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Wynalazek odnosi si¢ do sposobu od-
dzielania mieszaniny zwiazkéw cyrkonu i
hafnu, szczegélnie halogenidéw cyrkonu i
hafnu. \

Cyrkon i hafn, wzglednie ich zwiazki, sa
pod wzgledem chemicznym bardzo podob-
ne. Wskutek tego nastreczaja si¢ pewne
trudncéci w sposobie ich oddzielania.

Oddzielenie mieszaniny dwoéch sktado-
wych daje si¢ osiagnaé w ogdlnoéci w spo-
s6b dosy¢ prosty, jesli mozna mieszaning
przy ci$nieniu atmosferycznem doprowa-
dzi¢ do stanu plynnego, a potem poddaé
mieszaning frakcjonowanej destylacji.

Dla sztucznego oddzielania jest dalej i-
stotne, zeby krzywe pary i plynu nie mialy
przebiegu zanadto podobnego. Okazalq sie,

ze nie jest tatwo mozliwem przeprowadzaé
mieszaning halogenidéw cyrkonu i hainu
w stan ptynny. Tak np. ma mieszanina
chlorku cyrkonu i hafnu wilasciwosé, ze przy
ci$nieniu atmosferycznem przechodzi w pa-
re, nie stapiajac sie uprzednio.

Podlug wynalazku osiaga si¢ oddziele-
nie mieszaniny halogenidéw cyrkonu i haf-
nu dzigki temu, ze do mieszaniny dodaje
si¢ pewna ilo§¢ halogenidu lub kilku halo-
genidow pierwiastkéw pigtej i szostej gru-
py ukladu penjodycznego, a potem nastepu-
je oddzielenie mieszaniny tak powstatej za-
pomoca frakcjcnowanej destylacji.

Jak wiadomo, pierwiastkami piatej i
szostej grupy ukladu perjodycznego sa te
pierwiastki, ktérych najwyzsza liczba war-
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tosciowa jest § wzglednie 6, jak np. fosfor,
arsen, antymon wzglednie molibden, wol-
fram, o '

Mozna podiug wynalazku do mieszaniny
chlorkéw cyrkonu i hafnu dodaé pewna i-
losé pigciochlorku fosforu, poczem osiaga
si¢ rozlgczanie mieszaniny tak powstalej
zapomoca frakcjonowanej destylacii.

Przyktad mwykonania sposobu blizej ob-
jaénia niniejszy wynalazek.

Dwie czeéci mieszaniny chlorku cyrko-
nu i hafnu miesza si¢ z jedng czeécia pie-
ciochlorku fosforu. Mieszanina ta zawiera
nadwyzke pieciochlorku fosforu stuzaca na
to, aby w danym razie przeprowadzi¢ u-
tworzony tlenek cyrkonowy lub oksychlo-
rek (tlenek hafnu lub oksychlorek) znéw w
chlorek cyrkonowy (chlorek hafnowy).

Przy mniej wigcej 200°C stapia si¢ ma-
sa, przyozem tworza sie zwiazki pomigdzy
PCl, wzglednie POCI, z jednej strony, a
chlorkami cyrkonu i hafnu z drugiej stro-
ny. Przy tej temperaturze przedestylowuje
juz cokolwiek PCI;, POCI, i o ile sa obecne
lotne zanieczyszczenia, jak chlcrek tytano-
wy. Pomiedzy mniej wiecej 230° i 360°C
przedestylowuje frakcja bogata w hain,
podczas kiedy dopiero przy okolo 360°C

_przedestylowuje zwiazek cyrkonu z POCj,

a przy mniej wiecej 410°C zwiazek z PCI;.
W pozostalosci znajduje si¢ zelazo pota-
czone ze zwiazkami fosforu.

Mozna teraz frakcje bogata w cyrkon
wzglednie frakcje bogata w hafn na nowo

poddaé czastkowej destylacji i te dalej
prowadzié, az do osiagniecia mieszaniny z

- pozadana wysoka zawartoscia cyrkonu,

wzglednie hafnu.

Z utworzonych zwiazkéw cyrkonu i haf-
nu tworzy si¢ po dodaniu wody fosforan
bardzo trudny do przerobienia. Po dodaniu
zasady tworzy sie natomiast ze zwiazkéw
cyrkonu i hafnu tlenek cyrkonu wzglednie
hafnu, i matenjal ten moze stuzyé jako
punkt wyjécia dla innych pozadanych
zwigzkéw cyrkonu wzglednie hafnu.

Zastrzezenia patentowe.

1. Sposéb oddzielania mieszaniny ha-
logenidéw cyrkonu i hafnu, znamienny tem,
ze do mieszaniny dodaje sig -halogenid lub
kilka z halogenidow ppierwiastkéw piatej lub
szostej grupy ukladu perjodycznego i wte-
dy rozlaczenie mieszaniny tak powstatej
nastepuje zapomoca czastkowej destylacii.

2. Sposéb oddzielania mieszaniny
chlorku cyrkonowego i hafnowego wedlug
zastrz, 1, znamienny tem, ze do mieszaniny
dodaje sig¢ pigciochlorku fosforowego, po-
czem nastepuje oddzielenie mieszaniny tak
powstalej zapomoca czastkowej destylacji.
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