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@ 1. Sposob odzyskiwania V,0; z zuzytego katalizatora wanadowego, znamienny tym,

ze z rozdrobnionego zuzytego katalizatora wanadowego zwiazki wanadu ekstrahuje sie
roztworem weglanu amonu z dodatkiem niewielkiej ilosci nadtlenku wodoru w temperaturze
20-30°C w ciagu jednej godziny, przy ciaglym mieszaniu, nastepnie roztwor po filtracji za-
kwasza si¢ kwasem siarkowym do pH okolo 6,5, a zawarte w roztworze, zwigzki wanadu(V)
redukuje si¢ do wanadu(IV) i straca osad V,0, x H,0, po odwirowaniu zawarty w osadzie
wanad(IV) utlenia si¢ nadtlenkiem wodoru do wanadu(V) dodaje azotanu amonu oraz wegla-
-nu amonu 1 prazy w temperaturze 390°C do uzyskania surowego V,0s.
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1. Sposob odzyskiwania V,0,z zuzytego katalizatora wanadowego, znamienny tym, ze
z rozdrobnionego zuzytego katalizatora wanadowego zwiazki wanadu ekstrahuje si¢ roztwo-
rem weglanu amonu z dodatkiem niewielkiej ilosci nadtlenku wodoru w temperaturze 20-30°C
w ciagu jednej godziny, przy ciaglym mieszaniu, nastgpnie roztwor po filtracji zakwasza si¢
kwasem siarkowym do pH okolo 6,5, a zawarte w roztworze, zwiazki wanadu(V) redukuje si¢ do
wanadu(IV) i straca osad V,0, x H,0, po odwirowaniu zawarty w osadzie wanad(I'V) utlenia si¢
nadtlenkiem wodoru do wanadu(V) dodaje azotanu amonu oraz weglanu amonu i prazy w tempe-
raturze 390°C do uzyskania surowego V,0s.

2. Sposob wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Ze do tugowania stosuje si¢ 8 do 10 procento-
wy roztwor weglanu amonu, w stosunku wagowym fazy stalej do fazy cieklej jak 1:10 z dodat-
kiem 0,16 czesci wagowych 30 procentowego roztworu nadtlenku wodoru.

3. Spos6b wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze po zakwaszeniu kwasem siarkowym nie
oddziela si¢ osadu zawierajacego zwiazki glinu 1 krzemionki, a zawarty w roztworze wanad(V)
redukuje dwutlenkiem siarki do wanadu(IV) i gazowym amoniakiem straca osad V,0, x H,0O,
ktéry po utlenieniu nadtlenkiem wodoru 1 dodaniu azotanu amonu oraz weglanu amonu daje po
wyprazeniu surowy V,0Os.

* * *

Przedmiotem wynalazku jest sposéb odzyskiwania V,0s z zuzytego katalizatora wanado-
wego wycofanego z produkcji kwasu siarkowego.

Znanych jest szereg metod odzyskiwania pigciotlenku wanadu zuzytego katalizatora wa-
nadowego. Nalezy do nich sposéb polegajacy na spiekaniu zuzytego katalizatora z réznymi top-
nikami (chlorek sodu, weglan sodu, azotan sodu, siarczan sodu, wodorotlenek sodu), a nastepnie
tugowaniu uzyskanych stopéw woda, lub kwasem. Przeprowadzone do roztworu zwiazki wana-
du w kolejnych operacjach technologicznych wydziela si¢ w postaci osadu, ktéry oczyszcza sig i
prazy do otrzymania gotowego produktu w postaci V,0s. Metoda ta jest energochtonna i pozwala
przeprowadzi¢ do roztworu tylko okoto 70% zwiazkow.

Znacznie korzystniejsze w poréwnaniu z metodami spiekania sa metody bezposredniego
tugowania zwiazkow wanadu ze zuzytego katalizatora woda, roztworami kwasow lub alkaliow.

Znany jest z polskiego opisu patentowego nr 177 606 sposob odzyskiwania zwigzkéw wana-
du przez ekstrakcje stgzonymi roztworami wodorotlenku sodu lub weglanu sodu. Sposéb ten nie
zabezpiecza przed ekstrakcja rozpuszczalnych zwiazkéw glinu oraz krzemionki, i wptywa bardzo
niekorzystnie na zwigkszenie zawartosci tlenku sodu w otrzymanym pigciotlenku wanadu.

Znany jest rowniez sposob ekstrakcji zwigzkdw wanadu ze zuzytego katalizatora, stosowa-
nego do produkcji kwasu siarkowego, przy uzyciu wody lub kwasu siarkowego. Wéowczas do
roztworu przechodza zwiazki arsenu, zelaza, glinu oraz fosforu. Majg one negatywny wplyw za-
rowno na stopien ekstrakcji zwiazkow wanadu jak i na zawartos¢ pigciotlenku wanadu w wydzie-
lonym osadzie.

Ponadto szereg literaturowych badan opisuje wydzielanie wanadu z roztworéw alkalicz-
nych lub kwasnych, dotycza jednak one roztwordw sztucznie preparowanych, bez dodatkowych
zanieczyszczen.

Powyzsze metody ze wzgledu na trudnosci w otrzymywaniu czystego, statlego V,0s, maty
stopien odzysku wanadu oraz trudnos$ci w utylizacji powstajacych roztwordw i odpadéw statych
nie znalazly praktycznego zastosowania.
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Spos6b wedtug wynalazku polega na tym, ze z rozdrobnionego zuzytego katalizatora
zwiazki wanadu ekstrahuje si¢ rozcienczonym roztworem weglanu amonu z dodatkiem niewiel-
kiej ilosci nadtlenku wodoru w temperaturze otoczenia 20-30°C w ciagu jednej godziny przy
cigglym mieszaniu. Po oddzieleniu czgéci nierozpuszczonych roztwor zakwasza si¢ do pH 6,5 i
zawarte w roztworze zwiazki wanadu(V) redukuje si¢ do wanadu(IV), po czym gazowym NH;,
straca osad V,0, x H,O. Po filtracji zawarty w osadzie V(IV) utlenia si¢ H,0, do V(V) a nastgp-
nie prazy z NH,NO; i (NH,),CO; w temperaturze 390°C.

Otrzymany V,0; x H,0O celem oczyszczenia roztwarza si¢ w roztworze Na,CO; z doda-
tkiem H,0, i straca za pomoca NH,C1 osad metawanadanu amonu, z ktérego po wyprazeniu
w temperaturze 390°C otrzymuje si¢ V,05 o czystosci 99,8%.

Korzystne jest gdy do tugowania stosuje si¢ 8 do 10 procentowy roztwér (NH,),CO;, w sto-
sunku wagowym fazy statej do fazy cieklej jak 1:10 z dodatkiem 0,16 czgsci wagowych 30-pro-
centowego H,0,, a zawarty w roztworze V(V) redukuje si¢ gazowym SO, do V(IV), nastgpnie
gazowym NHj straca si¢ osad V,0,x H,0, z ktdrego po prazeniu z H,0,, NH,;NO; i (NH,),CO4
uzyskuje sie tzw. surowy V,0s.

Sposob wedlug wynalazku w wyniku doboru wilasciwego ekstrahenta prowadzi do
wyhligowania 94% wanadu znajdujacego si¢ w zuzytym katalizatorze i otrzymanie statego V,0;
o czystosci 99,8% z wydajnoscia 70 - 74% w stosunku do ilo$ci wanadu pierwotnie zawartego w
zuzytym katalizatorze.

Przyktad

Zuzyty katalizator wanadowy, o skladzie 4,74% V,0s, 8,0% K,0, 51,1% SiO,, 2,7%
Fe,05,22,1% S0O;, 11,36% inne, miele si¢ po czym ekstrahuje 10-procentowym roztworem we-
glanu amonu w stosunku wagowym 1:10 z dodatkiem 0,16 czgéci wagowych 30 procentowego
roztworu nadtlenku wodoru. Ekstrakcj¢ prowadzi si¢ jedna godzing w temperaturze okoto 30°C
przy ciaglym mieszaniu.

Nastepnie zawarto$c filtruje si¢. Przesacz zakwasza si¢ do pH 6,5 po czym zawarte w roz-
tworze zwiazki wanadu(V) redukuje si¢ gazowym SO, do wanadu(IV) i straca gazowym amo-
niakiem osad V,0, x H,O. Po filtracji do osadu dodaje si¢ H,0,, NH,NO;, (NH,),CO, dla
uzyskania V,0; x H,O i prazy si¢ w temperaturze 390°C. Otrzymany tzw. surowy pigciotlenek
wanadu roztwarza si¢ w roztworze weglanu sodu z dodatkiem nadtlenku wodoru i straca si¢ za
pomoca chlorku amonu osad metawanadanu amonu, z ktérego po wyprazeniu w temperaturze
390°C otrzymuje si¢ chemicznie czysty V,0s.
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