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(54) Zptisob zpracovani surové kyseliny wolframové obsahuijici vedle
wolframu také cin, niob a tantal

Zpisob zpracovdni surové kyseliny wolfra-
mové, ziskané kyselym sulfata&nim rozkladem
surovin, obsahujfcfch vedle wolframu také cin,
niob a tantal, spoéivd v tom, Ze surovd kyse-
lina wolframovd se lou%i p¥i teploté 60 aZ ,
100 ©C v lou¥icfm roztoku obsahujicim amonné !

ionty v koncentraci

10 a% 35 g.171, jehoZ pH

se upravuje rozpuSténim CO; na hodnotu 6 aZ
8, poté se oddé&lf nerozpu$t&ny zbytek obsahu-
jici cin a ostatni hludinové podily, zbyly
vyluh se odpa¥enim zahustf a p¥i teploté 20
aZz 100 ©C se ptiddnim amoniaku zvy${ koncent-
race amonnych iontd na minimdln& 100 g.171,
p¥idemZ se z n&ho vylouéi a nésledné oddéli
sraZenina obsahujfci vSechen vylouZeny niob

a tantal, ze zbylého vyluhu se po odstranéni
amoniaku vyloudi krystalky parawolframu amon-
ného, ktery se odst¥edi a zbylé mate&né roz-
toky se vraceji do louZen{i.
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Vyndlez se tykad zpisobu zpracovéni surové kyseiiny wolframové, ziskané kyselym sulfatad-
nim rozkladem surovin obsahujfcfch vedle wolframu také cin, niob a tantal.

Dosavadni technologické postupy rafinace surové kyseliny wolframové z takovychto surovin
nepfedpoklddajf moZnost louZeni niobu a tantalu soulasnd s wolframem. Podminky pro louZenf
jsou voleny tak, Ze do roztoku p¥echdzi pouze wolfram, p¥ilemZ niob a tantal zdstdvaji v pev-
ném zbytku po louZenf. Navic vlivem vedlej®ich reakci, které p¥i louZenf probihaji, vidZe se
na obsafeny niob a tantal i 8&st wolframu ve formé& znadn& stabilnich heteropolysloudenin.

Tim se jednak sniZuje vytdinost wolframu, ale soulasné se ztrdcf{ i cenny podil suroviny, niob
a tantal, které nenf{ moZné jednoduchym technologickym postupem od cinu a hlufiny oddé&lit.

Uvedené nevyhody jsou odstranény zplUsobem zpracovdni surové kyseliny wolframové, ziskané
kyselym sulfatadnim rozkladem surovin, obsahujfcich vedle wolframu také cin, niob a tantal,
jeho? podstata spoivAd v tom, ¥e se surovd kyselina wolframova lou#f p¥i teplotd 60 a¥ 100°
Celsia v louZicim roztoku, obsahujficim amonné ionty v koncentraci 10 a% 35 g.l'l, jehoZ pH
je upraveno rozpu¥t&nim €O, na hodnotu 6 a% 8, poté se odd&l{ nerozpudté&ny zbytek obsahujici
cin a ostatnf hlu¥inové podfly, zbyly vyluh se odpa¥enim zahusti a p¥i teplot& 20 a% 100 ¢
se p¥idédnim amoniaku zvy%f koncentrace amonnych iontd na minim&lné& 100 g.l_l, pFiéemZ se
z ného vyloud{ a nésledn& oddélf sra¥enina, obsahujic{ vSechen vylouZeny niob a tantal, ze
zbylého vyluhu se po odstran®nf amoniaku vylou&{ krystaly parawolframanu amonného, které se
odstfedl a zbylé matelné roztoky se vracf{ do louZeni.

LouZicf roztok pro louZeni surové kyseliny wolframové se ziskdv4 smisenim matednych
roztokld po krystalizaci parawolframanu amonného, roztoku amoniaku a brydového kondenzédtu
z odpafovdni vyluhu po louZeni, p¥idemZ je vyhodné brydovy kondenzdt napfed pouiit pro pro-
myt{ odd&leného nerozpuit&ného zbytku po lou¥eni, p¥i teplotd alespon 50 °cC.

Pom&r dévkovani surové kyseliny wolframové a louZicfho roztoku do louZenf se upravi
podle obsahu wolframu v surové kyselin® wolframové tak, aby do$lo p¥i jeho vylouZeni do vznik-
1ého vyluhu ke zvySeni koncentrace wolframu ve vyluhu maximdln& o 50 g.l_l, ve srovnéni
s koncentraci wolframu v louficim roztoku.

SraZ%enina, ziskand ze zahu$té&ného vyluhu po pfidé&ni amoniaku, se kalcinuje p¥i teploté&
600 a% 750 °c, poté se va¥{i s roztokem sodného louhu nebo uhliitanu za vzniku roztoku wol-
framanu a vyloudenf nerozpustnych slouenin niobu a tantalu, které se odd&li, wolframan sodny
se vyloudi krystalizaci a s vyhodou se zpracovdvd spolu s wolframovou surovinou v kyselém
sulfatadnim rozkladu.

Vyhody zpusobu podle vyndlezu jsou zejména tyto:

%Za popsanych podminek louZeni surové kyseliny wolframové pfechdzi do vyluhu souasné
s wolframem také prakticky vSechen niob a tantal a nevznikajil nerozpustné heterosloudeniny.
Nerozpustny zbytek z loufeni obsahuje pouze cin a hlulinové podily bez vyznamné p¥itomnosti
wolframu, niobu a tantalu. Jednoduchou operacf, p¥id4dnim amoniaku k zahu¥t&nému v§luhu, je
mozné v¥echen niob a tantal z vyluhu odstranit jako sraZeninu, ze které se d& zf{skat mezi-
produkt s- obsahem a% 45 % kysli¥niki niobu a tantalu, jako vhodnd surovina pro jejich vy~

robu.

Zpisobem podle vyndlezu je tedy moZné zfskdvat jednak wolfram s jeho maximdlnim vyté&Z-
kem, jednak v&tXinu niobu a tantalu bez p¥im&si cinu a jednak veSekery cin bez p¥im&si uve-
denych zdjmovych kovi.

Didle je mo%né uvedenym zplisobem zpracovdvat surovou kyselinu wolframovou, ziskanou sul-
fatadnim rozkladem surovin s vy%3im obsahem védpniku, co% je ddno skute&nostf, Ze p¥i louZeni

surové kyseliny wolframové za popsanych podminek (pH 6 a% 8) nepfechdzi kyselina wolframové
do roztoku ve formé woi' iontll, ale p¥imo jako kondenzovany wolframan a aniontem HW60215-
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Vv ptikladu provedeni je vyndlez popsén pomocl schéma uspofddan{ technologické linky na
zpracovéni surové kyseliny wolframové, zndzorn&né na obr. &. 1.

Do reaktoru 20 prvého stupné& louZeni je ddvkovdna surovd kyselina wolframovd 1, matelné
roztoky 12 a praci voda 6. Sou¥asnd je do reaktoru 20 doplhovdn amoniak a CO2 na zdkladé
poZadovaného sloZeni (obsah NH, 12 g.l—l, pH 7,5). Sm&s se lou#f pfi teplotd 90 °C s dobou
zdrfen{ 2 hodiny. Poté se na filtru 21 oddéli pevné podfly po prvnim stupni louZeni, vedou
se do nddrZe 22, kde se rmutujl s brydovym kondenzétem 4 z odparky 24 a posléze se filtrujf
na filtru 23. 2z filtru 23 odchdzf pevné podily 5, obsahujfci v3echne cin. Filtrdt 3 z prvé-
ho stupn& louZeni je nastfikovdn do odparky 24, kde se zahusti. Zahu$té&ny vyluh 7 se vede
do reaktoru 25 druhého stupn& louZeni, kam je soudasnd vhan&n amoniak 10 pomoci kompresoru
28. Po probd&hnuti reakce s dobou zdrZeni 0,5-1 hodinu odfiltruje se vylouden& srafenina 8
niobu a tantalu na filtru 26. Filtrdt 9 po druhém stupni loufenf{ se odvdd{i do expanderu 27,
kde se za sniZeného tlaku a pri teplot® 50 °C uvoliiuje amoniak, ods&vany kompresorem 28.
0dplynény v¢luh se nechd krystalovat za chlazeni v krystalizdtoru 29. Krystaly vyloudeného
parawolframanu amonného 11 se odd€li na odst¥edivce 30 od mate&nych roztokd 12, které se
vracejil do prvého stupné louZeni.

Na schématu &. 2 je uvedena hmotovd bilance jednoho z moZnych uspo¥&ddni technologické
linky na zpracovlnf surové kyseliny wolframové podle vyndlezu.

Hodnoty jednotlivych proudd byly ziskény p¥i laboratornim a poloprovoznim ové¥eni navr-
Zené technologie a pfepodteny na zéklad vstupn{ suroviny 1 000 kg, p¥ifemZ nebyly uvaZovany
mechanické ztréty.

7 p¥edloZené bilance vyplyv4, Ze zpusobem podle pfedloZeného vyndlezu je mo¥né ziskat
wolfram ve form& Cistého parawolframanu amonného s vyt&Znostf{ minimdln& 95 %, cin ve form&
cinového koncentrdtu (min. 50 % Sn) s vyté&Znostf minimdln& 95 %, niob a tantal ve form&
koncentrdtu s obsahem 45 % sm&sného kyslidniku obou kovid s vytéZnostl minimdln& 80 %.

PREDMET VYNALEZU

1., Zptsob zpracovdni surové kyseliny wolframové, ziskané kyselym sulfatadnim rozkladem
surovin obsahujfcich vedle wolframu také cin, niob a tantal, vyznadujici se tim, Ze surové
kyselina wolframovd se louZ{ p¥i teploté 60 a% 100 O¢ v louficim roztoku obsahujicim amonné
ionty v koncentraci 10 a% 35 g.l-l, jehoZ pH je upraveno rozpu$té&nim €0, na hodnotu 6 az 8,
poté se odd&l{ nerozpu$té&ny zbytek obsahujici cin a ostatni hlu¥inové podfly, zbyly vyluh
se odpafenim zahust{ a p¥i teploté& 20 aZ 100 °¢ se p¥idédnim amoniaku zvy3{ koncentrace amon-
nych iontd na minimdln& 100 g.l-l, pridemZ se z n&ho vyloudi a néslednd odd&l{ sra¥enina
obsahujfci vSechen vylouZeny niob a tantal, ze zbylého vyluhu se po odstran&ni amoniaku vy-
loudfi krystaly parawolframanu amonného, ktery se odstfedi a zbylé mate®né roztoky se vraci
do lou¥eni.

2. Zpusob podle bodu 1, vyznadujic{ se tim, Ze louZici roztok pro louZeni surové kyse-
liny wolframové se zf{skdvd smisenim mate®nych roztokl po krystalizaci parawolframanu amonné-
ho, roztoku amoniaku a brydového kondenzdtu z odpafovéni vyluhu po louZeni, pf¥ilem% se vy-
hodn& brydovy kondenzdt nap¥ed pou%ivd pro promyt{ odd&leného nerozpuft&ného zbytku po lou-
Yeni p¥i teplot& alespon 50 °c. -

3. zplsob podle bodu 1, vyznadujici{ se tim, Ze pom&r ddvkovani surové kyseliny wolfra-
mové a louZicfho roztoku do louZenf se upravuje podle obsahu wolframu v surové kyselind
wolframové tak, aby do¥lo p¥i jeho vylouZeni do vzniklého vyluhu ke zvySeni koncentrace wol-
framu maximédiné o 50 g.l-l, ve srovnédni s koncentraci wolframu v louZicim roztoku.
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4. zplsob podle bodu 1, vyznadujfcf se tim, Ze- srafenina zi{skand ze zahu¥t&ného vyluhu
po p¥idédnf amoniaku, se kalcinuje p¥i teplot& 600 aZ 750 ©c, poté se vaf{ s roztokem sodného
louhu nebo uhli&itanu za vzniku roztoku wolframanu a vyloueni nerozpustnych sloufenin niobu
a tantalu, které se odd&li, wolframan sodny se vyloudf krystalizaci a s vyhodou se zpracovivé
spolu s wolframovou surovinou v kyselém sulfatalnim rozkladu.

2 vykresy
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