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RO 131641 B1

Inventia se refera la un procedeu de elaborare a plumbului rafinat si a aliajelor de
plumb prin utilizarea rafinarii alcaline in conditii economice gi de protectie a mediului,
superioare procedeelor actuale.

Acest procedeu se adreseaza unei game largi de utilizatori industriali din metalurgia
secundara, mai mari sau mai mici, care au la dispozitie fie o instalatie de prelucrare a
acumulatorilor auto uzatj, fie cuptoare rotative sau alte utilaje specifice de obtinere a
plumbului brut, sau sunt posesorii unor utilaje de rafinare de diverse tipuri, care se pot
incarca cu deseuri metalice de plumb.

Este cunoscut, prin documentul RO 125906 B1, un procedeu de obtinere a plumbului
sau a unor aliaje de plumb prin rafinare termica incluzand o etapa preliminara de decuprare
grosiera, o etapa de decuprare fina, realizata prin introducerea unui amestec de sulf si pirita
la 330...340°C, o etapa de dezincare realizata la 380...400°C prin introducere de NaOH pe
suprafata baii metalice si agitarea acesteia, si o etapa de rafinare alcalina-inainte de
dezincare, realizata prin adaugarea in baia metalica a unui amestec de NaOH gsi NaNQO,, in
proportie de 1/3, la 550...620°C.

De asemenea, documentul RO 126410 B1 prezinta un procedeu de obtinere a
plumbului sau a unui aliaj de plumb prin rafinare, care pentru eliminarea impuritatilor usor
oxidabile precum arsenul, staniul sau stibiul utilizeaza adaugarea a unui amestec de NaOH
si NaNO, in proportie de 1/3, la o temperatura de 550...620°C.

Problema tehnica obiectiva pe care o rezolva inventia consta in realizarea unui
procedeu de rafinare termica a plumbului cu eficienta optimizata, care sa creasca gradul de
purificare a plumbului obtinut. Acest lucru poate fi obtinut prin ajustarea raportului dintre
componentii de decuprare adaugati si a continutului de staniu in functie de continutul de
cupru din baia de plumb topit.

Mai concret, procedeul conform inventiei rezolva aceasta problema tehnica prin
aceea ca dupa o primé fazéa, de dezincare la 380...400°C, realizata prin introducere de NaOH
pe suprafata baii metalice si agitarea acesteia, este realizata o faza de decuprare prin
introducerea unui amestec de sulf si pirita la circa 330...340°C si la un raport: pirita/sulf de:
3/7 daca Cu < 0,06%, de 3,5/6,5 daca Cu = 0,06...0,1% si de 4/6 daca Cu > 0,1%, cu
mentinerea unui continut de Sn din baia metalica de doua ori mai mare decat continutul de
Cu si a unei temperaturi apropiatd de 330°C. De asemenea, intr-o a treia faza, pentru
eliminarea elementelor: As, Sn si Sb rafinarea este continuata la o temperatura intre 550 si
620°C, prin addaugarea de NaOH in cazul eliminarii arsenului sau de NaOH si NaNO, in
proportie de 1/3, cu mentinerea temperaturii la 600...620°C, in cazul eliminarii staniului sau
cu coborarea temperaturii la 550...580°C in cazul eliminarii stibiului, ordinea eliminarii
impuritatilor fiind: As, Sn, Sb.

Aplicarea acestui procedeu prezinta avantajul ca permite obf{inerea unui plumb rafinat
termic cu un continut de minimum 99,975% Pb, care poate fi folosit in diverse ramuri ale
economiei, iar in cazul elaborarii aliajelor de plumb, permite indepartarea sau pastrarea
selectiva a elementelor de aliere, ceea ce duce la costuri reduse de productie.

Inventia este prezentata pe larg in continuare.

Din cercetarile efectuate, precum si din activitatea de productie desfasurata, s-a
evidentiat urmatoarea ordine a etapelor si urmatoarele conditii tehnice obligatorii care trebuie
respectate in procesul de elaborare a plumbului si a aliajelor de plumb, care nu au fost
detaliate explicit in stadiul cunoscut al tehnicii, dupa cum urmeaza:

Operatiunea de dezincare trebuie efectuata inaintea operatiunii de decuprare.

Practic, daca baia metalica de plumb contine zinc, operatiunea de decuprare nu
poate avea loc in bune conditji.
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Cenusile de decuprare nu se "aleg" pana nu capata un aspect "prafos"; altfel, se
colecteaza anevoios, cu pierderi mari de plumb. Materia prima destinata operatiunilor de
rafinare poate fi plumbul lichid sau solid, provenit de la un cuptor rotativ, deseuri metalice de
plumb sau posibile combinatii intre acestea. Toate aceste deseuri pot fi impurificate cu un
anumit continut de zinc, fie din continutul chimic, fie prin impurificare mecanica datorita unei
proaste sortari a acestor deseuri, in special in cazul procesarii deseurilor metalice de plumb.

In cazul deseurilor metalice de plumb, cum sunt, de exemplu: tevile de la instalatiile
sanitare, mantaua cablurilor de telefonie etc., acestea sunt insofite de elemente aditionale
de cele mai multe ori formate din alama sau diverse aliaje de zinc, cum este zamacul, care
pot duce la impurificarea baii metalice de plumb cu zinc.

Chiar daca continutul de zinc este relativ mic: Zn < 0,01%, operatiunea de decuprare
decurge extrem de anevoios sau chiar nu poate avea loc.

In continuare, vom prezenta etapele procedeului in succesiunea lor fireasca:

1. Incércarea

Caldarea de rafinare este incarcata cu plumb lichid sau solid provenit de la un cuptor
rotativ sau cu deseuri metalice de plumb. Dupa ce caldarea este plina, se curata baia
metalica de zgura si cenusi, si se monteaza agitatorul mecanic.

Se analizeaza compozitia chimica a plumbului topit; daca acesta contine zinc, se
trece la operatiunea de dezincare.

2. Dezincarea

Se urmareste eliminarea zincului sub limita prevazuta in specificatia tehnica a
plumbului rafinat termic sau a aliajului de plumb ce se doreste sa se obf{ina.

Dezincarea se realizeaza la temperaturi de 380...400°C prin introducerea de NaOH
pe suprafata baii metalice cu agitatorul oprit.

Dupa topirea cantitatii de NaOH, se porneste agitatorul mecanic.

Dupa terminarea operatiei, se curata cenusa formata, cu un dispozitiv specific.

Operatia se repeta pana la eliminarea zincului sub limita prevazuta in specificatia
tehnica.

3. Decuprarea

Decuprarea urmareste indepartarea cuprului sub limita prevazuta in specificatia
tehnica a plumbului rafinat termic sau a aliajului de plumb care se doreste a fi obtinut si se
realizeaza prin introducerea unui amestec de sulf plus pirita la temperatura baii metalice de
330...340°C. Amestecul de sulf si pirita folosit ca reactiv, se calculeaza dupa cum urmeaza:

- daca Cu < 0,06% se foloseste un amestec de 30% pirita si 70% sulf;

- daca Cu =0,06...0,1% se foloseste un amestec de 35% pirita si 65% sulf;

- daca Cu > 0,1% se foloseste un amestec de 40% pirita si 60% sulf.

Pentru ca operatiunea de decuprare sa poata avea loc, conditia esentiala si
obligatorie este urmatoarea: continutul de staniu trebuie sa fie de doua ori mai mare decat
continutul de cupru, %Cu = 2x %Sn.

De exemplu, daca Cu = 0,05% continutul de staniu trebuie sa fie Sn = min. 0,1%.

Este foarte important, mai ales daca se doreste sa se obtina un procent mic de cupru,
de exemplu: Cu = maxim 0,001%.

Este de asemenea foarte important ca temperatura baii metalice sa fie pe cat posibil
mentinuta la limita de jos a intervalului de 330...340°C.

Doar in aceste conditii randamentul este optim.

Restul operatiilor decurg conform celor cunoscute din stadiul tehnicii.

4. Rafinarea alcalina

Rafinarea alcalina este operatia de eliminare a elementelor usor oxidabile: As, Sn,
Sb si altele asemenea, care se bazeaza pe afinitatea mai mare fata de oxigen a celor trei
elemente in comparatie cu Pb.
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Rafinarea se realizeaza la o temperatura cuprinsa intre 550...620°C, iar ca reactiv se
foloseste NaNO, si un amestec de NaOH si NaNO, in proportie de 1/3, dupa cum urmeaza:

- pentru eliminarea As-lui, daca este cazul, se aduce temperatura baii metalice la
580°C si se introduce ca reactiv numai NaNO, in urma caruia are loc o reactie exoterma,
temperatura urcand la 600...620°C, temperatura care se mentine pe tot parcursul operatiunii
pana la eliminarea completa a continutului de As;

- pentru eliminarea Sn-lui se folosegte un amestec de NaOH si NaNO, in proportie
de 1/3 la o temperatura cuprinsa intre 600...620°C;

- pentru eliminarea Sb-lui, dupa ce s-a terminat operatia de destanare se aduce
temperatura baii metalice la limita de jos a intervalului de temperatura cuprins intre
550...580°C si se foloseste ca reactiv fie un amestec de NaOH si NaNO, in proportie de 1/3,
fie numai NaNO,.

Conditia esentiala de care trebuie sa se tina seama este aceea ca pana nu se elimina
As nu se poate elimina Sn, la fel, pAna nu se elimina Sn nu se poate elimina Sb.

De exemplu daca se doreste obtinerea unei compozitii chimice a plumbului cu
Sb = min. 0,0005%, atunci As si Sn vor fi obligatoriu mai mici decat aceasta valoare.
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Revendicari

1. Procedeu de rafinare termica alcalina a plumbului sau a unor aliaje de plumb, care
cuprinde o etapa de dezincare la 380...400°C realizata prin introducere de NaOH pe
suprafata baii metalice si agitarea topiturii si o etapa de decuprare realizata prin introducerea
unui amestec de sulf si pirita la circa 330...340°C, caracterizat prin aceea ca decuprarea
topiturii metalice este realizata la un raport pirita/sulf de 3/7 daca Cu < 0,06%, de 3,5/6,5
daca Cu = 0,06...0,1% si de 4/6 daca Cu > 0,1%, cu mentinerea obligatorie a unui continut
de Sn din baia metalica de doua ori mai mare decat continutul de Cu si a temperaturii de
procesare in intervalul: 330...340°C.

2. Procedeu de rafinare termica, conform revendicarii 1, caracterizat prin aceea ca,
pentru eliminarea elementelor As, Sn si Sb, rafinarea este continuata la o temperatura intre
550 si 620°C, cu adaugarea de NaNO, la temperatura de 580°C si mentinerea topiturii in
intervalul: 600...620°C pana la eliminarea complet& a arsenului, sau cu addugarea de NaOH
si NaNO, in proportie de 1/3, cu mentinerea temperaturii la 600...620°C, in cazul eliminarii
staniului, urmata de coborarea temperaturii la 550... 580°C in cazul eliminarii stibiului,
folosindu-se ca reactiv un amestec de NaOH si NaNO, in proportie de 1/3 sau doar NaNO,,
ordinea eliminarii impuritatilor fiind: As, Sn, Sb.

Editare si tehnoredactare computerizata - OSIM
Tiparit la Oficiul de Stat pentru Inventii si Marci
sub comanda nr. 548/2018
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