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Sposéb otrzymywania miedzi metalicznej

1

Przedmiotem wynalazku jest sposob ofrzymiywa-
nia miedzi metalicznej przez ¢heiiczng prezemiane
jon6w miedzi.

Jest wiele znanych metod ekstrakcji miedzi z rud.
Najpowszechniej stosowanym sposobem jest wyta-
pianie rud siarczkowych az do otrzymania surowej
zanieczyszczonej miedzi metalicznej, ktéra nastep-
nie poddaje sie rafinacji elektrolitycznej w celu
otrzymania czystej miedzi. Ten sposéb prowadze-
nia procesu limitujg: wielkogabarytowa aparatura
niezbedna do przeprowadzenia etapu wytapiania,
wysokie naklady inwestycyjne, oraz podrazajace
koszty procesu wielkie iloSci energii elektrycznej
niezbedne w etapie rafinacji elektrolitycznej.

Znany jest takze szereg Sposob6w mokrej eks-
trakeji miedzi z jej rud. W celu ekstrakeji ndiedzi
z rud mozna np. traktowaé rudy miedzi takimi
lugownikami, jak kwas siarkowy, siarczan zelazowy
itp. Otrzymany siarczan miedziowy poddaje si¢g
nastepnie obrébce elektrolitycznej w celu wydzie-
lenia miedzi. Ponadto metale odpadkowe zawiera-
jace miedZ mozna zadawaé kwasem azotowym az
do rozpuszczenia miedzi i otrzymania w ten spo-
s6b roztworu azotanu miedziowego, ktéry mastepnie
mozna poddawaé dalszej obrébce w celu otrzyma-
nia metalicznej miedzi. Jednakze te sposoby wy-
twarzania metalicznej miedzi, przez elektrolityczng
przemiane jonéw miedzi, sg kosztowne ze wzgledu
na znaczne zuzycie energii elekirycznej.
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Sposéb wedlug wynalazku umozliwia otrZzymy=
watiie metalicznej miedzi przez przemiane jonéw
ha drodze chemicznej, przy czym nie sg poirtebne
wysokie naklady inwestycyjne ani nie muszq byé
porioszone wysokie koszty produktyjne. Sposéb
wedlug wynalazku wytwarzania miedzi rmetalicz-
nej z azotatiu miedziowego polega ma przemianie
azotanu miedziowego w miedZ metaliczng poprzea
wytworzenié amonoszotanu i amonosiarezanu jako
produktéw przejéciowych.

Korzystna postaé wykonania sposobu wedlug
wynalazku polega na tym, ze sporzgdza si¢ roztwée
azotanu miedziowego, traktuje sie ten roztwér amo-
niakiem az do otrzymania kompleksu amonoazota-
fiu miedziowego Cu(NH,)s (NOj);, konmipleks ten
traktuje si¢ dwutlenkiem siarki a wytirgcong stalg
substaneje krystaliczng zadaje sie kwasem siarko<
wym w celu otrzymania miedzi metalicznej.

Odmiana wykonania sposobu wedlug wyhalazku
polega na tym, ze w celu otrzymania miedzi me-
talicznej i tlenku miedziowego ze stalej substanci
krystalicznej, zamiast kwasu siarkowego stosuje
sie powietrze lub tlen.

Wynalazek jest przykladowe wyjasniony na ry«
sunku, na ktérym fig. 1 przedstawia wykres stru-
mieniowy etapéw procesu korzystnej postaci wy-
konania wynalazku a fig. 2 przedstawia graficzny
wykres zalezno§ci miedzy efektywno$cia sirgcania
miedzi z roztworu a wartoSciag pH roztworu pod-
czas dodawania do miego dwutlenku siarki.
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W korzystnej postaci wykonania sposobu wedlug
wynalazku, przedstawionej na fig. 1, jako substrat
stosuje sie wodny roztwér azotanu miedziowego.
Roztwér taki mozna otrzymaé réznymi metodami,
np. przez lugowanie rud miedzi, przez prazenie
rud siarczkowych miedzi a nastepnie przez zimne
lub gorace lugowanie kwasem azotowym.

Stezenie azotanu miedziowego w roztworze wyj-
Sciowym nie jest istotne. Stezenie to moze przy-
bieraé zaréwno - wysokie wartosci, np. graniczna
rozpuszczalno§é azotanu miedziowego w wodzie lub
w wodzie amoniakalnej, jak i bardzo niskie war-
toéci, ponizej 1%,. Zaleta sposobu wedlug wynalaz-
ku jest tez to, ze moze byé on stosowany zaré6wno
do wytwarzania wielkich ilo§ci miedzi ze stezo-
nych roztworé6w azotanu miedziowego, jak i do

usuwania matlych ilo§ci lub nawet $§ladéw miedzi’

z roztwor6w wodnych, w ktérych miedZ stanowi
zanieczyszczenie.

W pierwszym etapie procesu dodaje sie amoniak
w celu otfrzymania kompleksu amonoazotanu mie-
dziowego. Kompleks ten zawiera, jak wiadomo, 4
mole amoniaku na 1 mol miedzi, tak ze ilo§¢ amo-
miaku stanowi stechiometryczna - czterokrotnosé
iloSci miedzi w roztworze wodnym.

Korzystne jest dodawanie amoniaku z niewielkim
nadmiarem w granicach 19, aby zapewnié¢ zwig-
zanie wszystkich jonéw miedziowych w kompleksy
amonowe. Dla cel6w praktycznych stosuje sie nad-
miar amoniaku w granicach 1 — 10%, Zbyt duzy
nadmiar amoniaku mie jest pozadany, gdyz w na-
stepnym etapie procesu prowadzi do niepozadanych
reakcji ubocznych. Natomiast z punktu widzenia
tylko strgcania miedzi z roztworu, nadmiar amo-
niaku mie wplywa niekorzystnie na spos6éb wedlug
wynalazku, podczas gdy niedomiar amoniaku wy-
woluje straty miedzi. Zgodnie z tym, proces pro-
wadzi sie utrzymujgc nadmiar amoniaku, poniewaz
wazne jest calkowite stracenie miedzi. Skutkiem
natomiast niedomiaru amoniaku w calo$ci sposobu
jest to, ze w nastepnych etapach procesu nie stra-
cona miedZ jest usuwana w strumieniu produktéw
ubocznych.

Dokladne ilo§ci amoniaku w roztworze mozna
oznaczyé, oczywidcie przez miareczkowanie roztwo-
ru. Zbyt duzy nadmiar amoniaku mozna zmniej-
szy¢é w ten sposéb, ze przez roztwér przepuszcza
sie: powietrze albo nadmiar ten koryguje sie przez
dodanie azotanu miedziowego.

Etap dodawania amoniaku -mozna przeprowadzié

latwo, bez potrzeby stosowania zbiornika ci$nienio-
wego. Reakcja prowadzgca do otrzymania komplek-
su jest reakcjg egzotermiczng i w temperaturze
otoczenia zachodzi tak szybko, Ze ogrzewanie roz-
tworu nie jest konieczne. Amoniak moze byé do-
dawany w postaci gazu lub roztworu wodnego.
- Jak przedstawiono na fig. 1, roztwér azotanu
miedziowego poddaje si¢ reakcji z amoniakiem az
do . otrzymania kompleksu amonoazotanu miedzio-
wego. W tym momencie sposobu celowe jest prze-
prowadzenie filtrowania lub dekantacji, aby usungé
kazdg taky substancje, ktéra moze wytracié sig
po dodaniu amoniaku.

W nastepnym etapie sposobu kompleks amono-
azotanu miedziowego zadaje sie dwutlenkiem siar-
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ki, dzieki czemu tworzy sie osad. Wytracona sub-
stancja jest krystaliczna i praktycznie zawiera
cala miedZ, ktéra poczatkowo stanowila kompleks
miedziowy, przy czym wytrgcone Kkrysztaly maja
strukture heksagonalng. Substancja krystaliczna
zawiera réwnomolowe iloSci miedzi, azotu i siarki.
Cala siarka zawarta jest w postaci siarczynu
a azot w postaci amoniakalnej. Produkt ten odpo-
wiada empirycznemu wzorowi CuNH,SO;.

ICiecz pozostala po oddzieleniu osadu zawiera
azotan i siarczan amonowy. Sole te mozna ekstra-
howaé z cieczy dowolnymi metodami i wykazujg
one dostateczng czystos¢ dla zastosowania ich jako
nawoz6w a tez mozna je stosowaé jako produkt
przejsciowy, gdy nie jest wymagana absolutna ich
czysto$é. Stosunek molowy azotanu amonowego do
siarczanu amonowego zawiera sie w granicach 4. ‘

Stad tez zrozumiale jest to, ze w poprzedzajgcym
etapie procesu dodanie amoniaku w znacznym nad-
miarze prowadziloby do pows‘taWania siarczynu
amonowego. Skoro tendencja ta moglaby pogorszyé
czystos§é soli: azotanu i siarczanu amonowego uzys-
kiwalnych z cieczy, to stosowanie zbyt duzego nad-
miaru amoniaku jest wyraznie niepozgdane.

Dwutlenek siarki powinien byé dodawany w do-
statecznej ilosci, aby kompleks miedziowy przerea-
gowal catkowicie. Nadmiar dwutlenku siarki jest
jednak niedopuszczalny, poniewaz stala substancja
krystaliczna w kwasnych roztworach wykazuje
sklonno$é do rozpuszczania sie. Reasumujgc zatem,
dodanie dwutlenku siarki w iloSci mniejszej niz
teoretyczna prowadzi do strat miedzi, gdyz czesé
kompleksu miedziowego pozostaje nie przeksztal-
cona, a dodanie dwutlenku siarki w ilo$ci wiekszej
réwniez prowadzi do strat miedzi, gdyz cze§é osadu
krystalicznego rozpusci sie. Zalezno$é te przedsta-
wia graficznie wykres na fig. 2.

Wykres graficzny na fig. 2 przedstawia zalezno$é
efektywnos$ci stracania miedzi od wartosci pH roz-
tworu w etapie procesu podczas dodawania dwu-
tlenku siarki. Wytwarzanie miedzi bazuje na strg-
caniu miedzi z roztworu i usuwaniu z mniego wy-
traconej statej substancji krystalicznej. Wraz z do-
dawaniem dwutlenku siarki maleje warto§é pH
roztworu. Wychodzgc na wykresie graficznym od
warto§ci pH = 6,5, otrzymuje sie straty miedzi
wynoszace 5%. Dodawanie dwutlenku siarki powo-
duje, ze warto§¢ pH oraz straty miedzi malejg
a optymalng warto§é pH osigga si¢ 'w granicach
pH = 4,4. W punkcie tym kompleks miedziowy
prawie calkowicie zostaje przeksztalcony w nieroz-
puszczalng substancje krystaliczng. Dalsze dodawa-
nie dwutlenku siarki powoduje, ze warto§¢ pH
maleje, przy czym to obnizanie wartosci pH, jak
przedstawia fig. 2, prowadzi do zwiekszenia strat
miedzi. '

Optymalna warto§¢ pH zalezy od ilo$ci nadmia-
rowego amoniaku znajdujgcego sie w roztworze
przed dodawaniem dwutlenku siarki. Wraz z pod-
wyzszeniem nadmiaru amoniaku nastepuje spadek
optymalnej warto$ci pH. Zmiany te sg jednak mi-
nimalne, tak ze wykres graficzny na fig. 2, ktéry
przedstawia omawiane zalezno$ci dla 4,5%, nadmiaru
amoniaku, mozna uznaé za reprezentatywny.
Stwierdzono, e okre$lenie optymalnego dodatku
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dwutlenku siarki dla kazdego nadmiaru amoniaku
Jjest mozliwe na drodze wizualnej obserwacji.

. Przed dodaniem dwutlenku siarki roztwér jest
zZabarwiony ciemmnoniebiesko dzieki obecno$ci kom-
pleksu miedziowego. Wprowadzanie dwutlenku
siarki do roztweru wywoluje zmiane zabarwienia
z ciemnoniebieskiego na niebiesko-zielone, jasno-
niebiesko-zielone a wreszcie na bezbarwne. Obec-
ne w roztworze zanieczyszczenia mogg wplywaé
na kolejno$é szeregu tych zmian zabarwienia. Dal-
sze dodawanie dwutlenku siarki prowadzi do za-
barwienia si¢ na zielono poprzednio bezbarwnego
roztworu. Zanikanie zabarwienia roztworu okazalo
sie bardzo dokladng oznaka obecnosci wystarcza-

jacych iloSci dwutlenku siarki. Punkt optymalny,

np. wartos¢é pH=44 na fig. 2 oznacza innymi
stowy bezbarwnoéé roztworu.

Aby straty miedzi obnizyé do minimum, wpro-
wadza sie¢ do roztworu dwutlenek siarki dotad, az
roztwér odbarwi sie. Warto§¢ pH dla punktu kon-
cowego oznaczajacego bezbarwno$¢é roztworu za-
wiera si¢ w granicach 3,5 — 5,5 i jest zalezna od
nadmiaru amoniaku. Koncowy punkt oznaczajacy
bezbarwnosé roztworu jest najwyrazniejszy w tych
roztworach, ktére poczgtkowo zawieraly co naj-
mniej 1% nadmiar amoniaku, natomiast punkt ten
jest trudniejszy do okreélenia dla roztworéw za-
wierajacych poczgtkowo ponizej 1%, nadmiar amo-
niaku. Jezeli poczatkowo istnial miedomiar amo-
niaku, fto nie osigga sie kolicowego punktu bez-
barwnoéci, roztwér przy. optymalnej wartosci pH
wykazuje wtedy zielone zabarwienie a osiggalne
minimum strat miedzi jest wyzsze niz dla przy-
padku, w ktérym poczgtkowo wystepowal nadmiar
amoniaku. -

OczywiScie ten etap procesu jest egzotermiczny,
tak jak etap dodawania amoniaku i moze byé
przeprowadzony w warunkach ci$nienia atmosfe-
rycznego i w temperaturze otoczenia.

‘W tym momencie procesu stala substancje kry-
staliczng uzyskuje sie przez dekantacje cieczy znad
zawiesiny. Stosowana moze byé takze kazda inna
metoda prowadzgca do wzbogacenia substancji
stalej. Pozostala ciecz zawiera azotan i siarczan
amonowy, ktére odzyskuje sie’ jako cenne produkty
uboczne.

-Nierozpuszczalng substancje krystaliczng mozna
wytwarzaé¢ przez dodanie do azotanu miedziowego
dwutlenku siarki a nastepnie amoniaku albo przez
réwnoczesne odpowiednio sterowane dodawanie do
azotanu miedziowego tych obu substancji.

W ostatnim etapie procesu krystaliczny osad za-
daje sie kwasem siarkowym, przy czym powstajg
czastki metalicznej miedzi o wysokiej czystosci.
‘W wyniku tej reakcji powstaje ponadto siarczan
miedziowy, siarczan amonowy i dwutlenek siarki.
‘Z analizy chemicznej czastek miedzi wynika, jak
przedstawiono w podanych nizej przykladach, ze
osiggana jest czysto§é powyzej 98%.

Kwas siarkowy dodawany w ostatnio wymienio-
nym etapie procesu stosuje sie¢ korzystnie w postaci
stezonego kwasu, gdyz dzieki temu w péZniejszych
-etapach procesu unika sie konieczno$ei usuwania
dodatkowo wprowadzonej wody. Stezenie kwasu
siarkowego, stosowanego w danym przypadku, nie
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jest istotne. I tak moéna stosowaé np. kwas siar-
kowy o stezeniu w granicach 19, wagowego. R6w-
niez powyzej tej warto$ci stezenie kwasu siarko-
wego stosowanego w sposobie nie jest ggraniczone.
Jezeli stosuje sie kwas o bardzo duzym stezeniu,
to malezy dodaé do roztworu dostateczng ilo§é wo-
dy, aby zabezpieczyé sie przed ewentualnym wy-
krystalizowaniem soli siarczanowych tworzacych
sie podczas reakcji. i .

Jak wspomniano poprzednio, podczas ostatniegg
etapu procesu tworzy si¢ dwutlenek siarki. Wy-
wigzywanie sie dwutlenku siarki jest dogodng pod-
stawg do okreSlenia momentu .czasu; w ktérym
reakcja konczy sie. Zgodnie z tym dodawanie kwa-
su siarkowego przerywa sie w chwili, gdy z mie~
szaniny przestaje wydzielaé sie dwutlenek siarki.

Dodawanie kwasu siarkowego moze byé prze-
prowadzone w warunkach ci$nienia atmosferycz-
nego i w temperaturze otoczenia reakeja przebiega
silnie ezgotermicznie. .

Czastki miedzi otrzymuje sie¢ przez odsgczenie
lub przez dekantacje¢ cieczy. Przemywa sie¢ je ma-
stepnie woda w celu usunigcia wszelkich Sladéw,
siarczanéw. Pozostala ciecz zawiera siarczan mie-
dziowy i siarczan amonowy. :

Opisang 'wyZej metode prowadzenia procesy
mozna zmodyfikowaé, stosujgc do otrzymania czg-
stek ‘miedzi tlen zamiast kwasu- siarkowego. Wpro-
wadzanie tlenu moze nastepowaé w ten spos6b, ze
przez zawiesine mnierozpuszczalnej- stalej substancii
krystalicznej przepuszcza si¢ powietrze, tlen lub in-
ne gazy wzbogacone. tlenem.. Do zawiesiny moizna
tez dodaé¢ wiecej cieczy w postaci wody w celu
ulatwienia przepuszczania gazu. przez roztwér.

Stwierdzono, Ze ogrzewanie reagentéw podczas
dodawania tlenu przyspiesza, reakcje do predkosci
pozadanej w praktyce. W tej odmianie sposobu
prowadzenia procesu, produkt stanowig czastki
miedzi, czastki tlenu miedziowego, siarczan amo-
nowy i dwutlenek siarki. MiedZ wystepuje tu nie-
mal réwnomiernie w postaci metalicznej i tlenko-
wej. .

Mieszanine te zadaje sie¢ kwasem siarkowym.
Kwas siarkowy nie atakuje miedzi metalicznej lecz
reaguje z tlenkiem miedziowym az do utworzenia
rozpuszczajacego sie w roztworze siarczanu mie-
dziowego, a wiec w fazie stalej pozostaje miedZ
metaliczna. Korzysé z tej zmodyfikowanej metody
prowadzenia procesu polega ma tym, Ze w calosei
sposobu .zmniejsza si¢ do .polowy zuzycie kwasu
siarkowego, )

Jako alternatywa traktowania kwasem mieszaniny
miedzi metalicznej i tlenku miedziowego w celu
redukcji tlenku miedziowego do postaci metalicznej
nasuwa sie¢ mozZliwo§é zastosowania pieca reduk-
cyjnego z atmosferg wodoru. Taka metoda obrébki
usuwa z ofrodka reakcyjnego takze siarke i wiele
innych §ladowych zanieczyszczerh anionowych.

Zamiast przepuszczania powietrza lub tlenu przez
zawiesine stalej substancji krystalicznej mozna tez
substancje stala w postaci suchej ogrzewaé w obec-
no$ci powietrza lub tlenu, utrzymujac podwyZszo-
na temperature. W tym przypadku, tak jak wyzej,
tworzg sie miedZ i tlenek miedeiowy, przy czym
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jédnak z powodu nieobecnofci wody uwalnia sie
amoniak 1 dwutlenek siarki, a tym samym hie
otrzymuje sie siarczanu amonu i udzial tego cen-
nego produktfu ubocznego fla jednostke vie2aru
miédzi metaliezne] odpowiedno sie zrmniejsia.

" Staly substancje krystaliczng otrzymanag w poda-
ny poprzednic sposéb, poprzez traktowanie amonia-
kiem a nastepnie dwutlenkiem siarki, moZna ogfze-
waé 'w obecnoéci tlenu az do otrzymania miedei.
Wtedy jednak miedZ jest zmieszana 2z siarczkiem
miedziowym — produktem reakeli ubotianej oriiz
z tlenkiem miedziowym, dlatego tez nalazy mie-
szanine mieds!, siarezky miedziowego 1 tlenku tie-
dziowego poddaté drlalaniu redukujjeej atmosfery
W podwyiszone temiperaturze, aby caly t¢ mie-
szaning przeéksztaleié w crystda mied: Zanmim prze-
prowadzi sie t@ redukejlq, mozna oczywiscie w velu
ro2puszczenia tlenku mietzioweso zadawaé miesza-
nin¢ kwasem siarkowym.

Podane nizej przyklady objasniajs Blizej spos6b
wedlug wynalazku,

Przyklad 1. W skali laboratoryjnej otrzyma-
o mokrg s61 = amonodzotan miedziowy, kiérego
analiza wykazuje zawarto§é 22,09, miedzi, 19,76%,
azotu amoniakalnego i 9,60% azotu arotanowego,
o6 na podstawie wzoru Cu(NH;), (NOy), wskazuje
nik obecnio#é 39, nadmiard amoniaku w tej soli,

80 g tej mokrej s0l rozpuszezono w ‘wodzie.
Przey otrzymany prortwér przepusaczaiio .gazowy
dwutlenek slarki &z do osiggniedia wartoéci
pH =2 85,

Podezas przepuszezania dwutlenku siarki tworzy
ste osad. Roztwér pozostawiono W spoczynku
az osad osigdzie na dnie zbiornika i znad pow-
stalego osadu zlano klarowny roztwér. Osad odsa-
czono 4 przesqcz zijczotio %z poprrzednio odlanym
klarowhyin roztworem., lLacznie otrzymatio 279 g
przezroczystego roztworu, ktérego analiza wykazuje
zawarto§é 0,130% miedzi, 2,619 azotu amoniakal-
nego, 1,119, siarki siatczanowej i 0,074%, siarki
siarezynowej. Amaliza cheihiczna otrzymanego mo-
krego placka filtracyjnego o ciezarze 30,5 g wyka-
Zuje gawartofd 34,79, miedzi, 8,83% azotu i 16,99,
siarki.

Czed¢ mokrego placka filtracyjneégo prrelozono do
zlewki { zatiano rozcieficzonym kwasem siarkowym,
powodujgeym tozklad stalej substancji krystalicz-
nej zawartej w placku filtracyjnym. Rozkladowi
towarzyszy wywigzywanie sie gazowego dwutlenku
starki i wylrgcanie sie ¢zgstek metalicznej miedzi.
Kwas dodawano w dostatecznej ilo$ci az do usta-
nia wywigzywania si¢ dwutlenku siarki, nastepnie
zlano cie@dz a ¢zastki miedzi przemywano az do
chwili, gdy w popluczynach wodnych préba chlor-
kiemt batowym nie wykazywala siarczanéw. Czastki
poddano analizie elektrolitycznej w celu oznacze-
nia calkowite] zawartosci miedzi. W wyniku dwéch
réwnolegtyehi prob stwierdzono, ze zawarto$é mie-
dzi w czgstkach wynosi 99,2%, oraz 99,3%.

Odlang clecz zlgczono z popluczynami i réwniez
Zbadano catkowity sawartosé miedzi. Wyniki swiad-
czg, 2e 415%, miedzi zawarte) poczatkowo w szarzy
amdtibazotant miedziowego przéktsztalcono w czg-
stki metalicznej niiedzi.
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Przyklad II. Przez goricé tugowahis Kwhsem
azotowym czystej miedzi mdtallczaej - otrzymano
roztwdt azotanu miedziowego, Kktéry traktowdno
wodg Hmorniakalng a pdéZniej zbadand zawartosé
Miedsi, azotu Amoniakalfiego i azotu azotanowego.
W 200 ml téj zadanej amohiakiem c¢ieczy znaleziono-
840 g Cu, 9,64 g NH; i 14,45 g NOsy, 06 9Znacza, ze
na 1 mol miedzi pfzypadi 4,24 mola amoniaku,
a tym samym amoniak zawarty w cieezy stanowi
6%, nadmiaru. Nastgpnie preez rozxtwor przepusg-
czano gazowy dwutlenek siarki w mieszahinie
2 powietrgem a2 do osiagniecia wartosci pH = 3,5.
W tym punkeie roztwoér odbarwil sig.

Podezas przepuszezania dwutlenku siarki tworzy
sie osad. Roztwor pozostawiono w spotzynku, pdzniej
adlano klarowny roztwér, pozodtaly osad odsgczono
a przesgcz zigczono z poprzédnio edlanym klarow-
nym toztworem.

Lacgnie otrzymano 247,0 g klarownego roztworu
zawierajncego 0,0349% wagowych miedzi. Skoro
ogolna ilofé mledzi w szarzy amonocarotanu mie-
dziowepo wynosi 8,40 g Gu a ilo#¢ miedzi pozosta-
lej w roztworze wynoei 0,0862 g Cu, to stoplen
efektywnosci strgcania miedzi z restworu wynosi
98,09%,. Otrzymany mokry placek filtrdcyjny (o cie-
zarze 26,0 g) przelozono do zlewki i nastepnie do~
dano nieco wody w eelu otrzymania zawiesiny.

Zawlesin¢ zadifio réwiericzonym kwasem siarko-
wym, 00 spoweodowalo rozkiad stalej substancji
i wywigzywanie si¢ gdzowego dwutlenku siarki,
Wstrkgsajgo zawiésing dodawano kwas siarkowy az
do.ustania wywiszywania sig gazu. Przy koncu tej
reakeji wytrqcajg sie czgstki metalicznej miedzi.
Nast¢pnie ciecz odlano, czqstki miedzi wielokrotnie
przemywano wodga az do chwili, gdy w popluezy-
nach préba chlorkiem barowym nie wykazywala
siarczandw, a poéfhiej cale popltucayny wodne zlg~
ezono z poprzednio odlang ciecza.

Czastki metalitznej miedzi i ciecz peddano stan-
dartowemu oznaczaniu zawartodci miedzi, Wyniki
§wiadczy;, ze 47,2 miedzi zawartej poczatkowo
w szartzy amonoazotanu miedziowego przeksztalco-
o w ezastki metalicznej miedzi.

Preykldad III. Postepowano tak jak w przy=
kladsie II, Wiacznie 2z filtracjs substancji stalej,
wytracajacej sie podczas dodawania dwutlenku
siarki. Z placka filtracyinego za poimocg weody wy-
myto rozpuszczalne siarczany. '

Z 30 g placka filtracyjnego rozcienczonego ‘wodg
otrzymano 2zawiesine i ogrzewajac przepuszczano
przez nig tlen. Podczas przepuszczania tlenu pow-
staje gazowy dwutlenek siarki, ktéry odprowadza-
no przez znama ilodé lugu sodowego. Zabarwienis
zawiesiny z poczatkowo jasnozéltego przechodzi
W czerwonawo-brgzowe.

Przepuszczanie tlenu utrzymywano az do ustania
wywigzywania sie dwutlenku siarki. Okazuje sie:
wtedy, ze ta poczgtkowo krystaliczna so6l ulega roz-
kladowi pod dzialaniem tlenu i ogrzewania. Czgstki
substancji stalej w czerwonawo-brazowym osadzie
zawieraja metaliczng miedZ i tlenek miedziowy.

Klarowng ciecz zlano, czastki substancji stalej
przemyto wodg a popluczyny zlgczono z poprzednio
odlang ciecza. Przez miareczkowanie lugu sodowe-
g0 jodem oznaczono ilo§é wywigzanego dwutlenkuw
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siarki r6wng 6,70 g. Mieszanina cieczy i poplucz
zawiera 0,110 g miedzi, 2,08 g azotu i 2,27 g ogélnej
siarki, przy czym siarka siarczynowa stanowi ilosci
§ladowe.

Czastki substancji stalej zadano nastepnie roz-
ciennczonym kwasem siarkowym w potrzebnym nad-
miarze w celu rozpuszczenia tlenku miedziowego.
Czastki miedzi metalicznej pozostajg nieatakowane.
Faza ciekla z powodu tej reakcji zabarwia si¢ na
niebiesko.

Zabarwiona mna mniebiesko ciecz i czastki meta-
licznej miedzi nastepnie rozdzielono przez dekan-
tacje. Czgstki metalicznej miedzi przemywano wo-
dg a popluczyny zlaczono z odlang niebiesko za-
barwiong cieczg. :

Standartowe badania laboratoryjne wykazujg, Ze
otrzymano 4,75 g miedzi w postaci metalu i 5,03 g
miedzi w roztworze w postaci niebiesko zabarwio-
nej cieczy.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb otrzymywania miedzi metalicznej, zma-
mienny tym, Zze sporzgdza sie roztwér azotanu
miedziowego, przy czym co najmniej czesé azotanu
miedziowego zawartego w nroztworze przeksztalca
sie w Cu(NH;)¢ (NOs);, nastepnie tak otrzymany
Cu(NH;)4 (NO3); traktuje sie dwutlenkiem siarki
w celu wytworzenia stalej substancji krystalicznej
i te stalg substancje krystaliczna zadaje sie kwasem
siarkowym. )

2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
amoniak stosuje si¢ w nadmiarze w stosunku do
stechiometrycznych ilo$ci amoniaku niezbednych do
otrzymania Cu(NHj)g (NOs),.

3. Spos6b wedlug zastrz. 2, znamienny tym, Zze
nadmiar amoniaku utrzymuje si¢ 'w gramicach od
okolo 1 — 10%,

4. Sposéb wedlug zastrz. 2, znamienny tym, ze

roztwér traktuje sie dwutlenkiem siarki az do od-

‘barwienia roztworu.

5. Spos6b wedlug zastrz. 2,‘ znamienny {ym, ze
roztwér traktuje sie dwutlenkiem siarki az do
osiggnigcia w roztworze wartoéci pH w granicach
3,5 — 5,5.

6. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
w celu wytworzenia stalej substancji krystalicznej,
azotan miedziowy traktuje sie jednocze$nie amo-
niakiem i dwutlenkiem siarki.

7. Sposéb otrzymywania miedzi metalicznej, zna-
mienny tym, Ze sporzadza sie, zawierajgcy co naj-
mniej 1%, wagowy azotanu miedziowego, wodny
roztwér azotanu miedziowego, roztwér ten traktuje
sie amoniakiem w celu wytworzenia Cu(NH;),
(NO3);, utrzymujgc przy tym nadmiar amoniaku,
w granicach od okolo 1 — 10% w stosunku do
stechiometrycznych iloSci amoniaku niezbednych
do otrzymania Cu(NHj)s (NO;)2, nastepnie roztwor
traktuje sie dostateczng iloScia dwutlenku siarki
az do odbarwienia, a powstalg po traktowaniu dwu-
tlenkiem siarki stala substancje krystaliczng zadaje
sie kwasem siarkowym.
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8. Spos6éb otrzymywania miedzi metalicznej, zna-
mienny tym, Ze sporzadza si¢ wodny roztwér azo-
tanu miedziowego, co najmniej cze§é azotanu mie-
dziowego zawartego w roztworze przeksztalca sie
w Cu(NHj)s (NOs),, tak otrzymany Cu(NH;), (NOs)s
traktuje sie dwutlenkiem siarki w celu wytworze-
nia stalej substancji krystalicznej i stosujgc ogrze-
wanie, stalg substancje krystaliczng traktuje sie
tlenem.

9. Spqséb otrzymywania miedzi metalicznej, zna-
mienny fym, Zze sporzadza sie wodny roztwér azo-

‘tanu miedziowego, traktujgc roztwér amoniakiem

oraz utrzymujgc przy tym nadmiar amoniaku,
w stosunku do stechiometrycznych ilo§ci amoniaku
niezbednych do otrzymania Cu@H;), (NOj);, Wy-
twarza si¢ Cu(NHj)4(NO;);, nastepnie roztwér za-
wierajacy Cu(NHj), (NO;), traktuje sie dwutlenkiem
siarki 'w celu wytworzenia stalej substancji kry-
stalicznej, stosujgc ogrzewanie stalg substancije
krystaliczng traktuje sie tlenem i w ten sposéb
wytwarza sie miedZ metaliczng oraz tlenek mie-
dziowy, a zadajgc-kwasem miedZ metaliczng i tle-
nek miedziowy rozpuszcza sie tlenek miedziowy.

10. Spos6b wedlug zastrz. 9, znamienny tym, ze
nadmiar amoniaku utrzymuje sie w granicach od
okoto 1 — 10%,.

11. Sposéb wedlug zastrz. 9, znamienny tym, ze
roztwér traktuje si¢ dwutlenkiem siarki az do od-
‘barwienia roztworu.

12. Spos6b wedlug zastrz. 9, znamienny fym, Ze
roztwér traktuje sie dwutlenkiem siarki az do osig-

‘gnigeia w roztworze wartoSci pH w granicach

3,5—15,5.

13. Sposéb otrzymywania miedzi metalicznej, zna-
mienny tym, Ze sporzadza sie wodny roztwér azo-
tanu miedziowego, zawierajacy co najmniej 1%,
wagowy azotanu miedziowego, roztwér traktuje sie
amoniakiem w celu - wytworzenia Cu(@Hjy); (NOs)z,
utrzymujgc przy tym nadmiar amoniaku, w grani-
cach od okolo 1 — 10%, w stosunku do stechio-
metrycznych ilo$ci amoniaku niezbednych do otrzy-

‘mania Cu(NHj), (NOs)2, nastepnie roztwér traktuje

sie dostateczng ilo$cig dwutlenku siarki az do od-
barwienia, wytrgeong po traktowaniu dwutlenkiem
siarki stalg substancje krystaliczng traktuje sie tle-
nem stosujac ogrzewanie a przy tym powstale miedZ
metaliczng i tlenek miedziowy zadaje sie kwasem.

14."Sposéb otrzymywania miedzi metalicznej, zna-
mienny tym, ze substancje stala o empirycznym
wzorze Cu(NH,) SO; zadaje sie kwasem siarkowym.

15. Spos6b otrzymywania miedzi metalicznej, zna-
mienny tym, Ze substancje stalg o empirycznym
wzorze Cu(NH, SO; traktuje sie tlenem stosujgc
ogrzewanie a wytrgocong przy tym miedZ metalicz-
ng i tlenek miedziowy zadaje sie kwasem az do
rozpuszczenia tego tlenku.

16. Spos6b otrzymywania miedzi metalicznej, zna-
mienny tym, Zze substancje stala o empirycznym
wzorze Cu(NH,) SO; rozklada sie przez ogrzewanie
w obecno$ci tlenu w podwyzszonej temperaturze
a mieszanine zawierajgcg wytragcong miedz tlenek
miedziowy i siarczek miedziowy poddaje sie w pod-
wyzszonej temperaturze dzialaniu atmosfery redu-
kujacej.



Kl. 40a, 15/08

65 087
cumjl ””3
i
Qn), O |— «
1 :
S0,
!
™
S0,
100
=

z0 3.0 4.0 S.0

Typo L6dZ, zam. 91/72 — 220 egz.

Cena zl 10,—

MKP C22b 15/08



	PL65087B1
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DRAWINGS
	DESCRIPTION


