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(B4)  Verfahren  zur  Feinreinigung  von  Spaltmolybdän. 
©  Die  Erfindung  betrifft  ein  Verfahren  zur  Feinreinigung 
von  Spaltmolybdän,  gelöst  in  anionischer  Form  gemeinsam 
mit  Anionen  der  Spaltprodukte  des  J,  Sn,  Ce,  Ru  und  Zr  in 
wäßriger  mineralsauerer  Lösung,  bei  welchem 

a)  in  einem  Sorptionsschritt  das  Spaltmolybdän  an 
einem  Metalloxid  fixiert  und 

b)  in  einem  Desorptionsschritt  wieder  freigesetzt  wird. 
Mit  der  Erfindung  soll  ein  Verfahren  geschaffen  werden, 

welches  unter  erschwerten  Arbeitsbedingungen  weitgehend 
störunanfällig,  sicher,  mit  geringerem  Aufwand  an  Be- 
triebszeit,  Betriebsapparatur  und  Handhabungstechnik 
durchgeführt  werden  kann  und  ein  hochreines  Mo-SS- 
Produkt  bei  gleichzeitig  verringertem  Volumen  an  radio- 
aktivem  Abfall  liefert. 

Dies  wird  dadurch  erreicht,  daß  die  wäßrige  Lösung  zur 
Sorption  der  Anionen  des  Mo,  J,  Ce,  Ru,  Sn,  und  Zr  über  ein 
amphoteres  Oxid  geleitet  wird,  das  beladene  Oxid  getrocknet 
wird  und  danach  zur  Sublimation  des  Mo  auf  eine  Tem- 
peratur  im  Bereich  von  1200°  C  bis  1300°  C  erhitzt  und  gleich- 
zeitig  mit  einem  Wasserdampf  enthaltenden  Trägergasstrom 
beaufschlagt  wird, 

durch  Abkühlung  auf  eine  Temperatur  unterhalb  600°C 
das  Mo  aus  dem  Trägergasstrom  desublimiert  wird  und  der 
hierdurch  entstehende  Mo-Rückstand  nach  weiterer  Abküh- 
lung  auf  Ramutemperatur  in  einer  wäßrigen  Lösung  einer 
starken  Alkalie  aufgelöst  und  in  eine  Molybdat-Lösung 
überführt  wird. 

Fig.  1 

■luyaon  rnnung  Company  uo. 
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u ie   E r f i n d u n g   b e t r i f f t   e i n   V e r f a h r e n   zu r   F e i n r e i n i g u n g   v o n  
S p a l t m o l y b d ä n ,   g e l ö s t   in  a n i o n i s c h e r   Form  g e m e i n s a m   m i t  

5  A n i o n e n   der   S p a l t p r o d u k t e   des  J,  Sn,  Ce,  Ru  und  Zr  in  w ä ß r i -  

g e r   m i n e r a l s a u e r e r   L ö s u n g ,   bei   w e l c h e m  

a)  in  e inem  S o r p t i o n s s c h r i t t   das  S p a l t m o l y b d ä n   an  e i n e m  
M e t a l l o x i d   f i x i e r t   u n d  

b)  in  e inem  D e s o r p t   i o n s s c h r i t t   w i e d e r   f r e i g e s e t z t   w i r d .  
10 

A u f g r u n d   s e i n e r   E i g e n s c h a f t e n   w i r d   das  r a d i o a k t i v e ,   v e r h ä l t -  

n i s m ä ß i g   k u r z l e b i g e   N u k l i d   T e c h n e t   ium-99m  in  der   N u k l e a r -  
m e d i z i n   v e r w e n d e t .   H i e r z u   w i r d   es  m ö g l i c h s t   k u r z z e i t i g   v o r  
s e i n e r   Anwendung  aus  dem  M u t t e r n u k l   i d / T o c h t e r n u k l   i d - G l e i c h -  

15  g e w i c h t   a l s   T o c h t e r   von  M o l y b d ä n - 9 9   a b g e t r e n n t .   Die  H e r s t e l -  
lung   des  M u t t e r n u k l   ids   Mo-99  i s t   b e k a n n t .   B e i s p i e l s w e i s e  
w i r d   aus  e i n e r   U r a n - A l u m i n i u m - L e g i e r u n g   d e r   u n g e f ä h r e n   Z u -  

s a m m e n s e t z u n g   UAlg,  d i e   wegen  de r   o f t   u n t e r s c h i e d l i c h e n  
A l u m i n i u n r a n t e i   le  m e i s t   mi t   UA1  b e z e i c h n e t   w i r d ,   nach  e i n e r  

20  f ü n f - "   b i s   z e h n t ä g i g e n   N e u t r o n e n b e s t r a h l u n g   in  e inem  K e r n r e -  
a k t o r   u n t e r   Z w a n g s k ü h l u n g   und  nach   e i n e r   a n s c h l i e ß e n d e n   c a .  
e i n t ä g i g e n   A b k ü h l z e i t   des  .  U A l g - T a r g e t s   das  Mo-99  nach  e i n e r  
R e i h e   von  c h e m i s c h e n   V e r f a h r e n s s c h r i t t e n   g e w o n n e n .   H i e r b e i  
w e r d e n   d i e   T a r g e t - P l a t t e n   b e i s p i e l s w e i s e   in  d r e i -   b i s   s e c h s -  

25  m o l a r e r   N a t r o n l a u g e   g e l ö s t ,   wobe i   a u ß e r   de r   a l k a l i s c h e n  

Lösung   e in   f e s t e r   R ü c k s t a n d   und  Abgas  e n t s t e h e n .   Im  A b g a s  
s i n d   a u ß e r   W a s s e r s t o f f   und  S t i c k s t o f f   - T r ä g e r g a s   u . a .   X e - 1 3 3 ,  
X e - 1 3 5 ,   Kr-85   und  J - 1 3 1   v o r h a n d e n .   Im  f e s t e n   R ü c k s t a n d   f i n -  
den  s i c h   U02  und  Na2U207 .   Die  Lösung   e n t h ä l t   A l u m i n i u m - I o n e n  

30  und  S p a l t p r o d u k t i o n e n ,   wie  z.  B.  I o n e n   de r   A l k a l i - u n d   E r d a l -  
k a l i - M e t a l l e ,   s o w i e   von  J o d ,   Zinn  und  M o l y b d ä n   und  g e r i n g e r e  
Mengen  von  Ionen   s c h w e r l ö s l i c h e r   E l e m e n t e   wie  Ce r ,   R u t h e n i u m  
und  Z i r k o n i u m .   Die  vom  R ü c k s t a n d   a b g e t r e n n t e   a l k a l i s c h e  

Lösung   wi rd   dann  m e h r e r e n   S o r p t i o n s - ,   Wasch-   u n d  
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E l u t i o n s s c h r i t t e n   u n t e r w o r f e n ,   wobe i   a l s   S o r p t i o n s m i t t e l  

z u n ä c h s t   v e r s c h i e d e n e   o r g a n i s c h e   A u s t a u s c h e r h a r z e   V e r w e n d u n g  

f i n d e n .   Durch   d i e s e   P r o z e d u r   w i r d   das   M o l y b d ä n - 9 9   b e r e i t s  

w e i t g e h e n d   von  den  a n d e r e n   g e l ö s t   v o r l i e g e n d e n   S p a l t p r o d u k t -  

5  I o n e n   d e k o n t a m i n i e r t .   Da  j e d o c h   e i n e   w i c h t i g e   V o r a u s s e t z u n g  
f ü r   d i e   N u t z u n g   des  M o l y b d ä n - E n d p r o d u k t e s   und  s e i n e s   T o c h -  

t e r n u k l i d s   T e c h n e t   ium-99m  d e r e n   R e i n h e i t   i s t ,   s i n d   w e i t e r e  

R e i n i g u n g s s c h r i t t e   e r f o r d e r l i c h .  

10  D i e s e   w e i t e r e   a l s   F e i n r e i n i g u n g   b e z e i c h n e t e   V e r f a h r e n s f ü h -  

r u n g   w u r d e   b i s h e r   b e i s p i e l s w e i s e   wie  f o l g t   d u r c h g e f ü h r t :  

a)  d i e   d u r c h   E l u t i o n   des  l e t z t e n   o r g a n i s c h e n   I o n e n a u s t a u -  

s c h e r s   e r h a l t e n e   a l k a l i s c h e   L ö s u n g   wurde   mi t   M i n e r a l -  

15  s ä u r e   au f   pH  c a .   2  a n g e s ä u e r t ,  

b)  ü b e r   e i n   s a u r e s   A l u m i n i u m o x i d   z u r   S o r p t i o n   des  M o l y b -  
d ä n - 9 9   g e l e i t e t ,  

20  c)  d a s   b e l a d e n e   A1203  g e w a s c h e n   und  a n s c h l i e ß e n d   mi t   Am- 

m o n i a k l ö s u n g   e l u i e r t ,  

d)  c a .   2  b i s   3  1  de r   a m m o n i a k a l   i s c h e n   E l u t i o n s l ö s u n g  
e i n g e d a m p f t   au f   ca .   2  b i s   3  ml  k o n z e n t r i e r t e   L ö s u n g ,  

25 

e)  d i e   k o n z e n t r i e r t e   Lösung   in  e i n e n   P l a t i n t i e g e l   ü b e r -  
f ü h r t   und  d a r i n   zu r   T r o c k n e   e i n g e d a m p f t ,   der   T i e g e l   i n  
e i n e   V e r f l ü c h t i g u n g s a p p a r a t u r   ü b e r f ü h r t   und  a n s c h l i e s -  
s e n d   auf   e i n e   T e m p e r a t u r   b i s   zu  ca .   600°  C  e r h i t z t   zum 

30  v o l l s t ä n d i g e n   A u s t r e i b e n   a l l e r   A m m o n i u m s a l z e   und  o r g a -  
n i s c h e n   R e s t e n   bzw.  V e r u n r e i n i g u n g e n ,   b e i s p i e l s w e i s e  
von  den  o r g a n i s c h e n   A u s t a u s c h e r h a r z e n ,   von  K u n s t s t o f f -  
s c h l ä u c h e n   und  - V e n t i l e n ,  

35  f )   d e r   R ü c k s t a n d   aus  e)  zu r   M o l y b d ä n - 9 9 - S u b l   i raat   ion  aus  dem 

P l a t i n t i e g e l   h o c h e r h i t z t   au f   c a .   900°   b i s   1000°  C,  

ib  f )  
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g)  a u ß e r h a l b   de r   H e i z z o n e   das  9 9 M o - o x i d   d e s u b l   i m i e r t   , 

h)  nach   E r k a l t e n   mi t   N a t r o n l a u g e   g e l ö s t .  

5  D i e s e   zum  S t a n d e   de r   T e c h n i k   g e h ö r i g e   V e r f a h r e n s w e i s e   i s t  
n i c h t   nur   u m s t ä n d l i c h   und  z e i t r a u b e n d .   Da  das  V e r f a h r e n  
u n t e r   s t a r k e r   S t r a h l e n a b s c h i r m u n g   d u r c h g e f ü h r t   w e r d e n   m u ß ,  
e n t s t e h e n   mi t   de r   F e r n b e d i e n u n g   m a n i p u l a t i o n s i n t e n s i v e   V e r -  
f a h r e n s s c h r i t t e   a u ß e r   dem  z e i t r a u b e n d e n   E i n d a m p f   s c h r i t t   ,  b e i  

10  w e l c h e m   s t e t s   d i e   G e f a h r   des  Ü b e r s c h ä u m e n s   n i c h t   a u s g e -  
s c h l o s s e n   w e r d e n   k a n n .  

A u f g a b e   de r   E r f i n d u n g   i s t   es  d a h e r ,   e i n   V e r f a h r e n   zu r   F e i n -  
r e i n i g u n g   von  M o l y b d ä n - 9 9   ( S p a l t m o l y b d ä n )   zu  s c h a f f e n ,   w e l -  

15  ches   u n t e r   den  e r s c h w e r e n d e n   A r b e i t s b e d i n g u n g e n   w e i t g e h e n d  
s t ö r u n a n f ä l l i g ,   s i c h e r ,   mi t   g e r i n g e r e m   Aufwand  an  B e t r i e b s -  
z e i t ,   B e t r i e b s a p p a r a t u r   und  H a n d h a b u n g s t e c h n i k   d u r c h g e f ü h r t  
w e r d e n   kann  und  e in   h o c h r e i n e s   M o - 9 9 - P r o d u k t   bei   g l e i c h z e i -  
t i g   v e r r i n g e r t e m   Volumen  an  r a d i o a k t i v e m   A b f a l l   l i e f e r t .  

20  
" 

Die  A u f g a b e   w i r d   e r f i n d u n g s g e m ä ß   g e l ö s t   d u r c h   d i e   in  d e n  
K e n n z e i c h e n   d e r   A n s p r ü c h e   1  o d e r   6  a u f g e f ü h r t e n   M a ß n a h m e n .  
V o r t e i l h a f t e   A u s b i l d u n g e n   des  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n s  
s i n d   in  den  K e n n z e i c h e n   de r   U n t e r a n s p r ü c h e   2  b i s   5  a u f g e -  

?5  f ü h r t .  

Die  D u r c h f ü h r u n g   des  D e s o r p t i o n s s c h r i t t e s   des  e r f i n d u n g s g e -  
mäßen  V e r f a h r e n s   e r f o l g t   in  e i n e r   V o r r i c h t u n g ,   wie  s i e   i n  
den  K e n n z e i c h e n   der   A n s p r ü c h e   7  b i s   10  b e s c h r i e b e n   i s t .  
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Zwar  w u r d e   e i n e   A n l a g e   und  e i n   V e r f a h r e n   zur   F e i n r e i n i g u n g  

von  S p a l t m o l y b d ä n ,   be i   w e l c h e m   Mo-99  an  s a u r e m   A1203  s o r -  

b i e r t   und  zum  T e i l   von  a n d e r e n   S p a l t p r o d u k t - A n i o n e n   a b g e -  

t r e n n t   w i r d ,   in  K e r n e n e r g i e   28  ( 1 9 8 5 ) ,   H e f t   8,  S e i t e n   3 5 2  

5  b i s   354  b e s c h r i e b e n ,   doch   w i r d   d o r t   f o l g e n d e r   V e r f a h r e n s g a n g  

d u r c h g e f ü h r t :  

-  Auf  k o n z e n t r i e r e n   von  20  1  M o - 9 9 - h a l t i g e m   a m m o n i a k a l i -  

s chem  E l u a t   auf   400  ml 

10  -  E i n s t e l l e n   d i e s e s   R o h k o n z e n t r a t e s   auf   0,1  M  HN03 
-  Ü b e r l e i t e n   de r   a n g e s ä u e r t e n   L ö s u n g   ü b e r   s a u r e s   A 1 2 0 3  
-  E l u i e r e n   des  Mo-99  vom  A 1 2 0 3  

-  A n s ä u e r n   des  E l u a t s   und  V e r t e i l e n   auf   Q u a r z g l a s k o l b e n  

-  E i n d a m p f e n   d e r   L ö s u n g e n   in  den  Q u a r z g l a s k o l b e n   zu r   T r o c k n e  

15  n a c h   dem  R o t a t i o n s v e r d a m p f e r p r i n z i p  

-  E r h i t z e n   de r   K o l b e n   im  H o c h t e m p e r a t u r o f e n   auf   1000°   C  z u r  

S u b l i m i e r u n g   des  e n t s t a n d e n e n   M o - 9 9 - 0 x i d s   u n d  

-  A u f l ö s e n   des  S u b l i m a t s   nach   A b k ü h l u n g   in  v e r d ü n n t e r   N a -  

t r o n l a u g e .  

20 
Je  S u b l i m a t i o n s k o l b e n   w i r d   e i n e   T r ä g e r m e n g e   an  i n a k t i v e m  

M o l y b d a t   in  Form  von  ( N H ^ g M O y O , , ^   zu r   v o l l s t ä n d i g e r e n  

S u b l i m a t i o n   des  Mo-99  z u g e g e b e n ,   d i e   40  mg  Mo  je   S u b l i m a t i -  

o n s k o l b e n   n i c h t   ü b e r s c h r e i t e n   s o l l .   In  de r   g e n a n n t e n   D r u c k -  

25  s c h r i f t   w i r d   e r w ä h n t ,   daß  e i n e   d i r e k t e   S u b l i m a t i o n   d e r   Mo- 

9 9 - A k t i v i t ä t   vom  A1203  n i c h t   m ö g l i c h   s e i .  

Es  w u r d e   nun  f e s t g e s t e l l t ,   daß  d i e   S o r p t i o n   von  M o l y b d ä n - 9 9 -  

I o n e n   aus   e i n e r   w ä ß r i g e n ,   M o l y b d ä n   und  a n d e r e   S p a l t p r o d u k t e  

30  e n t h a l t e n d e n   Lösung   an  a m p h o t e r e n   M e t a l l o x i d e n   im  e r f i n -  

d u n g s g e m ä ß e n   F e i n r e i n i g u n g s v e r f a h r e n   w e i t g e h e n d   p H - u n a b h ä n -  

g i g   e r f o l g e n   k a n n :  

an  A1203  aus  L ö s u n g e n   m i t   pH  0 ,5   b i s   pH  8 

35 

an  Sn09  aus  L ö s u n g e n   von  pH  0  b i s   ca .   pH  4 .  



3 2 4 5 5 Ö Ö  

-  5  -  

W e i t e r e   b e s o n d e r e   V o r t e i l e   des  e r f i n d u n g s g e m ä ß e n   V e r f a h r e n s  

s i n d  

-  d i e   Z u g a b e   an  i n a k t i v e m   T r ä g e r m o l y b d a t   zur   a n g e s ä u e r t e n  

5  A u s g a n g s l ö s u n g   vor  de r   S o r p t i o n   am  a m p h o t e r e n   Oxid  k a n n  

e i n g e s c h r ä n k t   w e r d e n   auf   2  b i s   3  mg  Mo  pro  Gramm  z u r  

V e r w e n d u n g   kommendes   M e t a l l o x i d  

-  h i e r d u r c h   wi rd   e i n e   h ö h e r e   s p e z i f i s c h e   A k t i v i t ä t   auf   dem 

IQ  S o r p t i o n s m i t t e l   C i / g   e r r e i c h t  

-  d i e   d i r e k t e   S u b l i m i e r u n g   des  M o - 9 9 - 0 x i d s   vom  S o r p t i o n s m i t -  

t e l   v e r k ü r z t   d i e   B e t r i e b s d a u e r   g e g e n ü b e r   e i n e r   E l u t i o n   v o n  

d e r   A l 2 0 3 - S ä u l e   mit   w ä ß r i g e r   A m m o n i a k l ö s u n g ,   E i n d a m p f e n  

15  des   E l u a t s   und  S u b l i m i e r u n g   des   M o - 9 9 - 0 x i d s   aus  dem  T r o k -  

k e n r ü c k s t a n d   b e t r ä c h t l i c h  

-  d i e   V e r e i n f a c h u n g   de r   H a n d h a b u n g s t e c h n i k   b r i n g t   S i c h e r -  

h e i t   und  e b e n f a l l s   Z e i t e r s p a r n i s   mi t   s i c h  

20 
-  e i n e   z u s ä t z l i c h e   D e k o n t a m i n a t i o n   des   E n d p r o d u k t s   g e w ä h r -  

l e i s t e t   e i n e   g u t e   Q u a l i t ä t   auch  bei   a u f t r e t e n d e n   S t ö r u n g e n  

-  im  F a l l e   e i n e s   D u r c h b r u c h s   von  V e r u n r e i n i g u n g e n   d u r c h   d i e  

25  l e t z t e   K o l o n n e   mit   o r g a n i s c h e m   I o n e n a u s t a u s c h e r h a r z   w i r d  

e i n e   a u s r e i c h e n d e   D e k o n t a m i n a t i o n   des  Mo-99  und  e i n e   a u s -  

r e i c h e n d e   Q u a l i t ä t   des  E n d p r o d u k t s   g e w ä h r l e i s t e t .  

Im  f o l g e n d e n   wi rd   das  e r f i n d u n g s g e m ä ß e   V e r f a h r e n   a n h a n d   v o n  

30  bei   s p i e l h a f t e n   S o r p t i o n s -   und  D e s o r p t i o n s - V e r s u c h e n   mi t   v e r -  

s c h i e d e n e n   a m p h o t e r e n   M e t a l l o x i d e n   und  mi t   w ä ß r i g e n ,   M o - 9 9 -  

I n d i k a t o r - h a l t i g e n   S imul   a t - L ö s u n g e n   n i c h t r a d i o a k t i v e r   T r ä -  

g e r i o n e n   der   S p e c i e s ,   d i e   im  e c h t e n   a n g e s ä u e r t e n   E l u a t   d e s  

l e t z t e n   o r g a n i s c h e n   I o n e n a u s t a u s c h e r s   v o r h a n d e n   s i n d ,   n ä h e r  

3 5 b e s c h r i e b e n   und  d i e   R e s u l t a t e   in  V e r b i n d u n g   mit   den  F i g u r e n  
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v e r a n s c h a u l i c h t .   Dabe i   i s t   zu  b e a c h t e n ,   daß  d i e   A n w e n d u n g  

des  V e r f a h r e n s   au f   e c h t e   E l u a t e   im  r a d i o a k t i v e n   B e t r i e b   e i n e  

V e r b e s s e r u n g   d e r   F e i n r e i n i g u n g   des  Mo-99  bzw.  e i n e   E r h ö h u n g  

d e r   D e k o n t a m i n a t i o n s f a k t o r e n   im  H i n b l i c k   auf   d i e   v e r u n r e i n i -  

-  g e n d e n   S p a l t n u k l i d e   g e g e n ü b e r   den  D e k o n t a m i n a t i o n s f a k t o r e n ,  

d i e   d i e   a u f g e f ü h r t e n   V e r s u c h e   e r b r a c h t e n ,   e r w a r t e n   l ä ß t .  

Die  K o n z e n t r a t i o n e n   d e r   in  den  S o r p t i o n s -   und  D e s o r p t i o n s e x -  

p e r i m e n t e n   u n t e r s u c h t e n   E l e m e n t e   e n t s p r a c h e n   s o l c h e n   im 

in  b e k a n n t e n   S p a l t m o l y b d ä n - 9 9 - S e p a r a t i o n s p r o z e ß   a u f t r e t e n d e n  
-  5  -  3 M o l a r i t ä t e n   (10  -  10  M o l / 1 )   vtm  S p a l t p r o d u k t e n ,   wenn  

a u f g r u n d   von  P r o z e ß s t ö r u n g e n   in  den  v o r h e r g e h e n d e n   c h r o m a t o -  

g r a p h i s c h e n   T r e n n s c h r i t t e n   ( V o r r e i n i g u n g )   e i n   v o l l s t ä n d i g e r  

A k t i v i t ä t s d u r c h b r u c h   b i s   zu  den  a b s c h l i e ß e n d e n   F e i n r e i n i -  

15  g u n g s m a ß n a h m e n   des   e r f   i n d u n g s g e r n f f B e n   V e r f a h r e n s   e r f o l g e n  

w ü r d e .   H i n s i c h t l i c h   e i n e r   z u s ä t z l i c h e n   M o - D e k o n t a m i n a t i o n  

m i t t e l s   des   b e s c h r i e b e n e n   V e r f a h r e n s   w u r d e n   a l s o   d i e   u n g ü n -  

s t i g s t e n   B e d i n g u n g e n   in  Bezug  auf   d i e   A n w e s e n h e i t   a n d e r e r  

S p a l t p r o d u k t e   g e w ä h l t .   Bei  den  im  Rout   i - n e b e t r i e b   a n f a l l e n d e n  

20  P r o z e ß l ö s u n g e n   ( n a c h   d e r   l e t z t e n   K o l o n n e   mi t   o r g a n i s c h e m  

A u s t a u s c h e r h a r z )   i s t   das   V e r h ä l t n i s   von  M o l y b d ä n   zu  d e n  

a n d e r e n   r e l e v a n t e n   p a r t i e l l   a n i o n i s c h   v o r l i e g e n d e n   E l e m e n t e n  

-  wie  Ru,  Sn,  und  Zr  d u r c h   d i e   A b r e i c h e r u n g   d i e s e r   E l e m e n t e   i n  

den  c h r o m a t o g r a p h i s c h e n   H a u p t r e i n i g u n g s s t u f e n   de r   V o r r e i n i -  

25  gung   w e s e n t l i c h   g ü n s t i g e r .   Die  n a c h f o l g e n d e n   E x p e r i m e n t e  

w u r d e n   ü b e r d i e s   s e p a r a t   f ü r   j e d e s   E l e m e n t   d u r c h g e f ü h r t ,   s o  
daß  be im  V o r l i e g e n   e i n e s   S p a l t p r o d u k t g e m i s c h e s   d i e   M i t s o r p -  
t i o n   d e r   g e g e n ü b e r   den  h o c h g e l a d e n e n   M O y 0 2 ^ ^ ~ - A n i o n e n   n u r  

n i e d r i g   g e l a d e n e n   Spa l   t p r o d u k t s p e c i e s   w e i t e r   z u r ü c k g e d r ä n g t  

30  w e r d e n   d ü r f t e .   H i e r d u r c h   wären   a b e r   noch   w e i t a u s   h ö h e r e  

D e k o n t a m i n a t i o n s f a k t o r e n   a l s   d i e   in  den  V e r s u c h e n   e r r e i c h t e n  

mögl  i ch   . 

Die  R ü c k h a l t u n g   d e r   E l e m e n t e   Cer  und  Jod  an  den  M e t a l l o x i d e n  

35  l ag   im  Rahmen  d e r   s t a t i s t i s c h e n   F e h l e r g r e n z e n   de r   A k t i v i -  
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t ä t s m e s s u n g e n   ( V e r g l e i c h   de r   I m p u l s r a t e n   der   a b p i p e t t i e r t e n  

L ö s u n g s - A l   i q u o t e   vor   und  nach  der   S o r p t i o n ) ,   so  daß  e i n  

e v e n t u e l l   s o r b i e r t e r   A n t e i l   a l s   v e r n a c h l ä s s i g b a r   a n g e s e h e n  

w e r d e n   muß.  H i e r d u r c h   s i n d   d i e   D e k o n t a m i n a t i o n s f a k t o r e n   f ü r  

Ce  und  J  b e r e i t s   f ü r   den  S o r p t i o n s s c h r i t t   s e h r   v i e l   g r ö ß e r  

a l s   100.  A u f g r u n d   d i e s e r   E r g e b n i s s e   waren   D e s o r p t i o n s e x p e r i   -  

t e   f ü r   d i e s e   b e i d e n   E l e m e n t e   n i c h t   mehr  d u r c h f ü h r b a r .  

Als  T r ä g e r g a s   s i n d   n i c h t   nur   mit   H,,0  b e a u f s c h l a g t e r   S t i c k -  

s t o f f   o d e r   mi t   H20  b e a u f s c h l a g t e r   S a u e r s t o f f   v e r w e n d b a r ,  

s o n d e r n   auch  a n d e r e   H20  e n t h a l t e n d e   G a s g e m i s c h e ,   wie  z.  B.  

L u f t ,   E d e l g a s e   mi t   o d e r   ohne  02  e t c .  

V e r s u c h   1 :  

Zur  M o l y b d ä n r ü c k h a l t u n g   an  A1203,   Sn02  und  Zr02  wurde   e i n e  
i n a k t i v e   M o l y b d a t - L ö s u n g   ,  w e l c h e   s a l p e t e r s a u e r   war  und  e i n e  

M o l y b d ä n k o n z e n t r a t i o n   von  1 ,77   x  10~3  Mol/1   a u f w i e s ,   bei   - v e r -  
s c h i e d e n e n   Auf  g a b e b e l a d u n g e n   (mg  Mo/g  S o r p t i o n s m i t t e l - O x i d  

bzw.  A u s t a u s c h e r )   u n t e r s u c h t .   Die  E r g e b n i s s e   s i n d   in  d e n  

F i g u r e n   2  und  3  a u f g e f ü h r t .   F i g u r   2  z e i g t   d a b e i   d'ie  Mo- 

R ü c k h a l t u n g   aus  0 , 0 2   M  H N O g - L ö s u n g e n   ,  wobei   d i e   Kurve  21  f ü r  

d i e   S o r p t i o n   an  s a u r e m   A1203  s t e h t   ,  d i e   Kurve   ,22  f ü r   d i e  

S o r p t i o n   an  Sn02  und  d i e   Kurve   23  f ü r   d i e   S o r p t i o n   an  Z r 0 2 .  
Die  K u r v e n w e r t e   de r   F i g u r   3  w u r d e n   aus  1  M  H N 0 3 - L ö s u n g e n  
e r h a l t e n .   Die  Kurve  31  g i b t   d i e   M o - R ü c k h a l   t u n g   an  s a u r e m  

A1203 ,   d i e   Kurve  32  an  Sn02  und  d i e   Kurve  33  an  Z r 0 2  
w i e d e r .   Aus  d i e s e n   E r g e b n i s s e n   l ä ß t   s i c h   e r k e n n e n ,   daß  e i n e  
M o - S o r p t i o n   aus  s c h w a c h s a u r e n   L ö s u n g e n   an  A1203  b i s   z u  
- e i n e r   Auf  g a b e b e l   adung  von  ca .   30  mg  Mo/g  A u s t a u s c h e r  
e r r e i c h t   w i r d .   Bei  der   V e r w e n d u n g   von  Sn02  i s t   zwar  e i n e  
A u f g a b e b e l a d u n g   von  nur  ca .   4  mg  Mo/g  A u s t a u s c h e r   b r a u c h -  
b a r ,   d i e s   j e d o c h   b i s   zu  e i n e r   hohen   S ä u r e s t ä r k e   de r   w ä ß r i g e n  
L ö s u n g .   Die  Mo-Rückha   1  t u n g   an  Zr02  ( K u r v e   23)  i s t   v e r g l e i c h a r  
mi t   de r   an  Sn02  ( c a .   4  mg  M o / g   Zr0~  D u r c h b r u c h s k a p a z i t ä t ) .  
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Kurve   33  g i b t   d i e   M o - R ö c k h a l t u n g   aus  1  M  H N O j - L ö s u n g   w i e d e r ,  
wobei   zu  e r k e n n e n   i s t ,   daß  d i e   S o r p t i o n   bei  e i n e r   h ö h e r e n  

S ä u r e s t ä r k e   d e r   Auf  gäbe   l ö s u n g   -  wie  auch  s c h o n   bei   d e n  

a n d e r e n   O x i d e n   f e s t g e s t e l l t   wurde   -  v e r r i n g e r t   w i r d .   D e r  

5  K a p a z i t ä t s v e r l u s t   des   Zr02  i s t   e t w a s   g r ö ß e r   a l s   beim  Sn02>  
j e d o c h   w e i t a u s   g e r i n g f ü g i g e r   a l s   beim  A l 2 0 3 - S y s t e m .   Z r 0 2  
i s t   b e z ü g l i c h   s e i n e s   S o r p t i o n s v e r h a l t e n s   s o m i t   w e i t g e h a n d  
dem  Sn02  v e r g l e i c h b a r .  

10  V e r s u c h   2 :  

In  A b h ä n g i g k e i t   vom  p H - W e r t   d e r   S p e i s e l ö s u n g ,   w e l c h e   e i n e  
3 

M o l y b d ä n - K o n z e n t r a t i o n   von  2 ,2   x  10  Mol/1   b e s a ß ,   w u r d e n  

bei   e i n e r   Mo-Auf   g a b e b e l a d u n g   von  3  mg/g  A u s t a u s c h e r   w ä h r e n d  

e i n e r   K o n t a k t z e i t   von  20  S t u n d e n   d i e   M o - V e r t e i   l u n g s k o e f   f  i -  

15  z i e r r t e n   an  A1203  und  Sn02  u n t e r s u c h t .   In  F i g u r   4  s i n d   d i e  

E i n z e l e r g e b n i s s e   f ü r   d i e   V e r t e i l u n g s k o e f f i z i e n t e n   KQ  ( m l / g )  

zu  den  K u r v e n   41  an  A1203  und  42  an  Sn02  z u s a m m e n g e z o g e n .  

Die  w e i t g e h e n d e   p H - W e r t - U n a b h ä n g i g k e i t   de r   b e i d e n   A u s t a u -  

s c h e r - A r t e n   bzw.  S o r p t i o n s m i t t e l   bei  d^n  a n g e g e b e n e n   B e d i n -  

20  g u n g e n   t r i t t   k l a r   h e r v o r .  

V e r s u c h   3  ( d i r e k t e   M o l y b d ä n - S u b l i m a t i o n   aus  dem  b e l a d e n e n  

M e t a l l o x i d - A u s t a u s c h e r   bzw.  - S o r p t i o n s m i t t e l ) :  

Mit  M o l y b d a t - A n i o n e n   b e a u f s c h l a g t e   M e t a l   l o x i d - A u s t a u s c h e r -  

25  P a r t i k e l   1  w u r d e n   in  e i n e   S u b l i m a t i o n s v o r r i c h t u n g   nach  F i g u r  

1  in  den  S u b l i m a t i o n s r a u m   2,  w e l c h e r   z u r   S e i t e   d e r   T r ä g e r -  

g a s z u f ü h r u n g   4  d u r c h   e i n e   g a s d u r c h l ä s s i g e   Q u a r z f r i t t e   6 

a b g e s c h l o s s e n   i s t ,   e i n g e f ü h r t .   A u ß e r h a l b   des  Raumes  2  i s t   um 
d i e s e n   h e r u m   e i n e   I n d u k t i o n s h e i z u n g   8  ( G e n e r a t o r   h i e r z u   i n  

30  F i g u r   1  n i c h t   g e z e i g t )   mi t   e i n e m   den  Raum  2  u m g e b e n d e n  

G r a p h i t r i n g   9  i n n e r h a l b   d e r   I n d u k t i o n s h e i z e i n r i c h t u n g   8 

a n g e o r d n e t .   H i e r d u r c h   w i r d   d i e   g e z i e l t e   A u f b r i n g u n g   a u c h  

h o h e r   T e m p e r a t u r e n ,   wie  1200°   b i s   1300°  C,  e r m ö g l i c h t .   D e r  

S u b l i m a t i o n s r a u m   2  i s t   g e g e n ü b e r   dem  Raum  3,  in  w e l c h e m   d i e  

35  D e s u b l   i m a t i o n   des   M o - O x i d s   s t a t t f i n d e t ,   d u r c h   e i n e   Q u a r z -  
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f r i t t e   7  a b g e s c h l o s s e n .   Der  Desub l   ima t   i  o n s r a u m   3  w e i s t  

Q u a r z f   ül  l k ö r p e r   10  a u f ,   d i e   d i e   D e s u b l   i m a t i o n   e r l e i c h t e r n .  
Zur  l e i c h t e r e n   A u f l ö s u n g   des  im  Raum  3  d e s u b l   i m i e r t e n   Mo- 
O x i d s   i s t   de r   T e i l   11  de r   V o r r i c h t u n g ,   de r   den  D e s u b l i m a -  

5  t i o n s r a u m   3,  d i e   Q u a r z f r i t t e   7  und  das  G a s a b l e i t u n g s r o h r   5 
e n t h ä l t ,   vom  R e s t   d e r   V o r r i c h t u n g   a b n e h m b a r   a u s g e b i l d e t .  

A n s t e l l e   de r   Q u a r z f r i t t e   6  kann  auch  ein  E i n s a t z   aus  b e i -  
s p i e l s w e i s e   e i n e m   P t - T i e g e l   mi t   d u r c h b o h r t e m   o d e r   p e r f o r i e r -  

t e m   B o d e n ,   w e l c h e r   das  b e l a d e n e   M e t a l l o x i d   a u f n i m m t ,   d e n  
Raum  2  g e g e n ü b e r   d e r   G a s - Z u f ü h r u n g   4  w ä h r e n d   de r   D u r c h f ü h -  

r u n g   d e r   S u b l i m a t i o n   des   M o - 9 9 - 0 x i d s   a b s c h l i e ß e n .   Die  H e i -  

zung  8  d e r   V o r r i c h t u n g   i s t   n i c h t   auf   e i n e   i n d u k t i v e   H e i z u n g  
b e s c h r ä n k t ,   s o n d e r n   kann  d u r c h   a n d e r e   b r a u c h b a r e ,   von  a u ß e n  

15au f   den  Raum  2  w i r k e n d e   H e i z e i n r i c h t u n g e n   g e b i l d e t   s e i n .  

In  de r   b e s c h r i e b e n e n   V o r r i c h t u n g   wurde   nun  d ie   M o l y b d ä n -  
s u b l i m a t i o n   aus  b e l a d e n e n   Meta  1  1  o x i d - A u s t a u s c h e r n   a l s   F u n k -  
t i o n   d e r   Subl  ima t   i o n s z e i t   bei  v e r s c h i e d e n e n   T e m p e r a t u r e n  

2 Q u n t e r s u c h t   .  Die  B e l a d u n g   de r   M e t a l l o x i d - A u s t a u s c h e r   b e t r u g  
j e w e i l s   4 ,7   mg  Mo/g  A u s t a u s c h e r .   Die  E r g e b n i s s e   s i n d   in  d e n  
F i g u r e n   5  und  6 _ d a r g e l e g t .   F i g u r   5  z e i g t   d ie   M o l y b d ä n s u b l i -  
m a t i o n s a u s b e u t e n   F  in  P r o z e n t e n   de r   u r s p r ü n g l i c h e n   B e l a d u n g  
aus  A  1  2  03  bei  den  T e m p e r a t u r e n  

25 
1250°   C  ( K u r v e   51  ) 

1150°   C  ( K u r v e   5 2 )  

1075°   C  ( K u r v e   5 3 )  

960°  C  ( K u r v e   5 4 )  

30 
mi t   e i n e m   T r ä g e r g a s   N2/H20  mit   e inem  D u r c h f l u ß   von  3 3 , 3  
1 / S t u n d e   mit   32  g  H 2 0 / S t u n d e .   Es  i s t   zu  e r k e n n e n ,   daß  i n n e r -  
h a l b   e i n e r   Subl   ima t   i o n s z e i t   von  ca .   90  M i n u t e n   nur   bei   1 2 5 0 °  
C  b e f r i e d i g e n d e   E r g e b n i s s e   e r z i e l t   w e r d e n   k ö n n e n .   F i g u r   6 

3 5 z e i g t ,   daß  d i e   M o l y b d ä n s u b l i m a t i o n s a u s b e u t e   F  aus  b e ' l a d e n e m  

S n 0 2 - A u s t a u s c h e r   hohe  W e r t e   ü b e r   90  %  b e r e i t s   bei   e i n e r  
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S u b l i m a t i o n s z e i t   von  c a .   30  M i n u t e n   zu  e r r e i c h e n   s i n d .   D i e  

A u s b e u t e n ,   mi t   e i n e m   T r ä g e r g a s   N2/H20  ( G a s d u r c h s a t z   u n d  

W a s s e r a n t e n   wie  zu  F i g u r   5  b e s c h r i e b e n )   e r g e b e n   d i e   K u r v e  

62  und  w e r d e n   s o g a r   noch   ü b e r t r o f f e n   d u r c h   d ie   A u s b e u t e n ,  

5  w e l c h e   mi t   e i n e m   T r ä g e r g a s s t r o r a   aus  S a u e r s t o f f   und  W a s s e r  

des   g l e i c h e n   D u r c h s a t z e s   und  W a s s e r g e h a l t e s ,   wie  f ü r   N 2 / H 2 0  
b e s c h r i e b e n ,   e r h a l t e n   w u r d e n   ( s i e h e   Kurve  6 1 ) .  

Mit  e i n e m   s a u e r s t o f f h a l t i g e n   T r ä g e r g a s   ohne  H 2 0 - A n t e i l   w u r -  

10  den  aus  b e l a d e n e m   Sn02  M o - S u b l i m a t i o n s a u s b e u t e n   e r h a l t e n  

( s i e h e   Kurve   6 3 ) ,   d i e   be i   S u b l i m a t i o n s z e i t e n   b i s   80  M i n u t e n  
z w i s c h e n   den  K u r v e n   61  und  62  l i e g e n ,   j e d o c h   ab  80  M i n u t e n  
98  %  e r r e i c h t e n .  

1 5 D i e   A b h ä n g i g k e i t   d e r   M o l y b d ä n s u b l i m a t i o n s a u s b e u t e n   a u s  

A ^ O g -   bzw.  S n 0 2 - A u s t a u s c h e r n   in  A b h ä n g i g k e i t   von  de r   M o l y b -  

d ä n b e l a d u n g   bei   1250°   C  und  e i n e r   S u b l i m a t i o n s z e i t   von  40  

M i n u t e n   u n t e r   V e r w e n d u n g   e i n e s   T r ä g e r g a s e s   aus  N2/H20  m i t  

3 3 , 3   1 / S t u n d e   und  32  g  H 2 Q / S t u n d e   z e i g t   F i g u r   7.  W ä h r e n d   a u s "  

2 0 A 1 2 0 3   e r s t   von  e i n e r   B e l a d u n g   von  4 , 7 .   mg  Mo/g  A u s t a u s c h e r   a n  
e i n e   ü b e r   90  %ige  A u s b e u t e   e r h ä l t l i c h   i s t   ( K u r v e   7 1 ) ,   i s t  

aus   Sn02  e i n e   A u s b e u t e   in  g l e i c h e r   Höhe  f ü r   den  B e l a d u n g s b e -  
r e i c h   0 ,5   rag  Mo/g  A u s t a u s c h e r   b i s   4 , 7   mg  Mo/g  A u s t a u s c h e r  

( K u r v e   72)  zu  e r z i e l e n .  

25 

Die  D e k o n t a m i n a t i o n s f a k t o r e n   d e r   Spa  1  t p . r o d u k t e   Ru,  Sn,  u n d  

Zr ,   b e z o g e n   auf   Mo,  im  S n 0 2 - S y s t e r a   s i n d   f o l g e n d e :  
Nach  30  M i n u t e n   Subl   ima t   i o n s z e i t   bei  1250°  C  f ü r   Ru:  c a .   4 0 ,  
f ü r   Sn:  g r ö ß e r   a l s   100  und  f ü r   Zr:  g r ö ß e r   a l s   1 0 0 .  

30 
In  d e r   b e s c h r i e b e n e n   S u b l i m a t i o n s v o r r i c h t u n g   nach   F i g u r   1 
w u r d e   das   M o l y b d ä n d e s o r p t   i o n s   v e r h a l   t e n   aus  Zr02>  w e l c h e s  
m i t   4 ,7   mg  Mo/g  b e l a d e n   w a r ,   e r m i t t e l t . ,   Die  f o l g e n d e  
T a b e l l e   g i b t   e i n i g e   p r o z e n t u a l e   V e r f l ü c h t i g u n g s a u s b e u t e n  

35bei  1250°   C  und  N 2 / H 2 0 -   bzw.  0 2 / H ? 0 - T r ä g e r a t m o s p h ä r e   w i e d e r :  
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30  min  S u b l i m a t i o n s z e i t  60  min  .  Subl   .  - Z e i t  

N 9 / H 9 0 - A t m o s p h ä r e  82,  4  % 9 1 , 4 %  

5 
0 o / H o 0 -   A t m o s p h ä r e  8 7 , 7   % 9 0 , 6 5   % 

Die  aus  d i e s e n   E i n z e l m e s s u n g e n   e r h a l t e n e n   A u s b e u t e w e r t e  

s i n d   mi t   den  im  A ^ O ^ - S y s t e m   bei   den  g l e i c h e n   Subl  i m a t i o n s -  
10  p a r a m e t e r n   e r m i t t e l t e n   W e r t e n   v e r g l e i c h b a r .   Bei  e i n e r  

k l e i n e r e n   M o - B e l a d u n g   von  0 ,5   mg  Mo/g  Zr02  e r g a b   s i c h  

u n t e r   0 2 / H 2 0 -   T r ä g e r g a s   bei  1250°C  wie  s c h o n   beim  A l 2 0 g  
e i n e   V e r r i n g e r u n g   der   S u b l i m a t i o n s a u s b e u t e   nach   30  M i n . -  

Subl  i m a t i o n s z e i t   auf   l e d i g l i c h   6 0 , 2   %. 
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K e r n f o r s c h u n g s z e n t r u m   K a r l s r u h e ,   den  3.  Februar  .1987 
K a r l s r u h e   GmbH  PLA  8632   G l / h r  

P a t e n t a n s p r ü c h e   : 

1.  V e r f a h r e n   zu r   F e i n r e i n i g u n g   von  S p a l t m o l y b d ä n ,   g e l ö s t   i n  

a n i o n i s c h e r   Form  g e m e i n s a m   mi t   A n i o n e n   de r   S p a l t p r o d u k t e  

5  des   J,   Sn,  Ce,  Ru  und  Zr  in  w ä ß r i g e r   m i n e r a l s a u e r e r  

L ö s u n g ,   bei   w e l c h e m  

a)  in  e i n e m   S o r p t i o n s s c h r i t t   das  S p a l t m o l y b d ä n   an  e i n e m  

M e t a l l o x i d   f i x i e r t   u n d  

b)  in  e i n e m   D e s o r p t i o n s s c h r i t t   w i e d e r   f r e i g e s e t z t   w i r d ,  

10  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  

c)  d i e   w ä ß r i g e   L ö s u n g   zu r   S o r p t i o n   d e r   A n i o n e n   des  Mo, 

0,  Ce,  Ru,  Sn,  und  Zr  ü b e r   e i n   a m p h o t e r e s   Oxid  g e l e i -  

t e t   w i r d ,  

d)  das   b e l a d e n e   Oxid  g e t r o c k n e t   w i r d   und  d a n a c h   zu r   S u b -  

15  - l i m a t i o n   des   Mo  auf   e i n e   T e m p e r a t u r   im  B e r e i c h   v o n  

1200°   C  b i s   1300°   C  e r h i t z t   und  g l e i c h z e i t i g   mit   e i n e m  

W a s s e r d a m p f   e n t h a l t e n d e n   T r ä g e r g a s s t r o m   b e a u f s c h l a g t  

w i r d ,  

e)  d u r c h   A b k ü h l u n g   auf   e i n e   T e m p e r a t u r   u n t e r h a l b   600°  C 

20  das   Mo  aus  dem  T r ä g e r g a s s t r o m   d e s u b l i m i e r t   w i rd   u n d  

d e r   h i e r d u r c h   e n t s t e h e n d e   M o - R ü c k s t a n d   nach  w e i t e r e r  

A b k ü h l u n g   au f   R a u m t e m p e r a t u r   in  e i n e r   w ä ß r i g e n   L ö s u n g  
e i n e r   s t a r k e n   A l k a l i e   a u f g e l ö s t   und  in  e i n e   M o l y b d a t -  

L ö s u n g   ü b e r f ü h r t   w i r d .  

25 

2.  V e r f a h r e n   nach   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  

a l s   a m p h o t e r e s   Oxid  Sn02  v e r w e n d e t   w i r d .  

3.  V e r f a h r e n   nach   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  

30  a l s   a m p h o t e r e s   Oxid  ^ - A 1 2 0 3   v e r w e n d e t   w i r d .  



V e r f a h r e n   nach  A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  

a l s   a m p h o t e r e s   Oxid  Zr02  v e r w e n d e t   w i r d .  

V e r f a h r e n   nach  A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  

de r   T r ä g e r g a s s t r o m   a u ß e r   W a s s e r d a m p f   S a u e r s t o f f   e n t h ä l t .  

V e r f a h r e n   zur   F e i n r e i n i g u n g   von  S p a l t m o l y b d ä n ,   g e l ö s t   i n  
a n i o n i s c h e r   Form  g e m e i n s a m   mi t   A n i o n e n   der   S p a l t p r o d u k t e  
des  J,  Sn,  Ce,  Ru  und  Zr  in  w ä ß r i g e r   m i n e r a   1  s a u e r e r  
L ö s u n g ,   bei   w e l c h e m  

a)  in  e inem  S o r p t i o n s s c h r i t t   das  S p a l t m o l y b d ä n   an  e i n e m  

M e t a l l o x i d   f i x i e r t   u n d  

b)  in  e inem  D e s o r p t   i o n s s c h r   i t t   w i e d e r   f r e i g e s e t z t   w i r d ,  
d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  

c)  d i e   w ä ß r i g e   Lösuffg  z u r   S o r p t i o n   der   A n i o n e n   des  Mo,  J ,  
Ce,  Ru,  Sn  und  Zr  ü b e r   Sn02  g e l e i t e t   w i r d ,  

d)  das  b e l a d e n e   Sn02  g e t r o c k n e t   wi rd   und  d a n a c h   zu r   Sub-  - 
l i m a t i o n   des  Mo  auf   e i n e   T e m p e r a t u r   im  B e r e i c h   von  "  
1200°  C  b i s   1 3 0 0 ° " c   e r h i t z t   und  g l e i c h z e i t i g   mit   e i n e m  
S a u e r s t o f f   e n t h a l t e n d e n   T r ä g e r g a s s t r o m   b e a u f s c h l a g t  
w i r d ,  

e)  d u r c h   A b k ü h l u n g   auf   e i n e   T e m p e r a t u r   u n t e r h a l b   600°  C 
das  Mo  aus  dem  T r ä g e r g a s s t r o m   d e s u b l i m i e r t   w i r d   u n d  
der   h i e r d u r c h   e n t s t e h e n d e   M o - R ü c k s t a n d   nach  w e i t e r e r  

A b k ü h l u n g   auf   R a u m t e m p e r a t u r   in  e i n e r   w ä ß r i g e n   L ö s u n g  
e i n e r   s t a r k e n   A l k a l i e   a u f g e l ö s t   und  in  e i n e   M o l y b d a t -  
Lösung  ü b e r f ü h r t   w i r d .  

V o r r i c h t u n g   zu r   D u r c h f ü h r u n g   des  D e s o r p t i o n s s c h r   i  t t e s   d e s  
V e r f a h r e n s   nach  A n s p r u c h   1  o d e r   6,  g e k e n n z e i c h n e t   d u r c h  
e i n e n   das  b e l a d e n e   a m p h o t e r e   M e t a l l o x i d   (1)  a u f n e h m e n d e n  
b e h e i z b a r e n   e r s t e n   Raum  (2)  und  e i n e n   z w e i t e n ,   das  S u b l i -  
mat  a u f n e h m e n d e n   Raum  (3)  z w i s c h e n   e i n e r   G a s z u f ü h r u n g   ( 4 )  
und  e i n e r   G a s a b l e i t u n g   ( 5 ) ,   d u r c h   zwei  von  e i n a n d e r   g e -  
t r e n n t   a n g e o r d n e t e ,   g a s d u r c h l ä s s i g e   Membranen   bzw.  F r i t -  
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t e n   (6 ,   7 ) ,   von  d e n e n   d i e   e i n e   F r i t t e   (6)  den  e r s t e n   Raum 
(2)   g e g e n ü b e r   de r   G a s z u f ü h r u n g   (4)  a b s c h l i e ß e n d   und  d i e  
a n d e r e   F r i t t e   (7)  den  e r s t e n   Raum  (2)  von  dem  in  S t r ö -  
m u n g s r i c h t u n g   de r   G a s f ü h r u n g   a n g e o r d n e t e n   z w e i t e n   Raum 

5  (3)   t r e n n e n d   a u s g e b i l d e t   i s t   und  d u r c h   e i n e   H e i z u n g   ( 8 ) .  

8.  V o r r i c h t u n g   nach   A n s p r u c h   7,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  
d i e   H e i z u n g   (8)  a l s   i n d u k t i v e   H e i z e i n r i c h t u n g   mi t   e i n e r  
dem  e r s t e n   Raum  (2)  z u g e w a n d t e n   G r a p h i t s c h i c h t   (9)  a u s g e -  

LO  b i l d e t   i s t .  

9.  V o r r i c h t u n g   nach   A n s p r u c h   7,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  
d e r   z w e i t e   Raum  (3)  mi t   Q u a r z f ü l l k ö r p e r n   (10)   v e r s e h e n  
i s t .  

15 
10.  V o r r i c h t u n g   nach   A n s p r u c h   7,  d a d u r c h   g e k e n n z e i c h n e t ,   d a ß  

d e r   T e i l   (11)   de r   V o r r i c h t u n g ,   d e r   den  z w e i t e n   Raum  ( 3 ) ,  
d i e   F r i t t e   (7)   und  d i e   G a s a b l e i t u n g   (5)  u m f a ß t ,   vom  R e s t  
d e r   V o r r i c h t u n g   a b n e h m b a r   a u s g e b i l d e t   i s t .  
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