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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest sposéb otrzymywania nanokrystalicznego bezwodnego molibde-
nianu(VIl) niklu(ll) wysokiej czystosci, z rozpuszczalnych w wodzie soli molibdenu i niklu, stosowany
zwtaszcza przy produkcji proszkéw stopowych.

Molibdenian(VI) niklu(ll) po raz pierwszy zostat zsyntetyzowany w 1958 roku przez francuskg
grupe badawczg. Reakcje prowadzono w temperaturze 500°C, przez 48 godzin, mieszajgc w postaci
statej tlenek niklu(ll) z tlenkiem molibdenu(VI).

Rok p6zniej niemiecki zesp6t badawczy zaproponowat metode syntezy molibdenianu(VI) niklu(ll),
polegajacg na zmieszaniu tlenku niklu(ll) z tlenkiem molibdenu(VI) z dodatkiem tlenku litu, w tempera-
turze 900°C.

K. Sieber ze swoimi wspodipracownikami w 1983 roku zmieszali staty tlenek molibdenu(VI) z tlen-
kiem niklu(ll), w temperaturze 700°C, w celu uzyskania molibdenianu(VI) niklu(ll). Wedtug zapropono-
wanego sposobu reakcje nalezy prowadzi¢ przez 48 h.

W 1980 roku zespo6t Forzattiego zaproponowat metode opartg na reakcji wodnych roztworéw mo-
libdenianu(VIl) amonu z azotanem(V) niklu(ll). W wyniku reakcji powstaje s6l, ktérg najpierw suszy sie
w temperaturze 110°C, a nastepnie prazy w temperaturze 600°C, przez 12 godzin.

Otrzymywanie molibdenianu(VI) niklu(ll) w wyniku reakcji kwasu molibdenowego(VI) z azota-
nem(V) niklu(ll), w temperaturze 85°C, przy pH réwnym 5,25, przez 15 h, w temperaturze 120°C, opi-
sano w Journal of Molecular Catalysis A w 1989 roku.

W 2008 roku Hargreaves i jego wspétpracownicy opisali metode polegajgca na zmieszaniu wod-
nych roztworéw azotanu(V) niklu(ll) i molibdenianu(VI) sodu. Otrzymywany w ten sposo6b osad prze-
mywa sie dwukrotnie wodg destylowang, a nastepnie etanolem, po czym poddaje sie suszeniu najpierw
przez 15 h, w temperaturze 120°C, a nastepnie, przez 6 h w atmosferze azotu.

W syntezie molibdenianu(VI) niklu(ll) wazng role odegrat réwniez polski zespét naukowcédw, ktory
w 2007 roku w Journal of Physics and Chemistry of Solids opisat metode polegajgcg na zmieszaniu
weglanu niklu(ll), wodorotlenku niklu(ll) i tlenku molibdenu(V1), a nastepnie prazeniu tak przygotowanej
mieszaniny, przez 36 h, w zakresie temperatury wynoszgcym 550-700°C.

Natomiast publikacja, w Materials Research Bulletin z 2004 r., dotyczyta metody otrzymywania
NiMoOs4 polegajgcej na reakcji heptamolibdenianu amonu i azotanu(V) niklu(ll) w metanolu i w obecno-
$ci TMOS lub Si(OEt)3(CH2)sNH(CH2)2NH2, w temperaturze pokojowej, z dodatkiem fluorku amonu.
Z takiej mieszaniny wydziela sie osad i kolejno suszy, w temperaturze 30°C, przez 16 h i prazy sie
w temperaturze 675°C, przez kolejne 20 h.

W 2013 roku w Ceramics International opublikowano synteze «-molibdenianu(VI) niklu(ll) w re-
akcji Ni(NOs3)2 z Na2MoO4 w roztworze n-butanolu i izooktanu oraz wody. Wedtug tej metody powstaty
osad suszy sie i nastepnie przemywa etanolem oraz ponownie suszy sie w 110°C do uzyskania statej
masy i nastepnie prazy sie przez 8 godzin w temperaturze 400°C.

Najnowsza publikacja dotyczgca NiMoO4 pochodzi z 2015 roku z Sensors and Actuators B: Che-
mical i dotyczy syntezy formy nano B-molibdenianu(VI) niklu(ll) uzyskiwanego w reakcji wodnych roz-
tworéw molibdenianu(VI) sodu z azotanem(V) niklu(ll) w obecnosci etanolu i kwasu oleinowego. Tak
strgcony osad po oczyszczeniu w etanolu oraz cykloheksenie suszy sie w temperaturze 180°C.

Jak wida¢, w literaturze istnieje wiele publikacji dotyczgcych wytwarzania molibdenianu(VI) ni-
klu(ll). Wadg ww. metod jest ich mata skala, brak okre$lenia czysto$ci wytwarzanego NiMoOs, jak row-
niez brak sposob6w zagospodarowania roztworéw odpadowych i odpadéw statych generujgcych straty
cennych metali. Celem wynalazku jest wiec wytworzenie NiMoOs, jako zwigzku o wysokiej czystosci,
z zagospodarowaniem roztworéw odpadowych w skali przemystowej.

Istotg wynalazku jest spos6b otrzymywania nanokrystalicznego bezwodnego molibdenianu(VI)
niklu(ll) wysokiej czysto$ci korzystnie o wielkosci czastek ponizej 15 nm. Sposéb polega na zmiesza-
niu wodnych roztworéw rozpuszczalnych soli molibdenu i niklu w taki sposéb, ze do wodnego roztworu
soli molibdenu(VI), zawierajgcego powyzej 5 g/dm3Mo, dodaje sie suspensji w postaci przesyconego
roztwér soli niklu(ll), korzystnie w postaci chlorku i/lub octanu i/lub azotanu(V) i/lub siarczanu(Vl),
w takiej ilosci aby w otrzymywanej mieszaninie stosunek molowy niklu do molibdenu byt wiekszy lub
réwny 1, a mniejszy niz 6 oraz korzystnie dodaje sie 10-40% roztwér NaOH w ilosci do 10 cm? na
kazde 100 cm? roztworu. Cato$¢é miesza sie w temperaturze wynoszgcej powyzej 20°C, w ciggu 15
do 120 minut, tak aby pH koncowe mieszaniny mieécito sie w zakresie od 4,8 do 8,9. Tak wytracony
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osad rozdziela sie od roztworu i oczyszcza wodg, przez repulpacje, sedymentacje i dekantacje, do-
dajac na kazdy 1 g osadu 0,5-15 cm? wody, korzystnie 1 cm3. Oczyszczanie prowadzi sie w zakresie
temperatury wynoszgcym 60-80°C, przy intensywnym mieszaniu, stosujgc czas kontaktu wyno-
szgcy 10-60 minut. Operacje oczyszczania powtarza sie kilkakrotnie, nie mniej niz dwukrotnie i nie
wiecej niz dziesieciokrotnie. Roztwor oddziela sie od osadu. Korzystnie do osadu dodaje sie izopro-
panol i miesza sie z nim w temperaturze 0-20°C, stosujgc na 1 g osadu 0,25-10 cm? alkoholu, ko-
rzystnie 0,5 cm?, stosujgc czas kontaktu wynoszgcy w zakresie 5-30 minut, korzystnie 15 minut. Ko-
rzystnie osad oddziela sie od izopropanolu i przemywa acetonem w temperaturze 0-20°C, korzyst-
nie 10°C stosujgc na 1 g osadu 0,25-10 cm? rozpuszczalnika, korzystnie 0,5 cm3, stosujgc czas kon-
taktu wynoszgcy w zakresie 2-10 minut. Tak oczyszczony osad suszy sie najpierw w temperatu-
rze pokojowej, przez 3—48 h, a nastepnie przez 3-8 h, w temperaturze 140°C oraz prazy sie przez
0,5-2 h, w zakresie temperatury 300-500°C. Po wystudzeniu w komorze bez dostepu powietrza osad,
przenosi sie do szklanego szczelnego naczynia, korzystnie przeptukanego argonem i przed zamknie-
ciem wprowadza sie argon w przestrzen nad osadem. Roztw6r pochodzgcy z wytrgcania osadu
mozna podzieli¢ na dwie czesci. Pierwszg stanowigcg do 80% objetosciowych zawraca sie do etapu
rozpuszczania soli molibdenu(VI). Drugg cze$¢€ roztworu fgczy sie z wodnymi roztworami powstatymi
Z oczyszczania woda, i do tak potgczonego roztworu dodaje sie kwasu mineralnego do momentu
uzyskania pH<1. Powstaty osad rozdziela sie od roztworu, ktéry kieruje sie do odzysku niklu znanymi
sposobami.

Roztwér izopropanolu mozna zawrd6cic sie do kolejnego oczyszczania. Sam izopropanol mozna
oczyszczac sie przez destylacje, przy czym oczyszczanie izopropanolu nastepuje, gdy stezenie niklu
lub molibdenu przekroczy 1 g/dm3. Oczyszczony w ten sposéb izopropanol stosuje sie w kolejnej
szarzy oczyszczania molibdenianu(VI) niklu(ll). Natomiast roztw6r acetonu mozna réwniez zawrocic
sie do kolejnego oczyszczania. Sam aceton mozna oczyszczaé sie przez destylacje, przy czym
oczyszczanie acetonu nastepuje, gdy stezenie niklu lub molibdenu przekroczy 2,5 g/dm3. Oczysz-
czony w ten sposob aceton stosuje sie w kolejnej szarzy oczyszczania molibdenianu(VI) niklu(ll).

Sposbdb wedtug wynalazku umozliwia otrzymywanie wysokiej czystosci bezwodnego zwigzku w po-
staci nanokrystalicznej (<15 nm), co pozwala na jego zastosowanie w réznych dziedzinach, np: w katalizie,
do otrzymywania proszkéw stopowych typu Mo-Ni, czy tez do elektrowydzielania stopéw Mo-Ni. Ujaw-
niony wynalazek pozwala na otrzymywanie z wysoka wydajnoscig (bez strat cennych metali czyli: niklu
i molibdenu) zwigzku wysokiej czystosci, o ustabilizowanych parametrach, w skali przemystowe;.

Przyktad I Do 1000 cm? wodnego roztworu molibdenianu(Vl) sodu o stezeniu 200 g/dm3Mo
dodano 355 cm?3 wodnej suspensii siarczanu(VI), azotanu(V), octanu i chlorku niklu(ll), o stezeniu niklu wy-
noszgcym 350 g/dm?® i stosunku molowym soli do siebie 1:1:1:1, i dodano 1 cm® 10% NaOH, uzyskang
mieszanine o pH wynoszgcym 7,8, mieszano 30 minut, w temperaturze 25°C, po tym czasie, osad od roz-
tworu oddzielono przez dekantacje i oczyszczano stosujgc 500 cm? wody, oczyszczanie prowadzono przez
30 minut intensywnie mieszajgc wode z osadem w temperaturze 60°C. Operacje oczyszczania w wodzie
powtarzano dwukrotnie. Po czym roztwor oczyszczajgcy oddzielono od osadu przez filtracje i kolejno do-
dano 500 cm? izopropanolu. Osad z izopropanolem mieszano w temperaturze 10°C przez 15 minut. Osad
od izopropanolu oddzielono przez filtracje i kolejno przemywano 500 cm?3 acetonu mieszajgc w temperatu-
rze 10°C przez 5 minut. Osad od acetonu rozdzielono przez filtracje i kolejno suszono w temperaturze poko-
jowej, przez 24 h i kolejno przez 4 h w temperaturze 140°C oraz prazono przez 1 h w temperaturze 300°C.
Po wystudzeniu w eksykatorze osad przenoszono do szklanej butelki przeptukanej argonem i przed zakre-
ceniem kolejno wprowadzano argon w przestrze nad osadem. W ten spos6b otrzymano 450 g nanokrysta-
licznego NiMoO4 o $redniej wielkosci krystalitbw 14 nm i 0 nastepujgcym sktadzie: 26,8% Ni, 43,8% Mo oraz
<2 ppm Bi; <3 ppm Zn; <5 ppm W; <2 ppm As; <5 ppm Co; <3 ppm Mg; <3 ppm Cu; <5 ppm Pb; <5 ppm K;
<10 ppm Na; <3 ppm Ca; <5 ppm Fe, <2 ppm Al, <2 ppm Cr. Uzyskano roztwér, powstaty po wytrgceniu
osadu, o objetosci 1360 cm? zawierajgcy 2,4 g/dm3Ni i 2,9 g/dm3Mo oraz 1000 cm? roztworu powstajgcego
Z oczyszczania wodg zawierajgcego 0,2 g/dm3Ni i 0,6 g/dm3Mo, jak réwniez 500 cm? izopropanolu zawie-
rajgcego 0,01 g/dm3Nii 0,01 g/dm3Mo oraz 500 cm? acetonu o stezeniu 0,1 g/dmeNii 0,1 g/dm? Mo. Roztwor
izopropanolu zawracano do kolejnej szarzy oczyszczania nowej porcji osadu soli molibdenu(VI1) niklu(ll), przy
czym oczyszczanie izopropanolu nastgpio gdy stezenie niklu wyniosto 3 g/dm?3. Natomiast roztwér acetonu
zawracano do kolejnej szarzy oczyszczania nowej porcji osadu soli molibdenu(VI) niklull), przy czym
oczyszczanie acetonu nastgpito, gdy stezenie niklu wyniosto 5 g/dm?.

Przyktad Il. Do 1000 cm3 wodnego roztworu (NH4)2MoQa4 o stezeniu 200 g/dm3 Mo do-
dano 400 cm? wodnej suspensji octanu niklu(ll), o stezeniu niklu wynoszgcym 380 g/dm?3 uzyskang
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mieszanine o pH wynoszacym 7,8 mieszano 40 minut, w temperaturze 30°C, po tym czasie, osad od
roztworu oddzielono przez dekantacje i oczyszczano stosujgc 460 cm? wody, oczyszczanie prowa-
dzono przez 30 minut intensywnie mieszajgc wode z osadem w temperaturze 60°C. Operacje oczysz-
czania w wodzie powtarzano pieciokrotnie. Po czym roztwo6r oczyszczajgcy oddzielono od osadu
przez filtracje i kolejno dodano 500 cm? izopropanolu zawierajgcego 0,01 g/dm3Ni i 0,01 g/dm? Mo.
Osad z izopropanolem mieszano w temperaturze 10°C przez 15 minut. Osad od izopropanolu oddzie-
lono przez filtracje i kolejno przemywano 500 cm?® acetonu o stezeniu 0,1 g/dm3Ni i 0,1 g/dm3Mo,
mieszajgc w temperaturze 10°C przez 5 minut. Osad od acetonu rozdzielono przez filtracje i kolejno
suszono w temperaturze pokojowej, przez 15 h i kolejno przez 4 h w temperaturze 140°C oraz pra-
zono przez 1 h w temperaturze 300°C. Po wystudzeniu w eksykatorze osad przenoszono do szklanej
butelki przeptukanej argonem i przed zakreceniem kolejno wprowadzano argon w przestrzen nad
osadem. W ten sposo6b otrzymano 435 g nanokrystalicznego NiMoO4 o $redniej wielkosci krystalitow
12 nm i o nastepujgcym skfadzie: 26,8% Ni, 43,8% Mo oraz <2 ppm Bi; <3 ppm Zn; <5 ppm W; <2 ppm
As; <5 ppm Co; <3 ppm Mg; <3 ppm Cu; <5 ppm Pb; <5 ppm K; <10 ppm Na; <3 ppm Ca; <5 ppm
Fe, <2 ppm Al, <2 ppm Cr. Uzyskano roztwér, powstaty po wytrgceniu osadu, o objetosci 1410 cm?
zawierajgcy 4,8 g/dm3 Nii 4,7 g/dm? Mo oraz 2340 cm? roztworu powstajgcego z oczyszczania wodg
zawierajgcego 0,3 g/dm3Ni i 1,1 g/dm3 Mo. Jak réwniez 500 cm? roztworu izopropanolu zawierajg-
cego 0,02 g/dm3Nii0,03 g/dm3Mo oraz 500 cm? roztworu acetonu o stezeniu 0,3 g/dm3Nii0,3 g/dm3
Mo. Roztwér izopropanolu zawracano do kolejnej szarzy oczyszczania nowej porcji osadu soli molib-
denu(VI) niklu(ll), przy czym oczyszczanie izopropanolu nastgpito, gdy stezenie molibdenu wynio-
sto 1,5 g/dm3. Natomiast roztwér acetonu zawracano do kolejnej szarzy oczyszczania nowej porciji
osadu soli molibdenu(VI) niklu(ll), przy czym oczyszczanie acetonu nastgpito gdy stezenie molibdenu
wyniosto 3,5 g/dm3.

Przyktad Il

Do 1000 cm?® wodnego roztworu (NH4)sMo7024-4H20 o stezeniu 200 g/dm?® Mo dodano 380 cm? wod-
nej suspens;ji chlorku niklu(ll), o stezeniu niklu wynoszacym 350 g/dm?3 i dodano uzyskang mieszanine o pH
wynoszgcym 7,4 mieszano 30 minut, w temperaturze 35°C, po tym czasie, osad od roztworu oddzie-
lono przez dekantacje i oczyszczano stosujgc 600 cm® wody, oczyszczanie prowadzono przez 30 minut in-
tensywnie mieszajgc wode z osadem w temperaturze 65°C. Operacje oczyszczania w wodzie powta-
rzano dwukrotnie. Po czym roztwér oczyszczajgcy oddzielono od osadu przez filtracje i kolejno do-
dano 500 cm?® izopropanolu. Osad z izopropanolem mieszano w temperaturze 10°C przez 15 minut. Osad
od izopropanolu oddzielono przez filtracje i kolejno przemywano acetonem mieszajgc w temperaturze 10°C
przez 5 minut. Osad od acetonu rozdzielono przez filtracje i kolejno suszono w temperaturze pokojowe;j,
przez 24 h i kolejno przez 4 h w temperaturze 140°C oraz prazono przez 1 h w temperaturze 300°C. Po wy-
studzeniu w eksykatorze osad przenoszono do szklanej butelki przeptukanej argonem iprzed zakrece-
niem kolejno wprowadzano argon w przestrzen nad osadem. W ten sposéb otrzymano 444 g nanokrysta-
licznego NiMoO4 o $redniej wielkosci krystalitbw 12 nm i 0 nastepujgcym sktadzie: 26,8% Ni, 43,8% Mo oraz
<2 ppm Bi; <3 ppm Zn; <5 ppm W; <2 ppm As; <5 ppm Co; <3 ppm Mg; <3 ppm Cu; <5 ppm Pb; <5 ppm K;
<10 ppm Na; <3 ppm Ca; <5 ppm Fe, <2 ppm Al, <2 ppm Cr. Uzyskano roztwér, powstaty po wytrgceniu
osadu, o objetosci 1420 cm?® zawierajgcy 9,4 g/dm3Ni i 2,7 g/dm*Mo oraz 1000 cm? roztworu powstajgcego
z oczyszczania wodg zawierajgcego 0,4 g/dm3Ni i 0,7 g/dm? Mo, jak réwniez 500 cm3 izopropanolu zawie-
rajgcego 0,02 g/dm?3Ni i 0,02 g/dm? Mo oraz 500 cm? acetonu o stezeniu 0,2 g/dm3Ni i 0,2 g/dm3Mo. Roz-
twory izopropanolu i acetonu zawracano do kolejnej szarzy oczyszczania nowej porcji osadu.

Przyktad IV

Do roztworu powstatego po strgceniu molibdenianu(V1) niklu(ll) o objeto$ci 710 cm?® zawierajg-
cego 9,4 g/dm3Ni i 2,7 g/dm? Mo dodano molibdenian(VI) sodu, w takiej ilo$ci aby uzyskaé 1000 cm?
roztworu o stezeniu molibdenu wynoszgcym 200 g/dm3, jak réwniez 355 cm? wodnej suspensji siar-
czanu(VIl) niklu(ll), o stezeniu niklu wynoszgcym 350 g/dm3. Uzyskang mieszanine o pH wynoszg-
cym 7,7, mieszano 30 minut, w temperaturze 35°C, po tym czasie, osad od roztworu oddzielono przez
dekantacje i oczyszczano stosujgc 500 cm?® wody, oczyszczanie prowadzono przez 30 minut intensyw-
nie mieszajgc wode z osadem w temperaturze 75°C. Operacje oczyszczania w wodzie powtarzano czte-
rokrotnie. Po czym roztwér oczyszczajgcy oddzielono od osadu przez filtracje i kolejno dodano 500 cm?3
izopropanolu. Osad z izopropanolem mieszano w temperaturze 10°C przez 15 minut. Osad od izopro-
panolu oddzielono przez filtracje i kolejno przemywano 500 cm?® acetonu mieszajgc w temperatu-
rze 10°C przez 5 minut. Osad od acetonu rozdzielono przez filtracje i kolejno suszono w temperaturze



PL 234 351 B1 5

pokojowej, przez 24 h i kolejno przez 4 h w temperaturze 140°C oraz prazono przez 0,5 h w tempera-
turze 300°C. Po wystudzeniu w eksykatorze osad przenoszono do szklanej butelki przeptukanej ar-
gonem i przed zakreceniem kolejno wprowadzano argon w przestrzen nad osadem. W ten sposob
otrzymano 450 g nanokrystalicznego NiMoO4 0 Sredniej wielko$ci krystalitow 5 nm i 0 nastepujgcym
sktadzie: 26,8% Ni, 43,8% Mo oraz <2 ppm Bi; <3 ppm Zn; <5 ppm W; <2 ppm As; <5 ppm Co; <3 ppm Mg;
<3 ppm Cu; <5 ppm Pb; <5 ppm K; <10 ppm Na; <3 ppm Ca; <5 ppm Fe, <2 ppm Al, <2 ppm Cr. Uzyskano
roztwér, powstaty po wytrgceniu osadu, o objetosci 1360 cm? zawierajgcy 2,2 g/dm®Nii 1,3 g/dm3Mo oraz
2050 cm?® roztworu powstajgcego z oczyszczania wodg zawierajgcego 0,1 g/dm3Ni i 0,15 g/dm? Mo, jak
rowniez 500 cm? izopropanolu zawierajgcego 0,01 g/dm3Nii 0,01 g/dm3Mo oraz 500 cm? acetonu o ste-
zeniu 0,1 g/dm3Ni i 0,1 g/dm® Mo. Roztwory izopropanolu i acetonu zawrécono do kolejnej szarzy
oczyszczania nowej porcji osadu. Roztwér powstaty po strgceniu osadu o objetosci 1360 cm? zawie-
rajgcy 2,2/dm3 Co i 1,3/dm? Mo, dzielono na dwie czesci, pierwszg o objetosci 760 cm?3 zawrécono
do kolejnego etapu strgcania, a drugg o objeto$ci 600 cm? tgczono z 2050 cm? roztworu powstajg-
cego z oczyszczania wodg zawierajgcego 0,2 g/dm3Nii 0,3 g/dm3Mo. Do roztworu powstatego po po-
tgczeniu, o objetosci 2650 cm? zawierajgcego 0,7 g/dm3Ni i 0,5 g/dm? Mo, dodano 20 cm? H>SOa4. W ten
sposéb uzyskano 2,1 g H2MoO4 oraz 2670 cm?® roztworu zawierajgcego 1,2 g/dm?3 Ni i <0,001 g/dm3 Mo,
ktéry kierowano do odzysku niklu znanymi metodami. Roztwory izopropanolu i acetonu zawracano
do kolejnej szarzy oczyszczania nowej porcji osadu.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposo6b otrzymywania nanokrystalicznego molibdenianu(VI) niklu(ll) wysokiej czystosci przez
zmieszanie rozpuszczalnych soli molibdenu i niklu, znamienny tym, ze do wodnego roztworu
soli molibdenu(VI) zawierajgcego powyzej korzystnie 5 g/dm3Mo, dodaje sie suspensji zawie-
rajacej rozpuszczalne w wodzie sole niklu(ll), korzystnie chlorek i/lub azotan(V) i/lub siar-
czan(VI) i/lub octan, w takiej iloéci aby w uzyskanej mieszaninie stosunek molowy niklu do mo-
libdenu byt wiekszy lub réwny 1, a mniejszy niz 6 i dodaje sie kolejno 10—40% roztwér NaOH
w ilosci do 10 cm? na kazde 100 cm?® roztworu, cato$¢é miesza sie w temperaturze wynoszgcej
powyzej 20°C, w ciggu 15 do 120 minut, az do uzyskania pH z zakresu 4,8-8,9.

2. Sposéb wg zastrz. 1, znamienny tym, ze wytrgcony osad rozdziela sie od roztworu przez de-
kantacje mniej niz 2 razy i nie wiecej niz 10, oczyszcza w temperaturze pokojowej dodajgc
na kazdy 1 g osadu 0,5-15 cm? wody, korzystnie 1 cm?3, w temperaturze od 60 do 80°C, miesza
w czasie kontaktu osadu z wodg 10-60 minut, po czym roztwér oddziela sie od osadu przez
filtracje.

3. Sposbéb wg zastrz. 1 lub 2, znamienny tym, ze do oczyszczonego wodg osadu dodaje sie
izopropanol, miesza w temperaturze 0—20°C stosujgc na 1 g osadu 0,25-10 cm? rozpuszczal-
nika, korzystnie 0,5 cm3, w czasie 5-30 minut, a nastepnie osad oddziela sie od rozpuszczal-
nika przez filtracje.

4. Sposébwg zastrz. 1, 2 lub 3, znamienny tym, ze do oczyszczonego wodg i izopropanolem osadu
dodaje sie acetonu, w temperaturze 0-20°C stosujgc na 1 g osadu 0,25-10 cmd rozpuszczalnika,
korzystnie 0,5 cm3, w czasie 2—10 minut, po czym osad oddziela sie od rozpuszczalnika.

5. Sposébwg zastrz. 1, 2, 3 lub 4, znamienny tym, ze suszenie przeprowadza sie dwukrotnie w ten
sposéb, ze pierwsze prowadzi sie w temperaturze pokojowej przez 3—48 h, drugie przez 3-8 h
w temperaturze 140°C oraz prazy przez 0,5-2 hw temp. 300-500°C, a po wystudzeniu w komorze
bez dostepu powietrza, osad przenosi sie do szklanego naczynia, korzystnie przeptukanego argo-
nem i przed zamknieciem wprowadza sie argon w przestrzei nad osadem.

6. Spos6bwg zastrz. 1, 2, 3, 4 lub 5, znamienny tym, ze roztw6r pochodzgcy ze strgcania osadu
dzieli sie na dwie czesci, pierwszg stanowigcg do 80% objetosciowych zawraca sie do etapu
rozpuszczania soli molibdenu(VI), a drugg czes¢ roztworu tgczy sie z wodnymi roztworami
powstatymi z oczyszczania wodg, i do tak potgczonego roztworu dodaje sie kwasu mineral-
nego az do momentu uzyskania pH<1, za$ powstaty osad rozdziela sie od roztworu, ktory
kieruje sie do odzysku niklu znanymi metodami.
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7. Sposbéb wg zastrz. 1, 2 lub 3, znamienny tym, ze roztwér izopropanolu po oczyszczaniu za-
wraca sie i oczyszcza przez destylacje, i tak oczyszczony izopropanol stosuje sie w kolejnej
szarzy oczyszczania molibdenianu(VI) niklu(ll), przy czym oczyszczanie acetonu nastepuje
gdy stezenie niklu lub molibdenu przekroczy 1 g/dm?.

8. Sposbdb wg zastrz. od 4 do 7, znamienny tym, ze roztwér acetonu po oczyszczaniu zawraca
sie do kolejnego cyklu, i tak oczyszczony aceton stosuje sie w kolejnej szarzy oczyszczania
molibdenianu(VI) niklu(ll), przy czym oczyszczanie acetonu nastepuje gdy stezenie niklu lub
molibdenu przekroczy 2,5 g/dm3.



