POLSKA OPIS PATENTOWY 145 644

RZECZPOSPOLITA
LUDOWA PATENTU TYMCZASOWEGO

Patent tymczasowy dodatkowy .
do patentu nr Int. Cl. g::: ;;;g:
Zgloszono: 86 08 21 (P. 261113) COK 11/81
‘ CLiTELNIA
Pierwszefistwo ———
‘ 'U Aty Porentoweqo

. URZAD Zgtoszenie ogloszono: 87 06 29 e
PATENTOWY o '

PRL Opis patentowy opublikowano: 89 06 30

Twércy wynalazku: Jolanta Kropiwnicka, Teresa Znamierowska

Uprawmony z patentu tymczasowego: Akademia Ekonomiczna
im. Oskara Langego,
Wroctaw (Polska)

Sposéb otrzymywania krystalicznego orto-fosforanu lantanu

Przedmiotem wynalazku jest sposdb otrzymywania krystalicznego orto-fosforanu lantanu
stanowigcego sktadnik substancji luminescencyjnych.

Znane s3 metody otrzymywania orto-fosforanu lantanu na przyktad z J. Appl. Cryst. 1976 9,
413 Buyrs, Giesbrecht, Audrieth, polegajace na przeprowadzeniu procesu reakcji sze$ciowodnego
chlorku lantanu z NaHPO4 w §rodowisku wodnym. Roztwér zawiera 50% nadmiar fosforanéw.
Sze$ciowodny chlorek lantanu otrzymuje si¢ przez rozpuszczenie 1 g tlenku lantanu w 10cm® 3N
HCli dopetnienie roztworu do 100 cm®. Z mieszaniny sze$ciowodnggo chlorku lantanu i NazHPO.
wytraca si¢ orto-fosforan. Produkt suszono w temperaturze 1173K w ciagu 1 godz.

Wada metod mokrych jest uzyskiwanie drobnokrystalicznych osadéw 2anieczyszczonych
solami sodowymi. W celu oczyszczania produktu prowadzi si¢ jego rekrystalizacj¢ w stopionych
solach z uzyciem pirofosforanu otowiu.

Spos6b wedlug wynalazku polega na tym, Ze tlenkowe polfaczenie lantanu o wzorze NalLaO,
uzyskane w rezultacie ogrzewania rownomolowej mieszaniny Na2COj3 i La203 w temperaturze

. okoto 573K w czasie 1 godziny, poddaje si¢ reakcji z fosforanem dwuwodoroamonowym albo do
réwnomolowej mieszaniny Na2COj3 i La203 wprowadza si¢ bezposrednio NH4H2POy, a reakcj¢
pomigdzy NaLaO: i fosforanem dwuwodoroamonowym uzytymi w stosunku molowym 1:1 pro-
wadzi si¢ w temperaturze od 453 do 493 K w ciagu maksymalnie | godziny i nastgpnie cato$¢ miesza
si¢c. Przemieszczenie mieszaniny w fazie dogrzewania ma istotne znaczenie dla otrzymania lepszej
wydajnosci produktu. Z kolei podwyisza si¢ temperaturg do poziomu maksymalnie 573K i
prowadzi si¢ proces ogrzewania przez okoto 2 godziny, po.czym monokrystallczny orto-fosforan
lantanu chlodzi si¢ i przemywa woda3.

W wyniku przeprowadzenia proponowanego sposobu uzyskuje si¢ monokrystaliczny produkt
o wysokiej czystosci. Unika si¢ réwniez prowadzenia procesu w $rodowisku wodnym.

Przyktad I. 2g NaLaO. utarto w tyglu platynowym z 1,2 g NHsH2POy4, co odpowiadato
stosunkowi molowemu 1:1. NaLaO2 otrzymano ogrzewajac 106g Ba2CO3 z 326g La203 w
temperaturze 573K w ciggu 0,5 godz. Stosunek molowy Na2COs do Laz03 wynosit 1: 1. Reakcje
pomigdzy NaLaO. i NH4H2PO4 prowadzono w temperaturze 453K w czasie 45 minut w piecu
kontalowym. Calo$é po wyjeciu z pieca rozcierano, a nastgpnie ponownie umieszczono w piecu w
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ktérym podwyzszano temperaturg do 573K z szybkoscig 10 K/godz. i ogrzewano przez « res 1,5
godziny. Po wyj¢ciu z pieca produkt chtodzono i przemywano S-krotnie wodg. Uzyskano krysztaty
o wielkosci 0,05 mm w postaci igietek.

Analiza rentgenograficzna i spektroskopowa IR nie wykazaty zawartosci innych fosforan6w.

Przyktad II. W tyglu platynowym utarto 1,06g Na2CO3 oraz 3,25g La.03 i 2,30g
NH4H2POQy4, a nastgpnie mieszaning ogrzewano w temperaturze 493 K w czasie 50 minut, po czym
dogrzewano catos$¢ do temperatury 573 K z szybkoscig 10 K/godz. i prowadzono proces ogrzewa-
nia w tej temperaturze w ciggu 2 godzin. Uzyskano monokrystaliczny orto-fosforan, wolny od
zanieczyszczen.

Zastrzezenie patentowe,

Sposob otrzymywania krystalicznego orto-fosforanu lantanu, polegajacy na reakcji zwiazkéw
lantanu z fosforanami w podwyzszone)j temperaturze, znamienny tym, ze tlenkowe potaczenie
lantanu o wzorze NaLaO2, uzyskane w rezultacie ogrzewania réwnomolowej mieszaniny Na2COs i
La203 w temperaturze okoto 573 K w czasie 1 godziny, poddaje si¢ reakcji z fosforanem dwuwodo-

_roamonowym albo do réwnomolowej mieszaniny Na2COjs i La203 wprowadza si¢ bezposrednio
NH4H2PO4 i reakcjg pomigdzy NaLaO2 i fosforanem dwuwodoroamonowym, uzytymi w stosunku
molowym 1: 1, prowadzi si¢ w temperaturze od 453 do 493 K w ciaggu maksymalnie | godziny,
nastepnie calo$¢ miesza sig, po czym temperatur¢ podwyzsza si¢ do poziomu maksymalnie 573 K i
proces ogrzewania prowadzi si¢ przez okres 2 godzin, a otrzymany monokrystaliczny orto-fosforan
lantanu chlodzi si¢ i przemywa woda.
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