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Przedmiotem patentu nr 51472 jest spos6b réw-
noczesnego wytwarzania siarczku sodowego i soli
barowej w postaci chlorku z ekstraktu wodnego
otrzymanego ze spieku po redukcyjnym prazeniu
barytu, na drodze wymiany jonowej.

Wedlug tego sposobu ekstrakt wodny przepusz-
cza sie przez kolumne z silnie kwasowym kationi-
temm nasyconym uprzednio kationem sodowym.

Wyciek z kolumny, wolny od jonu barowego,
poddaje sie odparowaniu w celu uzyskania siar-
czku sodowego, a kolumne, po przemyciu wodg,
eluuje sie goracym roztworem chlorku sodowego
o stezeniu okolo 4 n.

Eluat, ewentualnie odbierany frakcyjnie, pozo-
stawia sie¢ do krystalizacji chlorku barowego, a po
oddzieleniu krysztalu, tugi macierzyste uzupelnia
chlorkiem sodowym do stezenia okoto 4 n i sto-
suje w nastepnym cyklu pracy.

Stwierdzono, ze w oparciu o wyzej opisang za-
sade przeprowadzania siarczku barowego w s6l
barowg o innym anionie na drodze wymiany jono-
wej na odpowiednim kationicie i eluowanie jo-
néw barowych solg zawierajaca pozadany anion,
mozna uzyskaé ré6wnocze$nie z siarczkiem sodowym
azotan barowy, jezeli w czasie procesu zachowa sie
takie warunki, ktére uniemozliwiq wytrgcanie sie
azotanu barowego na kationicie.

Sposobem wedlug wynalazku, przez kolumne
wypelniong kationitem przepuszcza sie (jak wedlug
patentu nr 51472) najpierw ekstrakt wodny otrzy-
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many ze spieku po redukcyjnym prazeniu barytu
i zawierajacy siarczek baru, a z uzyskanego wy-
cieku uzyskuje sie siarczek sodu, po czym kolumne
eluuje sie roztworem azotanu sodowego o S§ci§le
okre§lonym pH.

Stwierdzono, ze w procesie nalezy stosowaé azo-
tan sodowy o stezeniu okolo 2,5 n. Powyzej tego
stezenia zachodzi krystalizacja azotanu barowego
w jonicie. Nizszego stezenia nie nalezy stosowaé ze
wzgledu na gorszg wydajno§é krystalizacji azotanu
barowego z wycieku. Wyciek odbiera sie frakcja-
mi. Pierwsze frakcje bogate w bar, po ozigbieniu
wydzielajg krysztaly azotanu barowego.

Ze wzgledu na konieczno§¢ dokltadnego wyeluo-
wania baru z kolumny, gdyz to jest warunkiem
otrzymania w nastepnym cyklu siarczku sodowego
nie zanieczyszczonego barem, konieczne jest dalsze
eluowanie kolumny roztworem azotanu sodowego
mimo, Zze odbiera sie frakcje zbyt ubogie' w bar, .
aby mozna bylo z nich wykrystalizowaé azotan ba-
rowy.

Okazalo sig, Ze zakwaszenie roztworu azotanu
sodowego kwasem azotowym przyspiesza uwalnia-
nie kolumny z joniten od baru, a tym samym
zmniejsza objeto§é wycieku ubogiego w bar. Jed-
nakie zbyt silne zakwaszenie kwasem azotowym
powoduje zaburzenia wystepujace zar6wno w okre-
sie eluowania baru z kolumny jak i w nastepnym
cyklu pracy, w ktérym wydziela sie na jonicie
siarkowodér, cze§ciowo ulegajgcy utlenieniu z wy- .
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dzieleniem siarki elementarnej zatykajacej jonit.
Ujemne zjawiska nie wystepuja jak sie okazalo,
jezeli zakwaszenie roztworu azotanu sodowego
kwasem azotowym jest ograniczone do pH o war-

toéci okoto 3. Praktycznie mozna postugiwaé sieI

do eluowania baru roztworem azotanu sodowego
zakwaszonym w granicach wartoSci pH = 3—4.

Ubogie w bar frakecje wycieku zawierajgce glow-
nie azotan sodowy, popluczki i tugi pokrystaliczne,
z ktérych nawet przy zwigkszeniu stezenia azota-
nu sodowego nie udaje si¢ osiagngé dalszej kry-
stalizacji azotanu barowego, mozna wykorzystaé
dwojako. Albo ciecze te po uzupelieniu stezenia
azotanu barowego jak i zakwaszeniu kwasem azo-
towym jak wyzej, stosuje si¢ w poczatku okresu
eluowania baru z kolumny, po czym eluuje sie
dalej §wiezym roztworem azotanu sodowego. Mozna
réwniez wytragcié z tych cieczy bar, zwlaszcza we-
glanem sodowym, co jest bardzo korzystne, gdyz
osigga si¢ powrotny roztwér azotanu sodowego
wolny od baru, ktéry po zakwaszeniu kwasem azo-
towym i uzupehlie'niu. stezenia stosuje sie bez
ograniczen do eluowania baru z kolummy, ma ré6-
wni ze Swiezym roztworem, w nastepnym cyklu
pracy. Otrzymany przy tym weglan barowy sta-
nowi zaréwno cenny produkt handlowy jak i p6i-
produkt do produkcji innych soli baru np. mozna
go rozpuécié w kwasie azotowym i wykrystalizo-
waé azotan barowy.

Przyklad. Do kolumny kationitowej o §red-
nicy 40 mm i wysokoéci 1000 m wypelnionej katio-
nitem z sulfonowanego polistyrenu, o nazwie Ze-
rolit 225, do wysoko$Sci 800 mm, ogrzewanej do
80° za pomocy plaszcza, w ktérym kragzyla goraca
woda, wprowadzono goérg, ogrzany -do 80° i od-
sgczony od siarki elementarnej produkt tugowania
wodg, poredukcyjnego spieku siarczanu baru z we-
glem, stanowigcy gléwnie wodny roztwér siarczku
barowego o stezeniu 12%, w ilo§ci 830 ml.

Z kolumny uchodzit roztwér siarczku sodowego,
ktéry po zageszczeniu przez odparowanie tworzyl
produkt staly o wlaSciwoéciach zgodnych z normg.
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Nastepnie kolumne przemywano gorgcg wodg
w kierunku od doitu do géry tak diugo, az wyciek
przestal zawiera¢ jony siarczkowe, po czym wpro-
wadzono gérg do kolumny 2,5n to jest okolo 19%-
-owy roztwér azotanu sodowego, zakwaszony kwa-
sem azotowym do pH = 3,0 i o temperaturze 80°,
w ilo§ci okolo 5 litr6w, odbierajgc wyciek frakcja-
mi po 300 'ml. Kolumna po przemyciu wodg w ilo-
Sci okolo 2 litr6w, nadawala si¢ do ponownego
przyjecia technicznego roztworu siarczku barowego.
Po ochlodzeniu wycieku z pierwszych 10 frakcji
wykrystalizowal azotan barowy, ktéry po odsg-
czeniu i przemyciu wodg destylowang suszono
w temperaturze 130°, otrzymujac okolo 150 g pro-
duktu o zawarto$ci 99,7 Ba(NOg)e. Do poszcze-
g6lnych frakcji wycieku dodano krystalicznego
azotanu sogdowego w ilo§ci ré6wnowaznej do ilo§ci
wykrystalizowanego Ba(NOg); aby utworzyé po-
nownie roztwér o stezeniu 2,5 n, ktéry stosowano
w nastepnym cyklu pracy do eluacji baru z ko-
lumny.

Zastrzezenie patentowe
Sposéb wytwarzania soli barowej w postaci azo—'
tanu oraz siarczku sodowego przez przepuszcza-
nie ekstraktu wodnego otrzymanego ze spieku po
redukcyjnym prazeniu barytu przez kolumme z sil-
nie kwasowym kationitem nasyconym uprzednio
kationem sodowym, poddawanie otrzymanego wy-
cieku, wolnego od jonu barowego, odparowaniu
w celu uzyskania siarczku sodowego, nastepne elu-
owanie kolumny, po uprzednim przemyciu jej

‘wodg, goracym roztworem soli sodowej zawiera-

jacej anion odpowiadajacy anjonowi pozadanej soli
barowej wedlug patentu nr 51472, znamienny tym,
ze do eluowania kolumny nasyconej jonem baro-
wym stosuje sié roztwér azotanu sodowego o ste-
zeniu okoto 2,5 n, zakwaszony kwasem azotowym
do pH = 3—45, a z eluatu krystalizuuje sie azo-
tan barowy.
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