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para "Procedimiento e preparacién de dcido tingstico"

a favor de D, Carlos BOOQUILLON LIZE y D. Mauriclo
GRISAU de CHILLY, ambos de nacionalidad francesa, resi-
dentes en Zspata,
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MEMORIA DESCRIPTIVA

La patente de introduccién a que se reriere la
presente memorla descriptiva estd destinada a garanti-
zar la explotacidn exclusiva de un procedimiento para
la produccién de doido tingstico, que puede obtenerse
en dos estados diferentes, uno de ellos, el menos refi- -
nado, puede tener diversas aplicaciones, por ejewplo
la obteneidn de carburo de tungsteno y de otros compues-
tos quimicos a base de tungsteno, y tanto en el estado
menos puro como en el que lo es mds el dcido tdngstico
producido puede apliocarse también a la obtencidn de com-
puestos quimicos y por ejemplo a la constitucidn de dti-
les duros e incluso a la produceidn de filamentos para
ldnparas eldotricas de incandescencla, por treiilado,

, 8l procedimiento de que se grata se lleva a lg
prdctica oel modo uyue & continuacion se explioca.

5e emplea como materia inicigl el woliramio, que
es un nineral de tungstato de hierro. y de manganeso que
sontiene proporciones warlables de anhidrido o dcido
tingstico, sometiendo dicho tungstato a desmenuzado o a
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El mineral pulverizaedo es atacado por una solu-
cién hirviente de sosa odustica, pudiendo, si se consi-

" dera conveniente, proceder previamente a una tostacidn

del mineral antedicho. Por consecuencia de la referida
operacidn se obtiene una solucién que contiene anhfdri-
do téngstico en forma de tungstato de sosa ilmpuro y un
residuo que contiene uierro, manganeso, .gran parte de sf-
lige y eventualmente otras materias residuarias.

PRIMERA PRECIPITACION

La solucidn antedicha de filtra y se precipita

por acoidn del deido clorafdrico con exceso de este 4oi-
‘do, y auxiliando la operacién mediante elevaciém de tem-

peratura; esta operacién se realiza por ejemplo en apa-
ratos de doble fondo con circulacidm de vapor.

; Por la ggeracién anterior se obtiene un precipi-
tado de duido tingstico amarillo y una solucidn decida
de cloruro sédico que es elimirmada; se lava el dcido
tfmgstico repetidamente por decantacidn con agua desti-
lada acidulada,

gl dcido tdngstico amarillo precipitado y lavado
es filtrado, y luego tratado con agua destilada que con-
tenga nitrato aménico.

A contimacidn el 4oido tungstico es disuelto en
amoniaco, precipiténdose y obteniéndose una solucidn de
tungstato ‘de amonio y ademds un depdsito de residuos
que contienen impurezas, lo cual se riltra al vacfo para
retener estas impurezas y se recoge el tungstato de amo-
nio en un recipiente al vac{o, en estado de menor pure-
28, ’

SEGUNDA FPRECIPITACION

La solucidn de tungatato de amonio es precipitada
mediante dcido clorhfdrico dailufdo para obtener dcido
tingstico amarillo, purificado, y por otra parte una so-
luoién de cloruro de amonio que contiene la mayor parte
de las impurezas del dcido tdngstico que provienen de la

primera precipitacién; se lava despuds repetidamente

con agua destilada geidulada.

’ 21 4cido tdngstico se separa por filtracidn, y es
lavado del propio modo que se ha indicado anteriormente,

desecdndolo despuds, pulverizdndolo y tamizéndolo.

Por las operaciones indicadas hasta aquf se obtie-
ne 4cido tingstico ordinario, y si el dcido tingstico se
quigre producir en estado de mayor pureza para destinar-
lo, por ejemplo entre otras aplicaciones a la tabricacién
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de filamentos para lémparas de incandescencia, el dcids
tdngstico tal como se ha obtenido segin lo explicado an-
teriormente se disuelve en amoniaco, transforméndolo en
tungstato de amoniaco, se filtra al vac{o y se evapora
a presién reducida, cristalizando la sal amoniacal de
tungs teno en pdratungstenc de amoniaco purc y obteniando
ademds un lfquido residual que se separa del paratungs-
tato antedicho por filtracionm, deépugs de la ocual los -
cristales obtenidos se lavan, se secan y se envasan, -

Para obtener adn mayor purificacién del paratungs-
.tato ¢e amoniaco, se tratan sus cristales por una solu-
cién acuosa de potasa cdustica que lo transforma en tungs-
tato de potasa, precipitdndose nuevamente una parte de

Despuds se somete el lfquido a ©iltracién al vacfo
para separar los residuos, y se hace precipiter el tungs-
tato de potasa obtenido por 4cido clorhfdriso dilufdo
hirviente, y luego se flltra, se lava y se seca, y final-

mente se pulveriza y se tamiza. , ;

: El tungsteno, tanto si se trata del obtenido segin .
el primer grupo de operaciomes como del mds purifiocade

por el tratamiento completo antes resefiado, se reduce me-
diante la accidm de hornos eldetricos; las operaciones

Se realizan en dos fases y meciante la intervencién de

una corriente de hidrégeno que circula constantemente,
transformdndose el tungsteno en la primera fase en 4xido
intermediario; para la realizaciém de la segunda fase

de reduccidén se mezola en cantidad proporcional el éxido
intermediario con 4cido t¥ngstico nuevo, pasando por se-
gunda vez a los hornog de reduceidén, de los cuales se re-
tira el tungsteno metilico en estado pulverulento. .

 Este polvo se moldea a presién para obtemer lin-
gotes que son relativamente fragiles, por lo due se so-
meten a una primera coccidm en hornos eléstricos con

. eorriente de hidrégeno a fin de que dichos lingotes -

ofrezaan cohesién suficiente para recibir una segunda
cocaidn, que es la definitiva, eliminando durante ésta,
por una corriente de hidrégeno, el aire que puedan con-
tener los propios lingotes; esta segunda coccidn se
obtiene haciendo atravesar el lingote por une corriente
eléatrica de apropiada intensidad.

~ pespués de la saegunda cocoldém el lingote o la
barra de tungateno puede ya recibir en caliente las ore-
raciones de martilleo para trefilerlo luego, también en
caliente, mediante hileras de paso duro, por ejemplo

- primeramente en hileras de carburo de tungsteno y luego

en otras de diamante para obtener filamentos propios para
la fabricacién de lémparas eléctricas de incandescencia.

Tanbidn puede destinarse el tungsteno mds purifi-
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cado a la obtencién de dtiles duros y a otras aplicacio-
nes. ,

TOoOTA

~ ., Por la patente de introduccién a cue se refiere la
presente memoria desoriptiva se REIVINDICA:

1.- Ia explotacidn exclusiva de un procedimiento
de preparacidn de 4cido t¥ngstico, como primera materia
para diversas aplicaciones incluso a la produccidn, por
trefilado, de filamentos para ldmparas eléetriocas, el cual
procedimiento consiste esencialmente en someter el wol-
framio a desmenuzado o molturacidén fina, tratamiento por -
sosa cdustica, previa tostacién potestativa del mineral,
tiltrado de la solucidn y precipitado de la misma por doi-
do clorhfdrico, lavando el deido téngstico obtenido por
dicha precipitacién con agua destilada acidulada y tratdn-
dolo con solucién de nitrato aménico, disolviéndolo luego
en amoniaco, precipitando y filtrando al vascf{o para sepa-

rar lmpurezas,

2.- La explotacién exclusiva del procedimiento
sonsignado en la reivindicacién precedente, realizando
una segunda precipitecidn para obtener mayor .purifioca-
ci%n en el daido tﬁn% tico obtenido segén lo detallado
en dicha reivindioac % anterior, tratando dicho deido
tingstico me¢iante daido clorhfdrico y parte de impure-
zas con cloruro de amonio, lavando luego con agua acl-
dulada y filtrando y levéndolo como antes, deseoc#ndolo,
pulverizéndolo y tamizdndolo.

.- Da explotacidén exaclusiva del procedimiento
consignade en las reivindicaciones anteriores, tratando
el dcido tingstico producido, para obtenerlo en mayor
pureza, por disolucidén en amoniaco, filtrando y evapo-
rando para obtemer eristales de paratungstato aménico
puro y residuos que se separan por filtracién, lavando
los oristales obtenidos, los cuales pueden ser tratados
por una solucién acuosa de potasa cdustica, precipitan-
do luego las impurezas restantes y filtrando para sepa-
rar estas impurezas, haclendo precipitar el tungstato

-de potasa por dcido elorhfdrico, filtrando nuevamente,

lavando, secando, pulverizando el producto obtenido y ta-
mizéandolo. ' ,

4,~- La explotsoidn exclusiva, en el procedimien-
to consignado en las reivindicaciones precedentes, del
tratamiento de auwbas calidades de tungsteno obtenido por
reduceién en hornogs eléctricos mediante imtervensidn de
hidrégeno, realizdndose digho tratamiento en dos fases
de operaciones para obtener én la segunda fase la reduc-
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tico nuevo, ¥y producidndose tungsteno metdlico en estado
pulverulento. : _

5.~ Ia explotacién exclusiva del procedimiento con-
signado en las reivindicaciones anteriores, realizando el
moldeo del polva de tungsteno obtenido para obtener lingo-
tes, que son relativamente frigiles y que se hacen nés .
coherentes mediante dos coceiones por corrlente eléctrica

y tratamliento con corriente de hidrdgeno.

6.~ ILa explotacién exclusiva del tratamiento del
tungsteno obtenido segdn la reivindicacién 5 por marti-
1leo para destinarlo a diversas aplicaciones y a la pro-
duccidn de Iilamentos para la fabricacién de ldmparas
eldatricas de incandescencia o dtiles duros para herra-

nientas.

7.~ ILa explotacién éxclusiva del objeto de la pa-
tente, sean cuales fueren las circunstanaclas que concu-
rren con su esencialidad definida en las anteriores rei-
vindicaclones, cual objeto es:

nprocedimiento de preparacidén de 4aido tungstiecon,

Consta la presente memoria de cinoco hojas foliadas,
sscritas por una sola cara.

Barcelona, 14 de Pebrero de 1942, .
F. p..de D, Carlos BOCUILION LI4E y
D, Mauricio GRISAI de CHILLY,
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