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(57) 1. Sposob wytwarzania metalicznego arsenu w postaci
krystalicznej polegajacy na tym, ze zwigzki arsenu poddaje
sie wysokotemperaturowej redukcji, a nastepnie mieszani-
ne gazowgq oziebia sie powodujac kondensacje par arsenu,
znamienny tym, ze wsad stanowigcy mieszanine arsenia-
néw sodowych oraz wegla drzewnego o uziarnieniu ponizej
1 mm w ilosci 60-70% w stosunku do ilosci arsenianéw
wprowadza sie do komory reaktora (2), a nastepnie wsad
nagrzewa sie z szybkoscig 100°C na godzine do tempera-
tury 600-700°C, przy czym proces kondensacji prowadzi sie
przy nadcisnieniu do 100 mm HO, kontrolujac temperature
schtadzania par arsenu.

2. Urzadzenie do wytwarzania metalicznego arsenu
w postaci krystalicznej sktadajace sie z reaktora majgcego
ogrzewang komore oraz z kondensatora z wewnetrzng
powierzchnig chtodzaca, znamienne tym, Zze od gory
reaktor (1) uszczelniony jest pozioma ptyta (4), korzystnie
z materiatu ceramicznego wyposazong w krociec (5), a na
ptycie (4) osadzony jest kondensator (6), korzystnie
w ksztafcie dzwonu, majacy w goérnej czesci przewdd wylo-
towy (7), potaczony poprzez zawér odcinajacy (8) i przewdd
(9) z ptuczkg wodng (10), przy czym w goérnym wypuktym
obszarze kondensator (6) wyposazony jest w urzadze-
nie (11) do nastawiania i regulowania temperatury po-
wierzchni chtodzace;.
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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest sposob wytwarzania metalicznego arsenu oraz urzadzenie do wy-
twarzania metalicznego arsenu wysokiej czystosci o zadanej wielkosci krystalitéw z arsenianéw sodo-
wych, bedacych produktem odpadowym przemystu miedziowego.

Metaliczny arsen wytwarza sie metodg elektrochemiczng lub przez termiczny rozkiad zwigzkéw
arsenu w fazie gazowej albo w roznych procesach redukcji.

Znany z polskiego opisu patentowego nr 132 914 sposéb otrzymywania metalicznego arsenu
polega na tym, Ze drobno zmielony koncentrat zawierajacy powyzej 10% arsenu z dodatkiem miesza-
niny koksiku z weglanem amonowym oraz $srodkiem powierzchniowo czynnym w postaci sulfonianu
poddaje sie procesowi wysokotemperaturowej redukcji w zakresie temperatur od 700 do 900°C. Wy-
twarzajgce sie pary lotnego metalicznego arsenu kieruje sie do chtodzonego odbieralnika, w ktérym
nastepuje kondensacja par do metalicznego arsenu.

Ponadto znany jest z polskiego opisu patentowego nr 79 418 proces wytwarzania metalicznego
arsenu krystalicznego w sposéb ciagty oraz urzadzenie do stosowania tego sposobu. Sposéb pole-
ga na tym, Ze trojtlenek arsenu rozprasza sie w strumieniu amoniaku w temperaturze 500-1000°C
i w tych warunkach AsO; poddaje sie redukcji wodorem, powstatym z rozktadu amoniaku, a nastepnie
mieszanine gazowg oziebia sie powodujac kondensacje par arsenu w postaci krystalicznej. Urzadze-
nie zawiera zasobnik, z ktérego zwigzek arsenu jest rozprowadzany w postaci bardzo rozdrobnione;j
w strumieniu amoniaku, a nastepnie razem z amoniakiem jest wprowadzany do reaktora. W reaktorze
przeptywajacy gaz najpierw ulega homogenizacji ze zwigzkiem arsenu przeprowadzonym poprzez
odparowanie w faze gazowg, po czym po reakcji w odpowiedniej temperaturze mieszanina gazowa
przeptywa do kondensatora, gdzie metaliczny arsen, powstaty w wyniku reakcji, wytrgca sie w postaci
krystalicznej, a gaz poreakcyjny przechodzi przez ptuczke wiezowa, w ktérej zostaje oczyszczony od
pozostatego arsenu.

Sposob wytwarzania metalicznego arsenu w postaci krystalicznej polegajacy na tym, ze zwigzki
arsenu poddaje sie wysokotemperaturowej redukcji, a nastepnie mieszanine gazowg oziebia sie po-
wodujac kondensacje par arsenu, charakteryzuje sie tym, ze wsad stanowigcy mieszanine arsenianéw
sodowych oraz wegla drzewnego o uziarnieniu ponizej 1 mm w ilosci 60-70% w stosunku do iloSci
arsenianéw wprowadza sie do komory reaktora. Nastepnie wsad nagrzewa sie z szybkoscig 100°C na
godzine do temperatury 600-700°C, a proces kondensacji prowadzi sie przy nadcisnieniu do 100 mm
H,0, kontrolujgc temperature schtadzania par arsenu.

Urzadzenie do wytwarzania metalicznego arsenu w postaci krystalicznej sktadajace sie z reak-
tora majgcego ogrzewang komore oraz z kondensatora z wewnetrzng powierzchnig chtodzacg cha-
rakteryzuje sie tym, Zze od gory reaktor uszczelniony jest pozioma ptyta, korzystnie z materiatu cera-
micznego, przy czym piyta wyposazona jest w kréciec. Na plycie osadzony jest kondensator, korzyst-
nie w ksztatcie dzwonu, majacy w gornej czesci przewdd wylotowy, potagczony poprzez zawér odcina-
jacy i przewdd z ptuczkg wodng. W gornym wypuktym obszarze kondensator wyposazony jest w urza-
dzenie do nastawiania i regulowania temperatury powierzchni chtodzace;.

Sposéb wedtug wynalazku umozliwia otrzymanie metodg jednostopniowg metalicznego arsenu
o czystosci powyzej 99% o zadanej wielko$ci ziaren krystalitow przy stopniu uzysku powyzej 96%.
Natomiast zaletg urzadzenia jest jego prosta konstrukcja, co czyni go tanim inwestycyjnie.

Przedmiot wynalazku przedstawiony jest schematycznie w przyktadzie wykonania na rysunku,
ktory przedstawia urzadzenie do wytwarzania metalicznego arsenu w pétwidoku i potprzekroju.

Urzadzenie sktada sie z reaktora 1 o ksztalcie cylindrycznym, wewnatrz ktérego usytuowana
jest komora 2, ogrzewana za pomocg elektrycznych elementéw oporowych 3. Od goéry reaktor 1
uszczelniony jest poziomag ptytag 4 z materialu ceramicznego, przy czym ptyta 4 wyposazona jest
w krociec 5. Na ptycie 4 osadzony jest kondensator 6 w ksztalcie dzwonu, majacy w gérnej czesci
przewod wylotowy 7, potgczony poprzez zawér odcinajacy 8 i przewdd 9 w postaci rurki z ptuczkg 10,
ktérg stanowi zbiornik, zawierajacy wode.

W gornym wypuklym obszarze kondensator 6 wyposazony jest w urzadzenie 11 w postaci elek-
trycznych oporowych elementdw, stuzace do nastawiania i regulowania temperatury wewnetrznej po-
wierzchni chtodzace;.

2 kg arsenianu sodowego zawierajacego 25% As po zmieszaniu z 1,2 kg wegla drzewnego
umieszcza sie w komorze 2 reaktora 1 o objetosci 15 dem®, ktéry nastepnie przykrywa sie uszczelnia-
jaca pozioma ptytg 4. Na ptycie ustawia sie kwarcowy kondensator 6 o objetosci 25 dem®. Komore 2
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ogrzewa sie z predkoscig 100°C na godzine do osiggniecia temperatury 650°C, w ktorej przez 12 go-
dzin prowadzi sie redukcje arsenianu sodowego. Gazy reakcyjne przechodzg z reaktora 1 poprzez
krociec 5 do kondensatora 6 o chlodzonej wewnetrznej powierzchni, w ktérym proces kondensacji
prowadzi sie przy nadcisnieniu okoto 100 mm H,O, kontrolujac temperature schtadzania par arsenu.
W gérnym wypuklym obszarze kondensatora 6, ktéry jest ogrzewany do temperatury okoto 110°C
arsen wytrgca sie w postaci grubokrystalicznej, w dolnym, wklestym obszarze kondensatora 6 otrzy-
muje sie arsen drobnokrystaliczny, natomiast w kré¢écu 5 uzyskuje sie arsen w postaci litej. W wyniku
procesu otrzymuje sie 96 g arsenu litego, 96 g arsenu drobnokrystalicznego i 288 g arsenu grubokry-
stalicznego, przy czym kazda z otrzymanych frakgcji jest rengenograficznie czysta, a stopieh uzysku
wynosi 96%.

Po opuszczeniu kondensatora 6 gaz poreakcyjny poprzez przewdd wylotowy 7, zawér odcina-
jacy 8 i przewdd 9 w postaci rurki przechodzi do ptuczki 10, ktdrg stanowi zbiornik, zawierajgcy wode.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wytwarzania metalicznego arsenu w postaci krystalicznej polegajacy na tym,
ze zwigzki arsenu poddaje sie wysokotemperaturowej redukcji, a nastepnie mieszanine gazowag ozie-
bia sie powodujgc kondensacje par arsenu, znamienny tym, ze wsad stanowigcy mieszanine arse-
nianéw sodowych oraz wegla drzewnego o uziarnieniu ponizej 1 mm w ilosci 60-70% w stosunku do
ilosci arsenianéw wprowadza sie do komory reaktora (2), a nastepnie wsad nagrzewa sie z szybkoscig
100°C na godzine do temperatury 600-700°C, przy czym proces kondensacji prowadzi sie przy nadci-
Snieniu do 100 mm H,0O, kontrolujgc temperature schfadzania par arsenu.

2. Urzadzenie do wytwarzania metalicznego arsenu w postaci krystalicznej sktadajace sie z re-
aktora majacego ogrzewang komore oraz z kondensatora z wewnetrzng powierzchnig chtodzaca,
znamienne tym, Ze od gory reaktor (1) uszczelniony jest poziomag plyta (4), korzystnie z materiatu
ceramicznego wyposazong w kréciec (5), a na ptycie (4) osadzony jest kondensator (6), korzystnie
w ksztatcie dzwonu, majacy w gornej czesci przewdd wylotowy (7), potaczony poprzez zawor odcina-
jacy (8) i przewdd (9) z ptuczkg wodng (10), przy czym w gérnym wypuktym obszarze kondensator (6)
wyposazony jest w urzadzenie (11) do nastawiania i regulowania temperatury powierzchni chtodzace;.
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