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iSCenje Zivega srebra po elektrolizi

Preskusili smo nov nacin ¢iséenja Zivega srebra.
S pomocjo votlega mesala, ki ga na poseben nadin
priredimo, dispergiramo onecii¢eno Zivo srebro
v Zveplovo (V1) kislino. Deponirani kationi se zelo
hitro tope. Zgube Zivega srebra so zanemarljive,

Uéinkovitost elektrolize z Zivo srebrovo katodo
je odvisna od gostote toka, ¢asa trajanja elektro-
lize in Cistole Zivega srebra.

Ugotovili smo, da je ucinkovitost depozicije ka-
tionov v zivo srebro odvisna od distole zZivega
srebra, ¢e sta cas in gostota toka konstantna. Ce
uporabljamo isto Zivo srebro veckrat zapored, se
kationi deponirajo pocasneje. V razpredelnici 1 so
navedeni rezultati, kako naras¢a koli¢ina nedepo-
niranega zelezovega iona v luZnici, ¢e uporabljamo
isto Zivo srebro velkrat zapored.

Razpredelnica 1

Koli¢ina nedepaniranega zeleza v elektrolitu v
odvisnosti od onecis¢enega zivega srebra

Ostanck Fe v elektrolitu

Vzo mg o, Opomba

1 1,6 0,80 1x uporabljeno zivo srebro
2 37 1,85 2 uporabljeno Zivo srebro
3 74 3,70 3< uporabljeno Zivo srebro
4 1,6 0,80 1< uporabljeno Zivo srebro
5 37 1,85 1< uporabljeno zZivo srebro
6 58 290 2 uporabljeno zivo srebro
7 3 < uporabljeno Zivo srebro

2,1 1,05

Kadar ¢istimo elektrolit, kot ga moramo pri
fotometri¢nem dolofevanju aluminija v jeklu, od-
stranimo ostanke kationov $e z natrijevim hidro-
ksidom. Zelezovi oksidhidrati utegnejo delno ko-
precipitirati tudi aluminijev ion, ¢esar si prav go-
tovo ne zelimo. Stopnja Koprecipitacije je odvisna
od koli¢ine navzoc¢ih oksidhidratov in koli¢ine
aluminija.

Ce se hofemo izogniti morebitnim metodi¢nim
napakam, je priporoc¢ljivo, da ostane v elektrolitu
vselej neka priblizna konstantna koli¢ina motilnih
elementov, ker je s tem napaka v umeritveni kri-
vulji dosledno upostevana.

Werz in Neuberger' sicer priporocata, naj ne
jemljemo Cistega Zivega srebra za elektrolizo.
Avtorja namerno onecistita Zivo srebro vsaj z dve-
ma predhodnima elektrolizama, preden ga upora-
bita za svoj namen. Trdita tudi, da je namerno

oneciséeno zivo srebro uporabno za deset ali Se
vel elektroliz. Ne moremo se strinjati s priporo-
¢ilom avtorjev, vsaj kar zadeva konstanten cas,
ker govori proti nade izkustvo in v razpredelnici
navedeni rezultati. Menimo, da je za fotometri¢no
dolo¢evanje aluminija zelo pomembno, da dobimo
¢imbolj ociS¢en elektrolit po elektrolizi.

Osnova pospesenega Cis¢enja Zivega srebra

Do sedaj smo zivo srebro filtrirali, da smo
lo¢ili specifi¢éno lazje spojine in amalgame od in
iz Zivega srebra. Cis¢enje je bolj udinkovito, e
spus¢amo umazano Zivo srebro po kapljicah kas-
kadno skoz dolgo kolono, v kateri imamo 20 od-
stotno dusikovo kislino. Postopek je dolgotrajen
in zgube Zivega srebra so precejinje.

Poskusili smo ¢istiti zivo srebro z votlim ste-
klenim me$alom, ki smo ga funkcionalno prire-
dili. Prirezana kraka votlega mesala povzrocita
med vrtenjem za seboj vakuum. Glej sliko 1. Za-
radi nastalega vakuuma priteka skoz gornjo cev
zrak, skoz spodnjo pa pulpa, ¢e ni prevelikih
razlik v gostoti tekoéine in pulpe. Zaradi narasca-
jo¢e centrifugalne sile v krakih in nenadnega od-
strizenja na krakovih robovih se zrak in pulpa raz-
prsita zelo drobno v tekoc¢ino. Razprieni zrak ima
neko dolo¢eno oksidacijsko mo¢, razpriena pulpa
pa dobi zelo veliko relativno povriino za inter-
akcijo s tekocinskim sredstvom.

Med zivim srebrom in tekocino je prevelika
razlika v gostoti, da bi nastali vakuum zmogel
dvigniti Zivo srebro v kraka. Iz priloZene slike se
vidi, kako smo si pomagali. V spodnjo Sirso cev
smo vgradili spiralo, ki deluje kakor sveder. Za-
radi navoja in $e relativho male centrifugalne sile
se zacne vzpenjati Zivo srebro po spirali. Brz ko
doseze zivo srebro vidino krakov, pride pod vpliv
vedje centrifugalne sile zaradi obodne hitrosti, ki
se vse bolj veca, ¢im dlje je v kraku. Na kavitacij-
skem robu se Zivo srebro neprestano razpriuje v
zelo drobne kapljice. Tekoc¢ina postane jekleno
sice barve, tako drobno je Zivo srebro razprieno.
Povrsina Zivega srebra je s tem moc¢no poveéana
in zato je tudi reakcija s kislino intenzivnejsa.

Kraka mesala sta nekoliko privdignjena in je
kot med osjo in meSalom med 70 do 75° Taksen
naklonski kot smo namenoma izbrali zato, da me-
$alo mece Zivo srebro vidje v tekodino in se zato
dalj ¢asa zadrZuje v reakciji s Kislino.

Namesto duSikove kisline smo vzeli Zveplovo
(VI) kislino. Zivo srebro bi preburno reagiralo z
dusikovo kislino in bi reakcija postala prevec ekso-
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Slika 1
Shema aparature za kontinuirmo &idenje Zivega srebra

termna. Zgube Zivega srebra bi bile prevelike. Ne-
primerno blaZje sredstvo je Zveplova (VI) kislina.
Tudi razlika v topnosti nitratov in sulfatov zivega
srebra je v prid Zveplovi (VI) kislini. Ceprav Zve-
plova (VI) kislina reagira tudi z deponiranimi spo-
jinami v Zivem srebru bolj leno od dusikove kish-
ne, ima Zveplova (VI) kislina le dolotene predno-
sti tudi v tem oziru. Spojine z Zivim srebrom so
specifi¢no laZje od Zivega srebra in se zato zadriu-
Jejo na povrdini Zivega srebra. Nastala koZica na
povrsini Zivega srebra reagira s kislino. Reakcijo
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pospesuje Se drobno dispergirani zrak, ki pride
v tekodino isto¢asno z zivim srebrom. 1z tega sledi,
da je zivo srebro nekako zaSciteno pred neposred-
nim kontaktom s kislino. Znano je tudi, da Zve-
plova (VI) kislina ne reagira z Zivim srebrom, ¢e
zivega srebra prej ne oksidiramo.

Poskusi so potrdili, da ni nobenih tezav z raz-
tapljanjem elektronegativnejsih elementov, ki so
deponirani v Zivem srebru. TeZji primer je navzod-
nost bakra. S poskusi smo dokazali, da Zveplova
(VI) kislina raztaplja tudi baker, ¢e dodajamo pri-
meren oksidant. Pri nasih poskusih smo dodajali
po pol mililitra 30 odstotnega vodikovega peroksi-
da vsakih 5 minut, da smo uspe$no izluzili baker
iz zivega Srebra.

Opis aparature in postopka

Na sliki 1 shematin¢o prikazujemo aparaturo,
Ki bi sluzila za kontinuirno ¢iS¢enje zivega srebra.
Za obdobje gis¢enja se da delo opraviti tudi v pri-
merno veliki laboratorijski ¢asi.

V reakcijski posodi, stekleni ali iz primerne
umetne snovi, je v dno vdelan recipient za uma-
zano Zzivo srebro. Recipient je komunikacijsko
povezan z napajalno posodo. V recipientu je cen-
tri¢cno namesc¢eno Kkavitacijsko spiralno mesalo.
Kraka mesala sta privzdignjena za 15 do 20°, da
se usmeri razprseno zivo srebro ¢im vise v tekocino.
Dno reakcijske posode je koni¢no dvignjeno proti
recipientu, da se krogljice Zivega srebra hitreje
stekajo v Zleb, ki je na notranjem obodu reakcij-
ske posode. Za izto¢no luknjo v Zlebu je pregrada
na dnu posode in sega od oboda do recipienta. Ta
pregrada usmerja zZivo srebro, da se hitreje steka
v komunikacijsko cev,

Mesalo je vpeto v celjust votlega rotorja, skoz
katerega ¢rpa mesalo zrak. Vpenjanje mesala v
¢eljust oblazimo z gumijasto cevjo, Ki jo natakne-
mo na stekleno cev votlega mesala.

Ob steni reakcijske posode je namescena zavi-
ralna pregrada, ki preprecuje lijakasto vrtenje
luznice okrog mesala.

LuZnica je 10 do 15 vol. odstotna zveplova (VI)
kislina. Pripravimo jo neposredno v reakcijski po-
sodi tako, da v odmerjeno koli¢ino vode previdno
vlivamo med meSanjem odmerjeno koli¢ino kon-
centrirane Zveplove (VI) kisline. Luznica se ravno
prav segreje. Pri tem opravilu naj bosta oba ven-
tila v komunikacijskem sistemu zaprta. Sele ko je
luZnica pripravljena, odpremo dovodni, nato pa
odvodni ventil za Zivo srebro, nakar dolijemo v
napajalno posodo 3e toliko onediitenega Zivega
srebra, da dovodna cev stalno napaja recipient.
Mesalo dobro dela, ¢e se vrti z 800 do 1200 obrati
na minuto, kar je odvisno od dolzine krakov.

Regeneracijski proces je kontinuirno istosme-
ren. Priteka onecid¢eno zZivo srebro, odtega pa &i-
§¢eno. Cidc¢eno zivo srebro priteka na dno napajalne
posode in spodriva onedi$¢eno v cev za recipient.
Ob koncu procesa, po potrebi pa tudi med pro-
cesom, zapremo odvod Zivega srebra, da kavitacij-
sko mesalo posrka ostanke Zivega srebra iz napa-
jalne cevi in ga razprsi.



Po koncani regeneraciji odpremo tripotni ven-
til napajalne cevi tako, da najprej spraznimo napa-
jalno posodo, nato pa Se preostanek Zivega srebra
iz drugega dela kraka, seveda brez luZnice.

Ocis¢eno Zivo srebro spustimo v napajalno po-
sodo enake baterije, kjer peremo zivo srebro na
enak nacin $¢ z vodo in po potrebi Se z drugimi
primernimi topili. Za naSe potrebe zadostuje pra-
nje z vodo. Pred uporabo ga Se filtriramo skoz
lon¢ek s poroznim dnom.

Preden zavrzemo izrabljeno luZnico, oborimo
$e Zivosrebrov ion. Lahko ga oborimo kot sulfid
z amonijevim tiosulfatom v vrelem, ali pa ga ce-
mentacijsko obarjamo z manj Zlahtno kovino, kot

npr. s cinkovim prahom. Izlo¢eno Zivo srebro
zdruzimo z onecis¢nim zivim srebrom, medtem ko
sulfid zahteva drug nacin ¢iScenja.

Omenjeni nacin ¢id¢enja je primerna predstop-
nja ¢iscenja Zivega srebra z destilacijo, ki pa za
nase namene ni potrebna.

Votlo mesalo je za industrijske in tehnoloske
namene zasciteno s patentom.
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ZUSAMMENFASSUNG

Durch Versuche stellten wir fest, dass die Wirksam-
keit der Kationendeposition in das Quecksilber von der
Reinheit des Quecksilbers abhiingig ist, wenn die Zeit und
die Stromdichte konstant sind {Tabelle 1).

Damit wir nach der durchgefiithrten Elektrolvse wenigs-
tens annihernd konstante Kationenkonzentrationen im
Elektrolyt erreichen, nehmen wir jedesmal frisches Queck-
silber.

Verunreinigtes Quecksilber reinigen wir mit 10 bis 13
Vol. prozentiger Schwefel-(VI)-siure auf die Art, dass wir
es in Schwefel-(VI)-siure dispergieren (Bild 1). Zu diesem

Zwecke haben wir einen Hohlriihrer so hergerichtet, dass
wir in das untere Rohr eine Spirale eingebaut haben, die
wiihrend des Mischen das Quecksilber hebt, Durch das
Vakuum auf den Kavitationsriindern des Riuhrers und
wegen der Zentrifugalkraft wird das Gemisch aus Luft
und Quecksilber sehr fein in der Schwefel(VI)-saure zer-
stiubt, Die Reinigung ist sehr wirkungsvoll und von
kurzer Dauer, withrend man den Verlust an Quecksilber
vernachldssigen kann.

Der Hohlrithrer ist mit Patent fur Industrie- und
technologischen Gebrauch geschiitzt,

SUMMARY

It was found out experimentaly that efficiency of
cation deposition into mercury depends on mercury purity
if time and current density remain constant,

To get at least approximately constant cation concen-
tration in electrolvte after electrolysis is finished, each
time fresh mercury is taken.

Poluted mercury is cleaned witl 10 to 159, sulfurous
acid solution. Cleaning is carried out so that mercury is

dispersed in sulfurous acid. (Fig. 1) For the purpose
hollow stirrer was rearanged. Into lower tube the spiral
was built in which is lifting mercury while stirring. Be-
cause of vacuum created at stirrer cavitational edges and
because of centrifugal force the mixture of air and mercury
gets very fine dispersed in sulfurous acid solution. Clean-
ing is very efficient and does not last long, at very
small losses of mercury. Hollow stirrer is protected by
patant for industrial and technological use.
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