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Sposéb wytwarzania kwasuv wolframowego o najwyiszej czystoéci

Patent trwa od dnia 25 stycznia 1960 r.

Kwas wolframowy uzywany do przerébki na
wolfram metaliczny przeznaczony do wytwa-
rzania drucikéw zarzeniowych lamp Zzarowych
powinien by¢ najwyzszej czystosci, to znaczy
nie powinien zawieraé¢ zanieczyszczen zwlaszcza
molibdenu, zelaza i krzemu, wykrywalnych
spektograficznie. Znane s3 r6zne sposoby
oczyszczania technicznych zwigzkéw wolframu
w celu wytworzenia kwasu wolframowego naj-
wyzszej czystosci. Jedne z nich, jak np. we-
diug patentu polskiego nr 39877 polega na roz-
puszczeniu kwasu wolframowego w alkaliach
i wytrgcaniu go ponownie z tego roztworu kwa-
- sem mineralnym. Ponadto wyiracony osad pod-
daje sie wytrawianiu przez gotowanie w kwasie.
Prowadzi to do zmniejszenia iloéci zanieczysz-
czen, jednakze wymaga wielokrotnego powtd-
rzenia wymienionych zabiegéw. Proces ten jest

*) Wiadciciel patentu os$wiadczyl, ze wspdl-
twércami wynalazku sg inz. Hubert Niewidok
i inz. Gabriel Tencer.

pracochlonny i powoduje straty kwasu wolfra-
mowego zwigzane z kazdym zabiegiem. Moz-
na roéowniez wykorzystywaé do oczyszczania
zwigzkéw wolframu mala rozpuszczalno§é para-
wolframianu amonowego, czyli soli amonowej
kwasu 24-tleno 7-wolframowego. Przez roz-
puszczenie kwasu wolframowego w wodzie amo-
niakalnej a nastepnie gotowanie roztworu i od-
pedzanje wolnego amoniaku wytragca sige para-
wolframian amonowy. CzeS¢ zanieczyszczen po-
zostaje w roztworze, jednakze cze$é ich prze-
chodzi do osadu i wynik oczyszczenia w wyso-
kim stopniu zalezy od dalszej przerébki wy-
tragconego parawolframianu. Patent francuski
nr 963.796 podaje nastepujacy sposéb przeréb-
ki parawolframianu. Parawolframian amono-

' wy rozpuszcza sie w goracej wodzie, najlepiej

o temperaturze wrzenia. Ze wzgledu na mala
rozpuszczalnosé tej soli wymaga to duzej ilosci
wody. Rozcieficzony roztwér saczy sie na go-
raco, a nastepnie z przesgczu wytraca sie kwas
wolframowy przez zakwaszenie. Poniewaz za-



nieczyszczenia® wytracaja - sie  gléwnie wraz
z pierwszym powstajagcym.osadem, zakwaszanie
to prowadzi sie stopniowd, odbierajac partiami
osad kwasu wolframowego, ktérego cze$¢ wy-
maga zawroécenia ponownie do oczyszczania.

Spos6b wedtug wynalazku réwniez wykorzy-

stuje trudng rozpuszczalno$é parawolframianu
amonowego, jednakze posiada te przewage nad
sposobem znanym, ze przy dalszej przerdbce
parawolframianiu unika manipulacji 'z wielki-
mi objetosciami gorgcego roztworu oraz otrzy-
muje od razu calg ilo$é kwasu wolframowego
w stanie najwyzszej czystosci.

Wedlug wynalazku, osad parawolframianu
amonowego wytirgcony w sposéb znany i opisany
powyzej wprowadza sie do malej ilodci gora-
cego rozcienczonego kwasu mineralnego. Na-
stepuje przy tym rozklad stalego parawoifra-
mianu na kwas wolframowy. Mimo niewielkiej
objetosei roztworu, zanieczyszczenia pozostaja
w roztworze, a wytracony kwas wolframowy
jest dostatecznie czysty. Poniewaz powstaje on
w tych warunkach w postaci drobno krystali-
cznej, szczegblnie dogodnej do przemywania
i sgczenia, wystarczy przemycie go woda desty-
lowana do zaniku reakeji na jon NH*s. Po wy-
suszeniu otrzymuje sie kwas wolframowy o naj-
wyzszej czystosci z duzg wydajnoScia.

Przyklad 50 czeSci objetoSciowych kwa-
su azotowego 60°%wego rozcieniczono 150 cze-
Sciami  objeto$ciowymi wody destylowanej
i przy temperaturze 70—80° dodano 250 czeSci

wagowych parawolframianu amonowego jed-
nocze$nie mieszajgc i utrzymujac temperature
w ciggu 2!/2 godzin, nie przestajgc mieszaé. Po
zatrzymaniu mieszadla i osadzeniu sie kwasu

- wolframowego, roztwér powstalego azotanu amo-

nowego. usunieto przez dekantacje, osad zada-

‘no 250 czeSciami objetoSciowymi wody desty-

lowanej, wymieszano i przesgczono. Na filtrze
przemywano wodg destylowang az do zaniku
reakeji na 'NH*%;, po czym wysuszono. Otrzy-
mano z wydajnoscia przeszlo 99°% wydajno§ci
teoretycznej kwas wolframowy o0 najwyzszej
czystosci.

Zastrzezenie patentowe

Spos6b wytwarzania kwasu wolframowego
0 najwyzszej czystosSci przez rozpuszczanie kwa-
su wolframowego w amoniaku i wytracanie pa-
rawolframianu amonowego oraz jego rozklad
kwasem, znamienny tym, ze staly parawolfra-
mian amonowy wprowadza sie do goracego roz-
tworu rozcienczonego kwasu mineralnego i mie-
sza, utrzymujac -‘podwyzszong temperature
w przeciggu 2—3 godzin, po czym z roztworu
wydziela sie¢ wytrgcony kwas wolframowy,
przemywa  wodg destylowang i suszy.
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