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Sposób oczyszczania związków germanu zanieczyszczonych
związkami arsenu

Przedmiotem wynalazku jest sposób oczyszczania
związków germanu zanieczyszczonych związkami
arsenu, pbecnie uwalnianie germanu od arsenu
prowadź^ się na drodze tak zwanej „metalurgii
chlorkowej", na drodze topienia strefowego lub
innymj sposobami. Te znne sposoby są albo bardzo
kosztowne (topienie strefowe), lub też nie zapew¬
niają wysokiego stopnia czystości otrzymywanego
germanu (metalurgia chlorkowa). Również sposób
polegający na kompleksowaniu germanu z roztwo¬
ru zawierającego związki germanu i arsenu za po¬
mocą związków huminowych dotychczas stosowa¬
nymi metodami nie daje możliwości dokładnego
oddzielenia związków germanu od zwiąków arsenu,

Sposób według wynalazku opiera się na różnym
zachowaniu związków GeIV i Asv przy ich re¬
dukcji a mianowicie na tym, że w tych samych wa¬
runkach prowadzenia redukcji, związki Geiv nie
ulegają redukcji, podczas gdy związki AsV redukują
się do Asm. z roztworu zawierającego Geiv i As11*
możliwe jest oddzielenie ich przez kompleksowanie
germanu zą pomocą związków huminowych z wy¬
tworzeniem kompleksu chelatowego, przy czym na¬
leży zachować określone warunki kompleksowania.

Sposobem według wynalazku związki germanu
zanieczyszczone związkami arsenu rozpuszcza się
w kwasie siarkowym ewentualnie w warunkach
utleniających np. w obecności H202. Utlenianie jest
konieczne wtedy gdy german występuje w postaci
związków o niższym stopniu utlenienia. Do otrzy-
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manego roztworu zawierającego GeIV i As111 wpro¬
wadza się środek redukujący, który stanowi ciekły
lub gazowy S02, siarczyny metali alkalicznych lub
amonu, lub kwas siarkawy, w celu zredukowania
związków AsV do związków As111. Po przeprowa¬
dzonej redkucji do roztworu zawierającego siarczan
germanu1v i związki arsenuni dodaje się kwas hu-
minowy rozpuszczony w roztworze wodorotlenku
metalu alkalicznego w takiej ilości, aby stosunek
tlenu hydroksylowego kwasu huminowego do ger¬
manu wynosił minimum 0,47.

Przy zachowaniu pH roztworem na poziomie 6,6—
7,3 następuje związanie germanu w kompleks. PH
roztworu reguluje się przez dodanie kwasu siar¬
kowego lub wodorotlenku metalu alkalicznego.
Z tego roztworu zawierającego skompleksowany
german wydziela się arsen w postaci arsenowodoru
na drodze elektrolizy. Roztwór zawierający german
w postaci kompleksu chelatowego wolny już od ar¬
senu, zakwasza się kwasem siarkowym do pH =
= 2,5—0,5 odzyskując w postaci osadu kwasu hu¬
minowego użyty do reakcji związek huminowy.
Z pozostałego siarczanu germanu można wydzielić
german znanymi sposobami np. na drodze elektro¬
lizy w postaci germanowodoru i oczyszcza znany¬
mi metodami. Związki germanu otrzymane sposo¬
bem według wynalazku zawierają jedynie ślady
arsenu w ilości poniżej 0,001% As w stosunku do
zawartości germanu.

Przykład: 8g zanieczyszczonego Ge02 zawie-
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rającego 69% czystego Ge02, 1,38 g AsV (17,32%)
i 0,25 g Asni (3,12%) rozpuszcza się w 1000 ml 10%
H2S04, następnie przepuszcza się przez uzyskany
roztwór gazowy S02 w ciągu 1 godziny. Do tego
roztworu dodaje się 10 g kwasu huminowego roz¬
puszczonego w 1000 ml 10% NaOH. Otrzymany roz¬
twór wykazuje odczyn zasadowy, który przez do¬
danie H2S04 doprowadza się do pH = 6,9. Następ¬
nie na drodze elektrolizy oddziela się arsenowodór.
Do pozostałego roztworu germanu w postaci kom¬
pleksu chelatowego dodaje się kwasu siarkowego
do^pH = 1>0. Z roztworu wytrąca się kwas humi-
nowy. Po odsączeniu kwasu, roztwór siarczanu ger¬
manu poddaje się elektrolizie otrzymując germano-
wodór, z którego na drodze elektrolizy otrzymuje
się german w ilości 3,82 g, zawierający jedynie
ślady arsenu (0,0005%). Zawartość arsenu określa
się metodą spektrograficzną.

Zastrzeżenie patentowe

Sposób oczyszczania związków germanu zanie¬
czyszczonych związkami arsenu przez roztwarza¬

nie tych związków, kompleksowanie zawartego
w uzyskanym roztworze germanu za pomocą związ¬
ków huminowych i następne odzielęnie związków
arsenu, znamienny tym, że związki germanu zanie-

6 czyszczone związkami arsenu rozpuszcza się w kwa¬
sie siarkowym, ewentualnie w warunkach utlenia¬
jących, np. w obecności H202, następnie do roztwo¬
ru wprowadza się środek redukujący w postaci cie¬
kłego lub gazowego S02, siarczynu metalu alkalicz-

0 nego lub amonu, lub kwasu siarkawego, po czym
do tak otrzymanego roztworu zawierającego GeIV
i As111 dodaje się kwasu huminowego rozpuszczone¬
go w roztworze wodorotlenku metalu alkalicznego,
w takiej ilości, aby stosunek tlenu hydroksylowego

5 kwasu huminowego do germanu wynosił minimum
0,47, przy czym utrzymuje się PH roztworu na po¬
ziomie 6,6—7,3 a następnie po wydzieleniu arsenu
na drodze elektrolizy, w postaci arsenowodoru, po¬
zostały w roztworze german w postaci kompleksu

J0 chelatowego, zakwasza się kwasem siarkowym do
pH = 2,5—0,5 przy czym wytrąca się kwas humi-
nowy, a z roztworu zawierającego german wydzie¬
la się czysty związek germanu.
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