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@ Verfahren zur Feinreinigung von Spaltmolybdin.
@ Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Feinreinigung

von Spaltmolybdén, gelést in anionischer Form gemeinsam .

mit Anionen der Spaltprodukte des J, Sn, Ce, Ru und Zr in
waRriger mineralsauerer Lésung, bei welchem

a) in einem Sorptionsschritt das Spaltmolybdin 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

stérunanféllig, sicher, mit geringerem Aufwand an Be- ~

triebszeit, Betriebsapparatur und Handhabungstechnik
durchgefGhrt werden kann und ein hochreines Mo-99-
Produkt bei gleichzeitig verringertem Volumen an radio-
aktivem Abfall liefert.

Dies wird dadurch erreicht, dal die waRrige Lésung zur
Sorption der Anionen des Mo, J, Ce, Ru, Sn, und Zr tiber 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 enthaitenden Tragergasstrom
beaufschlagt wird,

durch Abkithlung auf eine Temperatur unterhalb 600°C
das Mo aus dem Tragergasstrom desublimiert wird und der
hierdurch entstehende Mo-Riickstand nach weiterer Abkiih-
lung auf Ramutemperatur in einer warigen Lésung einer
starken Alkalie aufgelost und in eine Molybdat-Lésung
Gberfihrt wird.
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Verfahren zur Feinreinigung von Spaltmolybdin

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Feinreinigung von

Spaltmolybddn, gelést in anionischer Form gemeinsam mit

Anionen der Spaltprodukte des J, Sn, Ce, Ru und Zr in wiBri-

ger mineralsauerer Losung, bei welchem

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

b) in einem Desorptionsschritt wieder freigesetzt wird.

Aufgrund seiner Eigenschaften wird das radioaktive, verhdlt-
nismdBig kurzlebige Nuklid Technetium-99m in der Nuklear-
medizin verwendet. Hierzu wird es mdglichst kurzzeitig vor
seiner Anwendung aus dem Mutternuklid/Tochternuklid-Gleich-
gewicht als Tochter von Molybddn-99 abgetrennt. Die Herstel-
lung des Mutternuklids Mo-99 ist bekannt. Beispielsweise
wird aus einer Uran-Aluminium-Legierung der ungefdhren Zu-
sammensetzung UA13, die wegen der oft unterschiedlichen
Aluminiumanteile meist mit UAlx bezeichnet wird, nach einer
finf- bis zehntdgigen Neutronenbestrahlung in einem Kernre-
aktor unter Zwangskithlung und nach einer anschlieBenden ca.
eintdgigen Abkithlzeit des.UA13—Targets das Mo-99 nach einer
Reihe von chemischen Verfahrensschritten gewonnen. Hierbei
werden die Target-Platten beispielsweise in drei- bis sechs-
molarer Natronlauge gelést, wobei auBer der alkalischen
Losung ein fester Riickstand und Abgas entstehen. Im Abgas
sind auBer Wasserstoff und Stickstoff-Trédgergas u.a. Xe-133,
Xe-135, Kr-85 und J-131 vorhanden. Im festen Riickstand fin-
den sich UO2 und Na2U207. Die Ldsung enthdlt Aluminium-Ionen
und Spaltproduktionen, wie z. B. Ionen der Alkali-und Erdal-
kali-Metalle, sowie von Jod, Zinn und Molybddn und geringere
Mengen von Ionen schwerléslicher Elemente wie Cer, Ruthenium
und Zirkonium. Die vom Riickstand abgetrennte alkalische
Lésung wird dann mehreren Sorptions-, Wasch- und
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Elutionsschritten unterworfen, wobei als Sorptionsmittel

zundchst verschiedene organische Austauscherharze Verwendung
finden. Durch diese Prozedur wird das Molybddn-99 bereits
weitgehend von den anderen geldst vorliegenden Spaltprodukt-
Ionen dekontaminiert. Da jedoch eine wichtige Voraussetzung
fir die Nutzung des Molybd&n-Endproduktes und seines Toch-
ternuklids Technetium-99m deren Reinheit ist, sind weitere
Reinigungsschritte erforderlich.

Diese weitere als Feinreinigung bezeichnete Verfahrensfiih-
rung wurde bisher beispielsweise wie folgt durchgefihrt:

a)

b)

c)

d)

)

die durch Elution des letzten organischen Ionenaustau-
schers erhaltene alkalische Ldésung wurde mit Mineral-
sdure auf pH ca. 2 angesduert,

iber ein saures Aluminiumoxid zur Sorption des Molyb-
dédn-99 geleitet,

das beladene Al,0; gewaschen und anschlieBend mit Aﬁ-_
moniakldésung eluiert,.

ca. 2 bis 3 1 der ammoniakalischen Elutionsl&sung
eingedampft auf ca. 2 bis 3 ml konzentrierte L&sung,

die konzentrierte L8sung in einen Platintiegel i{ber-
fihrt und darin zur Trockne eingedampft, der Tiegel in
eine Verflichtigungsapparatur iiberfiihrt und anschlies-
send auf eine Temperatur bis zu ca. 600° C erhitzt zum
vollstdndigen Ausireiben aller Ammoniumsalze und orga-
nischen Resten bzw. Verunreinigungen, beispielsweise
von den organischen Austauscherharzen, von Kunststoff-
schlduchen und -Ventilen,

der Riickstand aus e) zur Molybddn-99-Sublimation aus dem
Platintiegel hocherhitzt auf ca. 900° bis 1000° C,
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g) auBerhalb der Heizzone das 99

Mo-oxid desublimiert,
h) nach Erkalten mit Natronlauge geldst.

Diese zum Stande der Technik gehdrige Verfahrensweise ist
nicht nur umstdndlich und zeitraubend. Da das Verfahren
unter starker Strahlenabschirmung durchgefiihrt werden muB,
entstehen mit der Fernbedienung manipulationsintensive Ver-
fahrensschritte auBer dem zeitraubenden Eindampfschritt, bei
welchem stets die Gefahr des Uberschdumens nicht ausge-
schlossen werden kann.

Aufgabe der Erfindung ist es daher, ein Verfahren zur Fein-
reinigung von Molybd&n-99 (Spaltmolybdin) zu schaffen, wel-
ches unter den erschwerenden Arbeitsbedingungen weitgehend
stérunanfdllig, sicher, mit geringerem Aufwand an Betriebs-
zeit, Betriebsapparatur und Handhabungstechnik durchgefihrt
werden kann und ein hochreines Mo-99-Produkt bei gleichzei-
tig verringertém Volumen an rdadioaktivem Abfall liefert.

Die Aufgabe wird erfindungsgemiB geldst durch die in den
Kennzeichen der Anspriiche 1 oder 6 aufgefﬁhrten.MaBnahmen.
Vorteilhafte Ausbildungen des erfindungsgemdBen Verfahrens
sind in den Kennzeichen der Unteranspriiche 2 bis 5 aufge-
fihrt.

Die Durchfiihrung des Desorptionsschrittes des erfindungsge-
méBen Verfahrens erfolgt in einer Vorrichtung, wie sie in
den Kennzeichen der Anspriiche 7 bis 10 beéchrieben ist.



0245588

-4 -
Zwar wurde eine Anlage und ein Verfahren zur Feinreinigung
von Spaltmolybddn, bei welchem Mo0o-99 an saurem A1203 sor-
biert und zum Teil von anderen Spaltprodukt-Anionen abge-
trennt wird, in Kernenergie 28 (1985), Heft 8, Seiten 352

5 bis 354 beschrieben, doch wird dort folgender Verfahrensgang
durchgefiihrt:

- Aufkonzentirieren von 20 1 Mo-99-haltigem ammoniakali-
schem Eluat auf 400 ml
10 - Einstellen dieses Rohkonzentrates auf 0,1 M HN03
- Uberleiten der angesduerten Losung i{iber saures A1203
- Eluieren des Mo-99 vom A1203
- Ansduern des Eluats und Verteilen auf Quarzglaskolben
- Eindampfen der LOsungen in den Quarzglaskolben zur Trockne
15 nach dem Rotationsverdampferprinzip
- Erhitzen der Kolben im Hochtemperaturofen auf 1000° C zur
Sublimierung des entstandenen Mo0-99-0xids und
- Aufldsen des Sublimats nach Abkiihlung in verdinnter Na-
tronlauge. ) i

20
Je Sublimationskolben wird eine Trdgermenge an inaktivem
Molybdat in Form von (NH4)6M07024 zur vollstdndigeren
Sublimation des Mo-99 zugegeben, die 40 mg Mo je Sublimati-
onskolben nicht {iberschreiten soll. In der genannten Druck-
25 schrift wird erwdhnt, daB eine direkte Sublimation der Mo-
99-Aktivitdat vom A1203 nicht méglich sei.
Es wurde nun festgestellt, daB die Sorption von Molybddan-99-
Ionen aus einer wdBrigen, Molybddn und andere Spaltprodukte
30enthaltenden Ldosung an amphoteren Metalloxiden im erfin-
dungsgemdBen Feinreinigungsverfahren weitgehend pH-unabhédn-
gig erfolgen kann:

an A1203 aus Losungen mit pH 0,5 bis pH 8
35
an SnO2 aus Ldsungen von pH 0 bis ca. pH 4.
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Weitere besondere Vorteile des erfindungsgemdBen Verfahrens
sind

- die Zugabe an inaktivem Trdgermolybdat zur angesduerten
5 Ausgangsldsung vor der Sorption am amphoteren Oxid kann
.' eingeschridnkt werden auf 2 bis 3 mg Mo pro Gramm zur
Verwendung kommendes Metalloxid

- hierdurch wird eine hdhere spezifische Aktivitdt auf dem
10 Sorptionsmittel Ci/g erreicht

- die direkte Sublimierung des Mo-99-0xids vom Sorptionsmit-
tel verkiirzt die Betriebsdauer gegeniiber einer Elution von
der A1203-Séule mit wiBriger AmmoniaklOsung, Eindampfen

15 des Eluats und Sublimierung des Mo-99-0Oxids aus dem Trok-
kenriickstand betrdchtlich

fu

- die Vereinfachung der Handhabungstechnik bringt Sicher-
heit und ebenfalls Zéitersparnis mit sich

20 '

- eine zusdtzliche Dekontamination des Endprodukts gewdhr-
leistet eine gute Qualitdt auch bei auftretenden Stdrungen

- im Falle eines Durchbruchs von Verunreinigungen durch die

o5 letzte Kolonne mit organischem lonenaustauscherharz wird
eine ausreichende Dekontamination des Mo-99 und eine aus-
reichende Qualitdt des Endprodukts gewdhrleistet.

Im folgenden wird das erfindungsgemdBe Verfahren anhand von
jgbeispielhaften Sorptions- und Desorptions-Versuchen mit ver-
schiedenen amphoteren Metalloxiden und mit wdBrigen, Mo-99-

- Indikator-haltigen Simulat-Lésungen nichtradioaktiver Trd-
gerionen der Species, die im echten angesduerten Eluat des
letzten organischen lonenaustauschers vorhanden sind, ndher
sgbeschrieben und die Resultate in Verbindung mit den Figuren
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veranschaulicht. Dabei ist zu beachten, daB die Anwendung
des Verfahrens auf echte Eluate im radioaktiven Betrieb eine
Verbesserung der Feinreinigung des Mo-99 bzw. eine Erhdhung
der Dekontaminationsfaktoren im Hinblick auf die verunreini-
5 genden Spaltnuklide gegeniiber deq Dekontaminationsfaktoren,
die die aufgefiihrten Versuche erbrachten, erwarten 1last.

Die Konzentrationen der in den Sorptions- und Desorptionsex-
perimenten untersuchten Elemente entsprachen solchen im

10 bekannten Spaltmolybddn-99-SeparationsprozeB auftretenden
Molaritdten (1()'5 - 1073 Mol/1) von Spaltprodukten, wenn
aufgrund von ProzeBstérungen in den vorhergehenden chromato-
graphischen Trennschritten (Vorreinigung) ein vollstandiger
Aktivitdtsdurchbruch bis zu den abschlieBenden Feinreini-

15 gungsmaBnahmen des erfindungsgem&Ben Verfahrens erfolgen
wiirde. Hinsichtlich einer zusdtzlichen Mo-Dekontamination
mittels des beschriebenen Verfahrens wurden also die ungiin-
stigsten Bedingungen in Bezug auf die Anwesenheit anderer
Spaltprodukte gewdhlt. Bei den im Routinebetrieb anfallenden

o9 ProzeBldésungen (nach der letzten Kolonne mit organischem
Austauscherharz) ist das Verhdltnis von Molybddn zu den
anderen relevanten partiell anionisch vorliegenden Elementen

— wie Ru, Sn, und Zr durch die Abreicherung dieser Elemente in
den chromatographischen Hauptreinigungsstufen der Vorreini-

25 gung wesentlich glinstiger. Die nachfolgenden Experimente
wurden {iberdies separat fiir jedes Element durchgefiihrt, so
daB beim Vorliegen eines Spaltproduktgemisches die Mitsorp-
tion der gegeniiber den hochgeladenen Mo70246'-Anionen nur
niedrig geladenen Spaltproduktspecies weiter zuriickgedréngt

3gp werden diirfte. Hierdurch wdren aber noch weitaus hhere

Dekontaminationsfaktoren als die in den Versuchen erreichten
méglich.

Die Riickhaltung der Elemente Cer und Jod an den Metalloxiden -
35 lag im Rahmen der statistischen Fehlergrenzen der Aktivi-
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tédtsmessungen (Vergleich der Impulsraten der abpipettierten
Losungs-Aliquote vor und nach der Sorption), so daB ein

‘eventuell sorbierter Anteil als vernachldssigbar angesehen

werden muB. Hierdurch sind die Dekontaminationsfaktoren fir
Ce und J bereits fiir den Sorptionsschritt sehr viel gréBer
als 100. Aufgrund dieser Ergebnisse waren Desorptionsexperi-
te fir diese beiden Elemente nicht mehr durchfiihrbar.

Als Trdgergas sind nicht nur mit HZO beaufschlagter Stick-
stoff oder mit H20 beaufschlagter Sauerstoff verwendbar,
sondern auch andere HZO enthaltende Gasgemische, wie z. B.
Luft, Edelgase mit oder ohne 02 etc.

Versuch 1:

Zur Molybddnrickhaltung an A1203, Sn02.und ZrO2 wurde eine
inaktive Molybdat-L6sung, welche salpetersauer war und eine
Molybdénkonzentration von 1,77 x 10'3 Mol/1 aufwies, bei -ver-
schiedenen Aufgabebeladungen (mg Mo/g Sorptionsmittel-Oxid
bzw. Austauscher) untersucht. Die Ergebnisse sind in den
Figuren 2 und 3 aufgefﬁﬁrt. Figur 2 zeigt dabei die Mo-
Rickhaltung aus 0,02 M HNOB-Lﬁsungen, wobei die Kurve 21 fir
die Sorption an saurem A1203 steht , die Kurve 22 fiir die

Sorption an SnO2 und die Kurve 23 fiir die Sorptioﬁ an Zroé.“
Die Kurvenwerte der Figur 3 wurden aus 1 M HN03-Lﬁsungen
erhalten. Die Kurve 31 gibt die Mo-Rickhaltung an saurem
A1203, die Kurve 32 an SnO2 und die Kurve 33 an ZrO2
wieder. Aus diesen Ergebnissen 1&Bt sich erkennen, daB eine
Mo-Sorption aus schwachsauren L&sungen an A1203 bis zu

einer Aufgabebeladung von ca. 30 mg Mo/g Austauscher

erreicht wird. Bei der Verwendung von'SnO2 ist zwar eine
Aufgabebeladung von nur ca. 4 mg Mo/g Austauscher brauch-
bar, dies jedoch bis zu einer hohen Sdurestirke der wdBrigen
Losung. Die Mo-Riickhaltung an ZrO2 (Kurve 23) ist vergleichar
mit der an Sno2 (ca. 4 mg Mo /g ZrO2 Durchbruchskapazitit).
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Kurve 33 gibt die Mo-Rickhaltung aus 1 M HN03-L65ung wieder,

wobei zu erkennen ist, daB die Sorption bei einer hdheren
Sdurestdrke der Aufgabeldsung - wie auch schon bei den
anderen Oxiden festgestellt wurde - verringert wird. Der
Kapqzitétsverlust des ZrO2 ist etwas groéBer als beim Sn02,
jedoch weitaus geringfiigiger als beim A1203~System. ZrO2
ist beziiglich seines Sorptionsverhaltens somit weitgehand
dem SnO2 vergleichbar. |

Versuch 2:

In Abhdngigkeit vom pH-Wert der Speiseldsung, welche eine
Molybddn-Konzentration von 2,2 X 10'3 Mol/1 besaB, wurden
bei einer Mo-Aufgabebeladung von 3 mg/g Austauscher wdhrend
einer Kontaktzeit von 20 Stunden die Mo-Verteilungskoeffi-
zierrten an A1203 und SnO2 untersucht. In Figqur 4 sind die
Einzelergebnisse fiir die Verteilungskoeffizienten KD (ml/q)
zu den Kurven 41 an A1203 und 42 an SnO2 Zusammengezogen.
Die weitgehende pH-Wert-Unabhdngigkeit der beiden Austau-
scher-Arten bzw. Sorptionsmittel bei den anéegebenen Bedin-
gungen tritt klar hervor.

Versuch 3 (direkte Molybddn-Sublimation aus dem beladenen
Metalloxid-Austauscher bzw. -Sorptionsmittel):

Mit Molybdat-Anionen beaufschlagte Metalloxid-Austauscher-
Partikel 1 wurden in eine Sublimationsvorrichtung nach Figur
1 ih den Sublimationsraum 2, welcher zur Seite der Trédger-
gaszufihrung 4 durch eine gasdurchldssige Quarzfritte 6
abgeschlossen ist, eingefiihrt. AuBerhalb des Raumes 2 ist um
diesen herum eine Induktionsheizung 8 (Generator hierzu in
Figur 1 nicht gezeigt) mit einem den Raum 2 umgebenden
Graphitring 9 innerhalb der Induktionsheizeinrichtung 8
angeordnet. Hierdurch wird die gezielte Aufbringung auch
hoher Temperaturen, wie 1200° bis 1300° C, ermdéglicht. Der
Sublimationsraum 2 ist gegeqﬁbe;-dem Raum 3, in welchem die

35Desublimation des Mo-0Oxids stattfindet, durch eine Quérz-
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fritte 7 abgeschlossen. Der Desublimationsraum 3 weist

Quarzfillkérper 10 auf, die die Desublimation erleichtern.
Zur leichteren Aufldsung des im Raum 3 desublimierten Mo-
Oxids ist der Teil 11 der Vorrichtung, der den Desublima-
5 tionsraum 3, die Quarzfritte 7 und das Gasableitungsrohr 5
enthdlt, vom Rest der Vorrichtung abnehmbar ausgebildet.

Anstelle der Quarzfritte 6 kann auch ein Einsatz aus bei-
spielsweise einem Pt-Tiegel mit durchbohrtem oder perforier-
1otem Boden, welcher das beladene Metalloxid aufnimmt, den
Raum 2 gegeniiber der Gas-Zufihrung 4 wihrend der Durchfih-
rung der Sublimation des Mo0-99-0xids abschlieBen. Die Hei-
zung 8 der Vorrichtung ist nicht auf eine induktive Heizung
beschrdnkt, sondern kann durch andere brauchbare, von auBen
i5auf den Raum 2 wirkende Heizeinrichtungen gebildet sein.

In der beschriebenen Vorfichtung wurde nun die Molybddn-
sublimation aus beladenen Metalloxid-Austauschern als Funk-
tion der Sublimationszeit bei verschiedenen Temperaturen
20untersucht. Die Beladung der Metalloxid-Austauscher betrug

jeweils 4,7 mg Mo/g Austauscher. Die Ergebnisse sind in den
Figuren 5 und 6 dargelegt. Figur 5 zeigt die Molybddnsubli-
mationsausbeuten F in Prozenten der urspriinglichen Beladung
aus A1203 bei den Temperaturen

25
1250° C (Kurve 51)
1150° C (Kurve 52)
1075° € (Kurve 53)
960° C (Kurve 54)
30

mit einem Trdgergas N2/H20 mit einem DurchfluB von 33,3
1/Stunde mit 32 ¢ HZO/Stunde. Es ist zu erkennen, daB inner-
halb einer Sublimationszeit von ca. 90 Minuten nur bei 1250°
C befriedigende Ergebnisse erzielt werden kénnen. Figur 6
352eigt daf die Molybdansubl1mat10nsausbeute F aus beladenem
SnOz-Austauscher hohe Werte {iber 90 % bereits bei einer
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Sublimationszeit von ca. 30 Minuten zu erreichen sind. Die
Ausbeuten, mit einem Trégergas'NleZO (Gasdurchsatz und .
Hasseranteil wie zu Figur 5 beschrieben) ergeben die Kurve
62 und werden sogar noch iibertroffen durch die Ausbeuten,

5 welche mit einem Trdgergasstrom aus Sauerstoff‘und Hasser
des gleichen Durchsatzes und HWassergehaltes, wie fir NZ/HZO
beschrieben, erhalten wurden (siehe Kurve 61).

Mit einem sauerstoffhaltigen Trdgergas ohne HZO-Anteil wur-

10 den aus beladenem Sn0, Mo-Sublimationsausbeuten erhalten
(siehe Kurve 63), die bei Sublimationszeiten bis 80 Minuten
zwischen den Kurven 61 und 62 liegen, jedoch ab 80 Minuten
98 % erreichten.

Die Abhdngigkeit der Molybddnsublimationsausbeuten aus

A1203- bzw. SnOZ-Austauschern in Abhdngigkeit von der Molyb-

ddnbeladung bei 1250° C und einer Sublimationszeit von 40

Minuten unter Verwendung eines Trdgergases aus NZ/HZO mit

33,3 1/Stunde und 32 g HZQ/Stunde zeigt Figur 7. Hﬁhrend_aus

20A1203 erst von einer Beladung von 4,7 mg Mo/g Austauscher an
eine iliber 90 %ige Ausbeute erhdltlich ist (Kurve 71), ist
aus SnO2 eine Ausbeute in gleicher Héhe fir den Beladungsbe-
reich 0,5 mg Mo/g Austauscher bis 4,7 mg Mo/g Austauscher
(Kurve 72) zu erzielen.

25

Die Dekontaminationsfaktoren der Spaltprodukte Ru, Sn, und

Zr, bezogen auf Mo, im SnOZ-System sind folgende:

Nach 30 Minuten Sublimationszeit bei 1250° C fir Ru: ca. 40,

fir Sn: gréBer als 100 und fir Zr: groBer als 100.

30
In der beschriebenen Sublimationsvorrichtung nach Figur 1

wurde das Molybdidndesorptionsverhalten aus Zroz, welches

mit 4,7 mg Mo/g beladen war, ermittelt., Die folgende

Tabellé gibt einjge prozentuale Verflichtiqungsausbeuten
3sbei 1250° C und NZ/HZO- bzw. OZ/HZO-Trégeratmosphére wieder:

15
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30 min Sublimationszeit 60 min. Subl.-Zeit
NZ/HZO-Atmosphére 89,4 % 91,4 %

02/H20-Atmosphére 87,7 % 90,65 %

Die aus diesen Einzelmessungen erhaltenen Ausbeutewerte
sind mit den im A1203-System bei den gleichen Sublimations-
parametern ermittelten Werten vergleichbar. Bei einer
kleineren Mo-Beladung von 0,5 mg Mo/g ZrO2 ergab sich
unter 02/H20- Trédgergas bei 1250°C wie schon beim A1203
eine Verringerung der Sublimationsausbeute nach 30 Min.-

Sublimationszeit auf lediglich 60,2 %.



10

15

20

30

0245588
-1 -

Kernforschungszentrum Karlsruhe, den 3. Februar 1987
Karlsruhe GmbH PLA 8632 Gl/hr

Patentanspriiche:

1. Verfahren zur Feinreinigung von Spaltmolybddn, geldst in
anionischer Form gemeinsam mit Anionen der Spaltprodukte
des J, Sn, Ce, Ru und Zr in wdBriger mineralsauerer
Lésung, bei welchenm
a) in einem Sorptionsschritt das Spaltmolybddn an einem
Metalloxid fixiert und

b) in einem Desorptionsschritt wieder freigesetzt wird,

dadurch gekennzeichnet, daB

c) die wdBrige LOsung zur Sorption der Anionen des Mo,
J, Ce, Ru, Sn, und Zr iiber ein amphoteres 0Oxid gelei-
tet wird, )

d) das beladene Oxid getrocknet wird und danach zur Sub-
-limation des Mo auf eine Temperatur im Bereich von
1200° C bis 1300° C erhitzt und gleichzeitig mit einem
Wasserdampf enthaltenden Trdgergasstrom beaufschlagt
wird, : A

e) durch Abkiihlung auf eine Temperatur unterhalb 600° C
das Mo aus dem Trdgergasstrom desublimiert wird und
der hierdurch entstehende Mo-Riickstand nach weiterer
Abkihlung auf Raumtemperatur in einer wd@Brigen LOsung

einer starken Alkalie aufgelfst und in eine Molybdat-
Losung iUberfihrt wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB
als amphoteres 0xid SnO2 verwendet wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB
als amphoteres 0Oxid ;r-A1203 verwendet wird.



10

15

20

25

30

35

4.

0245588

-2 -
Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB
als amphoteres 0xid ZrO2 verwendet wird.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB
der Trdgergasstrom auBer Wasserdampf Sauerstoff enthidlt.

Verfahren zur Feinreinigung von Spaltmolybddn, gelést in

anionischer Form gemeinsam mit Anionen der Spaltprodﬂkte

des J, Sn, Ce, Ru und Zr in wéBriger mineralsauerer

L6sung, bei welchem

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

b) in einem Desorptionéschritt wieder freigesetzt wird,

dadurch gekennzeichnet, daB

c) die wdBrige L8suAg zur Sorption der Anionen des Mo, J
Ce, Ru, Sn und Zr iiber SnO2 geleitet wird,

d) das beladene SnO2 getrocknet wird und danach zur Sub- -
limation des Mo auf eine Temperatur im Bereich von

_1200° C bis 1300° C erhitzt und gleichzeitig mit einem

Sauerstoff enthaltenden Trédgergasstrom beaufschlagt
wird,

3

e) durch Abkiihlung auf eine Temperatur unterhalb 600° C
das Mo aus dem Trdgergasstrom desublimiert wird und
der hierdurch entstehende Mo-Riickstand nach weiterer
Abkiihlung auf Raumtemperatur in einer widBrigen Lésung
einer starken Alkalie aufgeldst und in eine Molybdat-
Lésung {iberfiihrt wird.

Vorrichtung zur Durchfiihrung des Desorptionsschrittes des
Verfahrens nach Anspruch 1 oder 6, gekennzeichnet durch
einen das beladene amphotere Metalloxid (1) aufnehmenden
beheizbaren ersten Raum (2) und einen zweiten, das Subli-
mat aufnehmenden Raum (3) zwischen einer Gaszufiihrung (4)
und einer Gasableitung (5), durch zwei von einander ge-
trennt angeordnete, gasdurchlissige Membranen bzw. Frit-
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ten (6, 7), von denen die eine Fritte (6) den ersten Raum

(2) gegeniiber der Gaszufithrung (4) abschlieBend und die
andere Fritte (7) den ersten Raum (2) von dem in Stré-
mungsrichtung der Gasfihrung angeordneten zweiten Raum

5 (3) trennend ausgebildet ist und durch eine Heizung (8).

8. Vorrichtung nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, daB
die Heizung (8) als induktive Heizeinrichtung mit einer
dem ersten Raum (2) zugewandten Graphitschicht (9) ausge-

10 bildet ist.

9. Vorrichtung nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, daB
der zweite Raum (3) mit Quarzfallkérpern (10) versehen
ist.

15

10.Vorrichtung nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, daB
der Teil (11) der Vorrichtung, der den zweiten Raum (3), _
die Fritte (7) und die Gasableitung (5) umfaBt, vom Rest
der Qorrichtung abnehmbar ausgebildet ist.
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