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W wielu procesach wskazane jest o-
trzymywanie olowiu w postaci siarczanu,
ale zwigzek ten nie ma szerszego zastoso-
wania i daje sie trudniej od weglanu oto-
wiowego przetopi¢ na oléw metaliczny.

Przedmictem niniejszego  wynalazku
jest prosty sposob przeprowadzenia siar-
czanu olowiowego na bardziej uzyteczny
weglan olowiowy, zasadniczo wolny od siar-
czanu.

Nastepnym przedmictem wynalazku jest
spesob traktowania rud olowiowych, ste-
zonych roztworéw lub osadéw, zapomoca
ktérego cléw, otrzymany w postaci siarcza-
nu, przerabia sie na weglan.

Propenowano przeprowadzenie siar-
czanu otowiowego na wodorotlenek ofowiu
zapomocy traktowania amonjakiem i prze-
prowadzenie na weglan clowiowy zapomoca

traktowania weglanem amonowym, ale o-
trzymywane dotychczas w ten sposob
zwigzki nie byly wolne od siarczanu oto-
wicwego.

Wedtug nintejszego wynalazku siarczan
clowicwy traktuje sie amonjakiem lub we-
glanem amonowym, zachowujac pewne wa-
runki celem otrzymania zwiazkow, zasad-
niczo wolnych od siarczanu otowiowego.

Przy uzyciu roztweru amonjaku o pew-
nem stezeniu potrzeba bardzo matego nad-
miaru amonjaku do wywolania catkowitej
przemiany siarczanu olowiowego na zasad-
niczo czysty wodorotlenek otowiu., Jezeli
jednak uzyto roztworu amonjaku mniej ste-
zonego, to potrzebny nadmiar amonjaku
jest wigkszy 1 wzrasta w miare rozciericze-
nia. -

Dla

ctrzymania dodatnich wynikéw



przy postgpowaniu wedtug wynalazku trak-
. * towany siarczan olowiowy powinien by¢
- injalko ‘rozdrobniony, a najlepiej, gdy jest
on ‘bezpostaciowy i §wiezo stracony. Im
siarczan jest wiecej rozdrobniony,
szybciej postepuje przemiana i potrzebne
jest tem mniej energiczne sklécanie, we
wszystkich jednak wypadkach mieszanie
mechaniczne jest wskazane.

Latwiej jest réwniez otrzymaé zwiaz-
ki wolne od siarczanu, jezeli temperatura
reakcji przewyzsza temperature powietrza,
przyczem najbardziej odpowiednia jest
temperatura 50° do 70° C. ‘

Warunki, sprzyjajace pracy, okreslone
zostaly przez nastepujace postepowanie:

Przyktad 1. Siarczan ofowiowy w posta-
ci zawiesiny w roztworze wodnym amonja-
ku sktéca sie przy odpowiedniej tempera-
turze, a majlepiej wyzszej od temperatury
otaczajacego powietrza, Czysty roztwor
poddaje si¢ od czasu do czasu analizie i, po
osiggnieciu stalych wynikéw, oddziela sie
czedci stale od plynu.

Nastepnie pltyn dzieli sie na dwie cze-
$ci o znanej wadze, z ktérych jedna, ktéra
nazywaé bedzie sie ciecza zasadnicza, uzy-
wa sie do traktowania drugiej porciji siar-
czanu ofowiowego, a druga czes¢, ktéra na-
zywaé bedzie sie ciecza pozostata, odciaga
si¢ celem wydzielenia jej skladnikéw.

Do cieczy zasadniczej dodaje si¢ na-
stepnie: 1)° wody w iloéci réwnej, iloei
wody zawartej wi cieczy pozostatej, 2) amo-
njaku w iloéci réwnej lub nieco wiekszej
od ilosci amonjaku wolnego i zwiazanego,
zawartego w cieczy pczostalej, 3) siarcza-
nu olowiowego w ilosci réwnowaznej lub
nieco mniejszej od réwmowaznika siarcza-
nu amonowege, zawartego w cieczy pozo-
stalej.

Mieszanineg skléca sig mastepnie w ta-
kich samych warunkach, jak poprzednio
az do chwtli, gdy ma si¢ pewnosé, ze otrzy-
mane ciato state jest zasadniczo czystym
wodorctlenkiem clowiu, ktéry nastepnie

tem -

oddziela sig, a pozostaly ptyn dzieli-sie na
ciecz zasadnicza i ciecz pozostala, poczem
caly ten szereg czynnoséci powtarza sie wy-
magana, ilo§é¢ razy.

Waga cieczy zasadniczej moze by¢ bar-
dzo mata, wobec czego mozna ja pominag,
czyli ze mozna usunaé cala ilo§é cieczy ce-
lem wydzielenia jej skladnlkow, poczem
kazdy cykl czynnosci mozna rozpoczynaé z
ciecza, nie zawierajaca, siarczant amonowe-
go, przygotowanego w czasie poprzedniej
operacj,

Po otrzymaniu w powyzszy sposéb wo-
dorotlenku olowiu, mozna go przemienié
na weglan przez wprowadzenie dowolnej
ilosci dwutlenku wegla do zawiesiny wodo-
rotlenku otowiu w cieczy, w ktérej zostal
przygotowany, w wodzie lub w . jakimkol-
wiek innym plynie,

Najlepsze wyniki osiaga sie, stosujac
mieszadlo, ktére dziata tak, iz gaz, znajdu-
jacy sie¢ ponad powierzchnig cieczy, prze-
chodzi ciagle przez te ciecz. ‘

Przy zastosowaniu tego warunku przy
postepowaniu wedlug przyktadu I, otrzy-
muje si¢ pezadane wyniki bez potrzeby po-
dawania warunkéw temperatury, ciénienia,
stezenia: lub stosunkéw sktadnikéw 4 od-
czynnikéw, poniewaz okreslaja sie one sa-
me przez si¢ w czasie wykonywania proce-
su, Warunki te stanowia istotna czesé wy-
nalazku, jezeli wiec zostaly okreslone, to
moZna je, oczywibcie, przestrzegaé od po-
czatku, Przekonano sie wiec, ze wymienio-
ne poprzednio stezenie amonjaku, potrzeb-
ne do wywolania zasadniczo calkowiite;
pPrzemiany, wynosi wagowo okolo 14%, a
zaczynajac prace z takiem stezeniem, spo-
s6b postepowania bedzie taki, jak w poniz-
szym przyktadzie,

Przyktad II. 119 kg straconego siarcza-
nu olewiowego miesza sie ze 100 1 roztwo-
ru, zawierajacego wagewo 14% amonjaku
i mieszanine te skléca sie przez 3 godz w
temperaturze 70° C w autoklawie, zamknie-
tym dla unikniecia ulatniania sie amonja-



ku, Oddziela sie mastepnie od cieczy cialo
stale i przemywa sie je mala ilcscia wody,
poczem zapomocg analizy mozna sig¢ prze-
kona¢, ze to ciato stale jest wodorotlenkiem
ofowiu, zawierajacym mniej, niz 1% siar-
czanu clowiowego,

Celem przemiany otrzymanegu wodo-
rotlenku otcwiowego na weglan w postaci
zawiesiny, traktuje sie strumieniem dwu-
tlenku wegla przy jedncczesnem mieszaniu
w temperaturze normalnej. Po wykonaniu
tego procesu w zadanym stopniu przery-
wa sie doplyw dwutlenku wegla i oddziela
od ptynu cialc state, ktére nastepnie, w ra-
zie potrzeby, przemywa sie mala iloécia
wody. ’

Przez postepowanie w powyiszy spo-
séb, t. j. przez przygotowanie najpierw
ciata, zawierajacego duzy odsetek wodoro-
tlenku otowiu i przez nastepne wprowa-
dzenie duzego odsetku amonjaku w postaci
siarczanu amomowego, umczliwione jest
stosowanie nastepnie do procesu zamiany
na weglan ctowicwy bardziej rozciericzo-
nego dwutblenku wegla, a to dlatego, ze
wobec mniejszego stezenia wolnego amo-
njaku, mniejsza jego ilc§¢ ulatnia sie wraz
z uchodzacym gazem, W ten sposéb osiaga
sie znaczng korzysé,

Zamiast przemieniaé najpierw cala lub
wielkg ilo§¢ siarczanu olowiowego na wo-
dorotlenek otowiu, mozna takze wpuszczaé
do zawiesiny dwutlenek wegla w czasie
mieszania siarczanu olowiowego z amo-
njakiem, albo tez caly ilo§é¢ lub czesé dwu-
tlenku wegla mozna rozpusciéc w cieczy
amonjakalnej jeszcze przed wprowadze-
niem siarczanu olowiowego,

Przyktad III. Tworzy sie zawiesing siar-
czanu olowiowego w roztworze amonjaku i
przepuszcza si¢ przy odpowiedniej tempe-
raturz¢ przez te mieszaning strumiert ga-
z6w, zawierajacy dwutlenek wegla, przy-
czem mieszanine skléca siec we wlasciwy
spcsob. Stosunek siarczanu olowiowego do
cieczy powinien byé taki, aby zawiesing

mozna bylo manipulowaé mechanicznie, a
ilo§é uzytego amonjaku musi byé wigksza
od réwnowaznej pod wzgledem chemicz-
nym siarczanu olowiowego. W czasie trwa-
nia prccesu dedaje sie¢ amonjak dla zréw-
nowazenia strat amonjaku, powstajacych
wskutek strat przez pociaganie amonjaku
przez strumieni gazow,

Przepuszczanie gazéw, zawierajacych
dwutlenek wegla trwa az do chwili, gdy nie
bedzie juz wyraznegc. pochfaniania. W cza-
sie tego procesu wywiazuje sig cieplo, kto-
rego dzialanie réwncwazy sie zapomoca
ochtadzania. Cisnienie cze$ciowe dwutlen-
ku wegla, znajdujacego sie w stosowanych
gazach, pcwinno by¢ jak najwyzsze i moze
przewyzszaé ci$nienie atmosferyczne.,

Weglan otowiu oddziela sig . nastepnie
od cieczy zapomoca filtrowania lub w inny
spesdb i przemywa sie go woda. Ciecz dzie-
li si¢, podobnie jak w przykladzie I, na
ciecz zasadnicza i ciecz pozostala, = Ciecz
zasadnicza uzywa sie do traktowania na-
stepnej porcji siarczanu olowiowego, a
ciecz pozostala odcigga si¢ celem wydziele-
nia jej skladnikéw. Do cieczy zasadniczej
dodaje sig: 1) ilo§¢ wody réwna ilosci tej-
ze, zawartej w cieczy pozostalej; 2) ilosé
amonjaku réwng lub nieco wigksza od ilo-
§ci tegoz (amonjaku wolnego lub zwiaza-
nego), zawartej w cieczy pozostalej; oraz

*3) ilo$é¢ siarczanu otowiowego réwnowazna,

lub nieco mniejsza do siarczanu amonowe-
go, zawartego w cieczy pozostalej.

Gazy, zawierajace dwutlenek wegla,
przepuszcza si¢ nastepnie przez te miesza-
nine w takich samych warunkach, jak po-
przednio. Wytwerzony weglan olowiowy
oddziela sig¢ od cieczy, ktéra mnastepnie
dzieli si¢ na ciecz zasadnicza i ciecz pozo-
stala, poczem caty ten szereg czynnosci po-
wtarza si¢ wymagang ilo§¢ razy.

W temperaturze 'przewyzszajacej 30°
C proces zamiany na weglan otowicwy od-
bywa sie lepiej, anizeli w temperaturach
nizszych, ale zato strata amonjaku, ulat-



niajacego sie z uchodzacemi gazami, jest
wieksza, W ciagu pierwszej czesci tego pro-
cesu, kiedy jeszcze stezenie amonjaku jest
wysckie, temperatura mieszaniny moze by¢
utrzymywana na niskim pozicmie (najle-
piej okoto 30° C), a w ciagu ostatniego o-

kresu, kiedy wskutek reakcyj chemicz-
nych napigcie pary amonjaku ulega
zmniejszeniu, temperatur¢ podnosi sig

(najlepiej do 40°—50° C lub nawet wyzej).

Ciecz, oddzielona od weglanu olowio-
wego, zawiera siarczan amonowy oraz
amonjak (amonjak i weglan amonowy),
ktére mozna wydzieli¢ i zuzytkowaé w do-
wclny speséb, jak np. amonjak wolny moz-
na oddestylowaé, otrzymujac w pozostalo-
$ci roztwor siarczanu amonowego, albo tez
mozna doda¢ wapna i oddestylowaé cala
ilo§¢ amonjaku, przyczem pozostalosé sta-
nowi siarczan wapniowy.

Wynalazek niniejszy nie ogranicza sie
do dodawania czynnikéw, reagujacych je-
dynie w opisanym powyzej porzadku, a
zatem, cala ile$é lub czesé dwutlenku we-
gla moze byé pochtonigta przez amonjak
jeszcze przed wprowadzeniem siarczanu
olowiowego.

Siarczan olowiowy mozna traktowaé w
czasie procesu zamiany na weglan zgodnie
z zasada przeciwpradu, a mianowicie $wie-
ze porcje siarczanu olowiowego mozna

pcddawaé¢ przedwstgpnemu przeprowadza--

niu w weglan w cieczy, ktéra byla juz uzy-
ta do tego procesu przy cze$cicwo juz prze-
prowadzenym na weglan siarczanie olowic-
wym i ktéra pcsiada mniej stezony wolny
amonjak, a nastepnie, cialo stale, zamienio-
ne juz prawie catkowicie lub czeéciowo na
weglan, mozna w kcricu procesu poddaé w
obecnosci kwasu weglowego dziataniu cie-
czy, zawierajacej wigksze stezenie welnedo
amonjaku, '

Podobnie jak i przedtem, pcdany poni-
zej przyklad mozna wykenaé w warunkach
obranych bez wzcrowania sie na przykla-

dzie III,

Przyktad IV. 100 I cieczy amonjakal-
nej, zawierajacej 140 g amonjaku na kazdy
litr, miesza sie ze 119 kg siarczanu ofowio-
wego przez 5 godz .w mieszarce, przepu-
szczajac przez nia strumiefi dwutlenku we-
gla, przyczem temperatura podnosi sig¢ do
70° C. »

Ciata stale, oddzielcne od plynu i prze-
myte mala iloécia wody, sa prawie czystym
weglanem olowiowym, wolnym od siarcza-
nu olowicwego.

Nalezy zaznaczy¢, ze w przykladach II
i IV amcnjak uzyty zostaje w stosunku nie
o wiele przewyzszajacym teoretyczny, a to
dlatego, ze stezenie amonjaku wynosi oko-
to 14%. Jezeli stgzenie jest mniejsze od
powyzszego, to niezbedne sig staje uzycie
wigkszego nadmiaru,

Zapomoca opisanego procesu otrzymu-
je si¢ wzglednie stezone roztwory siarcza-
nu amcnowego, z ktérych mozna odzyska¢
ekonomicznie amonjak zapomoca wapna
lub innych alkaljéw przy niewielkiem zu-
zyciu paliwa. Roztwory te maoga byé tak
stezone, ze przy ochtadzaniu siarczan amo-
nowy krystalizuje sig, a ciecz, od ktérej od-
dzielono staty siarczan amonowy, moze byé
uzyta jako czynnik, stuzacy do zamiany na
weglan nastepnych porcyj siarczanu olo-
wiowego przy przeprowadzeniu dalszego
cyklu czynnosci. Z powyzszego widaé, ze
cpisany proces daje sposéb odzyskiwania
siarczanu amonowego, ktéry nie wymaga
cdparowywania celem stezenia zawieraja-
cej go cieczy.

Proces ten mozna stesowaé z korzyscia
przy traktowaniu rud, stezonych roztwe-
réw, csadow, szlak i tym pcdcbnych ma-
terjalow, zawierajacych otéw lub zwiazki
clowiu, ‘

Otéw w postaci siarczanu lub chlorku
otowiowego mozna wydzieli¢ zapomoca
znanych spcsobéw, a w wypadku chlorku
olowiowego przez traktcwanie siarczanem
cynkowym albo w jakikolwiek inny spo-
s6b, przyczem chlorek olowiowy . moztia



przemieni¢ w siarczan otowiowy, ktéry na-
stepnie przemienia si¢ w weglan olowiowy
zapomoca Opisanego powyzej sposobu.

Fugi macierzyste mozna najpierw trak-
towaé para, a nastepnie wapnem, celem od-
zyskania amonjaku albo tez, zamiast roz-
ktadaé siarczan amonowy zapomoca wap-
na, mozna go odzyska¢ w postaci nierozlo-
zonej. Weglan otowiowy mozna potem o-
grzewaé celem wytworzenia tlenku olowiu
i dwutlenku wegla, a dwutlenek wegla sto-
suje si¢ nastepnie w dalszym cyklu czyn-
nosci, '

Zastrzezenia patentowe.

1. Spos6b przemiany siarczanu olowio-
wego na weglan olowiowy, zasadniczo wol-
ny od siarczanu, znamienny tem, ze z siar-
czanu tworzy si¢ odpowiednia zawiesing w
roztworze, zawierajacym amonjak w odpo-
wiedniem stezeniu i w odpowiednim nad-
miarze ponad pctrzebna teoretycznie ilosé,
a nastepnie t¢ zawiesine amonjakalng mie-
sza si¢ przepuszczajac przez nig dwutle-
nek wegla, az do chwili catkowitej zamia-
ny na weglan,

2. Odmiana sposobu wedlug zastrz. 1,
znamienna tem, ze mieszanie zawiesiny
amonjakalnej przedtuza sie az do chwili,
gdy cala ilosé lub wielka cze§¢ amonjaku
utworzy siarczan amonowy, jeszcze przed
rozpoczeciem procesu zamiany na weglan,

3. Sposéb wedtug zastrz. 1 lub 2, zna-
mienny tem, ze przeprowadzany zostaje w
nieco tylke podniesionej temperaturze, jak
np. do 30° C w czasie pierwszej czesci pro-
cesu, a W wyzszej temperaturze w czasie
pozostatych okreséw procesu.

4, Sposéb wedlug zastrz, 1 i 2, znamien-
ny tem, ze stezenie amonjaku wynosi oko-
to 149 i woéwczas uzywa sig tylko niewiel-
kiego nadmiaru pcnad potrzebna teoretycz-
nie ilo§¢, przyczem stezenie to moze by¢
mniejsze, jezeli uzyty nadmiar jest o wiele
wiekszy od nadmiaru, :potrzebnego teore-
tycznie. '

5. Sposéb okreslania warunkéw potrzeb-
nych do wykonania procesu wedlug zastrz.
1 lub 2, znamienny tem, ze proces ten prze-
prowadza si¢ wedlug opisanych przykla-
déw I lub III,

6. Sposéb wedlug zastrz, 5, znamienny
tem, ze siarczan otowiowy traktuje si¢ w
czasie zamiany na weglan wedlug zasady
przeciwpradu.

7. Sposéb przemiany siarczanu olowio-
wego na weglan olowiowy, znamienny tem,

‘ze z siarczanu olowiowego tworzy sig za-

wiesing w roztworze wodnym amonjaku,
przez ktora przy skltécaniu przepuszcza sig
dwutlenek wegla az do chwili calkowitej
zamiany na weglan, a nastepnie oddziela sie
wytworzony w ten sposéb weglan otowio-
wy od roztworu amonjakalnego, zawieraja-
cego wywiazany jednoczesnie siarczan amo-
nowy, poczem sktadniki tego roztworu od-
zyskuje si¢ zpowrotem.

8. Spos6b otrzymywania otowiu z rud,
rozczynéw stezonych, osadéw i tym podob-
nych materjatéw, znamienny tem, ze oléw
otrzymuje si¢ zapcmoca znanych sposobow
w postaci siarczanu otowiowego, ktéry na-
stepnie przemienia sie¢ na weglan olowiowy
wedlug jednego z peprzednich zastrzezen.

Stanley Cochran Smith.
Zastepca: M. Brokman,

rzecznik patentowy.

Druk L. Bogustawskiego, Warszawa.
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