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Taldlményunk tdrgya javitott eljards rédium visszanye-
résére az oxoszintézis termékeinek desztilldcidja sordn
keletkez8 maradékokbdl.

Ismeretes, hogy aldehidek és alkoholok oly médon
allithat6k eld, hogy szén-monoxidot és hidrogént olefi-
nes kettGs kotésekre addiciondlnak (hidroformilezés).
A reakci6t a periédusos rendszer 8. mellékcsoportjdba
tartoz6 fémek vagy vegyiileteik katalizdljdk, amelyek
az alkalmazott reakcidkoriilmények kozott karbonilo-
kat vagy hidridokarbonilokat képeznek. Kordbban
csaknem kizar6lag kobaltot és kobaltvegyiileteket al-
kalmaztak katalizitorként, mig djabban egyre nagyobb
mértékben rédiumkatalizatorokat haszndlnak annak el-
lenére, hogy a rédium 4ra a kobalténak tobbszorosét
teszi ki. A rédiumot 6nmagdban vagy komplexképzdk-
kel ~ pl. szerves foszfinokkal — kombinélva alkalmaz-
zék. A rédiumkatalizétor jelenlétében végzett oxoszin-
téziseknél 25-30 MPa reakciényomads sziikséges, mig
rédium-komplex-vegyiiletek felhaszndldsa esetén a
sziikséges nyomds 1-5 MPa.

A rédiumkatalizitorok sok esetben szdmottevs els-
nyoket mutatnak. fgy a rédiumkatalizétorok magas ak-
tivitdssal és szelektivitdssal rendelkeznek és ezenkiviil
sok tekintetben a termel berendezések problémamen-
tes lizemeltetését biztositjdk, kiilonosen a szintézis
végrehajtdsat és a termékeknek a reaktorbdl torténd
eltdvolitdsét illetGen. Ezenkiviil a kobaltkatalizdtoro-
kon alapul6 klasszikus oxoszintézis meglevd berende-
zései sok esetben nagyon kevés beruhdzassal dtdllitha-
tok rédiumkatalizatorok alkalmazésdra.

A r6dium teljesen vagy legaldbbis megkozelitSen
veszteségmentes elvélasztdsa és visszanyerése komoly
nehézségeket jelent, komplexképzdk jelenlétében vagy
anélkiil végzett hidroformilezés esetén egyarant. A re-
akcid befejezddése utdn a rédium adott esetben tovabbi
ligandokat tartalmazé karbonilvegyiilet formédjdban a
hidroformilezett termékekben oldva van jelen.

Az oxoszintézis nyerstermékét dltaldban oly médon
dolgozzak fel, hogy tobb 1épésben fesztelenitik, és en-
nek sordn a szintézisnél alkalmazott nyomdst — a fel-
haszndlt rédiumkatalizitor jellegétdl fiiggSen — a kb.
1-30 MPa értékr6l kb. 0,5-2,5 MPa értékre csikken-
tik. Ekkor a nyerstermékben oldott szintézisgdz felsza-
badul. Ezutdn normél nyomésra fesztelenitik. A rédiu-
mot kdzvetleniil a nyerstermékbdl vagy a nyerstermék
desztilldciés maradékabdl valasztjék el. Az elsé megol-
dést olyan esetekben alkalmazzdk, amikor a kordbbi
hidroformilezési 1épésnél rédiumot komplexképzs nél-

kiil alkalmaznak katalizdtorként. A masodik médszerre .

abban az esetben keriil sor, ha a rédiumkatalizdtor
szén-monoxidon kiviil komplex kotésben tovabbi li-
gandokat (pl. foszfinokat vagy foszfitokat) tartalmaz.
Az utébbi médszert tovdbba olyan esetekben is alkal-
mazzik, amelyekben a hidroformilezést rédiumkatali-
zator jelenlétében hajtjak végre, azonban a nyerster-
mékhez fesztelenités utdn a rédium stabilizdldsa célja-
bél komplexképzSt adnak. Alapvetden figyelembe kell
venni azt a tényt, hogy a nemesfém koncentricigja a
nyerstermékben minddssze néhdny ppm €s elvalasztdsa
nagyon gondos munkavégzést igényel. Tovabbi nehéz-
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ségeket okozhat az a koriilmény, hogy a rédium —
kiilébnésen amennyiben ligand nélkiil alkalmazzdk —
fesztelenitéskor részben fémes alakba megy at vagy
tobbmagd karbonilokat képez. Ekkor folyékony szer-
ves fazisbol és rédiumot vagy rédiumvegyiileteket tar-
talmazé szildrd fazisbél 4ll6 heterogén rendszer képzo-
dik.

Nagyon sokszor vizsgélték a rédium visszanyerését
az oxoszintézis termékeibdl, tobbek kozdtt az oxoszin-
tézis nyerstermékének maradékaibdl. A kisérletek so-
rén szamos eljdrast fejlesztettek ki és ezek koziil né-
hény ipari méretekben is alkalmazast nyert.

A 4 400 547 sz. amerikai egyesiilt dllamokbeli sza-
badalmi leirdsban foglalt eljards targya 2-20 szénato-
mos olefinek hidroformilezése mdédositatlan rédium
mint katalizdtor jelenlétében. A reakcié befejezGdése
utdn az oxo-nyerstermékhez komplexképzé vegyiiletet
(pl. trifenil-foszfint) adnak és az aldehidet ledesztillal-
jék. Ezutdn a ligandnak a komplex vegyiiletbdl torténd
lehasitdsa és a rédium aktiv formaban torténd vissza-
nyerése céljabdl a desztillaciés maradékot oxigénnel
kezelik. A rédium és a desztilliciés maradék szétvé-
lasztdsdra azonban a fenti eljards sordn nincs lehetGség.

Nemesfémek (pl. rédium) magas forrasponti hidro-
formilezési maradékokbdl torténd elvélasztisat a
3 547 964 sz. amerikai egyesiilt dllamokbeli szabadal-
mi lefrdsban ismertették. Az eljaras sordan a maradéko-
kat sav (pl. hangyasav, salétromsav vagy kénsav) jelen-
1étében hidrogén-peroxiddal kezelik. A hidrogén-per-
oxid magas dra és nehézkes kezelhetGsége miatt a fenti
eljards ipari méretekben térténd alkalmazasa korldto-
Zott.

A 2 448 005 C2 sz. német szovetségi koztar-
sasdgbeli kozzétételi irat szerint rédiumtartalmi desz-
tilldciés maradékot eldbb savakkal és peroxidokkal ke-
zelnek. Ezutin a peroxidok foloslegét melegitéssel
megbontjdk és a fémkatalizdtort tartalmazé vizes olda-
tot vizoldhaté szerves oldészer jelenlétében hidrogé-
halogeniddel vagy alkélifém-halogeniddel, tovabbi
tercier foszfinokkal és szén-monoxiddal vgy szén-mo-
noxid lehasitdsdra képes vegyiiletekkel reagéltatjdk. Az
eljdrds sordn azonban peroxidok felhaszndldsira van
sziikség, amely a kordbbiakban részletezett hdtranyok-
kal jér. Az eljdras tovdbbi hitranya, hogy halogénekkel
szemben ellendll szerkezeti anyagokra van sziikség.

A 3 744 213 sz. német kozrebocsdtdsi iratban is-
mertetett eljards szerint rédiumot nyemek vissza a ré-
diumkomplexeket tartalmazé vizes oldatokbél oly mé-
don, hogy az oldatot elsG 1épésben 7-22 szénatomos
karbonsav és alkdlifémsGja jelenlétében oxigénnel
vagy oxigéntartalmu gézzal kezelik, majd a rédiumki-
vélds teljessé tétele céljabdl az oldatot egy mdsodik
1épésben hipoklorittal tovdbb kezelik. Az eljaras hatra-
nya, hogy a masodik 1épésben rendkiviil agressziv rea-
genst igényel, ami korréziévédelmi, munkavédelmi és
komyezetvédelmi szempontokbdl egyardnt veszélyes.

Végiil a 4 390 473 sz. amerikai egyesiilt 4llamok-
beli szabadalmi lefrdsban foglalt eljdras szerint rédiu-
mot és kobaltot kisnyomdsi oxoszintézisnél kataliza-
torként alkalmazott oldatbél nyernek vissza. A komp-
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lex formdjdban megkotott fém elvélasztdsa céljdbdl az
oldathoz vizes hangyasavat adnak és oxigéntartalmi
gazt vezetnek 4t. Két fazis képzddik, éspedig egy szer-
ves réteg és a fémeket formidtok alakjdban oldott for-
méban tartalmazé vizes fazis. A fazisok szétvdlasztdsa
utdn a kobalt és rédium a vizes oldatbdl kinyerhets. A
gyakorlatban azonban a hangyasav redukélé hatdsa
rendkiviil nagy mértékben zavar. Ennek kovetkeztében
a rédium az eljards sordn részben fémalakban vilik ki
és nem nyerhetd vissza.

Taldlményunk célkitizése az ismert eljardsok fenti-
ekben részletezett hétranyainak kikiiszobolése és a ne-
mesfém teljesen vagy megkozelitGleg veszteségmentes
visszanyerése, a gyakorlatban egyszerdien megvaldsit-
haté médon.

Taldlmanyunk értelmében a fenti célkitiizést sikere-
sen megoldjuk.

Taldlméanyunk targya eljards az oxoszintézis termé-
keinek desztilldci6jandl kapott maradékokban szerves
foszfor(IIl)-vegyiiletekkel képezett komplexkstésben
levd rédium visszanyerésére, a fenti maradékok oxi-
génnel vagy oxigéntartalmi gédzzal torténs kezelése
utjan.

Taldlméanyunk tdrgya kozelebbrdl eljards az oxo-
szintézis termékei desztilliciés maradékaiban levd
szerves foszfor(Ill)-vegyiiletekkel képezett komplex-
kotésben levd rédium vizes oldat formdjdban torténd
visszanyerésére, a fenti maradékok karbonsav és kar-
bonsav-alkdlifémsé jelenlétében oxigénnel vagy oxi-
géntartalmd  gdzeleggyel torténd kezelése utjan, oly
mddon, hogy a maradékokat adott esetben atmoszferi-
kusndl nagyobb nyomdson valamely 2-5 szénatomos
monokarbonsav €s egy 2—-5 szénatomos monokarbon-
sav alkdlifémsdja jelenlétében oxigénnel vagy oxigén-
tartalmi gézzal kezeljiik, a rédium vizoldhaté formdja-
ban t6rténd elvdlasztdsa céljabdl vizzel extrahdljuk,
majd a vizes €s szerves fazist egymast6l szétvalasztjuk.

A taldlmdnyunk szerinti eljérds sordn jelentGsebb
apparativ réforditdsokra vagy értékes vegyszerek alkal-
mazdsdra nincs sziikség. Eljardsunk sordn ugyanakkor
a felhaszndlt rédium meglepé médon 90%-ot magasan
meghalad6é kitermeléssel visszanyerhetS. Eljarasunk
tovabbi eldnye, hogy a fémet katalizdtorként tovabbi
kiilon 1épések nélkiil kozvetleniil felhaszndlhaté for-
mdban nyerjiik vissza.

A taldlményunk targyét képezd uj eljarasnél kiindu-
lasi anyagként olefinszerden telitetlen vegyiiletek hid-
roformilezési maradékait alkalmazzuk, amelyek az al-
dehidek és a melléktemékként képz6dd alkoholok le-
desztilldlasa utdn a desztill4cids ist aljan visszamarad-
nak. Az eljarasunkndl kiinduldsi anyagként felhasznalt
maradékok f6 komponensként az aldehidekbdl aldol-
kondenziciéval képzGdS és tovabbi reakcidban vizle-
hasadés kozben telitetlen vegyiiletek keletkezése koz-
ben atalakulé magasabb molekulatomegd vegyiiletek-
b6l dllnak. A taldlmanyunk szerinti eljards szempontja-
bél a hidroformilezésett vegyiiletek jellege nem jétszik
szerepet. Ennek megfelelGen olefinek, szén-monoxid
és hidrogén reakcidjakor képz6d6 maradékok, vala-
mint olefinszer(en telitetlen és a molekuldban a kettSs
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kotésen kiviil funkciondlis csoportokat is tartalmazé
vegyiilet reagéltatdsakor keletkez6 nagy molekulats-
meg( termékek egyarant felhaszndlhaték. A taldlmé-
nyunk szerinti Uj eljards azonban elsGsorban rédium-
nak 2-12 szénatomos olefinek hidroformilezése sordn
kapott maradékokbdl torténG visszanyerésére alkal-
mazhat6, az emlitett médszernél elGéllitott aldehidek
gazdasagi jelentGségének megfelelen. A maradékok a
telitett és telitetlen kondenzacids termékeken kiviil
olyan vegyiileteket is tartalmazhatnak, amelyek
rédiumionokkal komplex képzddés kozben reagdlnak
és a rédiumhoz viszonyitva dltaldban foloslegben van-
nak jelen. E vegyiiletek koz€ tartoznak a szerves fosz-
for(IIT)-vegyiiletek, kiilondsen foszfinok és foszfitok,
el6nydsen arilvegyiiletek, pl. trifenil-foszfin és trifenil-
foszfit. E vegyiiletek feladata a reakci6 folyaman stabil
komplexvegyiiletek képzése ttjdn a reakcid szelektivi-
tdsdnak javitdsa és az 4talakulds utdn a fémrédium
kivdldsdnak megakaddlyozdsa. A reakciGelegyben a li-
gand és rédium ardnya elnydsen 2—-150 mél/g-atom,
el6nydsen 5-50 mél/g-atom. A két komponens, csekély
illékonysdga miatt a desztilliciés maradékban is hoz-
zdvetSlegesen a fenti ardnyban van jelen, mig a rédi-
umkoncentracié 30-1000 ppm, el6nyosen 100-
500 ppm.

A taldlmanyunk szerinti eljdrds sordn a desztillacids

-maradékot oxigénnel kezeljiik. Az oxigént tiszta for-

méban vagy oxigéntartalmi gézelegy — elénydsen le-
vegs — alakjiban alkalmazzuk. Az oxigén mennyisége
tdg hatdrokon beliil véltoztathat €s eldny6sen a mara-
dékban levs foszfor(Ill)-vegyiiletek koncentraci6jatol
fiigg. 1 mél foszfor(Ill)-vegyiiletre vonatkoztatva dlta-
ldban 100-2000 mdl, elényosen 300-1200 mdl oxigént
alkalmazhatunk.

A taldlmdnyunk tdrgydt képezd eljérds szerint a
desztilliciés maradékot valamely telitett egyenes vagy
eldgazdlanci 2-5 szénatomos monokarbonsav jelenlé-
tében kezeljiik oxigénnel. Savként pl. ecetsavat, propi-
onsavat, n-vajsavat, izovajsavat vagy n-valeridnsavat,
kiilsngsen elGnyOsen ecetsavat vagy propionsavat al-
kalmazhatunk. A monokarbonsavakat kereskedelmi
forgalomban levg formdban és elénydsen 1 g-atom r6-
diumra vonatkoztatva kb. 10-150, el6nydsen 10—
50 mél mennyiségben alkalmazhatjuk. A savat az oxi-
génnel torténd reagdltatds elStt adjuk a maradékhoz
fiiggetleniil attdl, hogy a maradékban levd kismennyi-
ségli aldehidbdl magdban a maradékban is képzddhet
sav. A sav pontos hatdsmechanizmusa nem ismert. Kii-
16nb6z6 megfigyelések arra utalnak, hogy a sav tin.
start-funkciét” fejt ki, azaz a reakci6 beinduldsat sza-
mottevd mértékben befolyésolja.

A taldlmdnyunk tdrgyit képezd eljirds tovabbi
ugyancsak fontos jellemz§ ismérve, hogy a maradék-
ban karbonsavas alkédliféms6é van jelen, mikozben a
magas forrdsponti vegyiiletek keverékébe oxigént ve-
zetiink. A karbonsavas alkdliféms6 hatdsmechanizmusa
sem egyértelmiden tisztdzott. Azt taldltuk azonban,
hogy a karbonsavas alkélifémsé a visszanyert rédium
mennyiségét jelentGsen noveli, azaz a szerves fazisban
oldott dllapotban maradé rédium mennyiségének to-
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vabbi csokkentését eredményezi. A taldlmanyunk sze-
rinti eljardsndl karbonsavas alkélifémséként telitett
egyenes vagy eldgazé ldncd 2-5 szénatomos monokar-
bonsavak alkdlifémséit alkalmazhatjuk. Kiilonosen
elGnydsnek bizonyult az ecetsav, propionsav, n- és izo-
vajsav €s n-valeridnsav ndtrium- és kdliumséja. Ezeket
a sékat 1 g-atom rédiumra vonatkoztatva 50-250 mél
— el6nydsen 100-180 mél — mennyiségben alkalmaz-
hatjuk. Az eljardsndl kereskedelmi forgalomban levd
sokat alkalmazhatunk, amelyek azonban csup4n az oxi-
déci6 folyaman mennek fokozatosen oldatba. Elnys-
sen jérhatunk el oly médon, hogy a maradékhoz szabad
savat és ekvivalens mennyiségd alkalifém-hidroxidot
adunk, e két komponens ugyanis azonnal homogénen
feloldddik és a kivant hatdst eredményesen kifejti.

A maradék és az oxigén reakcidjat 60—120 "C-on -
eldnydsen 80 °C és 100 °C kozbtti hdmérsékleten — és
nyomds nélkiil vagy nyomds alatt hajthatjuk végre.
Kiilondsen elénydsen 0,2—1,0 MPa nyoméson dolgoz-
hatunk.

A taldlmanyunk térgyit képezs eljards el6nyds fo-
ganatositdsi médja szerint az oxigénnel kezelends ma-
radékok a rédiumot kb. 100 ppm vagy ennél kisebb
koncentrciéban — elénydsen 30-90 ppm mennyiség-
ben — tartalmazzak. Azt taldltuk ugyanis, hogy a taldl-
mdnyunk szerinti eljérassal kezelt maradékban vissza-
marad6 mennyisége kiiléndsen csekély, ha a kiindulasi
oldat fémkoncentréciGja a fenti tartom4nyon beliili ér-
ték. Ezért a kb. 100 ppm értéknél nagyobb rédiumkon-
centrdci6ji oldatokat higitani célszer(i. Higitészerként
kiilondsen magas forrdspontd alifss vagy aromds szén-
hidrogéneket vagy szénhidrogén-elegyeket (pl. toluolt
vagy xilolt) vagy rédiumkatalizatortél megszabaditott
desztillaciés maradékokat alkalmazhatunk.

A reakcididd a desztilldciés maradékban lev rédi-
um és ligandok koncentricidjdtdl fiigg. A reakciidét
tovdbba a beadagolt oxigén mennyisége, a reakcié-hd-
mérséklet és nyomds hatdrozza meg. Amennyiben az
oldott anyagok koncentricidja magas, tigy hosszabb
kezelési id6 sziikséges, mint alacsony koncentréci6
esetében. Nagymennyiségii oxigén jelenléte és maga-
sabb nyomds a reakci6id6t lerdviditi és hasonléképpen
a maradék oxigénnel végzett intenziv 4tkeverése is a
reakci6idd csokkentésével jar. Az igényelt h6mérsék-
let-tartomdny alsé és felsG részében végzett reagiltatis
hatékony, mint a h6mérséklet-tartomény kozépsé ré-
szében végrehajtott kezelés.

A desztilliciés maradék reagltatdsat szokdsos be-
rendezésekben folyamatosan vagy szakaszosan hajt-
hatjuk végre. Az oxigént vagy az oxigéntartalmi gazt
elosztéberendezésen keresztiil vezetjiik a reaktorba; a
folyékony és gézalakii fazis egyenletes dsszekeveredé-
sét adott esetben keveréssel segithetjiik el6.

Az oxigénnel végzett kezelés utdn a szerves fazist
vizzel extrahdljuk. Ezt a miveletet szobahémérsékle-
ten vagy enyhe melegités kozben egy vagy célszerdien
tobb Iépésben végezziik el. Az extrakcishoz felhasznalt
viz mennyisége az extrahdland6 anyagnak a szerves és
vizes fézis kozotti megoszldsi egyensilyatsl €s a vizes
fazisban elémni kivént rédiumkoncentriciétél fiigg. A
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rédiumvegyiilet vizes oldatit korfolyamatban ismétel-
ten felhaszndlhatjuk az extrakciéhoz és ily médon az
oldatban levd fémet felddsithatjuk. A vizes oldatot to-
vébbi tisztitdsi lépések nélkiil kozvetleniil felhaszndl-
hatjuk a katalizétor elGallitasahoz.

Eljérdsunk tovabbi részleteit az aldbbi példikban
ismertetjiik anélkiil, hogy taldlmanyunkat a példdkra
korldtoznénk.

Az 1. tdbldzatban a kiinduldsi anyagok jellemzd
adatait ismertetjik.

I tdbldzat

A-termék | B-termék | C-termék | D-termék
Rédium-tarta-| 142 224 226
lom (ppm)
P(II) (milli- 150 . '
mélkg) 25 4,8 X ,
Osszes fosz-
for (milli- 7.2 6,3 21,1 13,4
moél/kg)
CO-szdm
351
(mg KOH/g) 247 300 368
Sirtség
4 0,942
20 °C (glem?) 0,952 0,961 0,949
Viz (%) 0,09 0,05 0,09 0,22
1. példa

Fit6kdpennyel elldtott 1 literes iivegautoklavba
300,0 g B-desztillaciés maradékot, 300,0 g xilolt,
8,22 g 30%-os natrium-hidroxid-oldatot és 5,18 g
99,5%-0s propionsavat mériink be és keverés kdzben
15 perc alatt 78 °C-ra melegitjiikk. Ezutidn meriilGcso-
von keresztiil 5 6ra alatt 0,2 MPa nyomdson Granként
20 liter leveg6t vezetiink be.

A reakciét 0,25 MPa 4lland6 belsG nyomdson és
80 °C dlland6 hémérsékleten végezziik el.

A tdvoz6 gdzt az autokldv fedelében levé téiszele-
pen keresztiil fesztelenitjiik és hiitGvel elldtott lombik-
ba vezetjiik.

A reakci6 befejezGdése utdn az autokldv tartalmat
kb. 15 perc alatt 60 "C-ra hiitjiik és a levegdbevezetést
ledllitjuk. A reakcidelegyet fesztelenités utdn 200,0 g
vizzel elegyitjiik és tovébbi 15 percen 4t 50-600 °C-on
keverjiik. A terméket a reaktorbdl levessziik, a faziso-
kat szétvalasztjuk és a szerves fazist 2 x 200,0 g vizzel
extrahdljuk. A kezelés utan a szerves fazis kb. 1,9 mg
rédiumot tartalmaz és ez a kiinduldsi anyagban levs
rédium 4,4%-4nak felel meg.

2-19. példa

Az 1. példaban ismertetett eljarassal analég mdédon
jarunk el. A kiinduldsi anyagokat, reakciékoriiiménye-
ket €s a kapott eredményeket a 2. tdbldzatban foglaljuk
Ossze:
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II. tdbldzat

Kiindulési anyag Nétrium-karboxilat Karbonsav Szerves
Levegé- féZis r6-
. | diumtar-
. . Hémér- mennyi- mennyi- menY | talma
Pelda mennyi- | Hol | etet | ¢(h | p (MPa) o sege | “BD | (iind,
sorszdma | tipusa | y (@ 0 tipusa ge tipusa g ora
sége (g) () (mél/g mélg | mMsl a:}‘g’:ft"a
at Rh) atRh) PQILy! koztatot
%)
2 B 400 200 80 5 0,25 Cy 150 Cs 50 14 5,6
3 B 300 300 80 5 0,25 C3 150 C; 50 14 4,1
4 B 240 360 80 5 0,25 C,y 150 C; 50 14 4,1
5 A 360 240 80 5 025 C, 150 C, 20 17 4,7
6 A 360 240 80 5 0,25 Cs 150 C3 20 17 43
7 A 360 240 80 5 0,25 i-Cy 150 i-Cy 20 17 52
8 D 175 425 80 5 0,25 C3 150 C; 20 70 8,0
9 D 175 425 85 5 0,25 Cy 150 C3 20 70 6,9
10 D 175 425 90 5 0,25 Cy 150 C3 20 70 82
11 C 188 412 80 5 0,25 Csy 150 C3 20 14 43
12 B 300 300 80 5 0,25 Cy 150 Cy 10 14 5,0
13 B 300 300 80 5 0,25 C,y 150 Cs 20 14 4,7
14 B 300 300 80 5 0,25 Cy 150 Cs 50 14 4,1
15 B 300 300 80 5 0,25 C; 50 Cy 20 14 43
16 B 300 300 80 57 025 Cs3 100 Cs 20 14 4,0
17 B 300 300 80 5 0,25 C3 150 C3 20 14 39
18 D 175 425 80 5 0,25 Cs 150 Cs 20 25 6,9
19 D 175 425 80 5 0,25 G, 150 Cs 20 15 7.2
SZABADALMI IGENYPONTOK azzal jellemezve, hogy a maradékhoz ecetsavat, propi-
35 onsavat, n-vajsavat, izovajsavat vagy n-valeridnsavat

1. Eljdrds az oxoszintézis termékei desztillici6s
maradékaiban levs szerves foszfor(II)-vegyiiletekkel
képezett komplex kotésben levd rédium vizes oldat
formdjaban torténd visszanyerésére, a fenti maradékok
karbonsav és karbonsav-alkdlifémsé jelenlétében oxi-
génnel vagy oxigéntartalmi gdzeleggyel térténd keze-
1ése utjan, azzal jellemezve, hogy a maradékokat adott
esetben atmoszferikusndl nagyobb nyoméson valamely
2-5 szénatomos monokarbonsav és egy 2-5 szénato-
mos monokarbonsav alkélifémséja jelenlétében oxi-
génnel vagy oxigéntartalmi gézzal kezeljiik, a rédium
vizoldhaté vegyiilet formdjdban torténé elvalasztisa
céljabdl vizzel extrahdljuk, majd a vizes és szerves
fazist egymaéstol szétvalasztjuk.

2. Az 1. igénypont szerinti eljdrés, azzal jellemezve,
hogy a kezelést 60 °C és 120 °C kozotti hémérsékleten
végezziik el.

3. Az 1. vagy 2. igénypont szerinti eljdrds, azzal
Jjellemezve, hogy oxigéntartalmu gézként levegdt alkal-
mazunk.

4. Az 1., 2. vagy 3. igénypont szerinti eljrés, azzal
Jellemezve, hogy 1 mél foszfor(III)-vegyiiletre vonat-
koztatva 1002000 mdl — el6nyssen 300-1200 mdl -
oxigént alkalmazunk.

5. Az 1-4. igénypontok barmelyike szerinti eljdras,
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adunk.

6. Az 1-5. igénypontok barmelyike szerinti eljdras,
azzal jellemezve, hogy a maradékhoz 1 g-atom rédium-
ra vonatkoztatva 10-150 mél — el6nyosen 10-50 mél -
monokarbonsavat adunk.

7. Az 1-6. igénypontok barmelyike szerinti eljaras,
azzal jellemezve, hogy a maradékhoz az ecetsav, propi-
onsav, n-vajsav, izovajsav vagy n-valeridnsav nétrium-
vagy kdliumséjat adjuk.

8. Az 1-7. igénypontok barmelyike szerinti eljaras,
azzal jellemezve, hogy a maradékhoz 1 g-atom rédium-
ra vonatkoztatva 50-250 mél — el6nydsen 100-
180 mdl — 2-5 szénatomos monokarbonsav alkalifém-
s6t adunk.

9. Az 1-8. igénypontok barmelyike szerinti eljdras,
azzal jellemezve, hogy a maradékot 80-100 °C-os hé-
mérsékleten kezeljiik oxigénnel vagy oxigéntartalmi
gézzal. '

10. Az 1-9. igénypontok barmelyike szerinti eljaras,
azzal jellemezve, hogy a maradékot 0,2-1,0 MPa nyoma-
son kezeljiik oxigénnel vagy oxigéntartalmii gézzal.

11. Az 1-10. igénypontok barmelyike szerinti elja-
rés, azzal jellemezve, hogy kb. 100 ppm vagy kisebb ~
elonyosen 30-90 ppm — rédiumkoncentriciéji mara-
dékbdl indulunk ki.
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