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Przedmiotem wynalazku jest spos6b oddzielania '

zwigzkéw germanu od zwigzkéw arsenu i galu na
drodze przeprowadzania ich w zwazki komplekso-
we germanu, galu i arsenu za pomocg fulwokwasu.

Dotychczas german i jego zwiazki, zwlaszcza
tlenek germanu pochodzgcy 2z réznych proceséw
metalurgicznych, zawierajgcy 60—80% wagowe
GeO,, zanieczyszczony tlenkami arsenu i galu,
oczyszcza sie w ten sposé6b, ze caly surowiec prze-
prowadza sie w chlorki (GeCls, AsCls i GaCls),
a nastepnie roztwér tych chlorkéw poddaje sie
ekstrakcji eterem etylowym 1lub wyzZzszym (np.
izopropylowym), po czym przeprowadza sie rekty-
fikacje w temperaturze 80—120°C.

Inne sposoby oczyszczania germanu np. selek-
tywne rozpuszczanie w wodnych roztworach wodo-
rotlenkéw metali alkalicznych, lub kompleksowa-
nie’ za pomocg kwaséw huminowych, stosowane sg
przy zanieczyszczeniu arsenem, bez domieszki galu,
Spos6b wedtug wynalazku pozwala na oddzielenie
zwigzk6w germanu od zwigzkéw arsenu i galu.
Sposéb ten polega na przeprowadzeniu surowca za-
wierajacego german, gal i arsen, w roztwér za-
wierajacy GelV, AsIII i Galll, na ktéry dziala sie
fulwokwasem przy py=4—5. W tych warunkach
german tworzy z fulwokwasem kompleks rozpusz-
czalny, a gal i arsen kompleks nierozpuszczalny.
W wyniku tego german pozostaje w roztwom‘ze,
a gal i arsen przechodzi do osadu.

Sposobem wedtug wynalazku, surowiec zawiera-
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jacy german, np. w postaci GeO,, zanieczyszczony
arsenem i galem np. w postaci tlenkéw, rozpusz-
cza sie w kwasie siarkowym, a nastepnie w razie
obecno$ci Gell np. GeO, roztwor poddaje sie¢ utle-
nieniu, za pomocg Srodka utleniajgcego, korzystnie

. H202, w celu przeprowadzenia go w zwigzki GelV,

Bez wzgledu na to, czy przeprowadzono utlenia-
nie, czy tez nie, roztwér poddaje sie redukeji, ko-
rzystnie za pomocg SO,, lub kwasu siarkawego,
dozowanego w ilo§ci stechiometrycznej w stosunku
do AsV, w celu zredukowania go do ASsIII,

Do tak przygotowanego roztworu, zawierajgcego
siarczany GeVI, AsIII i Galll dodaje sie amoniaku
lub wodnego roztworu wodorotlenku amonu, albo
tugu sodowego w celu obnizenia kwasowoSci roz-
tworu do py=4—>5, po czym wprowadza si¢ wodny
roztwoér fulwokwasu, w takiej iloSci, aby na kazde
dwie grupy fenolowe OH w fulwokwasie przypa-
dal 1 atom Ge i 1 atom As. Korzystnie stosuje sie
fulwokwas o ciezarze czgsteczkowym 450—500,
otrzymany przez lagodne utlenianie i depolimery-
zacje wegla brunatnego, torfu lub kwaséw humi-
nowych o ciezarze czasteczkowym powyzej 2000.
Po dodaniu fulwokwasu wytraca sie osad zwigzkéw
fulwianoamonowych lub fulwianosodowych arsenu
i galu, a w roztworze pozostaje zwigzek fulwo-
kwasu z germanem. Zwigzek ten ekstrahuje sie”
fenolem, pb czym z ekstraktu zawierajgcego cal-
kowitg ilo§é zwigzku kompleksowego fulwokwasu
z germanem, oddestylowuje sie fenol. Pozostalo§é
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zadaje sie roztworem wodnym kwasu siarkowego
0 py okolo 2,5 w celu rozpuszczenia fulwokwasu,
a w osadzie otrzymuje si¢ czysty dwutlenek ger-
manu, zawierajacy jedynie §lady galu i maksimum
0,001%0 As. : :

Z pozostalo§ci po oddestylowaniu fenolu, mozna
tez usungé¢ fulwokwas przez spalanie.

Osad otrzymany po dodaniu fulwokwasu do
roztworu siarczanéw GelV, Galll, AsIII zawierajacy
calg ilo§é arsenu i galu, odsgcza sie¢ i poddaje
prazeniu, w czasie ktérego sublimuje wigksza
cze§¢ As,O3 a pozostaje koncentrat galu z do-
raieszkg tlenku arsenu. -

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b oddzielania zwigzkéw germanu od
zwigzk6éw arsenu i galu, przez roztwarzanie
w kwasie siarkowym surowco zawierajgcego te
zwigzki 1 nastepne przeprowadzanie ich
w zwigzki kompleksowe, znamienny tym, ze
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. Spos6b wedlug zastrz. 1,

4

roztwoér zawierajgcy GelV, AsHI i Galll, otrzy-

many przez roztwarzanie w kwasie siarkowym
surowca zawierajacego zwiagzki germanu, ar-
senu i galu i przez ewentualne utlenienie Gell
do GelV, oraz redukcje AsV do ASII traktuje
sie wodnym roztworem fulwokwasu przy
pp=4—5, po czym wytracone zwigzki kom-
pleksowe galu i arsenu odsgcza sie, a rozpusz-
czalny w wodzie kompleks germanu z fulwo-
kwasem ekstrahuje fenolem 1i ekstrakt, po
uprzednim oddestylowaniu fenolu, albo roz-
klada kwasem siarkowym, albo spala, uzysku-
jac przy tym Ge02.

znamienny tym, ze
obecne w surowcu zwigzki Gell, utlenia sie do
GelV, za pomocg H;O,. :

. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze do

kompleksowania stosuje sie fulwokwas, o cie-
zarze  czgsteczkowym = 450—500, otrzymany
przez lagodne utlenianie i depolimeryzacje we-
gla brunatnego, torfu lub kwaséw huminowych
o ciezarze czgsteczkowym powyzej 2000.
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