CESKOSLOVENSKA

SOCIALISTICKA

REPUBLIKA
(19)

URAD PRO VYNALEZY

A OBJEVY

POPIS VYNALEZU
K AUTORSKEMU OSVEDCENI

(22) P¥ihl&Seno 25 06 87
(21) PV 4722-87.P

(#) zvefejnéno 15 06 88

(45) vydéno 15 06 89

261282

1) (B1)

51 Int. 14
G 01 N 31/02

(75)

Autor vynalezu

KODYTEK VILEM ing., HRDLICKOVA EVA ing., USTI nad Labem
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fteSen{ se tfk4 zplusobu stanoveni
wolframu p¥i rozborech wolframovych rud,
meziproduktd vyroby wolframu a jeho
slouéenin, ,t&chto sloulenin samotnych
a dal3fch pevngch nebo kapalnych létek
s obsahem wolframu asi nad 5 % hmot.
Cilem je sni¥eni pracnosti a doby trvéani
pfesného gravimetrického stanoveni wolframu.
Tohoto cfle se dosdhne pouZitim 2,4,6-tri-
amino-1,3,5-triazinu ke srdZeni wolframu
(VI) z roztoku, promytim srafeniny vodou,
jejim vy¥{h4nfim a gravimetrickym stanovenim
ve form& oxidu wolframového.
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Vyndlez se tyka zpdsobu stanovenf wolframu gravimetrickou metodou, spodivajicfiho
ve:vysrdfenf{ wolframu 3 vodného roztoku plisobenim organické dusikaté zdsady, z vyZihénf
sraZeniny p¥i teploté& 600 aZ 850 °cav gravimetrickém stanoveni wolframu jako oxidu
wolframového WO5.

K pfesnému stanoveni obsahu wolframu se pouZivd tzv. cinchoninovd metoda (S. W. H.
Yih a C. T. Wang, Tungsten, Plenum, New York, 1979, str. 443; J. Michal. E. Pavlfkovi,
P. Petdk, Analyza rud a produktd jejich zpracovdnf, SNTL, Praha, 1984, str. 414), P¥i
jejim provad&ni se nejprve ze vzorku (v p¥ipad® pevného vzorku po jeho p¥evedeni do vodné-
ho roztoku) srazi{ plisobenim kyseliny chlorovodikové a dusi’né kyselina wolframovd. Ta
se promyje z¥eddnou kyselinou chlorovodikovou a potom se rozpusti ve vodném roztoku amoniaku.
Z tohoto roztoku a také z promgyvacich vod se srazi wolfram cinchoninem a srafenina se
nakonec vy%fh4 a zv4fi. Uvedeny postup je velmi p¥esny, av3ak také zna&né& zdlouhavy a
pracny. '

V¢%e uvedené nevyhody odstrafiuje zpisob stanovenf{ wolframu gravimetrickou metodou
podle vyndlezu, spo&fivajic{ ve vysréfenf{ wolframu z vodného roztoku pisobenim organické
dusikaté zésady, ve vyZihdni srafeniny p¥i teplot& 600 a% 850 °%cav gravimetrickém stanoveni
wolframu jako oxidu wolframového WO, . Tento zpisob spodfvd v tom, %e se wolfram z vodného
roztoku vysrd%{ pisobenim 2,4,6-triamino-1,3,5-triazinu (melaminu) p¥i pH 4,5 a% 6,5 a
srafenina se p¥ed vy%Zfhé&nim promyje védou.

v¢hodou postupu podle vyndlezu je rychlost a jednoduchost stanoveni ve-srovndni
8 cinchoninovou metodou p¥i zachovéni prakticky stejné pfesnosti. Jinou vfhodou je nédhrada
drahého cinchoninu levn&j3im melaminem.

Postup podle vyndlezu je zaloZen na pfekvapivém zjiSténi, Ze wolfram lze z vodného
roztoku kvantitativn® vysréZet melaminem a ddle na zjist&ni, Ze sraZeninu lze dokonale
‘a bez ztrat promyt destilovanou nebo deionizovanou vodou. Podle vyndlezu se postupuje
tak, %e s k roztoku obsahujicimu wolfram (VI), s vyhodou p¥i 60 aZ 100 ¢, pfid4d melamin
v poméru latkov§ch mnoistvi k wolframu aspoh asi 0,8:1. Sm&s se promich& p¥i pH asi 4,5
a% asi 6,5, ochlad{ se a.nechd se aspon asi 2 h stédt. Pak se zfiltruje a promyje vodou,
pop¥ipadé velmi zfed&nym roztokem minerdlni kyseliny.. SraZenina se nakonec obvyklym zplisobem
vy¥{h4 a stanovi se hmotnost produktu ¥{hdni, oxidu wolframového WO,. Postup podle vynélezu
lze pouZft ve spojenf s jingmi postupy, napfiklad pfi sré&feni wolframu z &pavkového roztoku
v cinchoninové metod&. Poskytuje vak velmi p¥esné vysledky v té podob&, jak byl vyEe
popsén.

P¥{klad provedeni

5 ml vyluhu z wolframové rudy se z¥edi vodou na asi 30 ml, roztok se zahfeje na 70 °c

‘ a pfidajf{ se 2 g melaminu. Po 15 minutéch michédni se sm&s ochlad{ na teplotu mistnosti

a nech4 se 5 h stdt. Pak se zfiltruje p¥es papirovy filtr modrou pdsku a sra¥enina se

promyje 50 ml destilované vody. Po promytf se filtraéni papir se sraZeninou vloZ{ do platinové-

ho kelimku, vysu3{ se a spdli a. obsah kelimku se pak 2 h Z{hd p¥i 750 °c. 2jist&ny obsah
oxidu wolfranového WO3 ve vyluhu je 176,4 g/1l. Cinchoninovou metodou byla nalezena hodnota
176,8 g/l.

PREDMET VYNALEZU

zplisob stanoveni wolframu gravimetrickou metodou, spo&ivajfcf ve vysrédZeni wolframu
2z vodného roztoku pisobenim organické dusfkaté zésady, vyZihdni sraZeniny p¥i teploté

600 aZ 850 °C a gravimetrickém stanoveni wolframu jako oxidu wolframového WO, vyznaleny tim,

%fe se wolfram z vodného roztoku vysréZ{ pisobenim 2,4,6-triamino-1,3,5-triazinu p¥i pH
4,5 a¥ 6,5 a sratenina se p¥ed vyZihdnim promyje vodou.
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