
 

РЕСПУБЛИКА  КАЗАХСТАН 
 

(19) KZ  (13) B (11)  12098 
(51)7  C22B 9/04 
 
 

ПАТЕНТНОЕ  ВЕДОМСТВО 
РЕСПУБЛИКИ  КАЗАХСТАН 
 

ОПИСАНИЕ  ИЗОБРЕТЕНИЯ 
К ПАТЕНТУ 
 
(21)  2000/1091.1 
(22)  06.10.2000 
(45)  17.01.2005,  бюл. 1 
(64)  KZ (A) 12098, 15.10.2002, бюл.10  
(72)  Храпунов Владимир Евгеньевич; Кенжалиев 
Багдаулет Кенжалиевич; Исакова Руфина Афанась-
евна; Володин Валерий Николаевич; Челохсаев Ле-
онид Сахамович; Требухов Сергей Анатольевич; 
Садвакасов Динмухамед Абдадилевич 
(73)  Республиканское государственное казенное 
предприятие "Институт металлургии и обогащения" 
Министерства образования и науки Республики Ка-
захстан  
(56)  Исакова Р.А., Резняков А.А., Спивак М.М. Ра-
финирование селена. Алма-Ата: Наука, 1975, с. 60 
US 4010937, кл. С22В 9/04, оп. 1977; GB 1441736, 
кл.2 С22В 17/06, оп. 1976; SU 545687, кл.2 С22В 
9/04, оп. 1977  
(54)  СПОСОБ РАФИНИРОВАНИЯ ЛЕГКО-
ЛЕТУЧИХ ХИМИЧЕСКИХ ЭЛЕМЕНТОВ 
ВАКУУМНОЙ ДИСТИЛЛЯЦИЕЙ И АППАРАТ 
ДЛЯ ЕГО ОСУЩЕСТВЛЕНИЯ 
(57)  Изобретение относится к области цветной ме-
таллургии, к способам и аппаратам для вакуумной 
дистилляции химических элементов в малотоннаж-
ном производстве, для переработки сплавов и может 
быть использовано в химической промышленности. 

Способ рафинирования легколетучих элементов 
вакуумной дистилляцией включает периодическую 
загрузку исходного элемента, дистилляцию при на-
гревании с переводом его в паровую фазу, очистку 
паровой фазы с последующей конденсацией, осуще-
ствляемые раздельно, эвакуацию газов и периодиче-
ский выпуск продуктов переработки, при этом лег-
колетучий элемент переводят в паровую фазу в ко-

личестве 70-90 % от загруженного, жидкие продук-
ты очистки паровой фазы возвращают на дистилля-
цию, при этом дистилляцию элемента, очистку па-
ровой фазы и возврат продуктов очистки проводят 
одновременно, осуществляют инерционную и 
фильтрационную очистку эвакуируемой газовой 
фазы, которую совмещают с конденсацией, а оста-
ток от дистилляции перерабатывают отдельно дис-
тилляцией с получением конденсата, который     
объединяют с исходным элементом. 

Аппарат для рафинирования легколетучих эле-
ментов вакуумной дистилляцией включает обогре-
ваемые дистиллятор и конденсатор, соединенные 
паропроводом, в котором со стороны дистиллятора 
размещено устройство для фильтрации паровой фа-
зы, и содержащий устройства для загрузки исходно-
го элемента, выгрузки конденсата и эвакуации га-
зов, при этом паропровод выполнен наклонным в 
сторону дистиллятора, отношение площади попе-
речного сечения паропровода и площади попереч-
ного сечения дистиллятора к площади отверстий 
устройства для фильтрации не превышает 3 и 30 
соответственно, а площадь поверхности конденса-
тора не менее чем в 2 раза больше площади попе-
речного сечения дистиллятора, при этом входное 
отверстие устройства для эвакуации газов размеще-
но ниже входного отверстия паропровода в конден-
сатор и снабжено фильтром, а дистиллятор снабжен 
обогреваемым устройством для периодического 
выпуска остатка от дистилляции. 

Технический результат изобретения заключается 
в повышении качества рафинированного элемента и 
повышении производительности аппарата. 
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Изобретение относится к области цветной ме-
таллургии, к способам и аппаратам для рафиниро-
вания легколетучих химических элементов вакуум-
ной дистилляцией в малотоннажном производстве, 
для переработки сплавов, и может быть использова-
но в химической промышленности. 

Известен существующий в промышленности 
способ рафинирования легколетучего элемента - 
селена, включающий периодическую загрузку тех-
нического селена, нагрев до 400-450 °С с переводом 
его в паровую фазу при давлении 150-650 Па, вывод 
пара на конденсацию, получение конденсата, после-
дующее его плавление и вывод дистиллированного 
селена через выпускное устройство, осуществляе-
мый в аппаратах периодического действия, пред-
ставляющих собой обогреваемые цилиндрические 
сдвоенные камеры: одна для дистилляции селена, 
другая для конденсации паров, и содержащих уст-
ройства загрузки, слива конденсата и эвакуации га-
зов. Причем дистилляция селена ведется до получе-
ния сыпучего остатка от дистилляции, который уда-
ляют пневмотранспортом. К недостаткам способа 
следует отнести возможность получения бракован-
ной продукции из-за увлечения паровым потоком в 
конденсатор капель и брызг исходного расплава, что 
снижает качество дистиллята и производительность 
аппарата. 

Известен также способ отделения цинка от свин-
ца, включающий испарение цинка, вывод паров на 
конденсацию с получением жидкой фазы и эвакуа-
цию неконденсирующихся газов, осуществляемый в 
аппарате, выполненном в виде цилиндрического, 
футерованного изнутри сосуда, открытого снизу, 
установленного в сосуд большего диаметра, откры-
тый сверху и сообщающийся с конденсатором обо-
греваемой вакуумной магистралью-паропроводом, 
имеющим горизонтальные участки (а. с. СССР № 
192699, кл. С 22 В 9/04, 1967). Недостатком данного 
технического решения является возможность увле-
чения капель и брызг исходного расплава парогазо-
вым потоком, что снижает качество конденсата, и 
необходимость очистки обогреваемого вакуумпро-
вода от промпродуктов, выпадающих из парогазо-
вой фазы, что приводит к непроизводительным за-
тратам времени. 

Наиболее близким к изобретению по техниче-
ской сущности является способ рафинирования се-
лена вакуумной дистилляцией, включающий перио-
дическую загрузку технического селена, нагрев с 
переводом его в паровую фазу, фильтрацию паров и 
вывод их на конденсацию, получение конденсата, 
последующее его плавление и вывод дистиллиро-
ванного селена через выпускное устройство, осуще-
ствляемый в аппарате, состоящем из обогреваемых, 
соединенных паропроводом дистиллятора и конден-
сатора, снабженном фильтром, устройствами за-
грузки, слива конденсата и эвакуации газов (Исако-
ва Р.А., Резняков А.А., Спивак М.М. Рафинирование 
селена. Алма-Ата: Наука, 1975, с. 60). Способу и 
устройству свойственны недостатки, обусловленные 
возможностью попадания в конденсат - очищенный 
элемент - продуктов очистки паровой фазы из паро-

провода, увлечение в конденсат примесей из обога-
щенного остатка, особенно на последнем этапе дис-
тилляции, увлечение конденсата с газами в систему 
эвакуации. Все это, а также удаление сухого пыля-
щего остатка от дистилляции снижает качество ра-
финированного элемента и производительность ап-
парата. 

Технический результат от совокупности влияния 
признаков, предлагаемых в изобретении, заключает-
ся в повышении качества рафинированного элемен-
та и повышении производительности аппарата. 

Указанный технический результат изобретения 
обеспечивается в способе рафинирования легколе-
тучих элементов вакуумной дистилляцией, вклю-
чающем периодическую загрузку исходного эле-
мента, дистилляцию при нагревании с переводом 
элемента в паровую фазу, очистку паровой фазы с 
последующей конденсацией, осуществляемые раз-
дельно, эвакуацию газов и периодический выпуск 
продуктов переработки, в котором легколетучий 
элемент переводят в паровую фазу в количестве 70-
90% от загруженного, жидкие продукты очистки 
паровой фазы возвращают на дистилляцию, при 
этом дистилляцию элемента, очистку паровой фазы 
и возврат продуктов очистки проводят одновремен-
но, осуществляют инерционную и фильтрационную 
очистку эвакуируемой газовой фазы, которую со-
вмещают с конденсацией, а остаток от дистилляции 
перерабатывают отдельно дистилляцией с получе-
нием конденсата, который объединяют с исходным 
элементом.  

Технический результат изобретения достигается 
также в конструкции аппарата для рафинирования 
легколетучих элементов вакуумной дистилляцией, 
включающего обогреваемые дистиллятор и конден-
сатор, соединенные паропроводом, в котором со 
стороны дистиллятора размещено устройство для 
фильтрации паровой фазы, и содержащего устрой-
ства для загрузки исходного элемента, выгрузки 
конденсата и эвакуации газов, в котором паропро-
вод выполнен наклонным в сторону дистиллятора, 
отношение площади поперечного сечения паропро-
вода и площади поперечного сечения дистиллятора 
к площади отверстий устройства для фильтрации не 
превышает 3 и 30 соответственно, а площадь по-
верхности конденсатора не менее чем в 2 раза 
больше площади поперечного сечения дистиллято-
ра, при этом входное отверстие устройства для эва-
куации газов размещено ниже входного отверстия 
паропровода в конденсатор и снабжено фильтром, а 
дистиллятор снабжен обогреваемым устройством 
для периодического выпуска остатка от дистилля-
ции. 

Перевод легколетучего элемента на 70-90% в па-
ровую фазу позволяет избежать увлечения малоле-
тучих примесей в паровую фазу на завершающей 
стадии дистилляции и повысить качество получае-
мого дистиллята. Кроме того, остаток от дистилля-
ции сохраняется в жидком виде, что упрощает и 
ускоряет процесс выгрузки жидкого остатка и по-
вышает производительность аппарата. 
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Возврат жидких продуктов очистки паровой фа-
зы - капель, брызг, труднолетучих соединений - на 
дистилляцию позволяет исключить их попадание в 
конденсатор и повысить качество рафинированного 
элемента, предотвратить операции очистки паро-
провода и фильтрующего устройства, что вместе с 
одновременным ведением дистилляции, очистки 
паровой фазы и возвратом продуктов очистки паро-
вой фазы исключает вывод дополнительных пром-
продуктов из аппарата и повышает его производи-
тельность. 

Изготовление паропровода наклонным в сторону 
дистиллятора исключает попадание жидких продук-
тов очистки паровой фазы в конденсатор и загряз-
нение конденсата. 

Эвакуируемые неконденсирующиеся газы под-
вергают инерционной и фильтрационной очистке от 
пылевидной фракции конденсата, причем очистку 
совмещают с конденсацией паровой фазы. Это по-
зволяет повысить производительность оборудова-
ния за счет уменьшения количества промпродуктов, 
образующихся в системе эвакуации газов при отсут-
ствии фильтрации и возвращаемых на переработку. 
Инерционная очистка обеспечивается тем, что 
входное отверстие устройства для эвакуации газов 
размещено ниже входного отверстия паропровода в 
конденсатор. Кроме того, входное отверстие уст-
ройства для эвакуации газов снабжено фильтром. 
Наличие инерционной и фильтрационной очистки 
способствует высокой степени очистки эвакуируе-
мых газов. 

Отдельная переработка остатка от дистилляции 
позволяет наиболее полно отогнать легколетучий 
рафинируемый элемент с получением конденсата, 
содержание трудноудаляемых примесей в котором 
близко к содержанию примесей в исходном элемен-
те и объединяемого с ним. Это повышает качество 
рафинированного элемента вследствие вывода ос-
новной массы примесей на данном этапе вне основ-
ного технологического процесса. 

Заданное отношение площади поперечного сече-
ния паропровода и площади поперечного сечения 
дистиллятора к площади отверстий устройства для 
фильтрации, не превышающее 3 и 30 соответствен-
но, позволяет оптимизировать количество испарив-
шегося элемента в дистилляторе и условия очистки 
паровой фазы. При больших значениях возникают 
затруднения с отводом паровой фазы, что влечет 
уменьшение скорости испарения. Кроме того, уве-
личивается скорость парогазовой смеси в паропро-
воде, что ухудшает очистку от примесей, прошед-
ших через фильтрующее устройство и оседающих в 
паропроводе. Изложенное приводит к уменьшению 
производительности аппарата и ухудшению качест-
ва рафинированного элемента. 

Площадь поверхности конденсатора не менее 
чем в 2 раза превышает площадь поперечного сече-
ния дистиллятора, что обеспечивает необходимые 
условия и полноту конденсации паровой фазы и 
положительно влияет на производительность аппа-
рата. 

Наличие обогреваемого устройства для периоди-
ческого выпуска остатка от дистилляции значитель-
но упрощает, сокращает время выгрузки остатка и 
непроизводительные затраты времени. 

На фигуре приведена схема предлагаемого аппа-
рата, где дистиллятор 1 соединен с конденсатором 2 
паропроводом 3, который выполнен наклонным в 
сторону дистиллятора. Внутри дистиллятора 1 на 
паропроводе 3 смонтировано устройство для фильт-
рации паров 4 с отверстиями 5 для прохода парога-
зовой смеси. Внизу конденсатор 2 снабжен устрой-
ством для выгрузки конденсата - рафинированного 
элемента 6, а дистиллятор 1 - устройством для вы-
пуска остатка от дистилляции 7. В конденсаторе 2 
установлено устройство для эвакуации газов 8, 
входное отверстие 9 которого размещено ниже 
уровня входного отверстия паропровода 3 в конден-
сатор 2 и снабжено фильтром 10. Дистиллятор 1 
снабжен устройством для загрузки 11 исходного 
элемента и нагревателем 12. Конденсатор 2 снабжен 
нагревателем 13. 

Аппарат работает следующим образом. Исход-
ный рафинируемый легколетучий элемент через 
загрузочное устройство 11 загружают в дистиллятор 
1. Через устройство 8 в аппарате создают разреже-
ние. Включением нагревателя 12 осуществляют на-
грев дистиллятора 1 и паропровода 3. При достиже-
нии температуры дистилляции легколетучий эле-
мент переходит в паровую фазу, которую подверга-
ют фильтрации в устройстве 4. В основном очищен-
ная от капель и брызг парогазовая фаза через отвер-
стия 5 и паропровод 3 поступает в конденсатор 2, 
где преимущественно на стенках происходит кон-
денсация пара в твердую или частично в жидкую 
фазу. Некоторая часть легколетучего элемента кон-
денсируется в объеме и увлекается неконденсируе-
мыми газами в фильтр 10, где происходит очистка 
от пылевидной фракции конденсата и возврат по-
следней в основную массу конденсата. Неконденси-
руемые очищенные от пылевидной фракции кон-
денсата газы эвакуируют через устройство 8. Менее 
летучие, чем рафинируемый элемент примеси после 
фильтрации в устройстве 4 вследствие уменьшения 
скорости после прохождения отверстий фильтра и 
некоторого понижения температуры в паропроводе 
3 от дистиллятора 1 к ненагреваемому конденсатору 
2 конденсируются в наклонном паропроводе 3 и 
стекают в дистиллятор 1. Также по паропроводу 3 
стекают частично увлеченные с паровой фазой 
брызги и капли 

После перевода 70-90 % легколетучего элемента 
в паровую фазу процесс дистилляции прекращают, 
аппарат заполняют инертным по отношению к пе-
рерабатываемому исходному сырью газом и остаток 
от дистилляции через устройство 7 выводят из дис-
тиллятора 1. При давлении в аппарате, равном атмо-
сферному, подачей электрической мощности на на-
греватель 13 нагревают конденсатор 2 до темпера-
туры плавления легколетучего элемента, переводят 
его в расплавленное состояние и через устройство 6 
выводят из конденсатора 2. После завершения всех 
операций технологический цикл повторяют. 
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Технологические показатели способа, работы 
аппарата предлагаемой конструкции и условия ве-
дения процесса для некоторых элементов приведе-
ны ниже. 

Пример 1. Рафинирование технического селена 
проводили в вакуумном аппарате, дистиллятор ко-
торого имел диаметр 30 см (площадь поперечного 
сечения дистиллятора составила 706,5 см2, что соот-
ветствует площади испарения), диаметр паропрово-
да - 9,5 см (площадь - 70,8 см2), суммарная площадь 
отверстий устройства для фильтрации паровой   
фазы - 23,6 см2 (отношение площади поперечного 
сечения паропровода и площади поперечного сече-
ния дистиллятора к площади отверстий устройства 
для фильтрации составляет 3 и 29,9 соответствен-
но), при температуре в дистилляторе 400 °С и дав-
лении 133-150 Па. Площадь поверхности конденса-
тора составляла 6500 см2, что в 9,2 раза превышает 
площадь испарения. Селен подвергали дистилляции 
на 70 % от загруженного. Остаток выпускали через 
обогреваемое устройство в донной части дистилля-
тора и после трех операций объединяли, затем от-
дельно подвергали заключительной дистилляции до 
получения "сухого" остатка, конденсат этой стадии 
объединяли с исходным техническим селеном по-
следующей операции. Содержание примесей в ис-
ходном селене составляло в среднем, мас.%⋅104: 
алюминий, железо - 10,3-20,2; висмут, никель, сви-
нец - 2,8-5,0; магний, марганец, медь, серебро,    
ртуть - 0,8-2,2; мышьяк - 6,1-8,1; олово - 1,6; теллур 
- 1000. При завершении дистилляционного процесса 
температуру в конденсаторе поднимали до 250-280 
°С и выпускали рафинированный продукт из кон-
денсатора. После дистилляции получали селен осо-
бой чистоты, содержащий не более, мас.%⋅104: алю-
миний - 2,0; висмут - 1,0; железо - 3,0; магний - 1,0; 
марганец - 0,5; медь - 0,5; мышьяк - 5,0; никель - 
2,0; теллур - 10, соответствующий марке ОСЧ15-2, 
без получения бракованных партий по трудноуда-
ляемым примесям, особенно по содержанию теллу-
ра. Во время эксплуатации исключена операция 
очистки фильтра и паропровода. За счет фильтрации 
эвакуируемых газов не наблюдалось осаждения пы-
левидного конденсата в системе эвакуации некон-
денсирующихся газов, что также позволило сокра-
тить непроизводительные затраты времени на ее 
очистку. Увеличение производительности аппарата 
за счет сокращения вспомогательных и обслужи-
вающих операций составило 10-12 %. 

Пример 2. Очистку чернового кадмия, получен-
ного после переплавки губки под слоем щелочи, 
содержащего, мас.%: 0,020-0,026 свинца, 0,007-
0,030 меди, 1,30-1,80 таллия и 0,14-0,35 никеля, 
производили в аппарате, дистиллятор которого имел 
диаметр 40 см (площадь поперечного сечения дис-
тиллятора - площадь испарения - 1256 см2), диаметр 
паропровода - 15 см (площадь поперечного     сече-
ния - 176,6 см2), суммарная площадь отверстий уст-
ройства для фильтрации паровой фазы - 88 см2 (от-
ношение площади поперечного сечения паропрово-
да и площади поперечного сечения дистиллятора к 
площади отверстий устройства для фильтрации со-

ставляет 2 и 14,3 соответственно). Температуру 
процесса дистилляции поддерживали равной 430-      
450 °С, давление - около 13 Па. Площадь поверхно-
сти конденсации составляла 2512 см2, что в 2 раза 
больше площади испарения. Кадмий подвергали 
дистилляции на 90 % от загруженного. Остаток вы-
пускали через обогреваемое устройство в донной 
части дистиллятора и после 10 операций объединя-
ли, затем отдельно подвергали заключительной дис-
тилляции до получения остатка, содержащего прак-
тически черновой таллий. Конденсат этой стадии, 
содержащий до 0,005-0,01 % таллия, объединяли с 
исходным кадмием. При завершении дистилляци-
онного процесса температуру в конденсаторе под-
нимали до 350-370 °С, конденсат плавили и выпус-
кали из конденсатора. В результате получали кад-
мий, содержащий, мас.%: 0,01-0,005 свинца, 0,02-
0,002 меди, 0,003-0,002 таллия, 0,0003-0,0005 нике-
ля, и соответствующий марке Кд-0, без получения 
бракованных партий по трудноудаляемым приме-
сям, особенно по содержанию таллия. Во время экс-
плуатации не проводилась операция очистки фильт-
ра и паропровода, не наблюдалось осаждения пыле-
видного конденсата в системе эвакуации неконден-
сирующихся газов, что позволило сократить непро-
изводительные затраты времени на ее очистку. Уве-
личение производительности аппарата за счет со-
кращения вспомогательных и обслуживающих опе-
раций составило 10-15 %. 

Проведенные таким образом испытания по ра-
финированию легколетучих элементов вакуумной 
дистилляцией предлагаемым способом в аппарате 
для его осуществления подтвердили повышение 
качества получаемых элементов и повышение про-
изводительности оборудования. 
 

ФОРМУЛА ИЗОБРЕТЕНИЯ 
 

1. Способ рафинирования легколетучих элемен-
тов вакуумной дистилляцией, включающий перио-
дическую загрузку исходного элемента, дистилля-
цию при нагревании с переводом элемента в паро-
вую фазу, очистку паровой фазы с последующей 
конденсацией, осуществляемые раздельно, эвакуа-
цию газов и периодический выпуск продуктов пере-
работки, отличающийся тем, что легколетучий 
элемент переводят в паровую фазу в количестве 70-
90 % от загруженного, жидкие продукты очистки 
паровой фазы возвращают на дистилляцию, при 
этом дистилляцию элемента, очистку паровой фазы 
и возврат продуктов очистки проводят одновремен-
но, осуществляют инерционную и фильтрационную 
очистку эвакуируемой газовой фазы, которую со-
вмещают с конденсацией, а остаток от дистилляции 
перерабатывают отдельно дистилляцией с получе-
нием конденсата, который объединяют с исходным 
элементом. 

2. Аппарат для рафинирования легколетучих 
элементов вакуумной дистилляцией, включающий 
обогреваемые дистиллятор и конденсатор, соеди-
ненные паропроводом, в котором со стороны дис-
тиллятора размещено устройство для фильтрации 
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паровой фазы, и содержащий устройства для загруз-
ки исходного элемента, выгрузки конденсата и эва-
куации газов, отличающийся тем, что паропровод 
выполнен наклонным в сторону дистиллятора, от-
ношение площади поперечного сечения паропрово-
да и площади поперечного сечения дистиллятора к 
площади отверстий устройства для фильтрации не 
превышает 3 и 30 соответственно, а площадь по-

верхности конденсатора не менее чем в 2 раза 
больше площади поперечного сечения дистиллято-
ра, при этом входное отверстие устройства для эва-
куации газов размещено ниже входного отверстия 
паропровода в конденсатор и снабжено фильтром, а 
дистиллятор снабжен обогреваемым устройством 
для периодического выпуска остатка от дистилля-
ции. 
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