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Badanie zachowania siq arsenu w antymonie
w procesie topienia strefowego

1. WSTEP

Antymon wysokie) czystosci znajduje podstawowe zastosowanie w technice péiprze-
wodnikowej. R6zne gatunki antymonu wysokiej czystosci zostaty opisaﬁe w normie bran-
zowe)j BN-75/0899-07 (tablica 1). Aby otrzymaé tak czysty antymon stosuje sig metody
doczyszczajgce oparte o rézne fizyko-chemiczne wtasciwosci ukladéw: metaliczny anty-
mon - zanieczyszczenie lub zwigzek antymonu - zanieézyszczenie. Wybdr tego lub innego
wariantu technologicznego zalezy nie tylko od natury i ilosci zanieczyszczerh w materia-
le wyjsciowym, ale takze od ostatecznego zastosowania antymonu i skali produkcji.

Antymon wysokiej czysto$ci (wg BN-75/0899-07) Tablica 1
Sktad chemiczny
Gatunek Dopuszczalne zanieczyszczenia
%,Szin. ¥ ppml)' e
znak cecha Cu| Mg [ Ni| Fe[Pb | In| Ga| As| ogéiem
Sb 99,9999 | SbéN 99,9999 0,2| 0,2| 0,2 0,200,2] - -| - 1
Sb 99,9995 Sb5N5 9959995 L7 [ | 0,5 0541 Fhe ) e | 2 5
Sb 99,999 Sb5N 995399 5]l i | | B [ 15 2 3 10

1) Inne zanieczyszczenia niewykrywalne w warunkach analizy wg 5.5.

2) Po uzgodnieniu migdzy wytwérca i zamawiajacym dopuszcza sie produkcje antymonu
wysokie) czystosci o innej zawartosci zanieczyszczer przy zachowaniu warunku, 2e
suma ich nie przekroczy dopuszczalne)j zawartosci maksymalnej.
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W literaturze mozna spotkaé nastgpujgcy umowny podzial technik doczyszczania antymo-
nu: chemiczne, fizyczne, elektrochemiCzne fizyko-chemiczne. Zwykle w praktyce przyj-
muje sig wielostopniowe schematy technologiczne uwzglgdniajace kilka sposobdw (proc§~
séw) doczyszczania. Wynika to z faktu, iz kazdy z nich usuwa z antymonu zaledwie czg$c¢
lub niektdére zanieczyszczenia. Nalezy jednakie zwrécié uwage, ze zwigkszenie liczby
operacji i ich czasu trwania podwyzsza potencjalng mozliwos¢ ponownego zanieczyszcze-
nia obrabianego metalu. Zatem prawidlowo dobrana kombinacja sposobdéw do - czyszczenia
pozwala otrzymaé metal najwyzszej czystosci nie przekraczajac przy tym rozsadnej gra-
nicy kosztéw wiasnych.

W ITME takze poszukiwano drogi technologiczne] [1, 2], wediug ktérej postepujac
mozna byloby otrzymaé antymon wysokiej czystodci. Koniecznod$é szczeg6towych badad wyni-
kata z faktu otrzymywania do proceséw doczyszczajacych antymonu o wysokim stopniu za-
nieczyszczenia (tablica 2) w szczeg6lnosci pierwiastkami As, S, Bi, Cu, Pb, Fe, ktére
wedtug literatury [}, 4, 5] w praktyce nalezg .do trudnousuwalnych. W naszym szeregu
technologicznym koricowym procesem doczyszczajacym jest proces topienia strefowego.

Tablica 2
Antymon wyj$ciowy (handlowy) do proceséw doczyszczajgcych

‘ Zawartosé zanieczyszczer : Zawartos$¢ zanieczyszczeri
Pierwiastek [ppm wag.] Pierwiastek [ppm wag. ]

Na 550 110 Ga 0,1 0,3
Al 0,1 0,2 As 1600 1800

S 390 120 c Se 22,0 1,5
K 155 14,0 Ag 1,5 7,4
Cr 0,3 1,4 Cd 2109 1,6
Mn 0,1 0,3 In 0,9 0,7
Fe 130 100 Sn 145 0,2
Co 6,4 1) Te 0,7 3.9
Ni 18,0 34,0 Tl 29,0 18,0
Cu 63,0 170 Pb 600 2700

Zn 1,5 8,5 Bi 7,5 957

Biorgc pod uwage mechanizm i dynamikg tego procesu nalezy zauwa2yé, iz najwy2sza jego
efektywnos¢ osigga sie przy stosowaniu dostatecznie czystego materialu wyjSciowego.
Jednakze doczyszczajace antymon procesy poprzedzajgce topienie strefowe, w Swietle
danych z tablicy 2, mogq nie zapewni¢ tego warunku w szczegélnosci w odniesieniu do
trudnousuwalnego arsenu. Wobec powyzszego, dla naszych warunkéw procesu, kohieczna
stata sig znajomo$é rozkiadu tego pierwiastka wzdiuz oczyszczanego wlewka, aby na te)
podstawie wyznaczyé nie tylkoc jego podziat na tzw. cze$é "czystg" i "brudng", ale
réwniez okresli¢ optymalny poziom stgzenia arsenu dla materiatu wyjSciowego.
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2. CZESC DOSWIADCZALNA

2.1. Topienie strefowe antymonu

2:1.1. P pratc el DT 2 ¥ 0Dt o N'awCc 28

Dla szybkiej oceny zachowania sig arsenu w procesie topienia strefowego postanowig-
no zastosowa¢ w badaniach promieniotwérczy izotop arsenu - 76As. Zastosowanie znacz-
nika odpowiadajacego obserwowanemu zanieczyszczeniu pozwala - poprzez pomiar inten-
sywnosci promieniowania jonizujgcego okreslonych stref wlewka - wyznaczyé jego steze-
nie; z kolei na jego podstawie wnioskuje si¢ o rozkiadzie tego zanieczyszczenia. Zna-
jomoé¢ tego rozkladu pozwala nastepnie wyznaczy¢ stopied oczyszczenia® i jego zasigg
we wlewku.

Punktem wyjscia do badari bylo naswietlenie w reaktorze jqdrowym w strumieniu neut-
ronéw termicznych niewielkiej masy (0,5 g) metalicznego arsenu, ktéry w formie roz-
drobnionej wprowadzono do zamykanych otworkéw (15 szt.) rozmieszczonych, w miare sy-
metrycznie, wzdiuz wczesniej uformowanego wlewka z oczyszczonego antymonu. Ilo$é znacz-
nika byta réwnowazna sredniej ilosci arsenu w antymonie przeznaczanym dotychczas do
procesu topienia strefowego (1 x 10’2% As).

Wprowadzajgc do antymonu znacznik promieniotwérczy, w celu réwnomiernego zaznako-
wania calej jego masy, wlewek przetapiano dwukrotnie, uprzednio Kkazdorazowo kruszgc
go i mieszajac. Dla przeprowadzenia pomiaréw radiometrycznych (nategzenia promieniowa-
nia jonizujgcego od 76As) w przekrojach poprzecznych wlewka (co 20 mm), po kazdorezo-
wym przejsciu strefy, przygotowano aparaturg zliczajgco-rejestrujacg sprzezong z son-
dg scyntylacyjng umieszczong w otowianym kolimatorze, w ktérym szeroko$é szczeliny
kolimacyjnej wynosita 0,5 cm. Sposéb tego pomiaru schematycznie przedstawiono na rys. 1.

| L R

Rys. 1. Schemat stanowiska do pomiardw radiomet- 2
rycznych 7% 3 4
1 - wlewek antymonu znakowany "“As, 2 - jr—-
kolimator otowiany, 3 - sonda scyntyla- /
cyjna, 4 - aparatura zliczajaco-rejes- 7
trujaca

2.1.2. P rz.eb i eigiipir o clesiy topienia stirre? owego

Masa wlewka doswiadczalnego wynosita 4800 g. tédka byta wykonana z grafitu wysokie)
czystosci. Proces topienia strefowego prowadzano nastepujaco: tédke z wlewkiem anty
monu umieszczano w kwarcowej rurze, ktérej korice umocowano w uchwytach stanowiska,
hermetyzujgc i odcinajac w ten sposéb przestrzen robocza od atmosfery otoczenia. Nas-
tepnie do przestrzeni roboczej wprowadzano mieszanine gazu inertnego z}o2ong z argonu
i wodoru. Dla otrzymania strefy roztopionego metalu stosowano grzanie pradami wysokiej
czestotliwosci (0,4 MHz). Moc urzadzenia dobrano tak, aby przy zatozonej prgdkosci
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przesuwu strefy (3,5 cm/h) zapewni¢ nie tylko roztopienie antymonu w catym przekroju
wlewka, ale takze aby utrzyma¢ w trakcie procesu staig wartos¢ stosunku diugosci
strefy do dtugosci wlewka na poziomie 1 : 6. Po zakoficzeniu topienia strefowego urzg-
dzenie ochtadzano, odtgczano doplyw gazu i wyjmowano wlewek. Gotowy wlewek kierowano
do pomiaréw radiometrycznych i pobrania niezbgdnych préb.

2.1.3. Wyniki pomiaréw i ich oméwienie

Wyniki pomiandw radiometrycznych w poszczegélnych przekrojach wlewka, po odpowied-
nich przeliczeniach (uwzglednienie okresu péirozpadu, tta, stanu wyjsciowego i inne)
obrazuja przykladowo po trzecim i 6smym przejsciu strefy krzywe na rys. 2, a takze

tablica 3.

¢ 10 glg)
20

T

1,0

% J
50 100 | (%]
x—x=—X - stan wyjsciowy
o—A—A - stan po trzecim przejsciu strefy

0—0—0 - stan po 6smym przejsciu strefy

Rys. 2. Stezenie arsenu 76As w antymonie wzdtuz wlewka po procesie topienia strefowego

T ice
Skutecznos¢ przemieszczania 76As w antymonie e 3
ilosé¢ 76As W oczyszczonej Iloé¢ usunietego 76A5 Wi
Liczba czesci wlewka
przejscé ekl
$rednie stezenie (%] ogdlnie w trakcie jednego
(107" g/g] (%] przejscia [%)
113 1,040 100 e )
0,8613 82,8 17,2 17,2
2 0.7576 72.8 27.2 10,0
i 0,7106 68,3 31,7 4,5
s 0,6918 66,5 33,5 1,8
0,6829 65,6 34,6 11
6 0,6373 61,2 38,8 4,2
/ 0,6325 60,5 39,2 0,4
8 0,5723 55,0 45,0 5,8
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Krzywa obrazujgca stan wyjsciowy, a przy tym stopien réwnomiernoéci rozprowadzenia
znacznika (izotopu arsenu) w antymonie, stanowila odniesienie do dokonania oceny za-
chowania sig tego zanieczyszczenia w wyniku kolejnych przejsc strefy.

Analizujac pojedynczo krzywe rys. 2, jak réwniez we wzajemnym ich odniesieniu, moz-
na zauwazyé, ze w wyniku topienia strefowego nastgpuje przemieszczenie arsenu zgodnie
z kierunkiem przesuwania sig strefy, gdyz wartosé stezenia arsenu wzdiuz wlewka przyj-
muje tendencje wzrastajacg. W pierwszej czgéci wlewka, tj. do odlegiosci ok. 60%
jego dtugosci (niezaleznie od liczby przejsé strefy), ilo$¢ arsenu jest ponizej jego
koncentracji w odniesieniu do wlewka przed procesem topienia strefowego. Druga jego
czesé cechuje sie zwiekszong zawartoscig tego zanieczyszczenia. Korzystajac z zebra-
nych danych do$wiadczalnych, droga obliczeniowa wyznaczono (dla kilku kolejnych przejsc
strefy) efektywnos¢ przemieszczania sieg 76As w antymonie. Rezultaty te przedstawiono

w tablicy 3. Na podstawie tych rezultatéw stwierdzono, ze w wyniku o$miu przejsc
strefy ponad 60% dtugosci wlewka wykazuje obnizong zawarto$¢ arsenu w stosunku do
stanu wyjsciowego. Jego ilo$é jest jednakze jeszcze bardzo wysoka i wynosi 55% war-
tosci wyjsciowej. Kazde kolejne przejécie strefy powodowalo obnizenie ilosci arsenu

w antymonie. Nie kazde jednak w réwnym stopniu. Najefektywniejszym bylo przejscie
pierwsze, w ktérego wyniku ubylo ponad 17% arsenu. Réwnie skutecznym okazalo sie przej-

écie drugie - 10%. Najmniej efektywne to siddme przejscie strefy, gdyz w wyniku jego
oddziatywania ubyto zaledwie 0,4% arsenu. Zatem stopier oczyszczania maleje w miarg
zmniejszania sig stezenia arsenu w antymonie. Ta nieréwnos$é skuteczno$ci oddziatywa-
nia kolejnych przejs¢ strefy jest prawdopodobnie wynikiem wypadkowym dwéch nakiadajq-
cych sig proceséw, tj. duzego rozrzutu w nasyceniu arsenem fazy cieklej tuz przed fron-
tem krystalizacji oraz zdolnosci rozpuszczania sie arsenu w statym antymonie. Z powyz-
szego mozna wnioskowaé, iz réwniez nie bez znaczenia jest tuta)j ogélnie wysoka jego
zawartos¢ w obrabianym materiale. Tak wiec dotychczas stosowane dziesigé przejs¢ stre-
fy jest niewystarczajace, bowiem przemieszcza w dalsze czedci wlewka z gérg 50% arsenu.
W swietle powyzszego w sposéb krytyczny zrewidowano nie tylko dotychczasowy poglad od-
no$nie do sposobu podziatu wlewkéw na tzw. czesé "czystg" i "brudng", ale w ogélnosdci
skuteczno$¢ eliminacji arsenu w procesach poprzedzajacych proces topienia strefowego.
Nalezy zauwazyé, 2e dla otrzymania antymonu spetniajacego jakosciowe wymagania dla
SbSN (wedtug tablicy 1) stezenie tego zanieczyszczenia w antymonie przed topieniem
strefowym nie powinno by¢ wyzsze niz 10 ppm. W przypadku produkcji SbéN wymaganie to
nalezalo jeszcze zaostrzy¢. W zwiaqu z tym w wyniku kolejnych badari, tym razem
wszystkich proceséw poprzedzajacych topienie strefowe antymonu, dokonano istotnej
zmiany w sposobie i parametrach ich prowadzenia.

2.2 Topienie strefowe antymonu pod zuzlem rafinacyjnym

Wykazana powyzej niewysoka efektywno$é oczyszczania antymonu z arsenu, przez zwy-
kty proces topienia strefowego, stata sig przyczynkiem do prze$ledzenia takiego2z
procesu, lecz z jednoczesnym zastosowaniem zuzla rafinacyjnego. Wykorzystano spo-
s6b znany w praktyce produkcji antymonu jako rafinacja ogniowa pod 2uzlami. Zalo2ono
przy tym, e proces ten bedzie skuteczny takze w odniesieniu do znacznie obnizone)
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zawartosci arsenu w antymonie (pon1ZeJ 0,05%). Rafinacja ta polega na przeprowadzeniu
domieszek antymonu w tlenki lub siarczki, a te z kolei do fazy zuzlowej. W ogélnosci

mechanizm tej reakcji jest nastgpujacy. Poczatkowo tlen lub siarka oddziatuja z anty-
monem, ktérego w strefie reakcji jest przewazajgca ilos¢ w stosunku do poszczegdlnych
zanieczyszczeri. Nastgpnie zachodzi wymiana jonowa pomigdzy tlenkami (siarczkami)
podstawowego metalu 7 metalicznymi zanieczyszczeniami w mysl ponizej przytoczonego

schematu:

0+ xMe (1)

xMeOy + = yMeD ¥

S+ xMe (2)

yMeD X

"

xMeSV - yMeD
gdzie: Me - metal podstawowy,

MeD - zanieczyszczenie metaliczne.

Nalezy przy tym podkresli¢, ze przytoczone reakcje bgdg przebiegaty z lewa na prawo
wéwczas, gdy potencjat termodynamiczny tworzenia tlenku (siarczku) domieszki bgdzie
korzystniejszy anizeli antymonu. Z przebiegu tej reakcji mozna wnioskowaé réwniez,
ze najefektywniejszymi procesami w odniesieniu do eliminacji zanieczyszczerh beda te,
w ktérych w wyniku reakcji wymiany jonowej i termicznych warunkéw procesu (sublima-
cja, parowanie) utworzg sig tlenki (siarczki) jako faza gazowa. Ta bowiem z }atwos-
cig moze przechodzié¢ do zuzla, tworzac w nim odpowiednio trwate kompleksowe polgcze-
nia lub do atmosfery.

2.2.1. Przebieg procesu i wyniki pomiaroéw

W eksperymencie topienia strefowego antymonu pod zuzlem rafinacyjnym przeprowa-
dzono dwa procesy. W nich td<e zastosowano znacznik promieniotwérczy 6As. Sposéb
przygotowania znakowanego wlewka i warunki w jakich prowadzono te procesy byty iden-
tyczne z wcze$niej juz opisywanymi.

Do sporzgdzenia zuzla rafinacyjnego zastosowano:

- saletrg sodowg NaNo}, spetniajgcg role utleniacza w my$l reakcji rozkladu:

Tr = 380°C
2 NaNo} —_——2 NaNO2 + 02 .

- sode kaustyczng NaOH, jako sktadnik wigzgcy arsen do postaci arseninu:

2 As + 1,5 0, + 6 NaOH ————=-2 Na,AsDy + H20 ;

- weglan potasu KZCOB’ dla uzyskania 2uzla odpowiednio kruchego w wyniku pienienia
spowodowanege przez wydzielajacy sie CUZ:

2 As + 1,5 02 by KZC(l} —_—2 K3A503 5 COZ'

Sktadniki te zestawiono tak, aby 50% og6élnej ilosci 2uzla stanowil skladnik utlenia-
Jacy, a 30% - sktadnik wiazacy. Ilodé zuzla Jjaka wprowadzano kazdorazowo na powierz-
chnig wlewka wynosita ok. 1/10 masy wlewka antymonowego.
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Po procesach topienia strefowego dokonywano odcinkowych pomiaréw radiometrycznych:
- wlewka antymonu oczyszczonego od zuzla,
- samego zuzla.
Wyniki tych pomiaréw zestawiono w tablicach 4 i 5 oraz na rys. 3.

clppm)
SO0 —x X X x X
PAS AN
25F zy_trqﬁ-ﬁriyds’crlydﬁ D=/
_A/
A’A‘A—-&A—A—A—A’A i 1 1 L )
50 100 L [ %]
x—x—x - stan wyjSciowy

A—A—A - stan po pierwszym przejéciu strefy

Rys. 3. Stezenie arsenu 76As w antymonie wzdluz wlewka po procesie topienia strefo-
wego pod zuzlem

Teblica 4
Rozktad ‘®As w antymonie wzdtuz wlewka. Topienie strefowe pod 2uilem rafinacyjnym

Drugodé wlewka [%] 1,5/ 5,0(8,5 |{11,5|15,0(18,5|21,5(|25,0|28,5|31,5/35,0(38,5| 41,5 | 45,0

Stgze- | po pierwszym
nie przejsciu 3,8{ 4,3(2,0 | 1,6( 1,0 0,8( 0,6| 0,2| 3,5| 7,6| B,9(16 12 13
76As strefy

po drugim

{ppm] | przejsciu 0,12 0,22 0,28
strefy

Drugosé wlewka (%]  [48,5(51,5]|55,0(s8,5}61,5|65,0/68,5|71,5|75,0|78,5|81,5|85,0|88,5|91,5 | 4red

Steze- | po pierwszym
nie przejsciu 120111 1S ti22. 121 25 |20 182" [&2. 128" 5190 ek 192 S2TNI6
76As strefy

po drugim
[ppm] | przejsciu 0,35 0,28 0,25
strefy

Tablica 5
Rozklad arsenu 76As w 2u2lu wzdtuz wlewka. Topienie strefowe antymonu pod 2uzlem rafinacyjnym

Drugos¢ wlewka [X] 1,?[5,0]10,0[15,o|zo,oTzs,o 30,0 | 35,0 | 40,0 | 45,0 [ 50,0

Steze- po pierwszym
nie przejsciu 38,9 90,3 | 60,8 | 49,4 | 41,0 56,3
76A strefy
S
Yuzuz- po drugim
[ppm)] przejsciu 1559 116,71:15,7 | 13,7 ] 15:7 15203300117 QL1865 14 1458 30,7
strefy
Dtugoéé wlewka [%) 55,0/ 60,0( 65,0 70,0 | 75,0 | 80,0 | B5,0 | 90,0 | 95,0 | $red.
Steze- po pierwszym
nie przejsciu 68,81 33,81 52,1 32,1 | 35,87 58,6 1" 3B 0F] 39.9 15384 50,4
76 strefy
As
;uzuz_ po drugim
przejsciu 27,01 21.8]. 25,7] 27.,6:] 27,8 20,4 20,9
[ppm] | strefy
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2.2.2. Oméwienie wynikow

Po pierwszym przejsciu strefy stopionej mierzone natgzenie promieniowania na ca-
tej dtugosci wlewka w odstgpach co 20 mm wykazlo, ze zachowanie sig arsenu w anty-
monie jest teraz nieco inne (rys. 3). Przede wszystkim zauwazalng réznicy jest zna-
czgco nizszy, w poszczeg6lnych strefach pomiarowych, poziom koncentracji 6As.
Ponadto krzywa obrazujaca zmiang koncentracji 76As wzdluz wlewka nie przecina krzywej
wyznaczajacej $redni stan wyjsciowy, jak mialo to miejsce w procesie bez zuzla.
Oznacza to, 2e doczyszczanie antymonu nastgpuje w tym przypadku nie tylko w wyniku
przemieszczania arsenu przed frontem krystalizacji, ale réwniez w wyniku jego ubytku
w postaci 76A303, spowodowanego oddziatywaniem sk}adnikéw zuzla na antymon. Mechanizm
tego procesu wyjasniono juz wczesnie].

Jednokrotne przejscie strefy przez wlewek spowodowalo, ze srednia koncentracja
w nim arsenu wynosi 16 ppm (tablica 4), co w odniesieniu do $redniego stezenia wyj-
$ciowego wynoszacego 47 ppm stanowi trzecig jego czg$¢. Zatem 66% arsenu opuscilo
antymon. Dodatkowo przeprowadzone obliczenia pozwolily takze oszacowa¢ $redni poziom
koncentracji tegoz zanieczyszczenia do polowy wlewka. Wynosilo oo 6,2 ppm, co w od-
niesieniu do stanu poczgtkowego pozwala stwierdzié, 2e z tej czesci wlewka ubylo go
87%.

Pomiary radiometryczne 2uzla potwierdzity jego promieniotwdérczos$é wskazujgc na
pozostawanie w nim cze$ci zanieczyszczenia usuwanego z antymonu. Po pierwszym przej-
éciu strefy czyszczacej $rednie w nim stezenie wynosilo 50,4 ppm (tablica 5). Gdyby
cala masa znaczonego arsenu, wprowadzbnego do antymonu, przeszia do zuzla i w nim
pozostata, to jego $rednie stgzenie wyniostoby 488 ppm (ilo$¢ znacznika - 0,22 g,
ilo$¢ 2uzla - 450 g). Zatem tylko troche wiecej niz 10% arsenu pozostalo w 2uzlu wig-
zqc sie z jego skladnikami do postaci arseninéw. Reasumujac, w oparciu o wyznaczony

podziat znacznika mozliwym stalo sig zamknigcie jego bilansu. I tak: z catkowitej
ilosci arsenu, wniesionego do procesu z antymonem, po pierwszym przejsciu strefy w me-

talu pozostato 33%, w zu2lu - 10%; pozostata czes¢ tj. 57% w postaci fazy gazowe)
przeszta do atmosfery procesu.

Drugie przejscie strefy czyszczgcej przez wlewek ze 9$wiezo naprowadzonym zuzlem
spowodowato dalsze jego doczyszczenie i obnizenie zawartosci 76As do poziomu, ktéry
w przyjetych dotychczas warunkach pomiarowych byt juz na granicy rejestracji. Poziom
czgstosci zliczer byt bowiem prawie na poziomie rejestrowanego tta. W zwigzku z tym
przypadkiem oznaczenia poziomu stegzenia arsenu w antymonie dokonano na ukladzie po-
miarowym bez kolimatora. Préby do pomiaréw pobrano z pieciu réznych miejsc wlewka
(tablica 4). Srednia koncentracja znacznika wyniosta w nich 0,25 ppm. Pomiarami po-
twierdzono takze radioaktywno$¢ zuzla (tablica 5) ze $rednig w nim koncentracja ar-
senu réwng 20,9 ppm. Przyjmujac analogiczny tok przeliczed jak po pierwszym przejsciu
strefy wyznaczono takze w odniesieniu do stanu poczatkowego, podziat arsenu. I tak:
we wlewku antymonowym pozostalo go 0,5%; do 2uzla przeszio 10% a pozostate 89,5% -do
atmosfery procesu.

Zebrane w powyzszym eksperymencie do$wiadczenie wskazuje, 2e syntetycznie zestawio-
ny i zastosowany 2uzel charakteryzuje sie znaczaca efektywnosdcig w eliminacji arsenu
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z antymonu. Jednakze z uwagi na okolicznosci ponizej przytoczone zuzel nie moze byé

uzyty w koricowej operacji doczyszczajycej, bowiem:

- w Czasie procesu agresywny zuzel wtapia sig gigboko w grafitowy 1é6dke, a takze -
po wyplynieciu - w kwarc, niszczgc te kosztowne materiaty,

- 2uzel w stanie stalym do$¢ trudno oddziela sig od antymonu, co wigze sig z koniecz-
nodcig zastosowania dodatkowych przetopieri filtrujacych,

- do metalu mogg dostawaé sig sktadniki zuzla zaréwno te w postaci zwigzanej, jak
i w postaci elementarnej tworzac z antymonem zwigzki migdzymetaliczne np,: NaSb.

3. PODSUMOWANIE

Przeprowadzone badania pozwolily na wyciggnigcie nastepujacych praktycznych wnios-
kéw:

1. Proces topienia strefowego antymonu jest przydatny do oddzielenia od niego arsenu,
Efektywnodé oddzielenia arsenu jest jednak niewysoka (maks, 50%) i jest w $oistym
zwigzku z jego iloscig w materiale przeznaczonym do tego procesu.

2. Wystegpujacy we wlewku rozktad arsenu pozwolil wyznaczyé (dla zaltozonej koncentra-
cji zanieczyszczenia) tzw. cze$é "czysty" wlewka. Zwykle stanowi ona nie wigce)
niz 50% masy wlewka.

3. Otrzymanie antymonu w gatunku SbéN wymaga, aby wsad do procesu topienia strefo-
wego zawieral nie wiecej niz 5 ppm arsenu.

4. Wykazana skuteczno$¢ zuzli syntetycznych w usuwaniu arsenu wskazuje na celowoscé
ich stosowania. Traktowanie antymonu zuzlem nalezy jednak stosowaé przed destyla-
cjg prézniowy.

5. Wykonany bilans arsenu pozwolil u$wiadomié autorom, iz tylko 10% arsenu usuwanego
z antymonu za posrednictwem zuzli pozostaje w nim. Pozostata czg$¢ przechodzi do
atmosfery procesu.
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