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Sposdb wytwarzania octanu chromowego o wysokiej czystosci
Patent trwa od dnia 19 wrzesuia 1959 r.

Wiekszo§¢ metod wytwarzania octanu chromo-
wego nie pozwala na otrzymywanie tego zwigz-
ku w stanie wysokiej czystosci. Metody te sto-
suja jako surowiec sole chromu tréjwartoscio-
wego np. aluny chromowe, siarczan chromowy
itd. Zwigzki te s lalwo dostgpne w handlu jed-
nak zawieraja domieszki metali ciezkich, a w
szczegblnosci zelaza. Dotyczy to réwniez han-
dlowych produktéw oznaczonych ,czysty*:
Oczyszczanie soli chromu tréjwartoécioweg-o do
cel6w wytwarzania czystego octanu chromowego
jest procesém bardzo zmudnym i ze wzgledu na
wysokie koszty niemozliwym do stosowania w
produkcji. Jeszcze wieksze trudnoSci nastrecza

oczyszczanie gotowego octanu chromowego. Jest
to zwigzek doskonale rozpuszczalay i zle krysta-
lizujacy podobnie jak znaczna cze$c¢ domieszek.

Wynalazek usuwa wady znanych dotychczas
sposobéw wytwarzania czystego octanu chromo-
wego i umozliwia otrzymywanie tej soli o wyso-
kim stopniu czystosci.

W sposobie wedlug wymalazku jako surowiec
wyjSciowy stosuje sie¢ dwuchromiany metali al-
kalicznych, np. dwuchromian sodowy lub pota-
sowy, stwierdzono bowiem, zZe zawarte w tym
surowcu zanieczyszczenia w postaci metali ciez-
kich, zwlaszcza zwiazkéw Zelaza latwo jest usu-
ngé¢ w znacznym stopniu podczas przygotowy-



wania . dwuchromianu do redukcji, za$§ reszte
ewentualnie pozostalych zanieczyszczen wymywa
sie z otrzymywanego w dalszym etapie wodoro-
"tl:m}k'u chromowego. - *- '

Spos6b wedlug wynalazku polega na tym, ze
najpierw rozpuszcza sie w wodzie dwuchromian
metalu alkalicznego i otrzymany roztwér prze-

' sacza przez gesty filtr. Przesgcz silnie zakwasza
sie stezonym kwasem siarkowym, najkorzystniej
w iloéci okolo 1 czeSci wagowej stezonego kwa-
su siarkowego na 6 czesci wagowych 14 — 17%-o-
wego roztworu dwuchromianu. Tak przygotowa-
ny roztwér dwuchromianu poddaje sie redukeji
za pomocg produktu inwersji sacharozy. Do tego
celu najkorzystniej jest stosowaé reduktor otrzy-
many przez szybkie ogrzanie do temperatury
wrzenia roztworu sacharozy z dodatkiem roz-
cieficzonego kwasu siarkowego, np- 50°,-owego
roztworu sacharozy z dodatkiem 2-— 3¢, wago-
wych okolo 25%,-owego kwasu siarkowego.

Proces redukcji dwuchromisru przebiega
Z wywigzywaniem sie ciepla, przy czym roztwor
w miare stopniowego dodawania reduktora
zmienia barwe z pomaranczowej poprzez oliw-

kowa na zielong. Z otrzymanego roztworu tréj-

\-warboéciowej soli chromowej wytrgca sie wodo-

! rotlenek chromowy za pomocg roztworu weglanu
/| sodowego. W tym przypadku istotne jest zasto-

sowanie odpowiedniego rozcienczenis roztworu

i ‘soli chromowej, poniewaz jak stwierdzono po-

'siada to wpltyw na czystosé otrzymywanego wo-

: 'dorotlenku chromowego. Najbardziej korzystne

‘ rozcieficzenie roztworu tréjwartosciowej soli

-i chromowej wynosi okolo 16%, (w przeliczeniu

-\ 'na siarczan chromowy). Wytragcony osad wodo-
‘ rotlenku chromowego oddziela sie od roztworu

' | przez odstanie i dekantacje, po czym miesza sie

" | g0 z woda i ogrzewa do temperatury okolo 80°C
5‘3 nastepnie dekantuJ:g Po kilkakrotnym procesie
| plukania i dekantacji otrzymuje sie¢ czysty wo-
‘dorotlenek chromowy, ktéry nastepnie rozpusz-

cza sie w kwasie octowym, przy ewentualnym
ogrzewaniu mieszaniny. Otrzymany roztwér
octanu chromowego przesgcza sie a nastepnie
zateza poczatkowo w naczyniu otwartym a péz-
niej pod zmniejszonym ci$nieniem. Powstajgca
gesta mase suszy sie w suszarce prézniowej, po
czym gotowy produkt rozdrabnia si¢ i przesie-

wa- . .

Otrzymany octan chromowy wykazuje wysoki
stopien czystosci. Zanieczyszczenia nierozpusz-
czalne w wodzie nie przekraczaja 0,049, a zela-
zo 0,01%,. Dziegki zastosowaniu sposobu wedlug
wynalazku mozliwe jest otrzymywanie octanu
chromowego przy znacznym zmniejszeniu kosz-

téow zar6wno surowcoéw jak i robocizny, np. w
poréwnaniu z klasyczng metodg wytwarzania
octanu chromowego z alunu chromowoamono-
wego. Koszta wytwarzania tego produktu spo-
sobem wedlug wynalazku zostaly obnizone prze-
szlo trzykrotnie, przy réwnoczesnym uzyskaniu
produktu o czystodci przewyzszajgcej uzyskiwa-
na dotychczas stosowanymi metodami.

Przyklad. 100 kg technicznego dwuchro-
mianu potasowego rozpuszcza sie na gorgco W
680 ml wody. i saczy przez gesty filtr. Do prze-
sgczonego roztworu dodaje sie 73 ml stezonego
kwasu siarkowego. Oddzielnie przygotowuje sie
roztwér redukujgcy. W tym celu 20,4 g sacha-
rozy pozpuszcza sie w 41 ml wody, dodaje 1,3
ml kwasu siarkowego rozcieficzonego woda W
stosunku 1:6 i szybko ogrzewa dc wrzenia- Do
dobrze wymieszanego i ostudzonego kwasnego
roztworu dwuchromianu dodaje sie mieszajgc
porcjami roztwér redukujacy. Egzotermiczna re-
akcja przebiega samorzutnie, przy jednoczesnym
zanikaniu pomaranczowej barwy dwuchromianu
i wystepowaniu zielonego zabarwienia jonow
chromu tréjwartosciowego. Po dodaniu roztwo-
ru redukujacego nalezy mieszanine dobrze wy-
mieszaé i ostudzié. Roztwér soli chromu tréj-
wartoSciowego przed wytrgceniem wodorotlenku
chromowego rozciencza sie 1700 ml wody. Do
tak rozcieniczonego roztworu dodaje sie porcjami
roztwor 145 g bezwodnego weglanu sodowego
w 850 ml wody. Przy cigglym mieszaniu zacho-
dzi wydzielanie sie CO, i mastepuje wytracanie
wodorotlenku chromowego. Wytracony osad po-
zostawia si¢ do osadzenia na dnie naczynia
i prawie klarowny roztwér dekantuje sie a po-
zostalg gesta zawiesine zalewa sie 1000 ml wody.
Zawiesing ogrzewa sie mieszajgc do temperatu-
ry okolo 80°C, studzi i dekantuje. Ptukanie i de-
kantacje powtarza sie trzy razy. Wyplukany
osad odsacza sie a nastepnie rozpuszcza w 122 mil
kwasu octowego- Czysty klarowny roztwor octa-
nu chromowego zateza sie poczatkowo na po-
wietrzu a pézniej pod zmniejszonym ciSnieniem.
Powstajaca gesta mase suszy sie w suszarce
prézniowej. Wysuszony gotowy octan chromowy
rozdrabnia sie i przesiewa. Otrzymuje sie¢ 110 —
115 g octanu chromowego.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wytwarzania octanu chromowego
o wysokiej czysto§ci przez rozpuszczanie w
kwasie octowym wodorotlenku chromowego,
znamienny tym, Ze rozpuszcza si¢ w wodzie
dwuchromian metalu alkalicznego, roztwér
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sgczy przez gesty filtr i przesgez silnie za-
kwasza stezonym kwasem siarkowym, po
czym dwuchromian redukuje sie za pomoca
roztworu produktu inwersji sacharozy a na-

stepnie przez dodanie roztworu weglanu so-
dowego wytraca si¢ wodorotlenek chromowy,

ktéry oddziela sie od roztworu przez dekan-
tacje, kilkakrotnie przemywa woda o tempe-
raturze 80°C i dekantuje a w koficu rozpusz-
cza w kwasie octowym, zateza roztwér i
otrzymany produkt suszy i rozdrabnia.

. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamienny tym, zZe
do wytracania wodorotlenku chromowego
stosuje sie 16%-owy roztwér soli chromowej
w przeliczeniu na siarczan chromowy.
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3. Sposéb wedlug zastrz. 1 i 2, znamienny tym,

ze jako reduktor stosuje sie roztwér produk-
tu inwersji sacharozy otrzymany przez krét-
kotrwale ogrzanie do temperatury wrzenia
roztworu sacharozy z dodatkiem rozcienczo-
nego kwasu siarkowego.
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