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Magnezyt lub dolomit prébowano oczy-
szczaé¢ réznymi sposobami w celu otrzy-
mywania czystych zwigzkéw magnezu.
Prébowano np. oczyszczaé je przez rozpu-
szezanie surowego albo palonego magne-
zytu w wodzie w obecnoSci dwutlenku we-
gla, pod cisnieniem. Przy tym tylko we-
glan magnezu przechodzi do roztworu, ja-
ko kwasny weglan, natomiast zanieczysz-
czenia pozostaja nierozpuszczone. Sposéb
ten jednakze nie jest latwy do wykonania,
poniewaz rozpuszczalno$§é kwasnego we-
glanu magnezu jest mata.

Rozpuszczanie surowego kamienia mo-
ze sie tez odbywaé w znany sposéb w roz-
cieficzonym kwasie solnym., Przy tym
oprécz magnezu do roztworu przechodzi
réwniez wapn, mangan, zelazo i glin. W
osadzie pozostaja krzemionka i krzemia-
ny.

Zanieczyszczenia z wyjatkiem wapnia
mozna straci¢ z roztworu za pomoca pa-
lonego magnezytu, sztucznie wytworzone-
go tlenku magnezu albo materialéw od-
padkowych zawierajacych ten zwiazek. W
celu stracenia Zelaza i manganu trzeba je

*) Wilaécicielka pateniu o$wiadczyla, se wynalazcami sq: Robert Miiller ¢ Eduard Krebs.



najpierw przeprowadzi¢ w wyzsze stopnie
utlenienia.

Utlenienie tlenem powietrza zachodzi
niecalkowicie i dlatego trzeba w tym ce-
lu stosowaé odpowiednie §rodki utleniaja-
ce (kwas azotowy, chlor).

Poniewaz w reakeji:

MgCO, + 2HCl — MgCl, + H,0 + CO,

powstaje woda, a oprécz tego uzyty roz-
cienczony kwas solny zawiera réwniez
okoto 70°/, wody, wiec otrzymywany roz-
twoér MgCl, jest co najwyzej 209wy i
do dalszego jego zuzytkowania trzeba go
stezaé.

Znane jest rowniez dzialanie gazowym
chlorowodorem na uwodniony weglan ma-
gnezu.

Wedlug wynalazku do rozpuszczania
surowego -kamienia stosuje si¢ gazowy
chlorowodor, do ktérego dodaje sie okreslo-
ng ilo§¢ pary wodnej. Temperatura mie-
szaniny gazowej wynosi 100 — 500°C.
Gazowy chlorowodér mozna otrzymywaé
w palniku kwarcowym przez bezpoSrednia
synteze z chloru i wodoru, albo tez w pie-
cu koksowym, do ktérego wprowadza sie
pare wodng i chlor, co daje jeszcze te ko-
rzy$¢é, iz gazowy chlorowodor dzigki cieptu
spalania jest ogrzany do temperatury 100
— 500°C potrzebnej nastepnie do re-
akeji.

Korzystnie jest prowadzié reakeje w
wiezy z odpowiedniego odpornego mate-
riaju napelnionej surowymi kamieniami,
przy czym do dolnej éwierci wiezy wdmu-
chuje si¢ gazowy chlorowoddér i pare wod-
ng. Dolna cze§é mieszaniny reakcyjnej o-
grzewa si¢ do 150 — 200°C i w tej tem-
peraturze reakcja surowego kamienia 2z
kwasem solnym zachodzi bardzo szybko.
Wiezy nadaje sie takg wysokoS$é, zeby wszy-
stek chlorowod6r optywajgcy surowe ka-
mienie byl pochlaniany i zeby ewentualnie

u gory uchodzito zaledwie mieco pary wod-
nej. Z dolnego konca wiezy, gdzie znajdu-
je sie jeszcze skrzynia, w ktérej roztwor
jeszcze przez pewien czas pozostaje w Zze-
tknigeciu z surowcem w celu zwigzania
resztek kwasu solnego, surowy roztwér
sptywa bez przerwy. Roztwér ten mozna
oddzieli¢ od skladnikéw nierozpuszeczal-
nych za pomocg osadnikéw lub filtréw.
Aby uzyskaé zobojetnienie roztworu kwa-
su z jednej strony oraz catkowicie wyzy-
skaé gazy zawierajace kwas i przeplywa-
jace przez wieze, mozna zastosowaé takie
krazenie roztworu, iz cze$é roztworu wy-
plywajacego u dotu doprowadza sie z po-
wrotem za pomocg pompy do goérnej cze-
Sci wiezy ; zraszanie tym roztworem z jed-
nej strony sprzyja reakecji resztek HCI z
surowymi kamieniami, a z drugiej stro-
ny sam ten roztwdér dzieki temperaturze
panujacej] w wiezy i wynoszacej powyzej
100°C ulega dalszemu stezaniu.

Réwniez i chlodzenie gazéw pochodzg-
cych z piecow do prazenia i wprowadza-
nych do wiezy i mogacych mieé zbyt wy-
soka temperature mozna uskuteczniaé za
pomocg roztworu ewentualnie z dodatkiem
wody. W tym celu surowy roztwér, ucho-
dzacy u dotu z wiezy, doprowadza sie do
niej z powrotem od goéry za pomocg pomp;
podczas opadania w postaci deszczu ule-
ga on dalszemu stezaniu pod wplywem
ogrzewania przez doplywajace gorace ga-
zy.

Zabieg rozpuszczania, zwlaszeza pod-
czas puszcezania w ruch wiezy rozpuszeza-
jacej, mozna wykonywaé réwniez za pomo-
ca chlorowodoru gazowego oraz rozcien-
czonego kwasu, doprowadzanego od gory.

Przez odpowiednie uregulowanie sto-
sunk6éw. iloSciowych doprowadzanego kwa-
su i wody, jak réwniez temperatury, moz-
na dowolnie regulowaé w szerokich grani-
cach stezenie surowego roztworu. Stezenie
to mozna podnie$¢ az do krystalizacji roz-



tworu i wtedy tirzeba stosowaé wyzsze
temperatury, aby otrzymywaé roztwér w
postaci cieklej. W celu przeprowadzenia
zelaza i manganu w ich wyZsze stopnie
utlenienia, mozna tak nastawié palnik
chlorowodorowy, zeby do komory reakcyj-
nej dostawat sie dostateczny nadmiar chlo-
ru. Dzigki temu osigga sie calkowite utle-
nienie wspomnianych zanieczyszezen.
Chlorowod6r mozna réwniez otrzymy-
waé podczas opisanego * ponizej procesu
prazenia i odprowadzaé go do wiezy z po-
wrotem w ciagglym obiegu kolowym.
Zamiast kwasu solnego mozna réwniez
stosowaé do rozpuszczania kwas azotowy,
ktéry ma te zalet¢, iz sam dziala jako
energiczny §rodek utleniajacy, dzieki cze-
mu zbyteczne jest dodawanie chloru.
Otrzymany sklarowany stezony roz-
twér mozna oczyszcza¢é dwoma Sposo-
bami.
. 1) Przy dodawaniu tlenku magnezu a%

do osiggniecia odezynu zasadowego, jak

wspomniano powyzej, wszystkie zanieczy-
szczenia wraz z wapniem wypadajag w po-
staci wodorotlenk6w, ktére si¢ odsgcza.

2) Przy ochladzaniu stezonego roztwo-
ru wykrystalizowuje MgCl, . 6H,0, wzgle-
dnie azotan, w postaci czystej, podczas
gdy zanieczyszczenia wraz z wapniem po-
zostaja w lugu macierzystym. Masa kry-
staliczna zostaje na sgezku uwolniona od
lugu macierzystego, przemyta mals iloscia
nasyconego roztworu MgCl, albo tez zimng
woda, a nastepnie np. przez ogrzewanie
przegrzang parg wodng przeprowadza sie
ja w MgO, przy czym chlorowodér odzy-
skuje sie w postaci gazowej i odprowadza
z powrotem do wiezy rozpuszczania.

Przez ochladzanie roztworu nasycone-
g0 na gorgco wywoluje sie krystalizacje
MygCl,.6H,0, wzglednie odpowiedniego
azotanu. Rozpuszczone zinieczyszczenia
wraz z CaCl, pozostaja dopéty w lugu ma-
cierzystym, dopéki nie zostanie osiagnigte

stezenie, odpowiadajace ich stanowi nasy-
cenia. Otrzymane Kkrysztaly odsysa sie al-
bo odwirowuje; w celu caltkowitego uwol-
nienia od. resztek lugu macierzystego prze-
mywa sie krysztaly malymi iloSciami na-
syconego na zimno roztworu MgCl, albo
mozliwie zimnej wody, po czym natycH-
miast uwalnia od roztworu.

Oczyszczanie przez krystalizacje moz-
na znacznie uprosci¢ i ulepszyé stracajac
uprzednio zanieczyszczenia (z wyjatkiem
wapnia) palonym magnezytem.

Do stracenia, trzeba zastosowaé na kaz-
dy litr nasyconego na gorgco surowego
roztworu okolo 50 — 60 g mpalonego ka-
mienia. Zawarty w nim MgO nie zostaje
stracony, lecz zwicksza ilo§é wytworzonej
soli magnezowej, przy czym wytraca réw-
nowazng ilo§¢ zanieczyszczeri w postaci
wodorotlenkéw, a sam przechodzi do roz-
tworu.

Mase krysztaléw ogrzewa sie w otwar-
tych panwiach i najpierw uwalnia, od wo-"
dy w przyblizeniu do czterowodzianu.
Przy tym uchodzg zaledwie drobne iloéci
HCI. Strate HCl mozna jeszcze bandziej
obnizy¢ prowadzgc odparowywanie w

~prézni.

Otrzymang w kawalkach mase ubogie-
go w wode MgCl, wprowadza si¢ w celu
przeksztalecenia w MgO i odzyskania z po-
wrotem HCI do specjalnych piecéw, w kté-
rych w temperaturze 300 — 1000°C pod
dzialaniem pary wodnej nastepuje rozklad
MgCl, wedtug réwnania:

MgCl, + H,0 = MgO + 2HCl

Przy wlaSciwym prowadzeniu tego pro-
cesu MgCl, nie topi sie, lecz dzigki szyb-
ko nastepujacemu rozkladowi pozostaje w
rostaci stalej i moze byé w ciggu 10 — 30
minut praktycznie calkowicie odkwaszo-
ny.

Uchodzgce gazy zawieraja obok pary



wodnej wylacznie HCl o wysokim stezeniu
tak, iz mozna je bezpoérednio doprowadzaé
z powrotem do wiezy rozpuszczania.

Piec do prazenia sklada si¢ zasadniczo
z szybu, do ktérego od géry =zaladowuje
si¢ material, a od dolu przedmuchuje przez
mase pare wodng przegrzang. Dzieki te-
mu osigga sie przeciwpradowe dzialanie
pary wodnej tak, iz w dolnej czeSei para
o bardzo wysokiej temperaturze styka sie
z materialem juz prawie calkowicie wy-
prazonym, a 'w goérnej czedci para ochlo-
dzona i obcigzona HCI dziala na material
Swiezy. Dazieki temu spowodowana, jest
réwniez wymiana ciepla pozwalajaca na
‘mozliwie dobre wyzyskanie ciepta dopro-
wadzonego do pieca oraz ochlodzenie par
kwasu solnego w takim stopniu, iz dostaja
sie one do wiezy wykazujac temperature
niezbyt wysoka.

Przy wyzej wspomnianym stezeniu roz-
tworu przez wielokrotne odprowadzanie z
powrotem do wiezy rozpuszczania zawar-
to§¢ wapnia w roztworze tak wzrasta, iz
wykrystalizowywanie czystej soli magne-
zowej staje sie z czasem niemozliwe. Jak
wiadomo, w rozcieficzonych roztworach nie
mozna osiagnaé calkowitego stracenia wa-
pnia kwasem siarkowym lub siarczanami
z powodu duzej rozpuszczalnodei CaSO,.
Osad powstaje dopiero po wielu dniach
lub tygodniach, przy czym jednakie cze§é
zwigzkéw wapnia pozostaje w roztworze.
Wykryto jednak, ze mozna wapn praktycz-
nie calkowicie i w czasie bardzo krétkim
stracié¢ ,przez dodanie jonéw siarczano-
wych, jezeli roztwoér zawierajacy wapnh
jest nasycony chlorkiem magnezu, przy
czym jest rzecza waing, zeby stracanie
odbywalo sie przy stezeniu roztworu nie
mniejszym niz stezenie odpowiadajace cie-
zarowi wladciwemu 1,35 i w temperatu-
rze wynoszacej od 70°C az do temperatu-
ry wrzenia roztworu.

Do stracania stosuje si¢ albo kwas siar-

kowy albo siarczany, najlepiej siarczan
magnezu, nieco zakwaszone kwasem siar-
kowym.

Lug macierzysty mozna po dodaniu wy-
liczonej iloéci siarczanu albo kwasu siar-
kowego odprowadzié bezpoérednio z po-
wrotem do wiezy rozpuszczania w celu dal-
szego stezenia. Wydzielajacy sie¢ CaSO,
przechodzi przy tym do mulu, ktéry i tak
tworzy sie w wiezy skutkiem obecnosci
nierozpuszezalnych resztek.

Zastrzezenia patentowe.

1. Sposéb wytwarzania cazystych
zwigzkéw magnezowych, zwlaszeza chlor-
ku magnezowego z surowego magnezytu
lub dolomitu w drodze reakcji z kwasami,
znamienny tym, ze surowy magnezyt w
kawalkach wprowadza si¢ w reakcje =z
chlorowodorem gazowym albo z . innymi
kwasami w stanie gazowym w obeenosci
pary wodnej w temperaturze 100 —
500°C.

2. Sposéb wedlug zastrz. 1, znamien-
ny tym, Ze rozpuszczanie prowadzi sie w
obecnoSci dostatecznego nadmiaru chlo-
ru, aby zwigzki zelaza i manganu wyste-
pujgce jako zanieczyszczenia przeprowa-
dzié w celu ich wydzielenia w wyzszy sto-
piefi utlenienia.

3. Sposéb wedlug zastrz. 1 i 2, zna-
mienny tym, Ze rozpuszczanie prowadzi
sie w wiezy zaladowanej surowym mate-
rialem, a roztwér splywajacy od dolu
wprowadza sie w znany sposéb z powro-
tem do gérnej czeSci wiezy dopbty, az
otrzyma sie roztwér o zadanym stezeniu,
z ktérego podezas ochladzania wykrystali-
zowuje sie czysta s61 magnezu.

4. Sposéb wedlug zastrz. 1 do 3, zna-
mienny tym, ze chlorowodér wytwarza sie
z wodoru i chloru bezposrednio przed do-
prowadzeniem do wiezy, aby cieplo po-
wstawania chlorowodoru wyzyska¢ do



ogrzania surowych materialéw oraz steza-
nia wytworzonego roztworu.

5. Spos6b wedlug zastrz. 1 — 4, w
ktéorym do strgcania wapnia stosuje sie
dodatek siarczanéw lub kwasu siarkowe-
go, znamienny tym, Ze stracanie przepro-
wadza si¢ przy stezeniu roztworu nie
mniejszym, niz stezenie odpowiadajace cie-
zarowi wilaSciwemu 1,35, oraz w tempe-

raturze lezacej w zakresie od 70°C do
punktu wrzenia roztworu.
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