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Sposdb oczyszczania tritianu

1

Przedmiotem wynalazku jest sposéb oczyszcza-
nia ftritianu.

Tritian znanymi obecnie sposobami otrzymuje
sie przez wysycanie okoto 40% roztworu formalde-
hydu siarkowodorem w obecno$ci stezonego roz-
tworu soli. Tritian przeznaczony do przerdébki,
zwlaszcza na politioformaldehyd, musi byé bardzo
doktadnie oczyszczony.

Destylacja tritianéw nie jest moZliwa, poniewaz
produkt rozktada sie juz ponizej temperatury des-
tylacji przy (okolo 220°C). Z tego samego powodu
nie jest mozliwe oczyszczanie strefowe stopionej
substancji. Sublimacja réwniez nie daje pozada-
nego wyniku, poniewaZz zanieczyszczenia tritianu
(zwigzki merkaptanowe, siarczki itp.) zwiazane
z jego wytwarzaniem sublimujg razem z tritianem.

Przekrystalizowanie tritianu jest réwniez trud-
ne, gdyz jego rozpuszczalno$é w nielicznych zwy-
kle stosowanych rozpuszczalnikach jest nieznacz-
na. Na przyklad rozpuszczalnos$é fritianu we wrza-
cym chloroformie wynosi zaledwie 1,5%, a we
wrzacym benzenie 2,0%. Oczywistym jest, ze prze-
krystalizowywanie tritianu z tych rozpuszczalni-
kéw, ze wzgledu na konieczno§é stosowania znacz-
nych ich ilo$ci, jest bardzo miekorzystne.

Stwierdzono, ze mozna woczyszczaé tritian z do-
brym wynikiem w prosty sposdb, jezeli rozpuscié
go w wodzie pod ciénieniem w temperaturze
170°—210°C, mnajkorzystniej w femperaturze 190°—
210°C, i wykrystalizowaé przez ochlodzenie.
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Nieoczekiwanie stwierdzono, ze woda pod cis-
nieniem nadaje sie znakomicie jako Srodowisko do
przekrystalizowania, poniewaz {ritian nie tylko w
zimnej, ale takze w gorgcej wodzie (100°C) prak-
tycznie jest nierozpuszczalny. Na zalgczonym wy-
kresie przedstawiono =zaleznosé rozpuszczalnosci
tritianu od temperatury wody przy odpowiednim
nadci$nieniu. Mozna stwierdzié, Ze jego rozpusz-
czalno§¢ w zakresie temperatur miedzy 170°—190°C
wzrasta w spos6b ciggly i miedzy 190°—210°C
przyjmuje nagle mawet bardzo wysoky wartosé.
Tym samym przebieg krzywej rozpuszczalnosci
dla przekrystalizowania tritianu mozna okreslié
jako idealny, to znaczy, ze rozpuszczalno$é tritianu
w wodzie przy nadci§énieniu w temperaturze
170°—210°C jest duza, mnatomiast w temperaturze
niskiej pod ciSnieniem normalnym jest znikoma,
tak ze straty fritianu przy przekrystalizowywaniu
praktycznie nie wystepuja.

Rozpuszczalno$é tritianu wzrasta nadal i powy-
zej temperatury 210°C, jednakze przy oczyszczaniu
tritianu nie zaleca sie¢ przekraczania tej tempera-
tury ze wzgledu na znaczny rozkilad tritianu.

Jak wynika =z wykresu, zakres temperatur
190°—210°C jest szczegblnie korzystny do oczysz-
czania fritianu, lecz réwmiez w zakresie tempera-
tur 170°—190°C operacja oczyszczania sposobem
wedlug wynalazku jest znacznie korzystniejsza, niz
przy stosowaniu rozpuszczalnikéw organicznych w
znanych sposobach. :
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Sposéb wedtug wynalazku umozliwia wzglednie
szybka operacje oczyszczania przy minimalnych
stratach. Juz po jednorazowym oczyszczeniu
otrzymuje sie tritian o wysokim stopniu czystosci.

W niektérych przypadkach okazalo sie korzyst-
ne, aby goracy roztwér ftritianu o temperaturze
170°—210°C przed krystalizacja przesgczyé w celu
oddzielenia mnierozpuszczalnych w wodzie zanie-
czyszczen.

Sposéb wedlug wynalazku wyjasniono szczegé-
towo w nizej podanych przykitadach.

Przyktad 1. 13 g tritianu zawierajacego roz-
puszczalre .3 Wwodzie zanieczyszczenia umieszcza
sie razem z 500 ml wody w autoklawie o pojem-
mosci 1 litra i ogrzewa do temperatury 170°C. W
tej temperaturze prezno§é pary nasyconej wody
wynosi okolo 8 atmosfer. W warunkach tych roz-
puszczalno$é tritianu wynosi 2,6%. Po ochlodzeniu
otrzymuje sie bardzo czysty tritian wykrystalizo-
wany w postaci dlugich igiel o temperaturze top-
nienia wynoszacej 215°C. Temperatura topnienia
tritianu przed oczyszczeniem wynosila 202°C.

Przyklad II. 50 g fritianu zawierajgcego roz-

puszczalne i nierozpuszczalne w Wwodzie zanie-
czyszczenia, umieszcza sie wraz z 500 ml wody
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w autoklawie o pojemno$ci 1 litra i ogrzewa do
temperatury 201°C. Ci$nienie w autoklawie wyno-
si okolo 15 atmosfer. Rura wznoéna z urzgdzeniem
filtrujgcym siegajacym w glgb roztworu umoZliwia
oddzielenie nierozpuszczalnych w wodzie zanie-
czyszczen, przy czym przesgczony roztwér dzieki
obniZeniu ciSnienia dokonanego za pomoca zawo-
ru, zostaje przez rure wzno$ng wprowadzony do
drugiego autoklawu, w ktérym czysty tritian wy-
trgca sie iloSciowo pod ci$nieniem atmosferycznym.
Temperatura topnienia tak oczyszczonego tritianu
wynosi 215°C, natomiast przed oczyszczeniem wy-
nosila 200°C.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposdb oczyszczania tritianu, znamienny tym,
ze tritian rozpuszcza sie w wodzie w zamknietym
naczyniu w temperaturze 170°—210°C, po czym
wykrystalizowuje si¢ go przez ochlodzenie.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, Ze
tritian rozpuszcza si¢ pod ciSnieniem w wodzie W
temperaturze 190°—210°C.

3. Spos6b wedlug zastrz. 1 i 2, anamienny {ym,
ze z wodnego roztworu tritianu przed krystalizacja
odsacza sie nierozpuszczalne w wodzie zanieczysz-
czenia. ' .
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