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Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarzania
jodkéw metali alkalicznych lub metali ziem alka-
licznych z jodu i wodorotlenkéow i /lub weglanow
metali alkalicznych lub ziem alkalicznych w pod-
wyzszonej temperaturze w obecnosci wody i re-
duktora organicznego oraz urzgdzenie do stosowa-
nia tego sposobu.

Znany jest sposdb wytwarzania jodkow, opisany
w niemieckim opisie patentowym nr 525557, przez
ogrzewanie jodu z roztworami wodorotlenkow
wzglednie weglanéw metali alkalicznych lub ziem
alkalicznych w obecnosci reduktora organicznego,
np. takiego jak mréwczany, szczawiany i aldehyd
mréowkowy, utleniajgcego sie pod wplywem jodu
w Srodowisku alkalicznym do dwutlenku wegla
lub dwutlenku wegla i wody. Sposéb ten
mimo licznych  zalet posiada pewne nie-
dogodnosci utrudniajgce w istotnej mierze je-
go przemyslowe zastosowanie. Redakcja mie-
dzy jodem, a reduktorem przebiega mianowicie
nieréwnomiernie, co wynika ze zmiennej rozpusz-
czalnosci jodu w roztworach wodnych. Rozpusz-
czalno$¢ jodu w wodzie jest w zasadzie miewielka,
wzrasta jednak znacznie ze wzrostem stezenia jo-
now jodkowych, dlatego przy malym poczatkowym
stezeniu jonéw jodkowych reakcja przebiega wolno,
nastepnie w miare wzrostu rozpuszczalnos$ci jodu
predkosé stopniowo wzrasta, a pod koniec, w zwigz-
ku ze zmniejszeniem sie stezenia jodu, predkosé
reakcji ponownie maleje. Poniewaz reakcja prze-
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biega z wydzieleniem ciepla i produktow gazowych,
w S$rodkowej fazie procesu roztwor gwlatownie
wrze i pieni sie co powoduje straty roztworu i par
jodu. Proces wymaga zatem S$cistej kontroli przez
systematyczne regulowanie temperatury wzglednie
odpowiednie dozowanie stalego albo rozpuszczonego
jodu lub reduktora. Urzgdzenie musi ponadto po-
siadaé¢ elementy zapobiegajgce stratom powstajgcym
wskutek porywania kropel roztworu i oparéw jodu.

Sposobem znanym otrzymuje sie czyste roztwory
jodkow tylko wtedy, gdy stosuje sie czysty jod albo
tez jesli otrzymany roztwér jodku metalu alkalicz-
nego dodatkowo woczyszcza sie. W pierwszym przy-
padku nalezy stosowaé drogi surowiec, w drugim
natomiast kosztowne metody oczyszczania powodu-
jgce straty produktu zwlaszcza wtedy, gdy surowy
jod zawiera zanieczyszczenia organiczne graz chlor,
brom i zwigzki siarki.

Celem wynalazku jest unikniecie wymienionych
niedogodno$ci znanego sposobu.

Sposobem wedlug wynalazku jodki metali alka-
licznych lub ziem alkalicznych otrzymuje sie przez
kontaktowanie jodu w postaci par z wodnym roz-
tworem wodorotlenkéw i/lub weglanow metali al-
kalicznych lub metali ziem alkalicznych, zawiera-
jacym znany reduktor organiczny, utleniajgcy sie
w $rodowisku alkalicznym do dwutlenku wegla lub
dwutlenku wegla i wody, ogrzanym do tempera-
tury 50—100°C. :

Przeprowadzenie jodu w postaé¢ pary umozliwia
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jego oczyszczanie, np. przez dodanie do jodu jod-
kow metali alkalicznych wigzgcych chlor i brom
i/lub przez przepuszczanie par jodu przez warstwe
wegla aktywnego lub innego czynnika adsorpcyj-
nego. Odparowanie jodu moze zachodzi¢ w jego
temperaturze wrzenia. Korzystnie jednak przepro-
wadza sie odparowanie w temperaturze nizszej sto-
sujgc strumien gazu jako czynnik transportujgcy
pary jodu, np. powietrze, pare wodng itp.

Czynnik transportujacy jod moze réwnocze$nie
spelnia¢ role srodka ogrzewajgcego jod i/lub roz-
twér alkaliczny.

Zastosowanie czynnika transportujgcego umozli-
wia, w sposéb bardzo prosty, regulowanie przebie-
gu procesu, poniewaz w stalej temperaturze ilosé
przeniesionego jodu =zalezy praktycznie tylko od
predkosci przeplywu czynnika. Urzgdzenie do- stoso-
wania sposobu wedlug wynalazku sklada sie z od-
parowalnika jodu polgczonego poprzez filtr i prze-
woéd ze zbiornikiem reakcyjnym, ma ktérym nasa-
dzona jest kolumna absorpcyjna do absorbowania

nieprzereagowanych par jodu i ktéry to zbiornik

zawiera w czeSci gornej przewdéd do okresowego
doprowadzania roztworu alkalicznego, a w czesci
dolnej przewo6d polaczony poprzez pompe z prze-
wodem do recyrkulowania mieszaniny reakcyjnej
poprzez kolumne absorpcyjng do zbiormika, przy
czym przewdd zaopatrzony jest w tréjdrozny za-
wor, poprzez ktory bocznym przewodem okresowo
odprowadza sie produkt reakcji.

Urzadzenie to przedstawiono na zalgczonym ry-
sunku, na ktérym wodparowalnik oznaczono cyfrg 1.
Odparowalnik jodu jest ogrzewany przeponowo za
posrednictwem plaszcza grzejnego 2. Przez pokrywe
odparowalnika do $rodka wprowadzony jest prze-
wod 3 doprowadzajacy gaz mosny.

Pokrywa posiada wlaz 4, przez ktéry okresowo
zaladowuje sie odparowalnik jodem, oraz polgcze-
nie z filtrem 5 wypelnionym substancjami adsorp-
" cyjnymi. Przewdéd 6 1aczy odparowalnik poprzez
. fitr adsorpcyjny z aparatem kontaktujgcym sklada-

jacym sie ze zbornika %, oraz wypelnionej kolumny

absorpcyjnej 8. Z pokrywa zbiornika 7 lgczy sie
przewéd 9 sluzagcy do okresowego mnapelniania
zbjornika roztworem wodorotlenkéw i/lub wegla-
néw metali alkalicznych lub metali ziem alkalicz-
nych. Z dolnej czesci zbiornika wyprowadzony jest
przewdd 10, przez ktéry przeplywa roztwér znaj-
dujacy sie w zbiorniku utrzymany w cigglym obie-
gu za pomocg pompy 11 i przesylany przez prze-

wod 12 i kolumne absorpcyjng, do zbiomika 7.

Tréjdrozny zawér 13 i przewdd 14 umozliwiajg

okresowe odprowadzenie ze zbiornika powstajgcego

roztworu jodku metalu alkalicznego lub metalu
ziem alkalicznych. Zbiornik 7 jest ogrzewany lub

chlodzony przeponowo za pomocg plaszcza 15.

Kolumna 8 aparatu kontaktujacego posiada ele-

menty rozwijajgce powierzchnie zetkniecia par jo-

du i, alkalicznege roztworu redukujacego jod.
Urzgdzenie do stosowania sposobu wedlug wyna-
lazku pracuje w sposéb periodyczny. Alkaliczny
roztwdr zawierajgcy odpowiednig ilo$¢é organicz-
nego reduktora nasycany jest parami jodu az do
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punktu réwnowaznikowego np. przez recyrkulacje
wycieku z kolumny absorbcyjnej.

Przyklad. Do odparowalnika 1 wsypuje sie
500 kg jodu technicznego zmieszanego z 10 kg jod-
ku potasowego. Rownoczesnie do zbiornika 7 wlewa
sie roztwér 165 kg mrowczanu potasowego i 110 kg
wodorotlenku potasowego w 600 kg wody, ogrzewa
do 80°C po czym przez uruchomienie pompy 11 roz-
poczyna zraszanie tym roztworem kolumny absorp-
cyjnej 8. Nastepnie ogrzewa sie¢ odparowalnik 1 za
pomocg plaszcza grzejnego 2 do temperatury 80°C
i wprowadza przez przewd6d 3 z szybkos$cig 40 1/mi-
nute powietrze ogrzane do temperatury 80°C w ce-
lu przetransportowania odparowanego jodu do apa-
ratu kontaktujgcego. W aparacie kontaktujgcym
jod redukuje sie calkowicie do jodku potasowego
alkalicznym roztworem mréwczanu potasowego.

Powietrze i powstajacy w wyniku utlenienia
mrowczanu potasowego dwutlenek wegla ulatniajg
sie swobodnie ze szczytu kolumny. Temperature
reagujacego roztworu utrzymuje sie okolo 80°C,
chlodzgec w miare potrzeby zbiornik 7 za pomocg
plaszcza 15. Po odparowaniu calej ilo$ci jodu, w
ciggu 30 godzin, uzyskany roztwér jodku potasowe-
go odprowadza sie przez przewdd 14 i poddaje dal-
szemu przerobowi w znany sposéb uzyskujac 620 kg
produktu — jodku potasowego gatunku ,,czysty do
analiz”.

Zastrzezemia patentowe

1. Spos6b wytwarzania jodkéw metali alkalicz-
nych lub ziem alkalicznych z jodu i roztworu wod-
nego wodorotlenkéw i/lub weglanéw, zawierajgcego
reduktor organiczny utleniajgcy sie jodem w s$rodo-
wisku alkalicznym do dwutlenku wegla lub dwu-
tlenku wegla i wody, znamienny tym, ze jod prze-
nrowadza sie¢ w stan pary, ktorg po ewentualnym
oczyszezeniu kontaktuje sie roztworem alkalicznym
takim jak wodorotlenki i/lub weglany metali alka-
licznych lub ziem alkalicznych, zawierajgcym re-
duktor organiczny w temperaturze 50—100°C.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze do
jodu przed odparowaniem dodaje sie substancje
wigzZace zawarte w mnim zanieczyszczenia np. jo-
dek potasu i/lub pary jodu w celu oczyszczenia od
zamieczyszczen lotnych przepusacza sie przez warst-
we czynnika adsorpcyjnego, korzystnie takiego jak
wegiel aktywny, sita molekularne.

3. Urzadzenie do stosowania sposobu wedlug
zastrz, 1,2, znamienne tym, ze sklada sie z odparo-
walnika jodu (1) polgczonego poprzez filtr (5)
i przewdéd (6) ze zbiornikiem reakecyjnym (7) na
ktérym nasadzona jest kolumna absorpcyjna (8) -do
absorbowania mieprzereagowanych par jodu i ktéry
to zbiornik zawiera w «czesci gérnej przewéod (9)
do okresowego doprowadzamia roztworu alkaliczne-
go, a 'w czesci dolnej przewdd (10) polgczony po-
przez pompe (11) z przewodem @2) do recyrkulo-
wania mieszaniny reakcyjmej poprzez kolumne ab-
sorpeyijng (8) do zbiormika (7), przy czym przewéd
(12) zaopatrzony jest w.tréjdrozny zawdér (13) po-
przez ktory przewodem (14) okresowo odprowadza
sie produkt reakcji.
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