw, co pozwala na unikniecie toksyomych
Sciekdéw i ogranicza do minimum straty*cennych
skiadnikéw. Ponadto: w- procesie powstaje bandzo
znikoma iloé¢ odpadéw. Sg to wypadki z pieca do
destylacji arsenu i wypalki po tmecim stopniu
prazenia. Przy ozym pierwsze z nich moga by¢
2usyte lacanie z amsenem do produkcji stopéw olo-
wiowo-arsenowo-antymonowych, a drugie, zawie-
rajace glownie miedZ i molibden oraz okolo 0,01%
renu mozna zawracaé do cyklu produkcyjnego mie-
dzi. .

Przyklad. Do 1 m? obiegowego, zdekantowa-
nego (pozbawionego PbSO ) kwasu siarkowego,
zawierajacego 1200 g H,SO,/dm?, 0,0038 g Re/dm®
i 1,62 g As/dm3, wprowadza sie stopniowo przy cig-
glym mechanicznym mieszaniu 30 dm? wodnego °
roztworu rodanku amonowego zawierajacego 700 g
NH CNS/dm?®. Wytrgcenie prowadei sie bez pod-
grzewamia gestwy, lecz wskutek wprowadzenia
wodnego roztworu reagentdéw i egzotermicznego
przebiegu reakcji nastepuje wzrost temperatury

‘0 10 do 15°C. Aby przebieg redakcji nie byl zbyt

burzliwy, stosuje sie szybko$é dozowania roztwo-
réw nie wieksza jak 15 dm?/godz.

Po skoficzonym dozowaniu gestwe miesza sie
jeszcze przez 3 godzine, po czym dodaje sie do
niej 10 dm? 0,5% wodnego roztworu rokrysolu (po-
limer akryloamidu) co 10 krotme skraca czas de-
kantacji. Wylaoza sie mieszadlo -1 pozostawia ge-'
stwe na 2,5 godziny ‘dla dekantacji. Do klarownego
roztworu kwasu siarkowego w ilosci 0,7 m?, zle-
warowanego do przewidzianego na ten cel zbior-
nika, zawierajacego niewielkie ilosci produktow
rozkladu rodankéw, dodaje sie 20 dm3 zuzytego
elektrolitu z elektirolitycznej rafinacji miedzi, roz-
twor miesza sie przez 15 minut i pozostawia do
dekantacji. Po dekantacji kwas o zawantosci 1000 g
H,SO4/dm? nadaje sie do prod cji stezonego kwa-
su siankowego."

Wytracony z kwasu konc 't renowo-arseno-
wy przemywa sie dwukrotnie wodg. Do pierwsze-
go mycia dodaje sie 0,70 m3, a do drugiego my-
cia 0,7% m? wody. Gestwe filtruje sie i uzyskuje
sie 36 kg koncentratu renowo-arsenowego, zawie-
rajgcego 70% wody. W przeliczeniu na masg su-
chg uzyskuje sie 10,8 kg koncentratu renowo-ar-
senowego’ zawxeraaacego 0,7% Re, 14,9%/s As, 39%
S, 35% C

Wilgotny koncentrat umiesacza sie w obroto-
wym piecu, ogrzewanym Drzeponowo i suszy sie
gow temperaturze 200°C przez 1 godzine. Nastep-'
nie podwyésza sie temperature do 430°C i praizy
w czasie 5 godzin, Podczas prazenia nastepuje
odpedzenie siarki, ktorg krystalizuje si¢ w koo~
densatorze umieszczonym za piecem,

Po prazeniu w podanych warunkach uzyskuje
si¢ 3,8 kg siarki elementarnej i 4,8 kg prazonki I
zawierajacej 1,52 Re i 30% As, Po zakoiiczeniu
pierwszego stopnia prazemia, tdmperature w piecu
podwyzsza -sie do 500°C i kontynuuje prazenie

. przez dalszych 5 godzin stosujgc- w tym czasie

preedmuchiwanie powietrzem.
Po zakofczeniu prazenia uzyskuje si¢ 2 kg pra-
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‘2onki I zawierajacej 3,4% Re i 52% As. Tlen-
ki odpedzane w czasie prazemia, giéwnie tlenki ar-
senu wychwytuje sie w ukladzie skiadajacym sie

z 3 pluczek o pojemnoéci 25 dm'. Dwie pierwsze

pluczki wypelnione s3 roztworem zawierajgcym
150 g NaOHAdM?, a ostatnia phmka wypelniona
-jest wodg.
- W czasie  sorpeji tlenkéw arsenu. w roztworze
-NaQH utrzymuje sie w pluoace temperature 90°C
w celu zabezpieczemnia dobrej rozpuszczalnosci 'awo-
rzacego si¢ arseniamu ‘sodu.

Stezony roztwoér z pierwszej pluczki po osiggnie-
ciu w nim zawartoéci 50 g AsMdm?® wycofuje si¢
z obhiegu i ociebia do temperatury otoczemia. Wy-
‘dziela sie w ten sposéb 25 kg krysztaléw arse-
nianu sodu o zawantosci 18% As, co stanowi okolo
40%e arsenu zawamntego w roztworze alkalicznym.
Krysztalty arsenianu sodu filtruje sie, przemywa,
suszy w tefnperaturze 70°C i kieruje sie je do dal-
szego przerobu, natomiast roztwér wraz z poplu-
czynami koryguje sie pm/ez dodatek NaOH do za-
wartosci 150 -g/dm?® i zawraca si¢ go do obiegu w
pluczkach.

Arsenian sodu w ilosci 2,5 kg miesza sie z 375 g
koksiku i umieszcza sie w piecu do destylacji ar-

senu, w ktébrym w temperaturze 950°C przy ci$- -

nieniu 15,6 kPa 120 mm Hg'  oddestylowuje sie
‘arsen. Oddestylowany arnsen wychwytuje sie w
jkladzie, skladajacym sie z kondensatora i dwoch
pluczek o pojemnosci 10 dm? kaizda, wypelnionych
10% roztworem NaOH.

W kcndensatorze w temperaturze okolto 320°C
wydzielaja sie krysztaty metalicznego arsenu o
czystosci 98%. Otrzymany arsen posiada zanieczysz-
‘ezenia w postaci olowiu, antymonu i cymy.

Otrzymany arsen po ponoynej destylacji nadaje
si¢ do produkaji stopéw olowiowo-antymonowo-ar-
senowych. Po dwo6ch stopniach prazenia stopien
odpedzania siarki J arsenu wynosit odpowiednio

95% i 93%. Sbraty z‘enu wynoszg okolo .

Trzeci stopien p?azema prowadzi sie w odreb-
nym piecu obrotowym w temperaturze 850°C sto-
sujgc w czasie procesu przedmuchiwanie tlenem.
Czas prazenia wymnosi 5 godzin, a stopien odpedza-
nia renu wymosi 99%. Odpedzany w procesie utle-
niajgcego prazenia siedmiotlenek renu kieruje sie
do ukladu absonpcyjnego, skladajqcego sie z trzech
* ptuczek o pojermosci 2 dm? kazda. Dwie pierwsze
pluczki napelnia sie 15% roztworem NHgH,O a
trzecia 10% roztworem NaOH.

W wyniku trzeciego stopmia prazenia otrzymuje
si¢ 1,85 kg prazonki III, zawierajacej 0,01%. Re i
8,44% As oraz stezony roatwor nadremianu amonu
w pluczce pierwszej. Roztwor z pierwszej  phuczki
wycofuje sie .z obiegu i kieruje sie go do zagesz-
czenia i krystalizacj, w wymiku .k!téreJ otrzymuje
.sle 160 g nadremianu amonu.

‘Nadrenian amonu rozpuszcza si¢ w cieplej wo-
dzie w celu rekrystalizacji i uzyskuje sie 90 g
nadrenianu amonu w gatunku — czysty. bugi
pokrystalizacyjne i wody 2z przemywania nadre-
nianu koryguje sie¢ do- zawartosci 15% NHg:H,0
i zawraca do pluczek absorbujacych ReyOq.

W procesie jednostopniowym uzyskuje sie okolo
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-85%e wydajno$ci renu i okolo 40°% wydajnosci ar-

senu. .
Znaczne ilosci renu i arsenu pozostaly w kra-
zacych romtworach. W cigglej produkcji przy za-
miknieciu obiegu roztworéw modliwy bedzie wmrobt

: uzyskvu obu metali.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6éb odzyskiwania renu i ansenu z roztwo-
row kwasnych, zwlaszcza z obiegowego roztworu
kwasu siarkowego powstajacego w procesie pro-
dukcji miedzi w wyniku mokrego ocozyszczania
gazéw konwerntorowych, wydzielajacych sie w
trakeie $wiezenia kamienia miedziowego po u-
przednim uwolnieniu go od zawiesiny i dwutlen-
ku siarki, polegajgcy na tym, ze rem i arsen wy-
traca sie z kwasnego roztworu za pomocg wod-
nych roztworéw reagentéw, a otrzymany kon-
centrat renowo-apsenowy przemywa sie, a na-
stepnie poddaje sig go procescwi filtracji, ‘susze-
nia i prazenia w piecu ogrzewanym przepono-
wo, znamienny tym, Zze koncentrat rengwo-arse-

-nowy wytrgca sie za pomocag wodnych roztworéw

rodanku amcnowego lub rodanku potasowego, a
nastgpnie po wysuszeniu poddaje sie go procesowi .
trojstopniowego prazenia, przy czym z gazéw z
pierwszego stopnia prazenia wydziela sie w kom-
densatorze elementarng siarke, z gazéw =z dru-
giego stopnia prazenia wydziela si¢ arseniany so-
du, ktére kieruje sie do odrebnego ukladu w celu
odzysku arsenu, natomiast prazonke z drugiego
stopnia prazenia, uwolniong od arsenu i siarki
kieruje sig "do trzeciego stopnia prazemia, a ren
odpedzony z gazami jako siedmiotlenek renu ReyO7

“odzyskuje sie w postaci nadrenianu amomowegn.

2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
do wytragcenia koncentratu remowego-ansenowego
iloé¢ wodnych roztworéw reagentéw dobiera sie
tak, aby na 1g renu zawartego w roatworze przy-
padalo nie mmiej niz 200 g rodanku, amonowego
Tub nie mmniej niz 225 g rodanku potasowego.

3. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, e
pierwszy i drugi stopien prazenia przeprcwadza
sie w jednym agregacie.

4. Spos6b wediug zastrz. 1, znamienny tylp, ze
pierwszy stopien prazenia prowadzi sig.w czasie
35 godzin, w atmosferze obojetmej i pnzy nie-
wielkim podci$nieniu, w temperaturze 400—450°C.

5. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ie
w czasie drugiego stopnia prazemia do pieca do-

‘prowadza sig¢ sprezone powietrze, a proces pro-

wadzi sie w temperaturze
3—5 godazin.

6. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamijenny tym, ze
gazy z drugiego stopnia prazenia przepuszcza sie
przez pluczki wypelnione roztworem wodorotlen-
ku sodowego o stezeniu 150 g NaOH/dm3, a wy-
dzielona mieszaning arsenianéw sodu wykrysta-
lizowuje sie poprzez oziebienie roztworu do tem-
peratury 15—20°C, przy czym wydzielone z roz-

500—550°C w czasie

" tworu krysztaly arsenian6w sodu miesza sie z

koksikiem w ilodci 15% w stosunku do masy wsa-
du i umieszcza si¢ ‘w obrotowym piecu destyla-
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tyjnym, w ktérym utrzymuje sie temperature
950°C i cisnienie 13,32—19,2 kPa (100—140 mmHg),*
a odpedzony z pieca arsen wykrystalizowuje sie
przez ochlodzenie do temperatury 300—350°C.

7. Spos6b wedlug zastrz. 6, znamienny tym, ze
do krystalizacji arsenianéw sodu stosuje sie roz-
twoér wycofany z abiegu z pierwszej pluczki, za-
wierajacy nie mniej niz 50 g AsAdmS3,

8. Spos6b wedlug zastrnz. 7, znamienny tym, Zze
roztwor po oddzieleniu wykrystalizowanych arse-
nianéw, uzupelnia si¢ wodorotlenkiem sodu.i za-
wraca do obiegu. ‘

9. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
trzeci stopien prazenia przeprowadza sie w od-
dzielnym piecu w czasie 3—5 godzin, przy tem-
peraturze 800—800°C, stosujgc przedmuchiwanie

N\
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tlenem, a ren utleniony w tym procesie do sied-
miotlenku RepO7 kieruje siq do pluczek poig-
ezonych szeregowo, z ktérych pierwsza wypelnia
sie 15% roztworem wody amoniakalnej, a ostat-
nig 10% roztworem wodorotlenku sodu, po czym
roztwoOr z pierwszej ptuczki po uzyskaniu w nim
zawartosci renu nie -mniej niz 50g/dm? wycofuje
sie z obiegu i kieruje sie go do zageszczemia i kry-
stalizacji, a ‘wykrystalizowany nadrenian amomno-
wy po wydzieleniu z roztworu rekrystalizuje sig.
po‘ uprzednim rozpuszczeniu go w gorgcej wodzie
destylowanej, a nastepnie przemywa sie alkoholem
etylowym i suszy na pewietrzu, natomiast roz-
twor pokrystalizacyjny oraz roztwér po rekrysta-
lizacji uzupeblnia sie woda amomiakalng i zawraca
sie da obiegu.
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