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Narocito se paZnja obraca na ¢istoéu olov-
nih preparata. Ne pr. prisustvo malih koli¢ina
vizmuta, bakra, gvozdja i drugih metalnih
oksida iskljucuje svaku primenu lih preparata
za velike industrije kao Slo je industrija stakla
i keramike. Dosad se ova ¢&istoéa u praksi
mogla dobiti samo na taj naéin, Sto su se
neciste, olovne sirovine pretapale i to u olovo
precidéeno. Na ovaj nacin proizvedeno olovo
najveceg stepena é&istoce sluzi kao pocetni
materijal za dobijanje olovnih preparata. Uli-
cajem kiseonika, kiselina ili kombinacijom
istih, dobivale su se doliéne soli iz metalnog
olova. Najveéi deo tako dobivenih soli nije
sluzio kao krejnji proizvod veé je upoireblja-
van kao na pr. acetat ili nifrat, poglavito, da
se izradjuju druga olovna jedinjenja ra pr.
boje upolrebljene kao soli. Ovaj postupak
poéinje neposredno sa rudama, metalurikim
proizvodima i odpatcima iz hemiske in-
dustrije, kao $to je mulj iz olovnih kamera
(u glavnom olovni sulfat).

Rude, zgure, mulj iz olovnih kamera i tome
slicno peru se sa hloridima alkalnih metala
i zemljo-alkalnih metala, po potrebi po neu-
iralizaciji sa bazema iz sirovine, pri ¢em
moZe postojati izvestan suvisak kiseline. Kon-
cenltracija ne igra nikakvu ulogu. Najbolje
je da se prvo radi sa malim suviskom hlo-
rovodoniéne kiseline, koji se po tome poz-
naje, #to talog (mulj) plavi rastvor kongo
crvenila i potom neutraliSe sa kalcium kar-
bonatom, tako da kongo plavetnilo nestaje i

mulj slabo kiselo reagira prema lakmusu.
Pri tom se moze upotrebiti oksidacija, na pr.
sa vazduhom, hlorom, bromom, ili hlorilima,
da bi se iz rastvora izdvojilo gvozdje u ob-
liku gvdzdenog hidroksida. Da bi se isklju-
¢ili strani metali, redukuje se talog ili nje-
gov filtrat sa metalnim olovom na pr. olovni
sundjer, pri éem se laloZi prisulno srebro,
koje ulazi u rastvor sa jakim hloridnim luzi-
nama, Talog se filtrira ili na drugi nacin bi-
siri i dobija olovo u obliku kompleksnih soli
iz olovnog hlorida i dotiénog alkalnog ili zemljo-
alkalnog hlorida. Olovna koncentracija ovih
kompleksnih soli moze biti priliéno visoka na
pr. 9%,. Raslvor se meda sa prema lakmusu al-
kalnim jedinjenjima na pr. alkalnim hidroksi-
dima, zemljoalkalnim oksidima, zemljoalkal-
nim hidroksidima i alkalnim karbonatom. Je-
dinjenja, koja ne reegiraju slkalno prema
lakmusu keo na pr. kalcium karbonat
ne mogu se upolrebili, Obrazuje se lalog,
koji po uklanjanju zeostale luZine na pr.
ispiranjem sadrzi znatnu koliéinu hlora oko
5—9%0, koji se ispiranjem sa vodom ne moze
otstraniti.

Najboljo je da se ne izdvoji sve olovo,
veé samo onoliko, lako da ostane oko 0.4— 1%
olova u rastyoru, koji se moZe ponova vra-
tili u proces. Na pr. izdvaja se oko 90%
olova. Dulja obrada ovog oksihloridncg la-
loga upravlja se prema lome, kakvi se alovni
preparali upolrebljuju za red. Ako se hcée
izrada olovnog hlorida, onda se talag obra-
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djuje (koji se moze ispirati ako se ne 2zeli
to ispiranje odloziti na kraj postupka) sa hlo-
rovodoniénom kiselinom, obiéno dotle dok po-
stali talog ne plavi kongo crveno i potom se
ispira. Ako se zeli izrada olovnog sulfata,
onda se na odgovarajuéi naéin isti obradjuje
sa sumpornom kiselinom. Ako se Zeli hro-
mat, onda se me$a sa hromnom kiselinem ili
sa hloridnim rastvorom, kome se u sluéaju
potrebe dodaje kakva slobodna kiselina, na
pr. hlorovodoniéna kiselina.

Jasno je, da se kod ovog postupka korisno
upotrebljuje kao kiselina ugliena kiselina, te
se tako iz ruda, melalurskih procesa na pr.
olovnih zgura ili odpadaka iz hemiske in-
dustruje na pr. mulj iz olovnih kamera do-
bija olovni karbonat. Talog se obara sa pre-
ma lakmusu alkalnim jedinjenjima na pr.
hidroksidima alkalija, oksidima zemnoalka-
lija, i alkalikarbonatom
hloridima,

[zdvajanje olova iz rastvora vrii se po naj-
bolje na taj naéin, 8to se ne izdvoji sve olovo,
veé samo onoliko, da ostane oko 0,4—1%,
olova u rastvoru. Na primer, izdvaja se oko
90°/0 olova. Rastvori sa jos nedto olova mogu
se vralili u proces posle odvajanja istih iz
taloga, Talog se filtrira, ispira, potapa u vodu
i zatim uvodi ugljena kiselina. Moguéno je,
ako postoji suvisak u bazi, ugljenu kiselinu
uvesti neposredno po obaranju u talog.

Izvanredno &ist talog moze se doditi time,
$to se prvo uvodi u topilo taloga, u vodu ili
u neposredno oboreni talog ugljena kiselina
dotle, dok ne prestane poveéavanje koli¢ine
hlora u rastvoru (ovo se utvrdjuje na pr. na
fillriranoj probi), dakle ugljena kiselina ne
dejstvuje vise. Tada se talog odvoji sasvim
ili delom od rastvora, doda voda i radi po-
novo sa uglijenom kiselinom, éime se izdva-
jaju dalje koli¢ine hlora iz taloga. Odvajanje
taloga iz rastvora, razblazivanje vodom i uvo-
djenje ugljene kiseline moZe se ponavliali
dok se ne dostigne koncentracija hlora u fil-
tratu do oko 0,5%,. Zatim dalje obiéno raz-
blazivanje i uvodjenje uglijene kiseline nema
nikakvog uticaja visz, ali ova granica nije
stalna i zavisi u neku ruku na pr. od tem-
perature. Ako se dostigne ova granica, kod
koje je dalje razblazivanje neefikasno, onda
se moze jos izvesna mala koli¢ina alkalno
reagirajuteg jedinjenja kao na pr. kreé i
tome sliéno, dodati, dobro izmesati, ponovo
uvesti ugljenu kiselinu i ispitati, da li sa ovim
dodatkom nastupa dalje smanjivanje hlora u
talogu, to se poznaje po koli¢ini nadjenog
hlora u rastvoru.
razblazivanje dodavanjem vode ne izazove
povecanje hlorne koncentracije u tecnosti,
odmah je postupak dehlorisanja zavrsen. De-
hlorisanje se tera dotle, dokle to iziskuje
kakvoéa proizdvoda, koji se Zeli dobiti. Tako

iz raslvora olova u

Cim ni dodavanje baza, ni

proizvedeni karbonat obiéno je bazisan. On
se moze upotrebiti neposredno kao boja. Ali
on se moze upotrebiti kao poéetni materijal
za izradu drugih olovnih jedinjenja, kao na
pr. za dobijanje meninga, olovnog acetata i
tome sliéno.

Poznat je poslupak (nemacki patentni spis
Br. 299 422, 226 245, 227 389), po kome
se nedisti proizvodi, koji sadrze olovne okside,
peru sa kljuéajuéim, koncentriranim rastvo-
rom hlornog magnezijuma, potom hladjenjem
iskristaliSe sona smesa, ova odvoji iz glavne
luzine i po dodavanju kreca tretira sa uglje
nom kiselinom do odvajanja bazisnog olov-
nog karbonata. Pri tom se moze iz kljuca-
juéeg zemno-alkalnohloridneg rastvora hladje-
njem dobiveni zemno-alkalni olovni dvojni
hlorid suspendirati u vodi i po dodavanju
kreca tretirali sa ugljenom kiselinom. Kod
ovog poznalog postupka pere se sa vrelim
zemno-alkalnim hloridnim rastvorima i toplo
filtrira. Ci8éenje vrelih restvora od stranih me-
tala nije moguéno kod poznalih postupaka,
jer rastvor mora ostati vreo te zato je neiz-
vodljivo otstranjivanje stranih metala iz vre-
log rastvora. Najzad dobiveno olovno jedi-
njenje nije é&ist olovni hlorid veé dvojna so
sa necistoéama, navucenim pii kristalisanju.
| ako dobiveni bazisni olovni karbonat ima
doduse dobru moé pokrivanja, ipak je boja
loga, jer ¢ak i male necistoée Slelno uliéu na
boju. Materijal je iz istog razloga nepodesan
za izradu meninga ili tome sliéno, za fakri-
kaciju slakla.

I ako se po ovom postupku ci§¢enje ra-
stvora vrdi poznalim metodama, njegova pri-
mena na koncentrisanje hloridne rastvore,
koji se upotrebljuiu, vrlo je velika. Nije se
moglo predvideti (zbog obrazovanja kompleksa)
da se pri neutralizaciji sa kalcium karbona-
tom, koja sacdinjava prvi odsek ¢iscerja pre
ili posle oksidacije gvozdja i mangana, stver-
no izdvoje bazisne gvozdene soli a ne da
iste ostanu nerastvorene i da se pri obaranju
kreéa izdvajaju sa olovom, ¢ime bi se spre-
gilo ¢iséenje olova. | cementiranje jod nera-
stvorenog olovnog proizvoda olovnim sund]e-
rom tako isto se nije moglo predvideti, jer
cementiranje elektropozitivnih metala negsativ-
nim, dejstvuje na suprot leznji za obrazova-
nie kompleksa u rasivoru. Iznenadjuje nas
éinjenica, da se po ovom pronalasku zaista
dobija upotrebljeni olovni preparat, a naro-
éito kod malih koliéina dozvoljenih necistoéa,
Na suprot poznatim postupcima moze se ovaj
postupak izvesli na temperaturama, na kojima
ge luzina odrzava izotermno, tako da ne krista-
lise nikakav olovni hlorid. Ako se luzenje
vréi na toploti, onda se ne sme izabrali
takva koncentracija, da se pri eventualnom
hladjenju izdvajaju olovna jedinjenja u znat-
noj koli¢ini. Kod dosad poznatih postupaka



bezuslovno je potrebno, da se izluéi krista-
lisano dvojno jedinjenje iz najpre vrelog, do-
bivenog rastvora, S$to je tesko, jer naroéito
kod hlorkalciumovih luzZina ostaje u rastvoru
veliki deo olova. Vrelo filtriranje, koje je po-
trebno kod dosadanjih postupaka, tesko je
izvesti, tim pre Sto vreli rastvori jako naje-
daju filter.

Ovaj postupak razlikuje se od poznatih
poglavilto u tome, Sto se poznatim nadinom
peru olovna jedinjenja sa hloridnim rastvo-
rima, ali se tad ne vr3i hladjenje, veé izra-
dom alkalne reakcije izvodi olovni oksidni hlo-
rid i ta jedinjenja kiselinama ili solima pre-
vedu u odgovarajuéa olovna jedinjenja, pri éem
se po poznatom ispiranju olovnih jedinjenja
sa hloridnim rastvorima mogu ukloniti strani
metali na poznati naéin.

Primeri:

1. Olovni hlorid: 200 kgr. olovne materije,
koja sadrzi 100 kgr. olova u oksidnom ob-
liku, rastvara se uz zagrevanja u 2.5 sm®.
hlor-kalciumove luzine sa 530 gr. Ca Cl2 u
litru i uz dodavanje hlorovodoniéne kiseline
dok se Kongo crveno stalno ne oboji plavo.
Za ovo se potrodi 100 kg. kiseline. Cedij, koja
sadrzi oko 0,1% gvozdja me3a se pri 50° sa
1 kgr. kalciumhlorata i sa suviskom kalcium
karbonata i filtrira. Filtrat se na toploli jedan
¢as mesa sa zrnastim olovom, zatim odvoji od
metalnog sundjera i obara sa 26 kgr. dobrog
kreéa u obliku kreénog mleka. Odvaja se ¢ist o-
lovni hlorid, koji se filrira. Filtrat sadrzi jo§ oko
0.4°/s olova i ponovo se upotrebljuje kao
rastvor. Oksihlorid, koji vlazan sadrzi 50%
olova i 6% hlora, sipa se posle predhodnog
pranja u 1sm®. vode i mesa se sa 80 kgr.
30° hlorovodonicéne kiseline. Taj se oksihlo-
rid preobraéa u olovni hlorid i filtrira se i
pere.

2. Za izradu olovnog sulfata proizvodi se
Cisl oksihlorid kao i u primeru 1. 200 ker.
oksihlorida sa 50% Pb i 6% hlora reagiraju
se sa 34 kgr. sumporne kuseline i 24 gr. na-
trium sulfata u olovni sulfat.

3. Za izradu olovnog hromota ostavija se
200 kgr. mulja iz olovnih kamera sa 50°%°
olova i 20°s sumporne kiseline u 5 sm.? za-
siéencg rastvora kuhinjske soli, koja se za
obaranje sumporne kiseline mesa sa 50 kgr.
kalcium hlorida. Ciséenje se potom vrsi kao kod

1 primera, filrira i obara sa 35 kgr. kaustic-
nog natrona. Sad se filtrira i pere, filtrat se
upotrebljuje za rastvor nove sirovine i olovni
oksihlorid preobracéa sa 95 kgr. kalium hro-
mata na 50°

4. Olovni karbonat: dobija se iz 200 kgr.
oksidne olovne supstance sa 50% olova i
2% cinka, pri éem se ovaj materijal luzi sa
2 sm®. 3%/ hlorovodoniéne kiseline, da bise cink
izdvojio iz rastvora. Tada se, kao i u 1 pri-
meru, u jakom rastvoru kalcium hlorida ra-
stvara i luzi, kao i tamo, filtrira. Kod 200,
uz lagano dodavanje 26 kgr. Ca O u dobro
kreéno mleko, vrSi se obaranje uz svestrano
mesanje. Oksihlorid 200 kgr. sa 50" olova
i 4,5% hlora filtrira se i pere malo. Onda se
isti suspendira u 10 sm®. vode, da bi koncen-
tracija taloga ostala sa ispod 0.5% hlora, ¢ime
je usledjena dekantacija. Zalim se doda 7,1
kgr. CaO u obliku kreénog mleka. Zatim se
pola éasa dobro mesa i uvodi uz dalje me-
sanje ugljene kiseline dok god rasti hlor u
rastvoru. Ova tacka postize se kod velike
koncentracije ugljene kiseline i odgovarajuée
Sirine cevi za po sata. Olovni oksihlorid za-
silio se ovde sasvim ili delom sa ugljenom
kiselinom i predao je svojhlor luzini, iz koje
se odvaja filtriranjem.

Patentni zahtevi:

1. Postupak za dobijanje é&istih olovnih
jedinjenja iz olovnih sirovina, naznacen time
Sto se sirovina na toplom ili u hladnom luzi
sa hloridnim |uzinama uz izbegavanje ter-
mickog kristalisanja izdvaja olovo iz rastvora
dodavanjem alkelnih materija u obliku olov-
nog oksihloridi, koje onda na poznati na-
¢in moze preradjivati u druga &ista olovia
jedinjenja,

2. Oblik izvodjenja postupka po zahtevu
i, naznacen time, $to se oboreni olovni oksi-
hlorid odvaja od luZine i vrii upustanje ug-
liene kiseline u oboreni olovni oksi-hlorid
u prisustvu tolike koli¢ine vode, tako da se
postigne potpuno dehlorisanje olovnog taloga.

3. Oblik izvodjenja postupka po zshtevu
2, naznaden time, S8to se u prisustvu vrlo
malih koli¢ina vode posle delimiénog obra-
zovanja karbonata odvaja talog od teénosti
i ponovo uz dodavanje vode, uvodi ugljena
kiselina.
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