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Prijava z dne 11. aprila 1937.

Predmetni izum se nanaSa na obdelo-
vanje svincenih zlitin, ki vsebujejo kositer,
in posebno na obdelovanje necistega svin-
ca, ki vsebuje eno ali ve¢ primesanih ko-
vin kot so na primer antimon, arzen, ba-
ker in telur.

Postopek, ki je pri locitvi kositra iz

sliénih zlitih splogno v rabi, se vrsilbodisi v

talilni pe¢i ali z oksidacijskim taljenjem,
pri katerem se razgreje necista kovina od
800—900°C v navzocnosti zraka, pri Ce-
mer tvori nedistota oksidne Zlindre ali
pene na vrhu staljene Kovine v sledetem
vistnem redu: kositer, arzen., antimon.
Pokazalo se je, da vsebujejo kositrova
zlindra ali pene, ki nastanejo pri tem, ved-
no nekatere okside primeSanih kovin, na
primer svinca, antimona, arzena ali bak-
ra, in da se iz takih Zlinder ali pen kosi-
ter ne more pridobivati neposredno y do-
volj ¢isti kakovosti, da bi bil uporaben za
komercijalne svrhe. Navedeni proces po-
seduje nedostatek, da je pocasen, ker se
vI§i oksidacija le na povrSinj kovine, kar
povzroc¢a precejinjo izgubo toplote, med-
tem ko je mnozina pridobljene Kkovine
zmanjSang zaradi primesanega svinca, ki
je ostal v oksidnih Zlindrah ali penah. Ra-
zen tega imajo te oksidne zlindre ali pene
manjSo komercielno vrednost.

Predmetni izum predvideva proces,
pri katerem se primesa svinceni zlitini, ki
vsebuje kositer, druga kovina in ne svi-
nec, kar dovede do trenutne izlocitve ko-
sitra iz zlitine, in obstoja ta proces v tem,
da se pusti udinkovati na stalieno zlitino
v navzocnosti svinfenega halogenida za re-
dukeijo sposobna kovinska spojina, ki se
primesa, Kot primer za take spojine, ki so
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sposobne za redukcijo navajamo antimo-
nov, arzenov in bakrov oksid. Kositrov ok=
sid, ki se tvori pri oksidaciji v zlitini
navzocega kositra, se veze s svinfenim
halogenidom in se izloci kot plast na vrhu
zlitine, ki jo je lahko odstraniti. Kovina,
ki jo tvori kositer pri redukciji kovinske
spojine, ki je sposobna za redukcijo,
vstopi v kovino, ki je v kopeli, in se z njo
legira, Ker se vrsi oksidacija v navzocnosti
svintenega halogenida, se je pokazalo, da
se more Kositer prednostno oksidirati in
da se more pridobivati kositrov oksid, ki
s¢ pa je odstraniio s svintenim halogeni-
dom, bistveno Cist glede svintenega oksi-
da in glede oksidov drugih kovin kot so
antimon, arzen alj baker, ki se lahko na-
hajajo v zlitini. Dalje poseduje ta proces
prednost, da se more izvrsiti pri dosti ni-
7ii temperaturi kot starejsi proces v talil-
ni peci, kot je zgoraj opisan, ker se da o-
peracija izvesti v preprosti in ceneni na-
pravi namesto v plamenici, iz Cesar izvira
znaten prihranek na stroskih, vzdrzevanju
obrata, ma gorivu in delu, in razen tega
cmogoca izum pridobivanje Kkositra v
bolj ¢isti kakovosti kot je bilo mogoce na
podlagi starejSih procesov. Proces omo-
gota tudi hitro meSanje svinca z drugimi
kovinami, kot so antimon, arzen in ba-
ker, ki se obitajno ne dajo lahko meSati
S svincem.

Primeren svinceni halogenidnj doda-
tek za loCitev kositrovega oksida in svin-
Cene zlitine je svinceni klorid. Pa tudi o-
stali svinceni halogenidi se lahko uporab-
ljajo v to svrho in se je dognalo, da je
svinteni fluorid primeren. Zmesi svincenih
halogenidov se prav tako lahko uporab-
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ljajo. En nacin uporabe svinCenega Kklo-
rida obstoja v tem, da se tvori neposred-
no v kopeli z vpihavanjem klora v stalje-
no kovino ali z dodatkom svintenega ok-
sihlorida.

Plast svincenega halogenida, ki se iz-
lo¢i na vrhu kopeli, vsebuie kositroy ok-
sid, in potem ko se odstrani navedena plast
s staljene kovine, se svinceni halogenid
jahko lo¢i od kositrovega oksida na natin,
ki je opisan pozneje. Ucinkovit kontakt
med kovino in svincenim halogenidom ter
med izbranim sredstvom za oksidacijo se
more dosed; z obi¢ajnimi metodami meSa-
nja aii pihanja.

Pri operaciji na podlagi predmetnega
izuma se je pokazalo, da ima ucinek spo-
iine, ki je sposobng za redukcijo, v nav-
zocfnosti svinéenega halogenida pri svo-
jem delovanju selektiven znacaj, tako da
se tvori kositrov oksid tudi v navzocnosti
drugih kovin, ki so v zlitini. Tako na pri-
mer, Ce so sestavine svincene zlitine, ki je
podvrzena postopka, antimon, arzen, ba-
ker ali telur, ostanejo te snovi v kovini,
medtem ko se pridobi Kkositer bistveno
¢ist glede teh drugih kovin in v dovolj &i-
sti kakovosti, da se more nato uporabljati
za izdelovanje kositra dobre stopnje ozi-
roma zlitini iz kositra in svinca. Nadaljni
znak je seveda dejstvo, da se vrii opera-
cija pri relativno nizki temperaturi od
500°C, namesto pri visoki temperaturj sta-
rega izlocitvenega procesa v talilni peci:

Ce se uporablia za oksidisanje ko-
sitra antimonoy oksid bodisj v priprav-
lieni obliki, bodisi kot ruda, vstopi pri
procesu izloZzenj kovinski antimon v Kko-
vinsko kopel in nastane zlitina antimona
in svinca, e se je pa obdelovala zlitina
svinca, kositra in antimona, se docseZe na-
bogatenje antimona v rezultirajoCem an-
timonovem svincu, Na taj nadin se doseZe
ckonomi¢na produkcija svinceno-antimo-
nove zlitine, Kjer se uporablja antimonova
oksidna ruda pri nizki temperaturi. Do-
datno se je pokazalo, da arzenov oksid ali
sam ali v kombinaciji z drugim oksidom
ali oksidi, kot na primer s svinfenim ali
antimonovim oksidom, odstranjuie Kosi-
ter in da se rezultirajo¢i arzen legira s ko-
vinsko kopeljo kot preje. Na isti natin se

morejo uporabljati svinfeno-antimoniat-
ne zlindre, kot se pridobivajo pri mehca-
nju surovega svinca, tako da povzroca v
materijalu vsebovan antimonov oksid ok-
sidacijo Kositra ob istoCasnem ponovnem
pridobivanju antimona v staljeni kovini,
iz Cesar nastaja svinteno-antimonova zli-
tina. Na enak nacin so uporabljivi ostanki
elektricnih baterij. Tudi svinfeno-arzeni-
atne Zlindre se dajo uporabljati, v katerem

primeru obogati svinfena zlitina na arze-
nu. Dalje se je pokazalo, da se morejo u-
porabljati pri tem procesu pene kovinske
taline c¢rkovine, vsebujocCe kositer, anti-
mon in svinec, tako v oksidirani in kovin-
ski obliki, pri cemer kositer oksidira in je
vsebovan v svinceno-kloridni plasti, med-
tem ko absorbira kovinska kopel svinec in
antimon. Ce se nahajajo oksidi v surovem
materijalu v nezadostni mnozini, se¢ mo-
rejo dopolniti z dodatkom svintenega ok-
sida ali drugih primernih sredstev za ok-
sidacijo kot So na primer natrijey nitrat
ali z vpihavanjem zraka v kopel Bakreni
oksid je primerno sredstvo za oksidaci-
jo ali sam ali v zvezi z drugim oksidom ali
oksidi kot so na primer svinceni oksid ali
antimonoy oksid,

Proces po predmetnem izumu je pred-
nostno izvedljiv v mehani¢no mesanj in z
brizgalno napravo opremljeni litoZelezni
talilni ponvi. Ponev je opremliena s po-
krovom, na katerem je pritriena ventila-
cijska cey za odstranjevanje hlapov. Me-
Salo je poganjano z zadostno hitrostjo, da
povzroda v kovinj vrtinec in kontakt med
staljeno zlitino, tekoCo svinleno haloge-
nidno plastjo in s pridanim oksidom. Zli-
tina in svincéeni halogenid sta tako raz-
greta, da sta tekota, in oksidna snoy pri-
haja v navedeni vrtinec skozi majhen $ar-
zirni livnik, ki je pritrjen na pokrovu. Te-
kot¢i dodatek, ki ga tvorita svinéeni ha-
logenid in oksidna snov, se giblje navzdol
skozi kovino tako, da se povzro¢i dober
kontakt med kovino in dodatkom. Tako se
doseZe nagel medsebojini u¢inek med ko-
sitrom in oksidi, ki se uporabljajo v do-
datku. MeSanje se nadaljuje do popolnega
medsebojnega ucinka in se potem testeni
dodatek odstranj za ponovino pridobiva-
nje Kositra, oCiséena kovina pa se odstrani
na obi¢ajni nadin,

Slede¢i primer kaze nafin prakti¢ne-
ga izvajanja izuma: Vzame se 43,08 tone
svincene zlitine sledete sestave:

antimon 10.61 %%

kositer 2.20 %

baker 0.44 o/

arzen 1.09 %,
Temperatura se spravi ravno na

500°C. Pridene se 14224 kg svinceno-
kloridnih hlapov, dobljenih z izhlapeva-
njem dedatka iz svintenega klorida/kosit-
rovega oksida v ftalilni peci, za ponovno
pridobivanje kositrovega oksida. Kot
sredstvo za oksidacijo je bila uporabljana
svinteno —— antimoniatna Zlindra kot se
pridobiva pri omeh¢avanju surovega svin-
ca. Dodalo se je 1168,4 ko tega sredstva



in po kratkem meSanju se je pricel doda-
tek polagomga gostiti, nakar se je odstra-
nil od kovine, Naslo se je, da ie vsebovala
kovina 1,17% in dodatek 23,07% kositra,
Ko se je dodalek odstrani] in so sledili na-
daljni dodatki 1168,4 kg svinceno-klorid-
nih hlapov in 1016 kg svinfeno-antimoni-
atne Zlindre, se je pritelo zopet z meSa-
njem, ki se je nadaljevalo dokler se ni
pokazala slede¢a sestava pri analizi po-
stopku podvrzene kovine:

antimon s 11.156%
kositer o e0.03%
baker . . . 0.44%,
arzen 1.07%0

Povprecna analiza dodatka iz svinée-
nega klorida/kositrovega oksida je bila
sledeca:

73 Y%y
0.3%b.

Kositer
antinron

Tako se bo opazilo, da ni bil samo ko-
siter ekstrahiran iz Kkositer vsebujoce
svincene zlitine, temve¢ da se je istoCasno
in naglo povzrocila pridobitev svincene
zlitine s povetano antimonovo vsebino,

Ponovno pridobivanje kositra iz do-
datka se more izvrsiti na poliuben prime-
ren nacin in navajamo sledeca dva nadina
kot tipi¢na primera.

(a) Dodatek iz svincenega klorida/ko-
sitrovega oksida se stre v prah in obdeluje
z vroco vodo, tako da se raztopi svinceni
klorid in da se ostanek kositrovega oksida
praktitno oprosti  syvincenega klorida.
Vroto svinceno kloridovo raztopino pu-
stimo ohladiti ter se svinéeni klorid obo-
ri in zopet pridobi s filtriranjem na obica-
jen nacin, S temj sredstvi se v bistvu po-
novno pridobi ves svinfeni klorid in se
more zopet uporabljati za ekstrakcijo
nadaljnega kositra iz svinfene zlitine na
gori opisani nadin, Ostanek Kkositrovega
cksida se da lahko reducirati v kovino z
obitajnimi talilnimi metodami.

(b) Dodatek iz svinfenega klorida/ko-
sitrovega oksida se segreje do temperature

okrog 600°C pri prostem dostopu zraka v
primerni talilni pe¢i na primer v plameni-
ci, kujeni z oljem ali koksom, ali z mesa-
nico premoga in koksa, in nastaja svince-
ni klorid v obliki gostih hlapov, Izhlape-
vanje se more nadaljevati, dokler ni bi-
stveno ves svinceni klorid odstranien iz
zmesi, Prostj dohod zraka ali kisika je
vazen za pospesevanje izhlapevanija. V ta-
lilno pec¢ se sekundarno spusti zrak in iz-
hlapevanje svintenega klorida se nadalje
pospeSuje z drobljenjem svintenega klo-
rida se nadalje pospeluje z drobljenjem
mase. Alternativno se more uporabljati
rotacijska talilna ped, v katerem primeru
je drobljenje mase nepotrebno. Kositrov
oksid ostane kot ostanek. Hlapi svincene-
ea klorida se dajo zbirati v poljubni pri-
merni kondenzacijj aii v praskasti obliki
in se morejo ponovno uporabliati za eks-
trakcijo nadaljnega kositra iz svincene zli-
tine na gori opisani nacin. Ti hlapi svince-
nega klorida vsebujejo bistveno proporei-
jo svinCenega oksiklorida.

Patentni zahtevi:

1.) Proces za obdelovanje kositer vse-
bujoc¢ih svincenih zlitin, pri katerem se ko-
siter odstrani iz staljene zlitine < tem, da
se slednja obdeluje z dodatkom, ki vsebuje
svintenj halogenid in sredstvo za oksida-
cijo, oznacen s tem, da obstoja sredstvo
za oksidacijo iz za redukcijo sposobne ko-
vinske spojine kot n.pr. antimona, arzena
ali bakra, ki reagira s kositrom, tako da
oa oksidira in ga nadomesti y zlitini z ime-
novano kovino,

2.) Proces po zahtevu 1.), oznalen s
tem, da je za redukcijo sposobna spojina
oksid antimona, arzeng ali bakra vy pri-
pravljeni obliki ali kot ruda.

3.) Proces po zahteyu 1.). oznacen S
tem, da vsebuje za redukcijo sposobna spo-
jina svinceni antimoniat ali svinfenj arze-
niat,

4.) Proces po enem predidotih zahte-
vov, oznaten s tem, da vsebuije svinceni
halogenid svin¢eni klorid, tvorien nepo-
sredno v kopeli.
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