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Wynalazek odnosi się do sposobu od¬
dzielania mieszaniny związków cyrkonu i
hafnu, szczególnie halogenidów cyrkonu i
hafnu.

Cyrkon i hafn, względnie ich związki, są
pod względem chemicznym bardzo podob¬
ne. Wskutek tego nastręczają się pewne
trudności w sposobie ich oddziełamia.

Oddzielenie mieszaniny dwóch składo¬
wych daje się osiągnąć w ogólności w spo¬
sób dosyć prosty, jeśli można mieszaninę
przy ciśnieniu atmosferycznem doprowa¬
dzić do stanu płynnego, a potem poddać
mieszaninę frakcjonowanej destylacji.

Dla sztucznego oddzielania jest dalej i-
stotne, żeby krzywe pary i płynu nie miały
przebiegu zanadto podobnego. Okazało się,

że nie jest łatwo możliwem przeprowadzać
mieszaninę halogenidów cyrkonu i hafnu
w stan płynny. Tak nip. ma mieszanina
chlorku cyrkonu i hafnu właściwość, że przy
ciśnieniu atmosferycznem przechodzi w pa¬
rę, nie stapiając się uprzednio.

Podług wynalazku osiąga się oddziele¬
nie mieszaniny halogenidów cyrkonu i haf¬
nu dzięki temu, że do mieszaniny dodaje
się pewną ilość halogenidu lub kilku halo¬
genidów pierwiastków piątej i /szóstej gru¬
py układu periodycznego, a potem następu¬
je oddzielenie mieszaniny tak powistafej za-
pomocą frakcjonowanej destylacji.

Jak wiadomo, pierwiastkami piątej i
szóstej grupy układu perjodycznego są te
pierwiastki, których najwyższa liczba war-



tościowa jest 5 względnie 6, jak np. fosfor,
arsen, antymon względnie molibden, wol¬
fram.

Można podług wynalazku do mieszaniny
chlofków cyrkonu i hafnu dodać pewną i-
lość pięciochlorku fosforu, poczem osiąga
się rozłączanie mieszaniny tak powistatej
zapomccą frakcjonowanej destylacji

Przyfcłatd -wykonania sposobu bliżej ob¬
jaśnia niniejszy wynalazek.

Dwie części mieszaniny chlorku cyrko¬
nu i hafnu miesza się z jedną częścią pię¬
ciochlorku fosforu. Mieszanina ta zawiera

nadwyżkę pięciochlorku fosforu służącą na
to, aby w danym razie przeprowadzić u-
tworzony tlenek cyrkonowy lulb óksychlo-
rek (tlenek hafnu lub oksyohlorek) znów w
chlorek cyrkonowy (chlorek hafnowy).

Przy mniej więcej 200°C stapia się ma¬
sa, przyczem tworzą się związki pomiędzy
PCl5 wzigilęidnie POCl3 z jednej .strony, a
chlorkami cyrkonu i hafnu z drugiej stro¬
ny. Przy tej temperaturze przedestylowuje
już cokolwiek PCl5, POCls i o ile są obecne
lotne zanieczyszczenia, jak chlorek tytano¬
wy. Pomiędzy mniej więcej 230° i 360° C
przedestylowuje frakcja bogata w hafn,
podczas kiedy dopiero przy około 360°C
przedestylowuje związek cyrkonu z POC3,
a przy mniej więcej 410°C związek z PC/5.
W pozostałości) znajduje się żelazo połą¬
czone zę związkami fosforu.

Można teraz frakcję bogatą w cyrkon
względnie frakcję bogatą w hafn na nowo

poddać cząstkowej destylacji i tę dalej
prowadzić, aż do osiągnięcia mieszaniny z
pożądaną wysoką zawartością cyrkonu,
względnie hafnu.

Z utworzonych związków cyrkonu i haf¬
nu tworzy się po dodaniu wody fosforan
bardzo trudny do przerobienia. Po dodaniu
zasady tworzy się natomiast ze związków
cyrkonu i hafnu tlenek cyrkonu względnie
hafnu, i mater|jał ten może dłużyć jako
punkt wyjścia dla innych pożądanych
związków cyrkonu względnie hafnu.

Zastrzeżenia patentowe.

1. Sposób oddzielania mieszaniny ha-
logenidów cyrkonu i hafnu, znamienny tern,
że do mieszaniny dodaje się halogenid lub
kilka z halogenidów (pierwiastków piątej lub
szóstej grupy układu perjodycznego i wte¬
dy rozłączenie mieszaniny tak powstałej
następuje zapomocą cząstkowej destylacji.

2. Sposób oddzielania mieszaniny
chlorku cyrkonowego i hafnowego według
zastrz. 1, znamienny tern, że do mieszaniny
dodaje się pięciochlorku fosforowego, po¬
czem następuje oddzielenie mieszaniny tak
powstałej zapomocą cząstkowej destylacji.
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