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UPRAVA ZA ZASTITU INDUSTRISKE SVOJINE

Klasa 40 (2) J’“lu— " lzdan 1 Jula 1932.

PATENTNI SPIS BR. 8981

M. Lissauer & Cie., Koln a/Rhein, Nemadka.

Postupak za dobivanje metala sem Zeljeza iz rastalina, u kojima se nalaze
metalni oksidi.

Prijava od 20 decembra 1930, Vazi od 1 avgusta 1931.

Trezeno pravo prvenstva od 27 decembra 1929 (Nemacka).

Pronalak se tice postupka za doaijanje metala sem Zzeljeza iz rastalina, t. j. iz
rastaljenih masa, koje sadrie metalni oksid, kao sto su drozge, taliva ili slicno, po-
mocu reducirajuc¢ih plinova, kao na pr. sto je vodeni plin, rasvjetni plin ugljikov kis.

Nastojalo se je ve¢ viSe pula, da se iz takovih taliva dobiju pomoéu reducira-
jucih plinova kovine, ali do sada se jo$ ni jedan lakav poku$aj nije mogao uspjehom
upolrebiti u industriskoj praksi.

Prijaviteljica upoznala je, da sekod radana jedan regulus uspjesni fok reakcije,
osobito izbjegnuce svake ponovne oksidacije izluZzenog metala, samo u tom sluéaju smatra
za siguran, ako se posveli osobita paznja lome, da se uzdrzi almosfera peci u svakoj
fazi procesa reducirajuce ili najmanje neulralno. Poslo su reacije vrlo endolermicke te
se masa uslijed razmjerno velike koli¢ine, kroz nju prolazeéih redukcionih plinova mnogo
ohladi, ne moze se odusfali od privadanja dodalne lopline. Uslijed loga, da se vodi
izmjeni¢ni ucinak medu v kupelj (talinu) uvedenih plinova i plinova loZenja uzdrzava-
njem nekog stanovilog odnaSaja medu njima tako, da vlada u peci najmanje neulralna
ili slabo reduciraju¢a atmosfera, moze se postupali prema pronalasku sa rastalinom u
direkino loZenoj peéi.

Na taj na¢in mogu se dakle dobivali melali iznimno Zeljeza, i to ne samo Cu,
Ni i f. d., koji se opCenito ne izluéuju u hlapivoj formi, veé i kositar, olovo, antimon
i L.d. na jednostavan i ekonomican nacin u regulinskoj formi.

Time se razlikuje predlezeé¢i postupak principielno od veé prije po starijim pa-
tentima poznalih postupaka. Stavio se je na pr. veé¢ i taj predlog, da se podvrgne ra-
stalina postupku sa uglienom u lekuéoj, &vrstoj ili plinoviloj formi ili sa reducirajuéim
plinovima pod istovremenim uduvanjem zraka. Naravno je, da mora, da vodi takova
kombinacija reducirajuéih i oksidiraju¢ih sretstava do drugih rezultata, nego prijavlieni
postupak; ona ne dozvoljava dobivanje hlapivih metala uregulinskom obliku. U jednom
drugom patentnom spisu navada se narocilo, da se postigne izlucivanje hlapivih melala
u regulinskom obliku, samo u elekri¢nim pec¢ima pod zatvaranjem zraka, do¢im se do-
bivaju inate u oksidnom obliku.

Premda se sveopce Zeli, da se dobiju metali druge grupe, dakle kositar, olovo,
antimon i t. d. po moguc¢nosti potpuno u metalnom obliku, moZe biti ipak potrebno ili
barem svrsishodno, de se odustane od toga. Pri napredujuéem osiroma$enju rastaline
na ovim melalima rasti naime potreba na plinu i vremenu vrlo znatno, pa se i &esto
ne moze metal sasma izluditi. Cini se, da se lo mora poglavito pripisali tome, da se
posljednji ostatci metala, koji se u formi najsitnijih &estica izlu¢uju, suspenduju u ra-
stalini, Sto se uzgonom prolazeéih plinova jo3 vise pospjeSuje. Radi toga ¢ée bili svrsi-
shodno, da se u nekom za svaki metal odredenom vremenu menja tok rada tako, da
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se ove poslednje ceslice melala ne dobe u melalickom ve¢ u oksidovanom obliku.
Umjesto reduciraju¢e odnosno neutralne almosfere, koja se je uzdriavala do tog vre-
mena, ireba da se u daljnjem loku procesa uzdrzi izrazilo oksidirajuca atmosfera peéi.
Nastali se oksid hvata na poznati na¢in (na pr. pomoéu vrecastog filtera). Znatna
prednos! takvog postupka lezi u tome, da se rastaline mogu izradivati u jednoj le isloj
peci i u istoj lemperaluri.

Osobito zgodan je taj na¢in rada za postupak sa kompleksnim f. j, takovim
rastalinama, koje sadrzavaju ne samo bskar, nikalj ili sli¢no, veé¢ i kositar, olovo, anti-
mon i t. d. Ponajprije se radi pod reducirajuéim uvjetima, da bi se na taj naéin izluéili
po redosljedu njihovih laliSta najprije metali prve grupe i jedan dio onih druge grupe
u regulinskom obliku, do¢im se dobije ostatak metala druge grupe zalim kao oskid.
Svrsishodno sprecuje se na poznali nacin, kao na pr. kod Davidovog seleklora, prije
pocetka drugog dijela postupka, oksidirajuéi uc¢inak atmosfere peéi na veé izlu¢ene metale.

Prijaviteljica je nadalje naSla, da se rad moze vanredno pospjesili, ako se la-
livu doda sumpor i to u krutom, rastaljenom ili plinovitom obliku i to Ccistoga ili u
spojevima. Ekonomi¢nost ovog postupka povisuje se time znatno.

Premda vecina gore navedenih sirovina sadrZzuje sumpora ipak je opcenito po-
frebno, da se dodaje sumpor ili sumpor odavajuce tvari, jer u drozgi i slicnom nala-
7eCi se sumpor ne izvada vazda Zeljeni ucinak. Ako se dodaje polrebni sumpor ili
sumpor odavajuce primjese, to ¢ée biti svi metali, kojih sumporni spojevi su ishlapivi u
lemperaturama, koje dolaze ovdje u pitanje, istjerani iz rastalenih masa. Spojevi sum-
pora sagorjevaju zatim kod daljeg prolaza kroz pe¢ na okside ili sulfate, fe se mogu
na poznali na¢in uhvatiii u prikladnim aparatima.

Bilo je doduSe ve¢ predlozeno, da se pusta mjeSavina vodene pare i sumpo-
rovog vodika kod 800°C. preko rudac¢a i drugi tvari, da bi se otaloZili kao sumporni
spojevi kositar, bismut i molibden. Do¢im se kod ovog postupka malterijal, koji se iz-
raduje, nalazi u krutom stanju, te plinovile mje3avine djeluju samo sa povrdine, pro-
tisnu se napram tome kod predlezeceg sluc¢aja reducirajuci plinovi kroz kupelj uzarene
rastaline drozge, pri ¢éemu nastanu sasma druge reakcije te se uslijed toga postignu i
sasma razliciti rezultati. Sa plinovilom mjesavinom gore napomenulog sastava, ne moze,
se ovaj postupak uopce izvrsiti.

Neki osobili nacin proizvodnje postupka sastoji se u tome, da se uvedu u neku,
u tekuéem stanju nalazeéu se rastalin tvari, koje sadrzuju metalne okside, kao n. pr.
letje¢u praSinu ili sliéno i da se mjeSavina na to podvrgne prethodno opisanom po
stupku. Na taj nadin dobije se ne samo sadriaj melala raslaline, ve¢ i onaj dodanih
tvari. Ako se uzme u obzir, koje poteskoée je prouzrocilo iskoriséenje takovih tvari po
dosadadnjim radnim metodama, biti ¢e venredna ekonomicnost novog postupka lako
razumljiva.

Razumije se po sebi, da pronalazak nije ogranicen na kombinovani postupak,
ve¢ se proleZe i na pojedine postupke naime na dobivanje melala u regulinskom obliku
kod reduciraju¢e, najmanje kod neutralne atmosfere peci, i na dobivanje metala putem
hlapivih spojeva pomocu rada u oksidiraju¢oj atmosferi sa dodatkom sumpora ili sumpor
odavajucih tvari.

U svrhu lakSeg razumevanja postupka, neka sluze slijedec¢i primjeri.

Primjer 1: dobivanje nekog Cu-regula.

300 kg Cu-drozge sa 2.5°/ bakra podvrgnuli su se pod temperalurom od 1,300’C
ucinku od 25 m? rasvjelnog plina te su bili nakon 25 minula dovedeni na 0.18° bakra.
Pri tome se je izluCio metalni regulus od oko 7 kg teZine.

Primjer 2: dobivanje nekog Sn-regula.

1000 kg drozge neke plamene peéi sa 3.3% kositra i malim kolicinama bakra
i olova, koje su se dobile kod laljenja kosilar sadrzavajuc¢ih tvari sa redukcionim sret-
slvima, izludili su kositar kod oko 1350°C sa 30 m® rasvjeinog plina u 30 minula do
0.7% (kositar). Olpadajuéi regulus bio je tezak 46 kg, t. j. sadrzavao je 53% kositra.

Primjer 3: kombinovani postupak bez dodavanja sumpora.

50 kg. neke drozge sa 9,84°% bakra, 5.40°: kosilra, 10.8°6 antimona, popvrgli su
se za vrijeme od 45 minuta sa 40 m® vodenog plina kod 1400°C postupku u redu-
ciraju¢oj almosferi. Rezultirala je drozga sa tragovima bakra, 0.96% kositrai 1,92% an-
timona. Dalje postupanje sa tom drozgom pod oksidiraju¢im uslovima sa 20 m?® vo:
denog plina dalo je kona&no drozgu sa 0.15°% kositra i 0.30°, antimona.

Znacenje dodavanje sumpora za oksidni posjupak pokazuju nam pokusi na ve-
liko, izvedeni sa tim dodatkom i bez njega po primeru 4.



Primer 4.
‘bez dodatka sumpora, pokus I:
punivo 250 kg olovne drozge sa 2.88¢, Pb
nakon 30" sadrzuje drozga jos 0.92% Pb
» ukupno 45’ sadriuje drozga jo§ 0.46°%% Pb
5 o 60’ = - » 0.44°% Pb
temperatura taliva 1.400°C,
sa dodatkom sumpora. Pokus IlI:
Punivo 250 kg olovne drozge sa 3.13% Pb
nakon 20 min. duvanja sadriuje drozga 0.46°/,
, ukupno 30 5 5 e 0107/,
temperatura taliva 1.400° C.
bez dodalka sumpora. Pokus Ill:
punivo 300 kg bogate drozge plamene peéi sa oko 5°/, Sn
nakon 1 sata duvanja sadrzuje drozga 1.60’/, Sn
A » b R 0.B0YC S
SAssiDe = > 060
temperatura laliva 1.400°C.
sa dodatkom sumpora. Pokus IV:
punivo 300 kg drozge plamene peci, kao kod pokusa IlI
nakon 30 min, duvanja sadrzuje drozga 1.80/, Sn
» ukupno 75 min " o BT
temperatura taliva 1.400° C.
Zadnji primjer pokazuje ucinak dodatka letec¢e praSine ili sli¢nih tvari.
Primjer 5:

300 kg neke drozge iz rovne peéi doda se 5.8°/, kositra 50 kg leteée pradine
rovne peci sa 13%, kositra te se rijetko lekuca rastalina podvrgne 35 minuta djelovanju
vodika. U pripravi bilo je dakle sadrzano 23.9 kg kositra. Nakon dovrienog postupka
ispalo je 46.2 kg metala sa 46°/, Sn=21.27 kg Sn. U drozgi se je nalazilo jo$ 0,727/,
kositra. Izluéeni metal bio je slijedeéeg sastava: Sn 46.00%, Cu 12.00°/,, Pb 19.82°,
Sb 12.407,,.

Patentni zahtjev:

1. Postupak za dobivanje metala sem Zeljeza iz rastalina, u kojima se nalaze
melalni oksidi, pomocu uvadanja reducirajucih plinova, naznacen fime, Sto se zamje-
ni¢ni ucinak medu peéi i redukcionim plinovima, uzdrZavanjem nekog stanovitog od-
nosaja medu njima, upravlja tako, da se najprije sivara neka reducirsjuca najmanje ne-
ufralna almosfera pec¢i u svrhu, da bi se izlucili sadrzani metali potpuno ili djelomiZno
u regulinskom obliku i da se eventualni ostatak metala izhlapi u oksidirajucoj aimo-
sferi peéi.

2. Postupak po zahtjevu 1, naznacen time, $to se doda pri izhlapljivanju sum-
pora ili sumpor sadrzavajuce tvari.

3. Postupak po zahtjevu 1 ili 2 naznacen time, da se dodaju rastalini na po
sebi veé poznali nadin tvari, koje sadrZuju metalni oksid.

4, Postupak po zahtjevima 1, 2 ili 3 naznacen time, $lo se upotrebljavaju pred-
grijani plinovi.
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