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Sposéb otrzymywania nowych poliwolframianéw amonowych
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Przedmiotem wynalazku jest sposdb otrzymywania

nowych poliwolframianéw amonowych o wzorze x(NH,),0 .

12WO0,.yH,0, w ktérym x oznacza 5 lub 4, a y oznacza
4, 2, lub 1,75.

Zwiazki te znajduja Zzastosowanie do otrzymywania
amongwych brazéw wolframowych, tlenkéw wolframu
oraz metalicznego wolframu, a ponadto ze wzgledu na
silne pochlanianie amoniaku do oznaczen analitycznych
oraz ze wzgledu na higroskopijno$é jako $rodki suszace.

Znany parawolframian amonowy o wzorze 5(NH,),0.
.12WO0;.5H,0 juz od dawna poddawany by! rozkladowi
termicznemu w atmosferze powietrza w temperaturze
okolo 550—600°C, w celu uzyskania trdjtlenku wolfra-
mu. Wiadomo, ze w procesie tym nast¢puje znaczny uby-
tek masy i zniszczenie struktury krystalicznej z powsta-
niem fazy bezpostaciowej, a nast¢pnie amonowego brazu
wolframowego. :

Jednakze mimo usilnych staran nie udalo si¢ dotad
wyodrebni¢ posrednich produktéw termicznego rozkla-
du parawolframianu amonowego, ani tez $cif§le okresli¢
ich skladu.

Okazalo si¢, ze podczas ogrzewania parawolframianu
amonowego o wzorze 5(NH,),0.12WO0,.5H,0, prowa-
dzonego w $cisle okreSlonych warunkach, powstaja pro-
dukty termicznego rozkladu, ktére ze 100 % wydajnoscia
mozna wydzieli¢' i jednoznacznie okreslic.

Sposéb otrzymywania nowych poliwolframianéw amo=
nowych na drodze termicznego rozkladu wedlug wyna-
lazku polega na ogrzewaniu w atmosferze powietrza pa-
rawolframianu amonowego o wzorze 5(NH,),0.12WO;.
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.5H,0 w cienkiej warstwie z szybkoscia ogrzewania do
15 °/min od temperatury pokojowej do temperatury 80°C
i/lub 130°C iflub 205°C.

Wedlug wynalazku otrzymuje si¢ nowe zwigzki o wzo- -
rze x(NH,),0 -12WO,;.yH,0, w ktérym x oznacza 5 lub
4, a y oznacza 4, 2, lub 1,75, przy czym proces w cienkiej
warstwie mozna ewentualnie powtarzaé bez ozigbiania
zwigzkéw powstalych w przypadku ogrzewania parawol-.
framianu amonowego do temperatury 80°C i/lub 130°C.

Warunki prowadzenia procesu wedlug wynalazku u-
mozliwiaja uzyskanie bardzo dobrego rozdzialu etapéw

. rozkladu, co pozwala na wyodr¢bnienie produktéw pow-

stajacych w poszczegblnych etapach oraz ich identyfi-
kacje.

Wedlug wynalazku parawolframian amonowy o wzorze
5(NH,),0.12WO0;.5H,0 rozklada si¢ w cienkiej war-
stwie i ogrzewa w atmosferze powietrza przy szybkosci
wzrostu temperatury 15°/min od temperatury pokojo-
wej do temperatury na przyklad 80°C. W procesie tym
nastepuje ubytek masy o 0,68 %. W wyniku otrzymuje
si¢ zwiazek o wzorze 5(NH,),0.12W0;.4H,0 i na tym
etapie mozna zakoficzy¢ termiczny rozklad parawolfra-
mianu amonowego. Mozna tez, po ozi¢bieniu otrzymane-
go zwiazku do temperatury pokojowej, proces ten pow-
turzy¢ i ogrzewaé go w podanych warunkach do tempera-
tury 130°C i/lub 205 °C, albo tez, bez ozigbiania pro-
wadzi¢ proces dalej do temperatury 130 °C i/lub 205 °C,

Ogrzewanie sposobem wedlug wynalazku parawolfra-
mianu amonowego do temperatury 130 °C prowadzi do
otrzymania zwigzku o wzorze 5(NH,),0.12WO0,.2H,0"
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Zwigzek ten, ewentualnie po oziebieniu do temperatury
pokojowej, poddawany procesowi sposobem wedlug wy-
nalazku doprowadza, przy ogrzewaniu do temperatury
205 °C do uzyskania nowego poliwolframianu amono-
wego o wzorze 4(NH,),0.12W0;.1,75H,0. Zwigzek ten
mozna réwniez otrzymaé w podanych warunkach rozkla-
dajagc poliwolframian amonowy o wzorze 5(NH,),0.
.12WO0,;.4H,0, albo tez bezposrednio z parawolframia-
nu amonowego podczas jego ogrzewania do tempera-
tury 205 °C.

Tak wi¢c sposéb wedlug wynalazku, dzigki bardzo
dobremu rozdzialowi etapéw rozkladu parawolframianu
amonowego, umozliwia wyodr¢bnienie produktéw pow-
stajacych w poszczegolnych etapach, pozwalajac jedno-
cze$nie na S$cisle okre§lenie ich wlasciwosci. Przedmiot
wynalazku jest blizej objasniony w nast¢pujacych przy-
kladach wykonania.

Przyktad I. 2g parawolframianu amonowego
5(NH,),0.12WO0;.5H,0 ogrzewa si¢ w atmosferze po-
wietrza W naczyniu wagowym w warstwie o grubosci
1 mm przy szybkoéci wzrostu temperatury 1,5 °C/min
od temperatury pokojowej do temperatury 80°C. Czas
ogrzewania wynosi 40 minut. Po zakoficzeniu ogrzewa-
nia preparat przenosi si¢ do eksykatora nad P,Os. Otrzy-
muje si¢ 1,986 g poliwolframianu amonowego o wzorze
5(NH,),0.12W0,.4H,0 (100 % wydajnosci teoretycz-
nej). Temperatura rozkladu zwiazku powyzej 80 °C.

Sklad chemiczny: NH, (%) H,O0 (%) WO; (%)
obliczono: 5,47 5,28 89,25
" znaleziono: 5,44 5,06 89,50

Przyklad II. W sposéb podany w przykladzie 1
ogrzewa si¢ w atmosferze powietrza w warstwie 4 mm 2g
zwigzku otrzymanego w przykladzie I od temperatury
pokojowej do temperatury 130 °C. Otrzymuje si¢ 1,978 g
(100 9% wydajnosci teoretycznej) poliwolframianu amo-
nowego o wzorze 5(NH,),0.12WO0;.2H,0 i tempera-
turze rozkladu powyzej 130 °C.

Skiad chemiczny: NH; (%) H,O (%) WO; (%)
obliczono: 5,51 4,08 90,41
znaleziono: 5,43 4,03 90,54
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Przyktad IIl. W sposéb podany w przykladzie I
ogrzewa si¢ w atmosferze powietrza w warstwie 5 mm
2g zwiazku otrzymanego w przykladzie II. Ogrzewanie
prowadzi si¢ od temperatury pokojowej do temperatury
205 °C. Otrzymuje si¢ 1,967g (100 % wydajnosci teore-
tycznej) poliwolframianu amonowego o wzorze 4 (NH,),0.
.12WO0;.1,75 H,0 i temperaturze rozkladu powyzej:
205 °C.

Skiad chemiczny: NH, (%) H,0 (%) WO, (%)
obliczono: 4,50 3,42 92,08
znaleziono: 4,42 3,32 92,26

Przykiad IV. Postepowanie analogiczne jak w
przykladzie II, z tym Ze ogrzewanie w atmosferze po-
wietrza 2g zwigzku prowadzi si¢ w warstwie 3 mm do
temperatury 205 °C. Otrzymuje si¢ 1,946 g zwiazku o
wzorze i wlasciwosciach podanych w przykladzie III.

Przyktad V. 2g parawolframianu amonowego
ogrzewa si¢ w atmosferze powietrza w warstwie 2 mm w
sposéb podany w przykladzie I do temperatury 130 °C.
Otrzymuje si¢ 1,965 g poliwolframianu amonowego
o wzorze i wlasciwoéciach podanych w przykladzie II.

Przyktad VI, 2 g parawolframianu amonowego:
ogrzewa si¢ w atmosferze powietrza w warstwie 2,5 mm
w sposéb podany w przykladzie I do temperatury 205 °C
Otrzymuje si¢ 1,932 g poliwolframianu amonowego o
wzorze i wlasciwoSciach podanych w przykladzie III

Zastrzezenie patentowe

Sposéb otrzymywania nowych poliwolframianéw amo-
nowych o wzorze x(NH,)0.12WO,.yH,O, w ktéorym
X oznacza 5 lub 4, a y oznacza 4, 2 lub 1,75 na drodze
termicznego rozkladu, . znamienny tym, Zze parawol-
framian amonmowy o wzorze 5(NH,),0.12WO,.5H,0
ogrzewa si¢ w atmosferze powietrza w cienkiej warstwie
z szybko$cia ogrzewania do 15 °C/min od temperatury
pokojowej do temperatury 80 °C i/lub 130 °C i/lub 205°C
po czym ewentualnie powtarza si¢ proces bez ozigbiania
zwiazkéw powstalych przy ogrzewaniu do temperatury
80 °C i/lub 130 °C.
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