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Sposdb wytwarzania drobnoziarnistego, §wiét}oczulego selenku arsenu

Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania drobnoziamistego, swiattoczutego selenku arsenu meto- .
da mokrg. .

Drobnoziarnisty selenek arsenu jest znanym fotoprzewodnikiem stosowanym mi¢dzy innymi do wytwarza-
nia elementéw $wiattoczutych do kopiarek elektrofotograficznych. Wedtug polskiego opisu patentowego nr
67557 spaséb wytwarzania drobnoziarnistego, Swiattoczutego selenku arsenu polega na rozpuszczeniu litego
selenku arsenu, o sktadzie zblizonym do As;Se;, w roztworze silnej zasady, na przyktad NaOH i straceniu
drobnoziamistego selenku arsenu przez dodanie do otrzymanego alkalicznego roztworu zwigzkow arsenu i selenu
silnego kwasu mineralnego, na przyktad kwasu siarkowego. Sposdb ten zapewnia uzyskanie drobnoziarnistego
selenku arsenu o $rednicy ziarna nie wigkszej niz 1 um i duzej $wiatloczutosci.

Niedogodnosci sposobu wedtug opisu patentowego nr 67557 wynikaja z trudnosci usunigcia ze straconego
osadu selenku arsenu niepozadanych domieszek, zwtaszcza anion6w pochodzacych z kwasu uzytego do zoboje-
tnienia zasady. Zanieczyszczenia te usuwa si¢ przez wielokrotne przemywanie drobnoziarnistego, powoli odsacza-
jacego sie osadu, co jest czynnoscig pracochtonna. Przy przemywaniu osadu powstajg takze pewne straty produk-
tu, ktdérego czes$¢ moze przechodzié przez saczek, co obniza wydajno$¢ procesu. Pozostajgce w osadzie, mimo
wielokrotnego przemywania, resztki zanieczyszczen, zwtaszcza anionéw, na przyktad siarczanowych pogarszajg
wtasciwosci otrzymywanego selenku arsenu. Wszelkie btedy w procesie produkcyjnym, powodujgce wzrost tych
zanieczyszczen, znacznie obniZaja jako$é produktu.

Celem wynalazku jest opracowanie sposobu wytwarzania drobnoziarnistego, $wiatloczulego selenku arse-
nu, wolnego od zanieczyszczeri kwasami nieorganicznymi i ich solamni.

Wedtug wynalazku do stracenia drobnoziarnistego, $wiattoczutego selenku arsenu z alkalicznego roztworu
zwigzkOw arsenu i selenu stosuje si¢ kwas organiczny, zawierajacy 1—6 atoméw wegla w czysteczee i 1—3 grup
karboksylowych.
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Sposdb wtharzania drobnoziarnistego, swiattoczultego selenku arsenu metody mokra polega na tym, ze
selenek arsenu o sktadzie As;Se; lub zblizonym rozpuszcza si¢ w roztworze silnej zasady i straca drobnoziarni-
sty, Swiattoczuly selenek arsenu przez zoboje¢tnienie zasady kwasem, przy czym wedtug wynalazku jako kwas
stosuje si¢ kwas organiczny zawierajacy 1—6 atoméw wegla w czasteczce i 1—3 grup karboksylowych.

Alkaliczny roztwdr zwiazkéw arsenu i selenu wedtug wynalazku mozna wprowadza¢ do roztworu kwasu
strumieniem albo kroplami w ciggu 0,05—5 godzin, korzystnie w ciagu 0,5 godziny. Mieszanie roztworu alkalicz-
nego z roztworem kwasu prowadzi si¢ w warunkach ruchu burzliwego, uzyskiwanego na przyktad za pomoca
mieszadta. ‘

~ Na podstawie przeprowadzonych badari stwierdzono, ze stosowane wedtug wynalazku kwasv organiczne
iich sole, jesli nawet pozostaja w odsaczonym. osadzie drobnoziarnistego selenku arsenu, w znacznie mniejszym
stopniu wplywaja na wtasciwosci gotowego produktu, niz stosowane dotychczas kwasy nieorganiczne i ich sole.

Dlatego przy uzyciu wymienionych kwaséw organicznych nie jest konieczne tak doktadne oczyszczanie stragcone- -

go selenku arsenu, jak w przypadku stosowania kwaséw nieorganicznych. Wystarcza na przyktad parokrotne
przemycie osadu wodg lub rozpuszczalnikami organicznymi, jak etanol lub benzen. Upraszcza to sposéb wytwa-

" rzania drobrioziarnistego $wiatloczulego selenku arsenu, a otrzymany tym sposobem produkt odznacza sig¢
lepszymi wtasciwosciami niz wytwarzany sposobem znanym dotychczas.

. Sposéb otrzymywania drobnoziarnistego selenku arsenu wedtug wynalazku ma ponadto te¢ korzystng wia-
$ciwos$é, ze obecno$¢ zanieczyszczen, ktére moga wystapi¢ w wyniku zaktdécen procesu produkcyjnego, na
przyktad przy niedoktadnym przemyciu osadu, nie powoduje znacznego pogorszenia jakosci produktu.

Przyktad I 100g czystego tréjselenku arsenu rozpuszcza si¢ w21 roztworu zawierajacego 220 g
NaOH. Do otrzymanego alkalicznego roztworu zwigzkéw arsenu i selenu dodaje si¢ 21 roztworu zawierajacego
360 g kwasu mrowkowego w celu stracenia drobnoziarnistego selenku arsenu. Osad odsacza si¢ i przemywa si¢ na

sgczku dwukrotnie wodg destylowang i dwukrotnie alkoholem etylowym otrzymujac czysty, drobnoziarnisty -

selenek arsenu o duzej swiattoczutosci. Wydajnosé 95%.

Przyktad IL 100g czystego tréjselenku arsenu rozpuszcza si¢ w 61 roztworu zawierajacego 220 g
NaOH. Do otrzymanego alkalicznego roztworu dodaje si¢ 21 roztworu zawierajacego 480 g kwasu octowego
w celu stracenia drobnoziarnistego selenku arsenu. Dalsze postgpowanie i wydajnosc jak w przyktadzie 1.

Przyktad III. 100 g czystego trojselenku arsenu rozpuszcza sig¢ jak w przyktadzie 1. Otrzymany alka-
liczny roztwdér zwigzkéw arsenu i selenu wlewa si¢ do 21 roztworu zawierajacego 750 g kwasu chlorooctowego
w celu stracenia drobnoziamistego selenku arsenu. W czasie reakcji ciecz miesza sig za pomoca mieszadta, tak aby
wprawi¢ ja w ruch burzliwy. Otrzymany osad odsacza si¢ i przemywa na saczku dwukrotnie wodg destylowang,
dwukrotnie alkoholem etylowym i dwukrotnie benzenem. Wydajnosc jak w przyktadzie 1.

Przyktad IV.100g czystego trdjselenku arsenu rozpuszcza sig¢ jak w przyktadzie II. Otrzymany alka-
liczny roztwér zwiazkéw arsenu i selenu wkrapla sig w ciggu 0,5 godz. do 201 roztworu zawierajacego 500 g
kwasu winowego w celu stracenia drobnoziarnistego selenku arsenu. W czasie wkraplania roztwér kwasu niesza
si¢ za pomoca mieszadla, przez co roztwér ten znajduje si¢ w warunkach ruchu burzliwego. Osad odsycza si¢
i przemywa jak w przyktadzie I. Wydajnos¢ 94%.

Przyktad V.100g czystego tréjselenku arsenu rozpuszcza si¢ w 21 roztworu zawierajycego 300 g
-KOH. Do otrzymanego alkalicznego roztworu zwigzkdw arsenu i selenti dodaje si¢ 21 roztworu zawierajacego
700 g kwasu propionowego w celu stracenia drobnoziarnistego selenku arsenu. W czasie reakcji ciecz miesza sig¢
- tak, aby wprawié ja w ruch burzliwy. Osad odsacza si¢ i przemywa jak w przyktadzie 1. Wydajnosé 96%.

Przyktad VI 100 g czystego tréjselenku arsenu rozpuszcza si¢ jak w przyktadzie 1. Do otrzymanego
alkalicznego roztworu zwigzkéw arsenu i selenu dodaje si¢ 8 | roztworu zawierajgcego 500 g kwasu cytrynowego
w celu stracenia drobnoziarnistego selenku arsenu. Osad odsgcza si¢ i przemywa jak w przyktadzie I1. Wydajnosé
95%.

Przyktad VIL 100 g czystego tréjselenku arsenu rozpuszcza sig¢ jak w przyktadzie I. Otrzymany alka-
liczny roztwér zwigzkéw arsenu i selenu wkrapla si¢ w ciagu 1 godz. do roztworu zawierajacego 500 g kwasu
* adypinowego rozpuszczonego w 61 etanolu w celu stracenia drobnoziarnistego selenku arsenu. W czasie reakcji
ciecz miesza si¢ tak, aby wprawi¢ ja w ruch burzliwy. Osad odsacza si¢ i przemywa 3-krotnie etanolem. Wydaj-
no$é 97%. '

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb wytwarzania drobnoziarnistego, $wiatloczutego selenku arsenu metody mokra polegajacy na
rozpuszczeniu selenku arsenu, o sktadzie As, Se; lub zblizonym w roztworze silnej zasady i straceniu drobnoziar-



99 469 : 3

nistego, swiatfoczutego selenku arsenu przez zobojgtnienie zasady kwasem, znamienny ty m, e do strgce-
nia drobnoziarnistego selenku arsenu z alkalicznego roztworu zwigzkow arsenu i selenu stosuje si¢ kwas organicz-
ny, zawierajacy 1 —6 atomow wegla w czgsteczee i 1—3 grup karboksylowych.

2. Sposob wedtug zastrz. 1,znamienny ty m, ze roztwor alkaliczny zawierajgcy zwiazki arsenu i sele-
nu wprowadza si¢ do roztworu kwasu strumieniem albo kroplami, w ciggu 0,055 godzin, korzystnie w ciggu 0,5
godz.

3. Sposdéb wedtug zastrz. 1 lub 2, znamienny tym, Ze proces prowadzi sie w warunkach ruchu
burzliwego. A
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