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Verfahren zur destillativen Reinigung quecksiiberhaltiger Stoffe bzw. Stoffgemische.

@ Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur destillativen Reinigung quecksilberhaltiger Stoffe bzw. Stoffgemische
und.oder zur Gewinnung von Quecksilber aus denselben, das dadurch gekennzeichnet ist, daB das Aufgabegut
als Feststoff- Fllissigkeits-Suspension oder -Ldsung in den Destillationsapparat eingespritz oder in ihm zerstdubt
bzw. verspriiht wird, vorzugsweise durch einen Rotationszerstduber, sowie dadurch, daB bei sinem geringeren
Druck als 1 bar, bei Unterdruck gegeniiber atmosphérischem Druck bzw. Vakuum gearbeitet wird und daf das
Aufgabegut bewegt wird.
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Verfahren zur destillativen Reinigung quecksilberhaltiger Stoffe bzw. Stoffgemische

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur destillativen Reinigung quecksiiberhaltiger Stoffe bzw. Stoffgemi-
sche und. oder zur Gewinnung von Quecksilber aus denseiben.

Das Verfahren gemig dem Stand der Technik wird im folgenden anhand der Aufarbeitung Hg-haltiger
Aktivkohle bzw. der Gewinnung von metailischem Quecksilber aus Erzen oder Konzentraten beschrieben.

Verfahren zur Gewinnung von Quecksilber durch Trockendestillation aus quecksilberhaltigen Stoffen
sind aus der Verhiittung von quecksilberhaitigen Erzen oder Mineralien bekannt. Ebenso ist es bekannt,
quecksilberhalige Rickstdnde, z.B. aus der Azetaldehydelektrolyse oder Aktivkohleschidmme aus der
Chioralkalielektrolyse durch eine solche Trockendestillation von Quecksilber zu remnigen. Diese Verfahren
nach dem Stand der Technik beinhalten, daff das Aufgabegut vor dem Einbringen in den Destillationsappa-
rat mdglichst weit getrocknet wird, um bei dem DestillationsprozeB nicht auch noch zusaiziich die
Verdampfungswirme flir das Wasser aufbringen zu missen, das vorher durch Trocknen demzufolge zu
entfernen ist. Wenn bei der Quecksilberverhiittung z.B. eine Anreicherung des Rohmatenals durch Flottation
durchgefiihrt wurde, so strebt man vor dem Einsatz des Matenals in den Destil lations- bzw. REstdfen eine
Reduzierung des Feuchtigkeitsgehaltes auf ca. 8 bis 10% an. Quecksilberhaltige Rickstdnde werden nach
dem Stand der Technik durch mechanische Trennverfahren ebenfalls entwéssert, bevor das Quecksilber
durch thermische Behandlung des Aufgabegutes destillativ entfernt wird; so werden z.B. quecksilberhaitige
Schiimmer aus der Chloralkalielekirolyse durch Filterpressen im Feuchtigkeitsgehalt auf ca. 20 bis 45
Gew.-% reduziert.

Die bekannten Destillationsapparate flr die Quecksilbergewinnung bzw. Reinigung von Stoffen von
Quecksilber lassen sich danach unterteilen, ob und wie das Einsatzmatenal in ihnen bewegt wird wdhrend
des Destiliationsprozesses.

Bei einer Variante wird das Material nicht bewegt. Es ruht in einer oder mehreren Schichten entweder
direkt auf Wandungen des Destillationsapparates oder auf Blechen, auf die es vorher aufgebracht wurde
und die dann in den Destillationsapparat singebracht werden. Diese Apparate werden bevorzugt angewen-
det. wenn feink&rniges oder pulverférmiges Material behandelt wird, um den Staubaustrag mit den
Dampfen und Gasen gering zu halten, die aus dem Destillationsapparat abgeleitet werden. Es handelt sich
bei diesem Verfahren um einen Chargenbetrieb mit der Aufheizung von inerten Massen.

In einer anderen Variante wird das Material wihrend des Destiliationsprozesses geringfligig bewegt,
wandert aber wihrend ‘des Prozesses durch die Destillationsapparatur durch. Dieses Prinzip wird vorzugs-
weise angewendet bei der Verhiittung von quecksilberhaitigen Mineralien, z.B. in SchachtGfen ohne oder
mit Einbaut.

Eine dritte Variante beinhaltet, daB das Material w8hrend des Destillationsprozesses bewegt wird, um

Stoff- und Wirmelibergangsprozesse wihrend des Destillationsvorganges zu verbessern.
Hierflr sind nach dem Stand der Technik DrehrohrSfen bekannt. Diese funktionieren, in dem ein mit seiner
Achse waagrecht aufgestelltes oder gegen die Waagrechte leicht geneigtes Drehrohr langsam um seine
Achse rotiert. Dadurch kommi das Gut immer mit neuen Teilen der Wandung in Berlihrung bzw. wird im
Gegensatz zu einer ruhenden Schicht, immer anderer Oberfliche der Ofenatmosphire ausgesetizt. Bei
waagerechter Anordnung werden Drehrohrapparate in der Regel im Chargenbetrieb beschickt und entleert.
Bei leicht geneigter Anordnung wandert das zu behandeinde Material in Neigungsrichtung der Achse durch
den Drehrohrofen. wobei die Aufenthaitszeit von der eingestellten Drehzahi be stimmt wird. Es ist auch
bekannt, im Innern der Drehrohre Einbauten anzubringen, die eine Verkleinerung des Materials verhindern
solien und Bewegungen des Gutes unterstlitzen.

Die bekannten Verfahren zur Destillationsbehandiung quecksilberhaltiger Stoffe kdnnen ferner danach
unterschieden werden, ob die Destillation
- bei Atmosphirendruck oder leichtem Unterdruck,

- oder im Vakuum durchgefiihrt wird.

Fir die oben angefiihrien Apparate ist beides bekannt. Die bekannten Apparate zur Behandlung
quecksilberhaltiger Stoffe werden etwa bei Atmosphirendruck betrieben. Es wird ein leichter Unterdruck
eingestellt, der zum Zweck hat, Leckagen von der Ofenatmosphdre nach Aufien zu verhindern, zur
Verhinderung von Quecksilberverlusten an die Umgebung, ebenso wie aus Grlinden des Arbeitsschutzes
wie auch zur Erhdhung der Quecksilberausbeute.

Der Unterdurck im Destillationsapparat betragt in der Regel nur einige Millimeter Wassersdule, nicht jedoch
weniger als 0,9 bar absoluten Druck.

Bekannt ist ferner, daB bei der Destillation quecksilberhaltiger Stoffe Staubbiidung aus dem Gut
Probleme bereitet in der nachgeschalteten Kondensation. Aus den Gewinnungs verfahren von Quecksiiber-
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hiitten ist bekannt, da8 das Kondensationsprodukt stets zu einem mehr oder weniger groBen Teil aus einem
mit metallischem Quecksilber durchsetzten feuchten oder schiammigem Material, das man "Stupp” nennt
stammt. Die Stupp-Bildung wird bei Verfahren gemdB dem Stand der Technik durch folgende Faktoren
beglnstigt: :

Anwesenheit von Kohlenstoff, feink&rnige Beschickung und bei einer Bewegung des Gutes.

Bei den bekannten Verfahren erfolgt die Beheizung der Destillationséfen entweder direkt, z.B. durch

Flammen oder Rauchgase. oder indirekt Uber eine der Wandungen, z.B. durch Flammen oder elektrisch.
Die Verfahren, die bei atmosphérischem Druck oder lsichtem Unterdruck zur Reduzierung der Leckagen
arbeiten, und das sind im wesentlichen alle, bei denen das Gut wihrend des Destillationsprozesses bewegt
wird, sind dazu hohe Temperaturen, (iber ca. 400 bis 600" C, erforderlich. Andernfalls ist der Restgehalt an
Quecksilber in den behandeiten Stoffen zu hoch.
Bei diesem Temperaturniveau ist das Einbringen der erforderlichen Warme im indirekten Wirmeaustausch
durch kondensierenden Dampf eines Heizmediums oder Abgabe der Wérme einer Warmetrdgerflissigkeit
technisch unter wirtschaftichen Bedingungen nicht mdglich. Bei Destillationsfen, in denen das Gut
wihrend des Destillations prozesses nicht bewegt wird, ist das Arbeiten im Vakuum bekannt. Unter diesen
Bedingungen ist eine indirekte Beheizung mit Betriebsmitteln wie Wasserdampf oder Wé&rmetrdgerd!
bekannt. Eine solche Beheizung ist wiinschenswert, weil sie bessere Wirmelbergangszahlen ergibt, als
eine Beheizung mit gasférmigen Medien. Insgesamt ist eine indirekte Beheizung wiinschenswert, denn bei
einer direkten Beheizung wird die Abgasmenge gréfer und damit steigen die Quecksilberverluste aufgrund
des Quecksilberpartialdrucks an. Bei Quecksilberhitten ist dies die Hauptverlustquelle. Bei einer direkten
Beheizung ist weiterhin die Gefahr eines Mitreifens von Staub grdfer, infolge hdherer Stromungsgeschwin-
digkeiten im Ofen. Weiterhin herrscht Brandgefahr, wenn quecksilberhaltige Aktivkohle von Quecksilber
befreit werden soll.

Destiliationsdfen mit im wesentlichen ruhendem Gut haben den Nachteii sines schlechten Wirme- und
Stofflibergangs. Schichten k&nnen verkrusten, insbesondere bei feinkdrnigen Stoffen wie z.B. Aktivkohle in
Pulverform. Es existiert kein ausreichender Transportmechanismus durch die ruhende Gutschicht zur
Schaffung eines ausreichenden Partialdruckgefélles flir Quecksilber. Infolgedessen ergeben sich lange
Behandlungszeiten in den Ofen. Die gemdB dem Stand der Technik Ubliche Reduzierung des Wassergehal-
tes vor Ein bringung in den Destillationsapparat ist auch zu betrachten im Hinblick auf Staubbildung im
Destillationsapparat und Einflihrung von Staub in die Kondensationsstufe. Durch die Reduzierung des
Wassergehaltes im Aufgabegut.soll die im Destillationsapparat verdampfende Wassermenge reduziert
werden. Bei direkt beheizten Ofen kann dadurch die Rauchgasmenge geringer gehalten werden. Bei indirekt
beheizten, insbesondere bei solchen mit ruhendem Gut, kann die Ofendurchiaufzeit verklrzt werden.

Die Aufheizung und Verdampfung erfolgt beispielsweise Uber elektrische Heizelemente, die im Innern
des Ofens angeordnet waren.

Warmelbergang findet statt

- durch Strahlung von den Heizelementen an die Haube,

- von der Haube wiederum durch Strahlung an die Horden,

- von diesen durch Warmeleitung und Strahlung an das Aufgabegut.

Bei jeder Charge miissen grofe Ballastmassen Stahi mit aufgewdrmt und abgekiihit werden. Dies ist
sehr energieaufwendig. AuBerdem kann durch die trigen Warmelibertra gungsvorgénge nur eine Ofenbe-
schickung in 24 Stunden durchgefiihrt werden.

Um bei dem herrschenden Atmosphirendruck eine hinrsichende Entquickung des Materials zu bewir-
ken, missen Heiztemperaturen bis zu 550 ° C realisiert werden. Der Restgehalt in dem behandelten Gut
bewegt sich in dem Bereich von etwa 20 bis 50 mg/Hg pro kg Material. Einer weiteren Reduzierung sind
Grenzen gesstzt durch fehlende Stoffaustauschmechanismen der Atmosphére im Innern der Haube mit der
ruhenden Schicht von Aufgabegut auf den Hordenblechen. Eine Bewegung des Gutes ist von der
Konstruktion her nicht m&glich. Sie verbietet sich auch bei diesem Verfahrensprinzip; denn nach dem
Verdampfen des Wassers (Viele A-Kohlen stammen aus Naffiitrationen und fiihren noch einen Feuchtig-
keitsgehalt mit) besteht sonst die schon zuvor erwdhnte Gefahr von exothermen Reaktionen durch
Verpuffung oder Brand. AuBerdem wird sonst zu viel Aktivkohiestaub in die nachgeschaliete Einspritz-
Kondensation mitgerissen.

Mit Beendigung der Schicht der im Einsichtbetrieb betriebenen Anlage wird die Ofenbeheizung
abgestelit. Die Ofen werden mit den Einsatzwagen und dem Einsatzmaterial bis zum Beginn der Schicht am
nichsten Morgen stehen gelassen zum Abklhlen durch natiirliche Konvektion. Um die Ofen in dem 24-
Stunden-Rhytmus wihrend der Schicht wieder beladen und aufheizen zu kdnnen, missen die Einsatzwa-
gen zu Beginn der Schicht gewechselt werden. Dazu muff an dem noch nicht bis auf Umgebungstempera-
tur abgekiihlten Einsatzwagen im Ofen die Flanschverbindung zur Abgasreinigung geldst werden. Der
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wiederum durch Muskelkraft aus dem Ofen gezogene Einsatzwagen wird dann zum weiteren Erkalien
stehen gelassen. Das flissige Quecksilber, das sich in den Sammelrohr unter dem Einsatzwagen angesam-
melt hatte wird mit Schwerkraft im offenen Flug in ein Sammelgefd abgeiassen, mit dem Gabeistapler zum
Sammeibehilter der Hg-Abfiillung gefahren und dort in diesen abgelassen.

Die vielen offenen Hantierungen mit quecksilberhaltigem Material oder Quecksilber, teilweise bei
erhdhten Temperaturen, sind fir den Arbeitsschutz problematisch. Es besteht ein Problem, die MAK-Werte
fiir Hg tei dem beschiftigten Personal einzuhalten.

Nach dem Abkiihien des Hordenstapels auf dem Ofen-Einsatzwagen wird die Haube gezogen. Die
Hordenbieche auf den Einsatzwagen werden mittels Gabeilstapler zum Entleerungsplatz transportiert. Mit
einer Vakuumsauganlage wird das behandelte Material in Transportverpackungen zur Deponie umgefiilt.

Fir die zweite dieser Aufgaben gilt, daB keine groBfen Warmemengen zu Ubertragen sind und indirekte
Beheizung mit einem organischen Wirmetrdgermedium vorgesehen ist, bei dem erfindungsgeméasen
Verfahren.

Mit dem Verfahren und der Vorrichtung gemis vorliegender Erfindung kann Quecksilber aus guecksil-
berhaitigen Stoffen gewonnen werden.

Ferner werden damit Gase bzw. Dampfe zur Kondensationsstufe geflihrt, die infolge der ausgelibten
Waschwirkung der aufgegebenen Suspension wenig Staub enthaiten. Ohne diese Waschwirkung wére die
vorgesehene Bewegung des Gutes im Apparat nicht mdglich, da zuviel Staub ausgetragen wirde,
insbesondere bei Behandlung von Aktivkohie, die schon pulverférmig vorfiegt. die vermahlen wiirde oder
durch Abrieb von kdriger Kohle entsprechende Staubanteile erhalten hat. Gerade bei der Behandlung von
Aktivkohle liegen alle Merkmale vor, die nach dem bekannten Stand der Technik Stupp-Bildung beglnsti-
gen:

- Kohlenstoffgehalt.

- Feink3drnigkeit,

- Bewegung in dem Destillationsapparat.

Durch die M8glichkeit des Arbeitens im Vakuum beim erfindungsgeméfen Verfahren kann die indirekte
Beheizung mit Dampf und.oder einer Warmetrigerflissigkeit realisiert werden,

Nicht bekannt ist es bisher, Destillationséfen flir Quecksilber, in denen das Gut wéhrend des Destilla-
tionsvorganges bewegt wird, im Vakuum zu betreiben, um dadurch eine indirekte Beheizung mit Wasser-
dampf und.oder einer Wirmetrdgerfllissigkeit durchfihren zu kdnnen. Die dadurch mdglichen hohen
Wirmedbertragungszahlen sind Voraussetzung fUr die im Innern des Apparates grdfere zu verdampfende
Feuchtigkeitsmenge. 3 . .

Im Innern des Destillationsapparates sind in Bewegungsrichtung des Einsatzmaterials im wesentlichen
zwei ver schiedene verfahrenstechnische Aufgaben zu I8sen gewesen, die flir das Verfahren wichtig sind:

1. Verdampfung der Flissigkeitsmenge bei nicht zu hohen Temperaturen.
2. Reduzierung des Restgehaltes an Quecksilber in dem im wesentlichen von der Flissigkeit
befreiten Material bei héheren Temperaturen.

Fir die erste dieser Aufgaben, gilt, daf die Erfordernis zur Ubertragung grofier Warmemengen zur
Verdampfung der Fliissigkeit gegeben ist; dies wird bei dem erfindungsgemiBen Verfahren auf der
Betriebsmittelseite durch Beheizung mittels kondensierendem Wasserdampf vorgesehen.

Fir die zweite dieser Aufgaben gilt, daB keine grofen Warmemengen zu Ubertragen sind, und indirekie
Beheizung mit einem organischen Wirmetrdgermedium vorgesehen ist, bei dem erfindungsgemé&Ben
Verfahren.

Mit dem Verfahren und der Vorrichtung gem&s vorliegender erfindung kann Quecksilber aus quecksil-
berhaitigen Stoffen gewonnen werden.

Ferner werden damit Gase bzw. Ddmpfe zur Kondensationsstufe geflihrt, die infolge der ausgelibten
Waschwirkung der aufgegebenen Suspension wenig Staub enthaiten. Ohne diese Waschwirkung wére die
vorgesshene Bewegung des Gutes im Apparat nicht mdglich, da zuviel Staub ausgetragen wirde,
insbesondere bei Behandlung von Aktivkohle, die schon pulverférmig vorliegt, und die Vermahlen wiir-
de.oder durch Abrieb von kdrniger Kohle entsprechende Staubanteile erhalten hat. Gerade bei der
Behandlung von Aktivkohle liegen alle Merkmale vor, die nach dem bekannten Stand der Technik Stupp-
Bildung beginstigen:

Kohienstoffgehalt,

Feinkdrnigkeit,

Bewegung in dem Destillationsapparat.

Durch die Méglichkeit des Arbeitens im Vakuum beim erfindungsgemafen Verfahren kann die indirekte
Beheizung mit Dampf und/oder einer Warmetrdgerflissigksit realisiert werden, weil der Dampfdruck des
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Quecksilbers dann bei Temperaturen unter 400" C einen ausreichend niedrigen Restquecksilbergehalt im
behandelten Gut ermdglicht. Durch die niedrigeren Temperaturen wird die Werkstoffwahi vereinfacht fur
den Destillationsapparat, und es werden die Voraussetzungen geschaffen, fiir die mechanische Realisierung
der rotierenden Einbauten zum Abkratzen des Gutes von Wandungen. Der Nachteil der ruhenden Schichten
des zu behandelnden Gutes mit schlechten Wirme- und Stofflibergangsverhiltnissen wird vermieden.
Vermieden wird der fiir die Destillationsapparate mit ruhenden Schichten typische Chargenbetrieb, bei dem
beim Aufheizen,wie auch beim Abkiihlen,immer gréBere Massen der Ofenkonstrukiion als Ballast erwdrmt
und abgekiihlt werden missen. Gesundheitsgefdhrdungen des Bedienungspersonals beim Umgang mit
quecksilberhaltigem Material, bei dem meist manuellen Beschicken, werden vermieden.

Aufgrund der Bewegung des Gutes zwecks besserem Warme-und Stoffibergang, verglichen mit
ruhenden Schichten bietet die Vorteile einer kontinuierlichen Prozegflihrung anstelle eines Chargenprozes-
ses. Es werden somit die Nachteitle von Drehrohréfen vermieden, bei denen durch die Guibewegung ein
gr8Berer Staubaustrag erfoigt, der zu einer entsprechenden Stupp-Bildung in den Kondensationseinrichtun-
gen fihrt.

Beim Verfahren der vorliegenden Erfindung kdnnen vorteilhafterweise vor allem pulverfdrmige quecksil-
berhaltige Stoffe eingesetzt werden, oder solche, bei denen leicht Abrieb erfolgen kann. Es kann sich dabei
z.B. um mit Quecksilber beladene Aktivkohien handeln, die gleichzeitig auch den die Stupp-Bildung
begiinstigenden Kohlenstoff beinhalten. Durch den im Gegensatz zu einem Drehrohr ruhenden Mantel
gemiB erfindungsgem&fier Vorrichtung, ist die Anbringung der Betriebsmittelrdume fir die indirekte
Beheizung leicht mdglich. Wihrend beim Drehrohr immer die mit Gut belegte untere und seitliche Partie
die Wiérmelibertragung vom sich drehenden Mantel an das zu behandeinde Gut bewirkt, ist bei dem
erfindungsgemifen Verfahren und Apparatin senkrechter Anordnung praktisch die ganze Mantelfliche als
Wirmeaustauschfliche wirksam. Durch das stindige Abschilen der sich am Mantel aufbauenden Gut-
schicht durch die rotiersnden Einbauten wird ferner eine geringere Schichtdicke an den Wandungen
realisiert, als sie im Drehrohrofen aufireten, wodurch die Warme- und Stofflibergangsverhéltnisse weiterhin
verbessert werden. Diese Kombination von Vorteilen wird m&glich durch eine Kombination von Verfahrens-
merkmalen, die den bisher bekannten Verfahren entgegenlduft. Bisher wurde, um die in den Destillations-
Sfen auBer dem Quecksilber zu verdampfenden Fliissigkeitsmengen kiein zu halten, das Aufgabematerial
vor seinem Einsatz weitgehend entwdssert oder getrocknet, allenfalls fand zur Reduzierung des Staubaus-
trages eine Benetzung stati:

Bei dem erfindungsgemifen Verfahren wird demgegeniber das Gegenteil getan. In einer Vorbehandlungs-
stufe wird durch gezielte Fllssigkeitszugabe eine Feststoff-Fllssigkejts- Suspension hergestelit, mit sinem
so hohen Fliissigkeitsanteil in der Aufschlemmung, daB die Suspension im Destillationsapparat verspriiht
werden kann. Dies war bei den bisher realisierten geringen Feuchtigkeitsgehalten nicht m&glich.

Beim erfindungsgemifen Verfahren (bt die Flilissigkeit der eingespriihten Suspension in dem oberen Teil
des Destillationsapparates eine Waschwirkung aus auf die im Gegenstrom passierenden Ddmpfe und Gase
und reduziert so den Staubaustrag auf einen tollerierbaren Rest.

Die Verfahren des Standes der Technik gestatten nur eine unzureichende Reinigung von quecksilber-
haltigen Stoffen bzw. Stoffgemischen, sie sind umweltbelastend, personenbelastend, zeit- und kostenauf-
wendig.

Demgegentiber liegt vorliegender Erfindung die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur destillativen
Reinigung quecksilberhaltiger Stoffe bzw. Stoffgemische zu liefern, das eine weitgehende Reinigung des
Aufgabegutes ermdglicht, umweltfreundlich und nicht personenbelastend ist, das kontinuierlich betrieben
werden kann und das energie-effizient ist.

Diese Aufgabe wird erfindungsgemasB bei einem Verfahren der eingangs genannten Gattung dadurch
gelst, daB das Aufgabegut als Feststoff-/Fllissigkeits-Suspension oder-L&sung in den Destillationsapparat
eingespritzt oder in ihm zerstdubt bzw. verspriiht wird, vorzugsweise durch einen Rotationszerstduber.

Besondere Ausfihrungsformen sind dadurch gekennzeichnet, daB bei einem geringeren Druck als 1
bar, bei Unterdruck gegeniiber atmosphérischem Druck bzw. im Vakuum gearbsitet wird,
daf das Aufgabegut bewegt wird,
daf die fliissige Phase bei niedrigeren Temperaturen zu sieden beginnt als Quecksilber,
daff das Aufgabegut einen Trockensubstanzgehalt £ (kleiner/gleich) 42 Gew.-% hat, vorzugsweise 10 bis 30
Gew.-%,
daB das Aufgabegut vor seiner Einbringung in den Destillationsapparat so weit aufgewdrmt ist, daB es im
Temperaturniveau nicht tiefer als 10 K unter dem Verdampfungspunkt der am frihesten siedenden
Fliissigkeitsbestandteile der Suspension liegt -gerechnet bei dem im Destillationsapparat herrschenden
absoluten Druck-, vorzugsweise bei oder Uber dieser Temperatur, jedoch nicht hdher, als es einer
spontanen Verdampfung von 10% der Flissigkeit entsprechen wiirde bei der Entspannung auf den im
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Destillationsapparat herrschenden Druck, daB ein gasférmiges Medium am Austrittsende des Destillations-
apparates in diesen gezielt eingebracht wird, um als Schleppgas den Stofftransport flr Quecksilber zu
verbessern in dem Teil des Destillationsapparates, in dem die Suspensionsflissigkeit weitgehend verdampft
ist. und daB eine NafBvermahlung der Suspension durchgeflihrt wird vor Einsatz derseiben in den Destilla-
tionsapparat zur Einstellung emner optimalen Korngréfe und Korngrdfenverteilung.

Waitere besondere Ausflihrungsformen sind dadurch gekennzeichnet,
daB die vercampften Stoffe im Gegenstrom zur Wanderrichtung des Aufgabegutes durch den Destillations-
apparat strémen.
daf mindestens zwel verschiedene Temperaturniveaus flr die Betriebsrdume gewdhlt werden, angepaft an
die verschiedenen verfahrenstechnischen Aufgaben, die in dem Destillationsapparat zu [8sen sind,
daf es arbeitet bei einem niedrigen Temperaturniveau am Beginn des Fdrderweges des Aufgabegutes in
dem Apparat. vorzugsweise zur Verdampfung der filissigen Phase der Suspension im Betriebsmittelraum .
und
sinem h&heren Temperaturniveau stromabwirts auf dem Weg des Aufgabegutes in dem Destillationsappa-
rat zur Erzielung eines mdglichst geringen Rest-Quecksilbergehaltes in dem Aufgabegut, das den Destilla-
tonsapparat veridft in dem Betriebsmittelrdumen, dad das Aufgabegut auf indirekt beheizte Wandungen
des Destillations apparates geschleudert wird und vor Ausbildung einer dicken Schicht, die den Wirme-
und Stoffiibergang behindern wiirde, wieder mechanisch abgekrazt wird durch die Vorrichtung
{DGnnschichtverdampfung)., um stromabwirts in Férderrichtung des Aufgabegutes von anderen Teilen der
rotierenden Vorrichtung wieder auf die Innenwand des Destillationsapparates geschleudert zu werden,
daB eine fraktionierte Kondesation durchgeflihrt wird mit
- siner ersten Stufe im indirekten und oder direkten Wiarmetausch mit einem oder mehreren kilteren
Kihlmedien ( Apparate) und Ausschleusung einer ersten flissigen Phase aus dem Verbleibenden Dampf-
Gas-Strom in einem Abscheider zur Trennung des Quecksilbers von der leichteren fllissigen Phase.
- und einer zweiten Stufe, ausgebildet als Direktkondensation im Wéarme- und Stoffaustausch mit einer
Flissigkeit>.
daB die zweite Stufe als Waschkolonne ausgefiihrt ist, vorzugsweise mit einer Flillkdrperschiittung und die
flissige Phase Uber ein Abscheidegefd$ ausgeschieust wird,
daB der Waschilissigkeit emne Substanz zugesetzt wird zur selektiven Erh8hung der Absorption von
Quecksilber. . .
daf die Direktkondensation mit einer Temperatur der Aufgabe-Flissigkeit am Kopf der Kolonne arbeitet. die
< (kleiner-gleich) 8 *C ist, und daB damit der Partialdruck des Hg in den beim Verlassen der Kolonne nicht
kondensierten Gasen stark reduziert wird,
daB die Direktkondesationsstufe zweistufig ausgeflhrt wird mit
- einer unteren Stufe, in der die Umlaufflissigkeit durch ein Kihimedium rlickgekihlt wird, das eine
Voriauftemperatur 2 (gréferi-gleich) 6 ° C hat, und einer zweiten Stufe, in der die aufgegebene Fliissigkeit
mit einer Temperatur s (kleiner/gleich) 6 ~ C aufgegeben wird,
daf es zur Regenerierung von Aktivkohle eingesetzt wird, daf eine Waschwirkung auf auftretende und
abgeflihrte Gase bzw. Ddmpfe ausgelibt wird,
daB der Destillationsapparat als zylindrischer Behiiter so ausgebildet ist. daB die lichte Ldnge mindestens
vier Mal so gro8 ist wie der Innendurchmesser, und besteht aus einem feststehenden Mantel (3)
- sowie einer rotierenden Vorrichtung (4) im Innern desselben
. zur Bewegung.F&rderung des Aufgabegutes,
. sowie zum Abkratzen oder -schaben des letzteren von der Innenwandung des Destillationsapparates, zur
Verhinderung emes freien Durchfalls des Aufgabegutes bis zum Ende des Apparates nach dem Abschaben
bei einer senkrechten Anordnung der Rotationsachse des Destillationsapparates,
. und Wiederinkontaktbringen des Aufgabegutes an einer anderen Stelle mit der Innenwandung.

Beansprucht wird weiterhin eine Vorrichtung zur Durchfiinrung des erfindungsgeméBen Verfahrens, die
dadurch gekennzeichnet ist,
daB der Destillationsapparat als zylindrischer Behdlter so ausgebildet ist, daf die lichte Linge mindestens
vier Mal so grof ist wie der Innendurch messer, und besteht aus einem feststehenden Mantel - sowie einer
rotierenden Vorrichtung im Innern desselben
. zur Bewegung F&rderung des Aufgabegutes, . sowie zum Abkratzen oder -schaben des letzteren von der
Innenwandung des Destillationsapparates, zur Verhinderung eines freien Durchfalls des Aufgabegutes bis
zum Ende des Apparates nach dem Abschaben bei einer senkrechten Anordnung der Rotationsachse des
Destillationsapparates, . und Wiederinkontaktbringen des Aufgabegutes an einer anderen Stelle mit der
Innenwandung,
daB die Winde des Destillationsapparates zum grdBten Teil als Doppeimiéntel ausgebiidet sind oder mit
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aufBlen aufgeschweifiten Rohrschiangen ausgestattet sind,

daB die AuBenwandung der Destillationsapparatur mit mindestens zwei verschiedenen Betriebsmittelrdumen
ausgestattet ist,

daB das niedrigere Temperaturniveau betriebsmittelseitig erzeugt wird durch kondensierenden Wasser-
dampf im Betriebsmittelraum bei einem Druck von 2 bis 25 bar, vorzugsweise 10 bis 12 bar, -und das
héhere durch Beheizung der Betriebsmittelriume mit einem Wéarmetrégermedium im Temperaturbereich
von 250 bis 370  C, vorzugsweise 300 bis 350 "C.

daf die Vakuumerzeugungs-Ein'richtung, vorzugsweise eine Wasserringpumpe, zwischen der ersten und
zweiten Kondensationsstufe angeordnet ist.

Zum Stand der Technik ist zu nennen das "Lehrbuch der Metallhittenkunde", von Tafel, Victor und
Wagemann, Karl, Band 1, S. Herzel Verlags-Buchhandiung, Leipzig 1951.

In diesem Lehrbuch ist unter anderem die Entstehung der Stupp-Bildung beschrieben, sowie Ofentypen,
unter anderem Drehrohrfen fir das Rdsten bzw. Quecksilberabdestillieren aus Erzen.

Zum Stand der Technik ist weiterhin zu nennen, Gmelins Handbuch der anorganischen Chemie, 8.
Auflage, System-Nr. 34, betreffend Quecksilber, erschienen im Verlag Chemie, Weinheim/Bergstrae, 1960.
Dort ist die Trocknung von quecksilberhaltigem Schlamm im Vakuum beschrieben, sowie die Gewinnung
von Quecksilber aus Aktivkohie in ruhender Schicht. Dabei ist es erforderlich, Pulverkohle mit Wasserglas
zu binden.

Beim Verfahren der vorliegenden Erfindung wird beispielsweise eine Hg-haltige Aktivkohle-Suspension
in diesen Destillationsapparat eingegeben und Behandlung in der beschriebenen Weise von Quecksilber
befreit und damit
- regeneriert flir den Wiedereinsatz in Adsorptionsprozessen
- oder kann ohne diesen Quecksilbergehait einer weiteren Entsorgung durch Verbrennen oder Deponie
zugefihrt werden.

Die Ausflihrungen der Winde des Destillationsapparates haben die Aufgaben, die Wandtemperaturen
bei Nennbetrieb oberhalb des Taupunktes von Ddmpfen zu halten, die aus dem Aufgabegut heraus
verdampft werden und als Betriebsmittelraum fiir dampfférmige oder fliissige Heizmedien zu dienen flr die
Ubertragung der Verdampfungswirme und der flihlbaren W&rme in indirektem Warmetausch Uber die
Wand des Destillationsapparates an das Aufgabegut.

Bei effindungsgemifen Strémen der verdampften Stoffe im Gegenstrom zur Wandvorrichtung des
Aufgabegutes durch den Destillationsapparat findet ein Stoff- und Wérmeaustausch in der Weise statt, daj
das fein verteilt- singebrachte Aufgabegut eine Waschwirkung bewirkt flir die im Gegenstrom strémenden
-Quecksilberddmpfe,

-Dampfe der in der Suspension vorhandenen Fllssigkeiten,

-Gase. die in der Suspension geldst waren oder am Austrittsende des Aufgabegutes aus dem Destillations-
apparat gezielt eingebracht worden sind.

Dadurch wird eine Reduzierung der staubf&rmigen Verunreinigungen bewirkt, die sonst von den Ddmpfen
bzw. dem Dampf-Gas-Gemisch aus dem Destillationsapparat ausgetragen wiirden. Dies wird,auBer durch
die gewihlte Verfahrensflihrung,erreicht durch den gewdhlten Filssigkeitsgehalt der Aufgabesuspension.
Durch diesen wird verhindert, daB trockener Staub im Bereich der Aufgabezone der Suspension vorliegt, in
der Dimpfe oder ein Gas-Dampf-Gemisch aus dem Destillationsapparat abgezogen werden, wodurch eine
weitgehende Hg- und fliissigkeitsireie Trockensubstanz an dem Ende des Destillationsapparates abgegeben
wird, an dem das behandelte Aufgabegut diesen verl4ft.

Durch die Aufteilung der Apparatur wird bewirkt, daB Verunreinigungen aus dem Destillationsapparat
bevorzugt in der ersten Stufe ausfallen und dadurch in der zweiten Stufe nicht die Waschfiiissigkeit mit
denselben belastet wird und ein reines Hg anfélit.

Partien, die den vorgesehenen Restquecksilbergehalt nicht erreichen sollten, in diesem aber zwischen
0.6 und 50 mgkg liegen, werden der Deponie zugeflihrt. Fehichargen mit Restquecksilbergehait > 50
mgrkg werden erneut in der Anlage behandelt.

Die aus der Aktivkohle ausdampfenden Stoffe -im wesentlichen Quecksilber und Wasser- durchlaufen
nach ihrem Austritt am oberen Ende des Vertikaltrockners
- Wirmetauscher zur Warmerlickgewinnung im Warmwasser,

- Kondensator mit indirekter Kiihlwasserkiihiung,

- Wasserwische in einer Flilik&rperkolonne, wobei das in der letzten Stufe aufgegebene Frischwasser durch
Kaltwasser eines Kiltemaschinenprozesses gekiihlt wurde. Dadurch wird der Partialdruck fiir Hg sehr weit
abgesenkt im nicht kondensierten Abgas,

- Vakuumstation

- Abgasreinigung mit den einzelnen Verfahrensstufen



20

25

30

40

45

50

55

EP 0 341 580 A2

. Sdurewische mit Schwefelsdure

. Laugenwdsche mit Natroniauge

. Wasserwische

. Aufwirmung durch indirekten Warmetausch mit Warmwasser auf 20 C Uber den Wassertaupunkt (damit
die anschiieBende Adsorptionsstufe einwandirei funktioniert)

. Aktivkohle-Adsorber.

Auf diese Weise werden aus der Aktivkohle ausgedampfte Stoffe aus dem Abgas entfernt, insbesondere
wird der Rest-Hg-Wert desselben unter 0,001 mg.cbm Abgas gebracht.

Das geremigte Abgas wird Uber einen Abgaskamin an die Atmosphédre abgegeben.

Die in den Kondensationsstufen auskondensierten Filissigkeiten -im wesentlichen Wasser und Quecksil-
ber mit Verunremnigungen- werden durch Dekantation getrennt. Das Wasser wird einem Prozefiwassersam-
melbehilter zugefiihrt. Aus 1thm wird die flir die Ansatzstation benGtigte Wassermenge wieder eingesetzt.
Der Rest wird anschliefend gereinigt und dann in einem Behlter flr sauberes Prozefiwasser bevorratet,
um z.B. als Waschwasser im ProzeB oder der FaBwaschstation wieder eingesetzt zu werden. Uberschug-
mengen werden nach der Reinigung als Abwasser in die Kanalisation abgegeben.

Das abgeschiedene Quecksiber wird in einer Verwiegestation verwogen, um das riickgewonnene
Quecksilber den aufgearbeiteten Kundenchargen zuordnen zu kdnnen. Danach wird es in einem Pufferbe-
hilter gesammelt. Von dort aus wird es -sofern es flir den jeweiligen Einsatzzweck erforderlich ist- weiter
gereinigt und in der Abflllstation in die handelsiiblichen 38,5 kg-Gebinde aus Staht versandfertig abgefiillt.

Das beschricbene Verfahren weist,gegeniiber dem bisher Bekannten, verschiedene Neuerungen und
gravierende Vorteile auf:

1. Die Austreibung des Hg aus dem Einsatzmaterial erfolgt in emner geschiossenen, dichten Apparatur
unter Vakuum. Dadurch kann anstelle einer elekirischen Beheizung bei Normaldruck und 550" C mit
fiissigem Wirmetrdgermedium von 360° C in der Endstufe beheizt werden. In der Eingangszone, in der vor
allem Wasser zu verdampfen ist, kann der gute Warmeibergang der Wasserdampfkondensation ausgenutzt
werden.

2. Bei Undichtigkeiten in der Apparatur kann nur Leckiuft nach innen gelangen. es k8nnen aber keine
Hg-Dampfe nach aufien dringen. Die Sicherheit des Anlagenbetriebs flir Arbeitsschutz- und Emissions-
schutzbelange wird dadurch wesentlich erhdht. Beim bishengen Verfahren- bestand beim Eindringen von
Luft in der letzten Ausheizphase, in der wasserfreie Aktivkohle Temperaturen Uber 500° C ausgesetzt war,
Brandgefahr. Diese ist bei den infoige des Vakuumbetriebs tieferen ProzefStemperaturen nicht gegeben.

2. Die im-oberen Teil des Dlnnschichtverdampfers abgezogenen Wasser- und Hg-Dadmpfe werden
von dem seingespritzten wissrigen Aufgabegut einer Widsche unterzogen. Dadurch wird weniger festes
Material in die anschlieBenden Verfahrensstufen der Kondensation verschieppt. Trockener.Aktivkohlestaub,
der am leichtesten von einem Gas--Dampfstrom mitgetragen wird, kommt im oberen Teil des Trockners gar
nicht vor. Dies ist ein wesentlicher Vorteil dieses kontinuierlich beschickten Trockners gegeniiber dem
Chargenprozef3 in einem Ofen, wo nach der Phase des Verdampfens von Wasser immer trockene
Aktivkohle im Bereich des Gas~Dampf-Abzugs liegt.

3. In dem Trockner dieses Verfahrens findet ein intensiver Stoff- und Wérmeaustausch statt durch
- feine Zerstdubung der fUr diesen Zweck aufgeschldmmien Suspension. Das Material liegt nicht in einer
ruhenden Schicht auf Hordenblechen.

- stdndige Verwirbelung und Bewegung des aufzuarbeitenden Materials. Es entstehen keine an der
QObverfliche verkrustenden Schichien, die Stoff- und Warmelibergang der tiefer liegenden Schichten stark
behindern, wie dies bei einem chargenweise mit Horden beschickten Ofenprozef der Fall ist.

- verdampfendes Wasser als Transportmedium flir Hg. Beim OfenprozeB verbot sich eine weitere Wasser-
zugabe wegen der teuren elektrischen Heizkosten fiir die Verdampfung desselben.

- Uber den Kihler in den unteren Teil des Trockners gezielt eindosiertes Strippgas als Transportmedium
bzw. zur Verstdrkung des Partialdruckgefélles fir Hg im unteren, wasserfreien Bereich. Eine solche Zugabe
von Strippgas war beim chargenweise betriebenen OfenprozeB nicht md&glich, weil zu viel Aktivkohlestaub
mitgerissen worden wire bzw. bei den hohen Temperaturen bei Lufizugabe Brandgefahr aufgetreten wire.
Auf diese Weise sind deutlich geringere Rest-Hg-Gehalte zu erzielen als bei dem Chargen-Ofenprozef und
es wird die Erwartung gerechtfertigt, daB das behandelte Gut wie Kohlestaub verbrannt werden kann und
nicht als Abfall deponiert werden mugf.

4. Es handelt sich um einen kontinuierlichen Proze8, in dem
- nicht bei jeder Charge groBe Stahimassen als Ballast mit aufgewdrmt und abgekihit werden miissen und
bei dem praktisch keine M&glichkeit zu siner Warmer{ickgewinnung gegeben war.

- die Transporte des Materials vom Ansatz bis zur Abflllung in geschlossenen Ausrlstungen durch
maschineile Einrichtungen erledigt werden -und nicht durch Handarbeit des Bedienungspersonals . Damit
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wird ein wesentlich hdheres MaB an Vorsorge hinsichtlich Arbeitssicherheit und Arbeitsschutz flir das
Bedienungspersonl als inhirente Eigenschaft dieses Verfahrens realisiert. Die Einhaltung der biologischen
Arbeitsstoff-Toleranzwerte fiir Hg beim Bedienungspersonal wird dadurch wesentlich besser mdglich, als es
unter den Verhilitnissen des bisherigen Verfahrens der Fall sein konnte mit seinen manuellen Hantierungen
und den hohen Temperaturen bei praktisch atmosphérischen Verhdlinissen im Ofen.

In Figur 1 ist eine Vorrichtung zur Durchfiihrung des erfindungsgemaBen Verfahrens gezeigt.

Es handelt sich um einen Destillationsapparat 1 mit einem Rotationszerstduber 2. Der Mantel 3 des
Destillationsapparates beinhaltet eine rotierende Vorrichtung 4 im Destillationsapparat. Der Destillationsap-
parat 1 besitzt einen Betriebsmittelraum 5 flir Wasserdampf sowie Betriebsmittelrdume 6, 7 flr HeiBdl als
Wirmetrdgermedium.

Die Vorrichtung verfligt Uber einen Wirmetauscher 8 zur Warmwasserbereitung. Weiterhin liegt vor, ein
Einspritzkondensator 9, Abscheider:DekantiergefdB 10. Waschkolonne 11 sowie Abscheider.Dekantiergefas
12. Die Anlage verfiigt (ber eine Vakuumpumpe 13 sowie Ansatz und Vorwdrmbehalter 14. Zur Vorberei-
tung des Gutes dient eine Muhle 15 flir NaBvermahlung, die mit einer Umwilzpumpe 16 verbunden ist.
Waeiterhin liegt vor eine Membranpumpe 17. Der Destillationsapparat 1 ist verbunden mit einer Kihlvorrich-
tung 18, die wiederum mit Ausschieusbehiltern 19 und 20 aus Vakuum verbunden ist. Weiterhin liegt vor
eine pneumatische F3rdereinrichtung 21, sowie ein Abtauchgefdf 22 in barometrischer HOhendifferenz zum
Abscheider DekantiergefdB 10. Die Anlage verfligt ferner Uber Umwélzpumpen 23 und 25 sowie liber Kihler
24 und 26.

Die Bezeichnung der ProzeBmedien und Betriebsmittel ist aus der folgenden Tabelle ersichtlich:

A Quecksilberhaltiges Aufgabegut
B Behandeltes Gut, entquickt

C Abgas

G Gas

HG Quecksilber

HO Heifd! (Warmetrdgermedium)

KO Kondensat

KW Kilwasser

KM Kaltmedium (Kaltemittel, Kaltwasser)
PF Prozefflissigkeit -
WA Wasser

WD Wasserdamf

WF Waschflissigkeit

WW | Warmwasser

Liste der Bezugszeichen

1 Destillationsapparat

2 Rotationszerstduber

3 Mantel des Destillationsapparates

4 Rotierende Vorrichtung im Destillationsapparat

5 Betriebsmittelraum Wasserdampf

6 Betriebsmitteiraum Heif6! (Warmetrigermedium)

7 Betriebsmittelraum HeiBS! (Warmetrdgermedium)

8 Wirmetauscher Warmwasserbereitung

9 Einspritzkondensator

10 Abscheider/Dekantiergefdf3

11 Waschkolonne

12 Abscheider/Dekantiergefd

13 Vakuumpumpe

14 Ansatz und Vorwirmbehdlter (2 Mal einschlieflich Pos. 15 bis 17 zur kontinuierlichen Beschik-
kung von Pos. 1)
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15 Mihle fir NaBvermahlung

16 Umwilzpumpe

17 Membranpumpe

18 Kihlvorrichtung

19 Ausschleusbehdlter aus Vakuum
20 Ausschleusbehélter aus Vakuum
21 Pneumatische Fdrdereinrichtung
22 Abtauchgefdl in barometrischer HShendifferenz zu Pos. 10
23 Umwilzpumpe

24 Kihler

25 Umwéiizpumpe

26 Kihler

Anspriiche

1. Verfahren zur destillativen Reinigung quecksilberhaltiger Stoffe bzw. Stoffgemische und.oder zur
Gewnnung, dadurch gekennzeichnet,
dal das Aufgabegut als Feststoff- Flussigkeits-Suspension oder -L&sung in den Destillationsapparat
eingespritzt oder in ihm zerstdubt bzw. verspriint wird, vorzugsweise durch einen Rotationszerstiuber.

2. Verfahren gemag Anspruch 1
dadurch gekennzeichnet,
daB pe! emnem geringeren Druck als 1 bar, bei Unterdruck gegeniiber atmosphérischem Druck bzw. im
Vakuum gearbeitet wird.

3. Verfahren gemaB Anspriichen 1 bis 2,
dadurch gekennzeichnet,
daf das Aufgabegut bewegt wird.

4. Verfahren gem&p Anspruchen 1 - 3,
dadurch gekennzeichnet, .
daf die flissige Phase bei niedrigeren Temperaturen zu sieden beginnt als Quecksilber.

5. Verfahren gem3fB Ansprlichen 1 bis 4,
dadurch gekennzeichnet,
dafl das Aufgabegut einen Trockensubstanzgehalt £ (kieiner.gleich) 42 Gew.-% hat, vorzugsweise 10 bis 30
Gew.-%.

6. Verfahren gemdB Anspriichen 1 bis 5,
dadurch gekennzeichnet,
daf das Aufgabegut vor seiner Einbringung in den Destillationsapparat so weit aufgewdrmt ist, da8 es im
Temperaturniveau nicht tiefer als 10 K unter dem Verdampfungspunkt der am frlhesten siedenden
Flissigkeitsbestandteile der Suspension liegt -gerechnet bei dem im Destillationsapparat herrschenden
absoluten Druck-, vorzugsweise bei oder Uber dieser Temperatur, jedoch nicht hdher, als es einer
spontanen Verdampfung von 10 der Flissigkeit entsprechen wirde bei der Entspannung auf den im
Destillationsapparat herrschenden Druck.

7. Verfahren gemagB Anspriichen 1 bis 6,
dadurch gekennzeichnet,
daB ein gasfrmiges Medium am Austrittsende des Destillationsapparates in diesen gezielt eingebracht
wird, um als Schileppgas den Stofftransport flir Quecksilber zu verbessern in dem Teil des Destillationsap-
parates, in dem die Suspensionsflissigkeit weitgehend verdampft ist.

8. Verfahren gemagB Anspriichen 1 bis 7,
dadurch gekennzeichnet,
daB eine NaBvermahiung der Suspension durchgeflihrt wird vor Einsatz derselben in den Destillationsappa-
rat zur Einstellung einer optimalen KorngréBe und KorngrdBenverteilung.

9. Verfahren geméafp Ansprlichen 1 bis 8,
dadurch gekennzeichnet,
daf die verdampften Stoffe im Gegenstrom zur Wanderrichtung des Aufgabegutes durch den Destillations-
apparat strémen.

10
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10. Verfahren gemé&B Ansprlichen 1 bis 9,
dadurch gekennzeichnet,
daB mindestens zwei verschiedene Temperaturniveaus flr die Betriebsrdume gewadhit werden, angepaft an
die verschiedenen verfahrenstechnischen Aufgaben, die in dem Destillationsapparat zu IGsen sind.

11. Verfahren gem3f Anspriichen 1 bis 10,
dadurch gekennzeichnet,
daB es arbeitet bei einem niedrigen Temperaturniveau am Beginn des F&rderweges des Aufgabegutes in
dem Apparat, vorzugsweise zur Verdampfung der fliissigen Phase der Suspension im Betriebsmittelraum
(5), und
einem h&heren Temperaturniveau stromabwirts auf dem Weg des Aufgabegutes in dem Destillationsappa-
rat zur Erzielung eines mdglichst geringen Rest-Quecksilbergehaltes in dem Aufgabegut, das den Destilla-
tionsapparat verldft in dem Betriebsmittelrdumen (6.7).

12. Verfahren gemB Anspriichen 1 bis 11,
dadurch gekennzeichnet,
daf das Aufgabegut auf indirekt beheizte Wandungen des Destillations apparates geschleudert wird und vor
Ausbildung einer dicken Schicht, die den Wirme- und Stoffiibergang behindern wiirde, wieder mechanisch
abgekrazt wird durch die Vorrichtung (4) (Diinnschichtverdampfung), um stromabwarts in Fdrderrichtung
des Aufgabegutes von anderen Teilen der rotierenden Vorrichtung wieder auf die Innenwand des Destilla-
tionsapparates geschleudert zu werden.

13. Verfahren gemas Ansprlichen 1 bis 12,
dadurch gekennzeichnet,
daf eine fraktionierte Kondesation durchgeflinrt wird mit
- einer ersten Stufe im indirekten und oder direkten Wirmetausch mit sinem oder mehreren kilteren
Kiihimedien ( Apparate (8.9)) und Ausschieusung einer ersten flissigen Phase aus dem Verbleibenden
Dampf- Gas-Strom in einem Abscheider zur Trennung des Quecksilbers von der leichteren flissigen Phase.
- und einer zweiten Stufe, ausgebildet als Direktkondensation im W&rme- und Stoffaustausch mit einer
Filussigkeit.

14. Verfahren gemaB Anspriichen 1 bis 13,
dadurch gekennzeichnet,
daB die zweite Stufe als Waschkolonne ausgefiihrt ist, verzugsweise mit einer Flillkdrperschiittung und die
flissige Phase Uber ein Abscheidegefd (12) ausgeschleust wird.

15. Verfahren gemas Anspriichen'1 bis 14, -
dadurch gekennzeichnet,
daB der Waschfiissigkeit eine Substanz zugesetzt wird zur selektiven Erhdhung der Absorption von
Quecksilber.

16. Verfahren geméf Ansprichen 1 bis 15,
dadurch gekennzeichnet,
daB die Direktkondensation mit einer Temperatur der Aufgabe-Filssigkeit am Kopf der Kolonne (11)
arbeitet, die £ (kleiner-gleich) 6 *C ist, und daB damit der Partialdruck des Hg in den beim Verlassen der
Kolonne nicht kondensierten Gasen stark reduziert wird.

17. Verfahren gem&8 Anspriichen 1 bis 16,
dadurch gekennzeichnet,
daB die Direktkondesationsstufe zweistufig ausgeflihrt wird mit
- einer unteren Stufe, in der die Umlaufflissigkeit durch ein Kihimedium rlckgeklhit wird, das eine
Vorlauftemperatur 2 (gréBer/-gleich) 6 * C hat,
- und einer zweiten Stufe, in der die aufgegebene Fliissigkeit mit einer Temperatur < (kleiner/gleich) 6 ‘C
aufgegeben wird.

18. Verfahren gemaB Ansprlichen 1 bis 17,
dadurch gekennzeichnet,
daB es zur Regenerierung von Aktivkohle singesetzt wird.

19. Verfahren gem3B Anspriichen 1 bis 18,
dadurch gekennzeichnet,
daB eine Waschwirkung auf auftretende- und abgefiihrte Gase bzw. Ddmpfe ausgelbt wird.

20. Vorrichtung zur Durchfiihrung des Verfahrens gemas Anspriichen 1 bis 19,
dadurch gekennzeichnet,
daB der Destillationsapparat als zylindrischer Behilter so ausgebildet ist, daB die lichte Ldnge mindestens
vier Mal so grof ist wie der Innendurchmesser, und besteht aus einem feststehenden Mantel (3)
- sowie einer rotierenden Vorrichtung (4) im Innern desselben
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. zur Bewegung. FSrderung des Aufgabegutes,
_ sowie zum Abkratzen oder -schaben des letzteren von der innenwandung des Destillationsapparates, zur
Verhinderung eines freien Durchfalls des Aufgabegutes bis zum Ende des Apparates nach dem Abschaben
ber einer senkrechten Anordnung der Rotationsachse des Destillationsapparates,
. und Wiederinkontaktbringen des Aufgabegutes an einer anderen Stelle mit der Innenwandung.

21. Vorrichtung gemaB Anspruch 1 bis 20,
dadurch gekennzeichnet,
daB die Winde des Destillationsapparates zum gréften Teil als Doppelmintel ausgebildet sind oder mit
aufen aufgeschweiten Rohrschlangen ausgestattst sind.

22. Vorrichtung gemas Anspriichen 1 bis 21,
dadurch gekennzeichnet,
daB die AuBenwandung der Destillationsapparatur mit mindestens zwei verschiedenen Betriebsmittelrdumen
(5.8.7) ausgestattet ist.

23. Vorrichtung gemdB Anspriichen 1 bis 22,
dadurch gekennzeichnet,
daB das niedrigere Temperaturniveau betriebsmittelseitig erzeugt wird durch kondensierenden Wasser-
dampf im Betriebsmittelraum (5) bei einem Druck von 2 bis 25 bar, vorzugsweise 10 bis 12 bar, -und das
héhere durch Beheizung der Betriebsmitielrdume (6,7) mit emem Wirmetrdgermedium im Temperaturbe-
reich von 250 bis 370 ° C, vorzugsweise 300 bis 350 " C.

24 Vorrichtung gema Ansprichen 1 bis 23,
dadurch gekennzeichnet,
daR die Vakuumerzeugungs-Einrichtung (13). vorzugsweise eine Wasserringpumpe, zwischen der ersten
und zweiten Kondensationsstufe angeordnet ist.
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