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{54) VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG VON VANADYLHYDRAT

(57) Die voriiegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Vanadyihydrat. Ziel der
Erfindung ist die Bereitstellung eines einfachen, wirtschaftlichen und kontinuierlich arbeitenden
Verfahrens. ErfindungsgemaR wird eine Vanadationen enthaltende Losung, die durch Auslaugen
von aufbereiteten Vanadiumerzen erhalten wurde, durch Zusatz von Schwefeldioxid und einer
nicht-oxydierenden Saure reduziert. Die nunmehr Vanadylionen enthaltende Lésung wird einer
Lésungsmittelextraktion unterworfen, vorzugsweise in einer Gegenstrom-Extraktionsanlage mit
mindestens 2 Stufen und unter Verwendung eines organischen Losungsmittelgemisches aus Di-
2-athyl-hexylphosphorséure oder Heptadecylphosphorsaure und Isodecanoi und Leichtél. Durch
Zusatz von Ammoniak wird das Vanadylion aus dem Lésungsmittelgemisch als Vanadythydrat
abgeschieden und abgetrennt. Fig.1 '
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Verfahren zur Herstellung von Vanadylhydrat

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur =:
stellung von Vanadylhydrat durch uosungsmlttelextrstﬁ;:t
mit Abtreibverfahren.

Charakteristik der bekannten technischen LOsungen

Der der Erfindung am ndchsten liegende Stand der Technl
ist in den US=PS'en 3 132 920, 3 132 390 und 3 320 C2-
ndher beschrieben.

7iel der Erfindung

Durch die Erfindung wird ein einfaches und wirtschalSli-.

Verfahren zur Herstellung von Vanadylhydrat zur Veriiiz: -
gestellt. ‘

Darlegung des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein neues Vaol

GemsB der vorliegenden Erfindung wird eine ionogene, w&.
Losung, wie beispielsweise eine wiBrige Auslaugungsld
mit einem Gehalt an Natriummetavanadat bereitgestells
sie bei Vanadiumerzen oder Konzentraten anfdllt. Zu dix-
wiBrigen Auslaugungsldsung werden Schwefeldioxid, S0,

(I)

Schwefelgdure, HZSO4, in Mengen zugesetzt, wie sie naz.. -
folgend detailliert beschrieben werden. Die LOsung, di.
Vanadylion enth#lt, wird sodann mit Hilfe eines nacnfcl ..
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im Detail beschriebenen, organischen Ldsungsmittels einer
Losungsmittelextraktion unterworfen. Aus dem angereicherten
organischen Ldsungsmittel, das dag Vanadylion enthdlt, wird
godann mit Hilfe von Ammoniumhydroxid, NH4OH, das Vanadylion
durch Ausfdllen als Vanadylhydrat, VO(OH)2.XH20_abgesohieden
und Uber einen Absetzeindicker und nachfolgendes Filtrieren
von dem Losungsmittel abgetrennt. Die Grdfe "x" ist dabei
unbekannt.

Das Vanadylhydrat kann dann z. B. mit Kohlengtoff gemischit,
pelletigiert und in Abwesenheit von Sauerstoff zur Bildung
von Vanadiumcarbid gebrannt werden.

Die in der Praxis der vorliegenden Erfindung verwendete
wéBrige Auslaugungslsung wird typischerweise bei dexr kon-
ventionellen Aufbereitung von Vanadiumerzen und =konzentra-
tion erbhalten, wie beispielsweise die wdBrige Auslaugungs-
10sung eines gerdsteten Vanadiumerzes.

Typische Vanadiumerzaufbereitungen werden beschrieben in den
US=-PS 3 132 920,'3 132 390, 3 320 024. Es wird bevorzugt,
daf es sich bei der wiBrigen Auslaﬁgungslﬁsung um eine echte
Lésung handelt, um eine Verunreinigung des Produkis zu ver-
meiden und die Aufbereitung zu erleichtern. Es wurde fest~
gestellt, daB die vorliegende Erfindung ausschlieflich in
einer wiBrigen Losung von Vanadium durchfihrbar ist. Norma-
lerweise ist eine wibBrige AuslaugungslOsung eine lonogene
Lésung von Natriummotavanadat, NaVO3, mit geringen Anteilen
Chlorid, Sulfat, Phosphat und Silikatsalzen des Natriums,
Calciums, Kaliums, Magnesiums und anderen Alkali- und Erd-
alkalimetallen sowie weiteren Verunreinigungen, die sich
gewShnlich in wiBrigen Auslaugungsldsungen finden, die bei
der Aufbereitung von Vanadiumerzen und -konzentraten erhal-
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ten werden. Damit das Verfahren gemiB der vorliegenden Er-
findung zufriedenstellend ablaufen kann, muf das Vanadium
in Ldsung vorliegen. Allerdings kann das in LOsung befindli-
che Vanadium in ionogenen Formen mit anderen Elementen kom-
biniert vorliegen, wie beispielsweise als Vanadation in einer
ionogenen Lésung von Natriummetavanadat. Das in LOsung vor-
liegende Vanadium kann ebenfalls von Alkali- oder Brdalkali-
salzen des Pyrovanadats, Orthovanadats, Dekavanadats oder
irgendwelcher anderer loslicher Formen von Vanadiumszlzen
erhalten werden. In der Praxis der vorliegenden Erfindung
rithrt das Vanadium speziell von Natriummetavanadat her. Die
Konzentration von ¥atriummetavanadat in Wasser ist nicht
kritisch, und in der Praxis der vorliegenden Erfindung is?
jede Konzentration susreichend, solange das Vatriummetavea-
nadat in Losung vorliegt. Obgleith es keine bevorzugte Kon-
zentration fir das Natriummetavanadat in LOsung gibt, kann
es gelegentlich wiinschenswert sein, eine mOgliche hohe Kon-
sentration zu widhlen, um Aufbereitungskosten zu sparen.
'Sodann werden zur wiSrigen Auslaugungslosung Schwefeldiozid
und Schwefelsiure hinzugegeben. Bevorzugt wird das Schwefel-
dioxid zuerst und dann dle Schwefelsdure hinzugegeben, um
ein Ausfillen von Vanadium als Natriumhexavenadal zu ver-
meiden, wenn die SchwefelsHure als ersten zugeflgh wird.

Das Schwefeldioxid wird in einer ausreichenden Menge zuge-
setzt, um das in der LOsung vorliegende Vanadiumion von V+5
zZu V*4 zu reduzieren. Sodann wird ausreichend Schwefelsdure
zugegeben, um einen pH-Wert im Bereich von 1,0 ... 3,0,
bevorzugt von 1,5 ees 3,0 und insbesondere von 2,0 zu er-
reichen und damit ein Optimum fir die Losungsmittelextraktion
zu erzielen, deren Ausbeute pH-abhingig ist. In einem konti-
nuierlichen Verfehren konnen Schwefeldioxid und Schwefel-
siure gleichzeitig zur wiBrigen AuslaugungslOsung zugesetzt
werden. Obgleich die SchwefelsHure eine fir die Anwendung
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bevorzugte Sdure ist, kdnnen auch andere nicht-oxydierende
Sduren, wie Salzsdure, verwendet werden. Salpetersiure
gollte nicht verwendet werden, da es sich hierbei um eine
oxydierende S&Zure handelt. Essigsdure sollte nicht verwen-
det werden, da diese nicht stark genug ist. Ebenfalls sollte -
Phosphorsdure nicht verwendet werden, da sie das Produkt
verunreinigt. Die Reduktion von V+5 21 V+4 wird anhand der
EMK gemessens Die Reduktion von V+5 V"*'4 wird als voll.
stdndig betrachtet, wenn das Optimum der EMK mit -200 mV
bei einem pH-Wert 2 erhalten wird. Als zufriedenstellend
wird in der Praxis der vorliegenden Brfindung auch ein
EMK=-Potential von =150 «es =300 mV angesehen. Dag V+5 liegt
im Metavanadation, V05", vor und das ™ im Vanadylion,
V+2. Die Konzentration der Schwefelgsdure ist nicht kritisch,

zu

gie kann in jeder Konzentration zugesetzt werden, wobel
eine hbhere Konzentration winschenswert ist, um eine Ver-
diinnung der Losung zu verhindern. Daes Schwefeldioxid wird

_ vorzugsweise in Form von Schwefeldioxzidgas zugesetzt, wobel
es jedoch auch in Form von schwefliger Sdure oder zls ein
Sulfitsalz zugegeben werden kann.

Erfindungsgemi8 wird das Vanadylion mit dem organischen Lo~
sungsmittel in einer Gegenstrom-Extrakiionsanlage mit min-
destens 2 Stufen extrahiert. Im Verlgufe der Extrgktion
wird der pH-Wert in einem Bereich von etwa 1,5 bis etwa 3,5
gehalten durch den Zusatz einer nichtoxydierenden Sdure.

Das fir die Extraktion verwendete organische Ldsungsmitiel
besteht beispielsweise aus einer Mischung von

Di-2-#thyl-hexylphosphorsdure
Isodecanol und Leichtol

oder
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Heptadecyl-phosphorsiure,
Isodecanol und Leichttl.

Ausfihrungsbeispiel

Die Erfindung wird nachstehend an einem Beispiel nZher er-
liutert. In der beiliegenden Zeichnung zeigen:

Figs 1t ein vereinfachtes FlieB8schema fir die Lisungsmittel~
"~ extraktion des Vanadiumions sus der angesZuerten
und redugierten Vanadiumionen enthaltenden Lisung
in einer zweistufigen Extraktionsanlage.

Die angesiuerte und reduzierte, das Vanadylion enthaltene
Losung 1 gelangt in den Rihrwerkmischer 14 der Stufe I des
traktionsschrittes im Gegenstrom und wird mit der orga-
nischen Phage 2 aus dem Abgetzbeh&liter 17 der Stufe II ge-
mischt. Die gemischte Fllissigkeit 3 aus dem Mischer 14
lduft in den Absetzbehdlter 15 der Stufe I lber, wobel die
orgenische Phase 5 bis in den Kopfteil steigt und die wEBri-
ge Phase 4 zum Boden des Absetzbehdlters 15 gelangt. Die
angereicherte organische Phase 5 des Absetzbehdlters 15 wird
als Strom. 6 zur nachfolgend:.beschriebenen Verarbeitung wel-
tergeleitet;

Die wiBrige Phase 4 des Absetzbeh8lters 15 wird sodann als
Strom 7 in den Mischer 16 der Stufe IT geleitef, wo er mit
organischem Losungsmittel 9 und Schwefelsdure 10 gemischt
wird. Die gemischte Fliissigkeit 8 lduft sus dem Mischer 16
in den Absetzbehilter 17 iber, worin die organische Fhase 12
zum Kopfteil des Absetzbehdlters 17 steigt und die wéBrige
Phase 11 zum Boden des Absetzbehdlters 17 gelangt. Die
wiBrige Phase 11, die als Raffinat bezeichnet wird (aber
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auch als "Abgang"), wird als Abwagsser 3 verworfen. Die or=-
ganische Phase 12 des Absetzbehdlters 17 wird als Strom 2

zum Mischer 14 geleitet. Wihrend der 2stufige Extrasktions-
schritt im Gegenstrom in Fige 1 in einer vereinfachten Weise
dargestellt wurde, kann eine kompliziertere Anlage verwen-
det werden, die mehr als zwei Schritte umfaft, ohne dabel
vom Wesen der Erfindung abzuweichen. Es kann auch 1stufig
gearbeitet werden, doch wird dies als nicht so effektlvy
angesehen als bel mindestens zwei Extrskticnsstufen im
Gegenstrom. Es ist denkbar, daf im Gleichstrom gearbeitet
werden kann, der allerdings ebenfalls. weniger effektiv sein
wirde als der Extraktionsschritt im Gegenstrom. Nach dem
Verfahren zur vorliegenden Erfindung ist der Schritt der
Losungsmittelextraktion ein Relnigungsschritt.

Da der Schritt der Ldsungsmittelextrakition SHure verbraucht,
werden zum Mischer 16 der Stufe II Schwefelsiure oder ande-
re nicht~oxydierende S&uren zugesetzt, um den pH~Wert auf
einen optimalen TWert einzustellen, de he 2,5 see 3, bevor-
zugt 1,5 ees 3,5, um eine moglichst effektive Extrakiion -
des Vanadylions aus dem organischen Losungsmittel zu er-
reichen.

Das bevorzugte organische Ldsungsmittel zur Verwendung in
Extraktionsschritt ist Di~-2-#thylhexylphosphorsiure als

eine 10 Vol.%ige Ldsunge Dariiberhinaus enthdlt das Losungs-
mittel 3 Vole% Isodecanol (iso- Decylalkohol) und 87 Vol.%
Leicht6l als Verdinnungsmittel. Die Di-2~8thylhexylphosphor-
sdure Ubernimmt die eigentliche Extraktion des Vanadiums

aug der wiBrigen Ldsung, und zwar durch Komplexbildung mit
diesem. Das Isodecanol trdgt dazu bel, den Vanadiumkomplex
in Ldsung zu halten. Andere Lésungsmittel sind nicht ver-
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wendet worden, doch ist es ohne weiteres denkbar, auch ande-
re Losungsmittel elnzusetzen, wie beispielsweise Heptadecyl—l
phosphorsdure in Mischung mit Isodecanol und Leichtdl.

Der prozentuale Volumenanteil der Komponenten des organischen
Lésungsmittels kann von den mit der Technik Vertrauten vari-
jert werden, ohne vom Wesen der Erfindung abzuweichen. Die
angereicherte organische Losungsmittelphase 5, die das Vana-
dylion enthdlt, wird dann mit Losungsmittel abgetrieben und
eingedickt. Dieses wird dadurch erreicht, daf sie zundchst
als Strom 6 zum Mischer 20 geschickt wird, worin sie mit
ammoniumhydroxid 21 gemischt wird, sowie mit einem Rilckfih-
rungsstrom 22, der riickgeflhrte wilrige Losung 23 aus dem
Absetzeindicker 24 enthdlt, und wibBriges Filtrat 25 aus dem
Filter 26, -

Alg neuartig betrachtet wird dle Verwendung von Ammonium-
hydroxid zum Abscheiden von Vanadium aus dem Losungsmittel
mit Hilfe einer chemischen Reaktion mit dem Losungsmittel
unter Bildung des Ammoniumsalzes der Di-2-dthylhexylphosphor-
sdure, wodurch damit das Losungsmittel regenerierf wirde

7um Abscheiden des Vanadiums aus dem Losungsmittel wird ein
ausreichender Uberschu8 an Ammoniumhydroxid zum Mischer 20
gegeben. Im vorangegangenen Extraktionsschritt wurde das
Ammonium gegen das Vanadylion ausgetauscht, wdhrend das
Vanadylion in dem Abscheidungsschritt durch das Ammoniumion
ersetzt wird. In dem Abscheidungsschritt wird das Vanadylion
‘als Vanadylhydrat, VO(OH)2,XH20 ausgefdllt, wenn das Vanadyl-
jon aus dem Losungsmittel entfernt wird. Die CGroBe "x" ist
dabei unbekannt. '

Die Mischung 27 aus dem Mischer 20 13uft in den Absetzein-
dicker 24 iiber, worin sich drei Phasen bilden, -~ elne orga-

ad
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nische Phase 28 zum Kopfteil aus Losungsmittel, das als
Strom 9 in die Extraktionsstufe II geschickt wird,

- unterhalb der organischen Phase 28 eine wiBrige Lisung 29,
die einen Uberschuf Ammoniumhydroxid enth&lt, das sodann
‘vereinigt wird mit dem Filtrat 25 aus dem Filter 25 und als
Strom 22 zum Mischer 20 gemeinsam mit dem Ammoniumhydroxid
21 geleitet wird,

- gowle einer festen Phase 30, die aus einem Vanadylhydrat
besteht, das sich am Boden des Absetzeindickers 24 absetzte.
Diese wird als Strom 31 zum Filter 26 geschickt. Neuartig
und unerwartet ist dabei, daB im Absetzeindicker 24 drei
Phasen gebildet werden, und daB sich Vanadylhydrat eher.als
eine gesonderte Phase absetzt, als elne Emulsion einzugehen.

Dag Filtrat 25 vom Filter 26 wird vereinigt mit dem Strom 23
der wiBrigen Ldsung vom Absetzeindicker 24 und zuriickge-
fihrt, wie voranstehend beschrieben wurde.

Dag filtrierte, feuchte und feste Vanadylhydrat 32 wird im
Mischer 33 gemischt mit Kohlenstoff 34 und danach im Pelle-
tisierer 35 pelletisiert, im Trockner 36 getrocknet in Ab-
wesenheit von Sauerstoff oder Luft und sodann im Ofen 37
unter Vakuum oder einer inerten Atmosphire unter Bildung von
Vanadiumcarbid, VEC’ gebrannt, wie dieses alg Strom 38 in
Fige 1 dargestellt wurde. Die Reduktion von Vanadylhydrat
mit Kohlenstoff unter Bildung von Vanadiumcarbid wird als
neuartig angesehen.

Die Erfindung wird offensichtlich bei Beriicksichtigung des
folgenden Beispiels, das lediglich die Erfindung veranschau-
lichen 80ll und in keiner Weise gedacht ist, diese zu be-
schrinken. Sofern nicht anders angegeben, beziehen sich alle
Anteile und Prozentangaben suf Gewicht.
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Beispiel
Die behandelte Probe bestand aus 2.097 I wHBriger Auslau-
gungslésung, die bei einem Vanadiumerz angefallen sind, das
mit Kochsalz (NaCl) gerdstet worden war. Die analysierte
Losung enthielt 4,05 g V,05 pro Liter, 27 g Cl pro Liter
und 7,8 g SO4‘pro Iiter. Die Ldsung wurde unter Verwendung
von 0,91 g 802 pro Gramm V205'und 0,90 g HC1l pro Gramm VZOS
angesduert und reduziert. Die Variationen hinsichtlich des
pH und der BEMK betrugen 1,8 see 2,4 bzws =190 ... =160 mV.

Diese Lsung wurde in einer Mischer-Absetz-Apparatur durch
Losungsmittelextraktion bei einem Nenndurchflu8 von einem
Iiter pro Minute aufbereitet. Das Raffinat mit durchschnitt-
lich 0,04 g V205/l filhrte zu einer Wiedergewinnung von

99 % Vanadium. Das Losungsmittel setzie sich zusammen aus

8 % Di-2-athylhexylphosphorsiure, 3 % Isodecanol und 89 %
Leichtdl (bezogen auf das Volumen). Das mit Vanadium ange-
reicherte Lisungsmittel eanthielt 7,1 g VZst}:wDas ange-
reicherte Losungsmittel wurde durch Kontakt mit NH4OH

(120 g/l Lsung) in einem Mischer abgetrieben und sodann in
einem Absetzeindicker in drei FPhasen separiert.

Das unbrauchbare Lésungsmittel wurde in den Extraktions-
kreislauf zuriickgefilhrt. Die Phase mit der wibrigen Ldsung
wurde mit konzentriertem NH4OH wiederhergestellt, um eine
Abstreifldsung zu ergeben. Der feste Vanadylhydratschlamm
wurde aus dem Absetzeindicker entfernt, filtriert und als
nasger Filterkuchen aufgenommen. Eine Probe dieses Produkts.
(getrocknet bei 130 °0) lieferte eine Analyse mit 91,0 %
V2O5, 0,53 % Schwefel, 0,21 % 36203, 0,01 % 8102 und 0,022 %
Pe '
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Der Teil des nassen Filterkuchens wurde mit pulverisiertenm
Kohlengtoff und pulverisiertem Eisen unter Anwendung eines
Verh&litnisses von 3,27 Teilen V205 zu einem Teil Kohlen—
stoff und ausreichend Elisenpulver gemischt und fihrte zu
einem Endprodukt mit etwa 2 % Eisen. Eisen wird bei der
Herstellung von Vanadiumcarbid als Verdichtungsmittel zuge-
setzt, ist aber in der Praxis der vorliegenden Erfindung -
nicht notige. Diese Mischung wurde zu Pellets mit einem
Durchmesser von einem Zentimeter geformt und in einem In-
duktionsofen unter Argon bel 1.700 ¢ getrocknet und redu-
zierts. Das Produkt lieferte eine Analyse von 85,45 % V,
9,99 % C, 0,57 % 0 und 0,002 % N.

Dieses Produkt ist Vanadiumcarbid (VZC).

Obgleich die vorliegende Erfindung anhand von Details be-
schrieben und durchgefithrt wurde, wird welterhin davon sus-
gegangen, daB Anderungen, Modifikationen und Veriationen
vorgenommen weirden kfnnen, ohne vom Wesen und Rahmen der
Erfindung abzuweichen.
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Verfahren zur Herstellung von Vanadylhydrat, gekenn-
zeichnet dadurch, daB es aus den folgenden Schritten

(a)

(b)

(cf

(d)

(e)

besteht:

Beréitgtellung einer wiBrigen Losung eines Vanada-
tion; ‘

Zusatz von Schwefeldioxid und elner nicht~oxydieren-
den Siure zu dieser Ldsung, um das Vanadation zu
einem Vanadylion zu reduzieren;

Losungsmittelextraktion des Vanadylions mit einem
organischen Losungsmittel aus der wiBrigen LOsung;

Abscheiden des Vanadylions aus dem organischen IL&-
sungsmittel unter Bildurng eines Wiederschlages von
Vanadylhydrat sowle

Abtrennen des festen Vanadylhydrats von dem Ldsungs-
mittel. ‘

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB die
wiBrige Losung von Schritt (a) eine Auslaugeldsung ists

Verfahren nach Punkt 1, gekennzelichnet dadurch, dal die
wiBrige Lésung von Schritt (a) eine Lisung elnes
Metavanadations iste

Verfahren nach Punkt 1, gekennzelchnet dadurch, daB das
Schwefeldioxid zu der wiBrigen Ldsung zugesetzt wird,
bevor die nichtoxydierende S&ure zu der wiBrigen Losung
zugegeben wird. '

Verfahren nach Pﬁnkt 1; gekennzeichnet dadurch, daB das
Schwefeldioxid und die nichtoxydierende S&ure gleich-

zeitig zu der wdBrigen LOsung hinzugesetzt werden.
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Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, dab
nichtoxydierende Sédure Schwefelséure iste.

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB
die nichtoxzydierende Sdure Salzslure ist.

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB
die nichfoxy ierende Sdure zu der wiBrigen LOsung
solange zugegeben wird, bis ein pH-Bereich von etwa
1,0 bis 3,0 erhalten wird. - '

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB

~das Schwefeldioxid zugesetzt wird, um das Vanadation

zu dem Vanadylion zu reduzieren, gemessen mit Hilfe
der EMK bei einem pH bei etwa 2 im Bereich von etwa
-150 bisg etwa =300 Millivelte

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, da8

‘das Schwefeldioxid in einer Form zugesetzt wird, die

ausgewdhlt wird aus einer aus Schwefeldioxidgas,
schwefliger Siure und einem Sulfitsalz bestehenden

- Gruppe.

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, dal
das Vanadylion mit dem organischen Ldsungsmittel in
einer Gegenstrom-Extraktionsanlage mit mindestens 2
Stufen extrahiert wird. ‘

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB
der pH~Wert im Verlaufe der Extraktion im Bereich
von etwa 1,5 big etwa 3,5 durch Zusatz einer nicht-
oxydierenden S&ure gehalten wird.

Verfahren der Punkte 1, gekennzeichnet dadurch, da8

‘dag organische Losungsmittel aus einer Mischung von
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Di-2-dthylhexylphosphorsdure, Isodecanol und Leichtdl
bestehts

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, da8
das organische L&sungsmittel aus einer Mischung von
Heptadecylphosphorsdure, Isodecanol und Leichtsl
bestehts |

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB
dag Vanadylion aus dem organischen LOsungsmittel mif
Hilfe von Ammoniumhydroxid abgeschieden wirds

Verfahren nach Punkt 1, gekennzelchnet dadurch, da
das feste Vanadylhydrat abgetrennt wird von dem Lo-
sungsmittel durch Absetzen in einem Absetzeindicker,
wonach die iiberstehende Flilssigkeit von dem festen
Vanadylhydrat abfiltriert wird.

Hierzu 4 Seite Zeichnung
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