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(54) Spdsob Sistenia palddia

Spdsob distenia palddia pri jeho rege-
nerécii hlavne 2z poufityoch katalyzdtorov
nanesenych na nosidoch rozpustnych aj ne-
rozpustnych v kyseline chlorovodikovej a
bromovodikovej, 8 vyuZitim silne bdzické-
ho anexu v Cl a Br forme na zéklade eludcie
delenych kovov roztokmi kyseliny chlorovo-
dikovej, bromovodikovej, dusi¥nej a amoniaku.

Uvedeny spdsob je aplikovatelny pri zis-
kavani palddia hlavne z pou¥ityjch katalyzé-
torov a inych znedistenych foriem paléddia.
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Vynilez sa tyka spisobu Zistenia palédia pri jeho regenericii hlawne z poulitych
katalyzitorov nanesenych na nositoch rozpustnych aj nerozpustnych v minerdlnych kyseli=
nich, alebo inej znelistenej fo'rmj palddia. : ' :

PodVa doterajSieho stavu palédium sa z{skava zo zmesi solf kovov alebo samotnych
kovov viacerymi sp3sobmis 'NSR ‘pat. 1,926,042 &s. a. oo 206 5453 NSR pat. 1,694,922;
Jap.Pat. 70 27,3215 Gjerde a spoles JeChromatogre,1980,188/2/,39] a dal¥ie.

Podla NSR pat. 1.926 042 sa zmes kovov obsahujica palédium delf elektrochemicky.
Nevyhodou tohto spdsobu je energetickd nirotnost’ procesus Es. ae 0 206 545 vyuiiva sku=
totnost, e kovy sprevidzajice palidium /Zelezo, olovo/ sa vyzrataji vodnym roztokom
amoniaku. Aviak vznikajice zrazeniny hydroxidov /olova, leleza/ koloidného charekteru,
zachytévaji na svojom povrchu nezanedbatelhé mnoistvo palédise Ani pri viacnésobne
regenericii paiédia z tychto zrazenin sa palddium neziska kvantitativm. Jap. pat.

70 27,321 uvéddza izoliciu palddia zo zmesi kovov /med, %elezo, nikel/. Pracuje sa v dvoch
stuploch, prifom sa zmes chloridov kovov prepi¥ta cez silne bizicky anex a nasledovne '
cez chelatainy ionomeni&. Tito dvojstuplové metﬁda je manipulatne pomerne zloZitde Poui-
vané idnomeniZe si menej dostupnée NSR pate 1,964 922 pojedndva o separécii drahych ko=
vov /zlato, palédium, irfdium, rodium, csmium, ruténiun/ z roztokov zriedenych kyselin
pouzitim anexov nasledovného typus '

/-CHz-CH-/n X = SO, NH alebo alkylén
R = H alebo e |
0 . Rl= H, Me, Ph alebo CHy s CH

CH X/ s NRAWR

Tento postup nepojedndva o separicii paladia od inych takkych kovov /olovo, Zelezo/ a
kovov alkalickych zemin. Gjerde a spoles J.Chromatogr.,1980,188/2/,391 uvidzaji delenie
zmesi palddia, platiny a ortuti silne bizickym anexom XAD-4 vo forme chlorokomplexov

2 prostredia 0,2 molirnej kyseliny chlorovodikoveje Kovy si selektivne eluované rozto~-
kom kyseliny chlorovodfkovej roznej koncentracie. Na eludciu tychto kovov sa pouziva
kyselina chlorovodikovs aj vy33ej koncentrécie, &o spdsobuje vznos samotného {onomeni-~
a. Spracovanie paladia z koncentrovaného roztoku kyseliny chlorovodikovej je technic-
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ky obtiaZne. ‘

Nedostatky uvedené pri predchidzajicich spdscboch v plnej miere odstratuje spdsob
podla tohto vynilezus Spdsob Cistenia palidia, hlavne z pouZitych katalyzitorov, podlh
tohto vynilezu znalne zjednoduuje a robi ekonomicky vyhodnym proces izolscie palddia.

_Je 10 metoda energeticky nensroZnd vyulivajica komer&ne dostupny sxlne bizicky anex
/chlormetylovany kopolymér styrén-divinylbenzén/.

Podstatou vynilezu je spdsob istenia palidia napr. Z poulitjch katal_yzétorov n
nosioch rozpustnych aj nerozpustnych v kyseline chlorovodikovej aj bromevodikovej pod-
Ta ktorého sa pouity katalyzitor rozpust{ v kyseline chlorovodikove j alebo bromovodi=
kovej za U¢inku perbxidu vodfka. Nerozpustné organické podiely a indiferentny materiil
sa odfiltrujl. Filtrit obsahujici chloridy palédia,'olova, ¥eleza, niklu, kobaltu, man-
ganu, chromu, alkalickych kovov a kovov alkalickych.zemin sa upravi na 0,5 a$ 3,0 mo-
larny roztok kyseliny chlorovodikovej a prepust{ cez silne bizicky anex typu chlorme=
tylovany kopolymér styrén=divinylbenzén s trimetylaméniovou funk®ncu skupinou. Na anexe
sa vo forme chlérokomplexov zachytiva palddium, &iasto¥ne olovo a felezo. Eluicia fele- .
za sa robi zriedenou kyselinou chlorovodikovou s vyhodou ‘0,5 molirnou, potom sa robf
eluicia olova zriedenou kyselinou chlorovodikovou s vyhodou 0,02 molarnou. Nakoniec sa
robi eludcia palddia vodnym roztokom amoniaku s vyhodou 0,8 a$ 1,5 molirnym, vo forme
komplexu diammin-dichlor palidnatého, V pripade bromidov palédia, olova, Zeleza, hlini-
ka, mangénu, medi, alkalickych kovov a kovov slkalickych zemin sa filtrit upravi na 0,1
of 1 molirny roztok kyseliny bromovodikove)j a prepust{ cez silne bizicky anex typu
chlérﬁetylovany’ kopolymér styrén-divinylbenzén v Br forme. Na anexe sa vo forme bromo-
komplexov iachytéva paladium a olovo. Najprv sa eluuje olovo roztokom zmesi 0,2 at 0,5
molirnej kyseliny dusinej a 0,02 a% 0,05 molirnej kyseliny bromovodikovej. Palidium
sa eluuje 0,8 a? 1,5 molirnym vodnym roztokom amoniaku vo forme komplexu diammin-dibrom
paliddnatého. ‘

Ak nosilt paladia je nerozpustny v kyseline chlorovodxkove j a bromovod{kove} napr.
sktfvne uhlie, postupuje sa obdobnym spSsobom a% na to, Ze nerozpustny nosif po pdsc-

“ben{ kyseliny chlorowodikovej, bromovodikovej za tepla v pritomnosti peroxidh vod{ka
zostiva vc filtralnom kold¢i spolu s inymf nerozpustnymi podielmi. Delenie paladia od
ostatnych pritomnych kovov je analogické ako v predchidzajicom pripade. Podstatu vyné-
lezu vysvetluji nasledujice priklady

Priklad 1

Spracuje sa 300 g poutitého suchého Lindlarovho katalyzitora s obsahom 5 % hmot.
palidia a 5 ¥ hmot. olova na uhlilitane vipenatom ako nosili. 300 g couZitého kataly~
24tora sa suspenduje do 300 ml dest, vodye Fridd sa 5 kvapiek laurylalkoholu a po Cas=-

tiach 600 ml konc. kyseliny chlorovedikovej. Potom sa reakénd zmes vyhreje na 30 °C 2
opatrne sa pridd 40 ml 25 a¥ 30 X peroxidu vodikae Reakind zmes sa vyhreje na 96 °C 2
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mieda sa do negativnej reskcie na chiore Po ochladenf reakinej zmesi na izbovi teplo-
tu sa nernzpustné podiely odfiltruji a molarita kyseliny chlorovodfkovej vo filtrite
sa upravi na 0,5 aZ 3. Takto upraveny roztok sa nanesie na 500 ml napulaného anexu Wo-
fatit Se#4 v C1 forme, Po prepusteni celého objemu filtritu sa Zelezo eluwuje 0,5 molir-
. nou kyselinou chlorovodikovous Olovo sa eluuje 0,02 molrnou kyselinou chlorovedikovoue
Paladium sa eluuje 0,8 aZ 1,5 molérnym vodnym roztokom amonisku. Z{skané palidium po
redukcii mi obsah 99,9 X. Vytafok je takmer kvantitativny,

Priklad 2

Spracuje ss 300 g pouitého suchého Lindlarovho katalyzitora s obsshom 5 % hmote
palidia 8 5 X hmot. olova na uhlilitane vipenatom sko nosili. Rozpidtanie je analogické
ako v priklede 1 len miesto kyseliny chlorovodikovej sa poutije koncentrovand kyselina
bromovodikové. Filtrét ss upravuje na 0,1 aZ 1 molérny roztok kyseliny bromovodikovej.
lony vipnike a Zeleza sa na anexe nezachytévaji. Zachytené olovo sa eluuje roztokom zme=
si 0,2 a% 0,5 moldrnej kyseliny dusilnej a 0,02 aZ 0,05 molirnej kyseliny bromovodikovej.
Palidium sa eluuje 0,8 a¥ 1,5 molérnym vodnym roztokom smonfsku. Cistota palidia je 99,9 %.
VytaZok je takmer kvantitativny. |

Priklad 3

Spracuje sa 200 g suchého katalyzitora na aktivnom uhli s obsahom 5 X hmot. palidia.
Katalyzitor ss suspenduje v 1000 ml 20 X-nej kyseline chlorovodikovej. Reakiné zmes sa
vyhreje na 80 °C a opatrne sa pridé 30 ml 25 a% 30 X peroxidu vodika. Potom sa teplota
z2vy¥i na 96 °C. Pri tejto teplote sa reakiné zmes mieda do negativnej reskcie na chlor.

Po ochladen{ sa sktivne uhlie odfiltruje a premyje 3=krét 150 ml 10 X kyseliny chlorovo~
dikovej. Bar34 postup je totoiny ako v priklade 1. Cistota palddia je 99.9 % VytaZok
je takmer kvantitativnye.

Prikled 4

Spracuje sa 200 g poufitého suchého katalyzétora na sktivnom uhli s ebsahom 5 X
hmot. palddiae Postupuje sa ako v priklade 2 a 3. Miesto 20 X kyseliny chlorovodikovej
sa poutije 20 ¥ kyselina bromovodikovd. Cistota palidis je 93,9 % Vft‘a!ok jc takmer
kvantitativnye
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Spdsob Zistenia palédia, hlavne pri jeho regenerdcii z poutitych katalyzdtorov
na nosifoch rozpustnych aj nerozpustnych v kyseline chlorovodxkove_) a bromovodikovej,
alebo z roztokov chloridov palidia, olova, feleza, niklu, kobaltu, mangénu, chromu,
alkalickych kovov a3 kovov alkalickych zemin, pripadne bromidov palidia, olova, Zeleza,
hliniks, manginu, medi, alkalickych kovov a kovov alkalickych zemin, ziskanych napre
rozpustenim poulitého katalyzdtora v kyseline chlorovodikovej alebo bromovodikovej, vyzne=
Eujici sa tym, Ze roztok kovovych solf v prostred{ kyseliny chlorovodfkovej s vyhodou
" 0,5 a¥ 3,0 molirnej alebo v prostredi kyseliny bromovodikovej s vyhodou 0,1 8% 1,0 mo=
14rnej se prep(Sta cez eilnd bizicky anex typu chlomtylovany kopolymér styrén=divinyl-
benzén s trmctylanoniovou funkEnou skupmou v C1 alebo Br forme, teda roztok chloridov
palidia, olova, Zelezs, niklu, mangénu, chromu, alkalickych kovov a kovov alkalickych ze=
min sa prepuita cez silne bizicky anex v C1 forme, tak sa zachytéva paladium, Ziastcine
-olovo,% sa robi najprv eluicia Zeleza zriedenou kyselinou chlorovodikovou s vyhodou
C,5 molérnou, potom eludcia olova zriedenou kyselinou chlorovod{kovou s vyhodou 0,02 mo-
lérnou a roztok bromidov palddia, olova, Zeleza, hlinfka, manginu, medi, alkalickych ko=
vov a kovov alkalickych zemin sa prepi$ta cez silne bazicky anex v Br forme, tak sa za=
chytiva paliddium, olovo a najprv sa rob{ eluicia olova roztokom zmesi kyseliny dusitnej
a bromovodikovej s vyhodou 0,02 a¥ 0,5 molarnou kyselinou dusinou a 0,02 a% 0,05 molir-
nou kyselinou bromovodikovou, nakoniec sa robi eluicia palidia z anexu v Cl1 a Br forme
zriedenym vodnym roztokom amoniaku s vyhodou 0,8 aZz 1,5 molarnym.



	BIBLIOGRAPHY
	DESCRIPTION
	CLAIMS

