Uber die Extraktion von Vanadium(V) aus salzsaurer L&sung
mit Tributylphosphat. 1

Die Abhiingigkeit des Verteilungskoeffizienten
von der HCl-Konzentration

Von G. GUNZLER

Mit 3 Abbildungen

Inhaltsiibersicht

Fiir verschiedene TBP-Konzentrationen (10, 30, 50, 80 — 100 Vol.-9,) wird die
Abhangigkeit des Verteilungskoeffizienten des Vanadium(V) von der HCl-Konzentration
(1—9n) im System Vanadium(V) [VOCI;]/HCl—-n-TBP/Benzin bestimmt.

Einleitung

Uber die Fliissig-Flissig-Extraktion von Vanadium(V) aus salz-
saurer Liosung mit TBP ist aus der Literatur nur wenig bekannt. Masum-
pAR und DE!) extrahierten eine Losung von NH,VO, in HCl mit TBP/
CHCl, und bestimmten die Abhingigkeit des Verteilungskoeffizienten
von der HCI-Konzentration und dem TBP-Gehalt. GAL und Ruvarac?)
fiihrten Untersuchungen mit dem Lisungsmittelgemisch TBP/Dibutyl-
dther aus und legten die Abhéngigkeit des Verteilungskoeffizienten von
der HCI-Konzentration fiir 309, TBP fest. Im Rahmen von Arbeiten zur
Darstellung von Reinststoffen mittels Extraktion untersuchten wir das
System Vanadinm (V) [VOCL]/HCl-TBP/Verdiinnungsmittel (Benzin).

Ausgangsstofte

Vanadium(V)-Losung: NH VO, wurde in HCI bestimmter Kon-
zentration gelost. Um die Bildung von Vanadium(LV) zu verhindern, mufl
in der Kilte und mit nicht zu hoher HCl-Konzentration gearbeitet wer-
den. In verdiinnter salzsaurer Losung soll auch nach lingerem Stehen
keine Bildung von Vanadium(IV) zu befiirchten sein?'). Wir erhielten je-
doch auch unter diesen Bedingungen einen geringen, aber nachweisbaren

1 8. K. Majompar u. A. K. DE, Analytic. Chem. 33, 297 (1961).
2) J. V. GaL u. A, Ruvarac, Bull. Inst. Nuel. Sei. ,,Boris Kidrich* 8, 67 (1958).
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HCl an. Die Versuchstemperatur betrug 20 + 2°C. Der Verteilungskoeffizient wird

nach
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berechnet.

Ergebnisse und Auswertung

Diein Tab. 1 zusammengestellten Ergebnisse sind in den Abb.1 und 2
graphisch dargestellt. Dabei wurde einmal der Verteilungskoetfizient
(Abb. 1), zum anderen der Prozent-Gehalt Vanadium(V) in der organi-
schen Phase (Abb. 2) gegen die HCI-Konzentration aufgetragen. In der
Tabelle sind aus Griinden der Ubersichtlichkeit die Ausgangskonzentra-
tionen der HCl eingetragen, wihrend in den Abbildungen die , freien®
HCI-Konzentrationen abgetragen worden sind.
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Abb. 1. Abhingigkeit des Verteilungskoeffi- Abb. 2. Prozent Vanadium(V) in der
zienten von der HCl-Konzentration fir ver- organischen Phase in Abhéngigkeit von
schiedene TBP-Konzentrationen. Verdiin- der HCl-Konzentration fiir verschiedene
nungsmittel: Benzin TBP-Konzentrationen. Verdiinnungs-

mittel: Benzin

Der Verteilungskoeffizient ist stark von der HCi-Konzentration ab-
hingig. Im Gebiet oberhalb 5—6 n HCI bewirken kleine Anderungen der
HCl-Konzentration erhebliche Veridnderungen der Verteilungskoeffi-
zienten speziell bei hoheren TBP-Konzentrationen.
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Die Extraktion wird annidhernd quantitativ bei 309, TBP aus 9 n HCl
(99,49%,), 509% TBP aus 8n HCI (99,19%,) bzw. 100%, TBP aus 7n HCl
(99,29%,).

Die Genauigkeit der Ergebnisse wird o)
entscheidend beeinfluBt durch Fehler- 720
quellen der Versuchsdurchfithrung (z. B.
Emulsionsbildung, unvollstindiges Zu- 00
riickschiitteln aus der organischen Phase
usw.) und durch die Fehlergrenze der 60
analytischen Bestimmungsmethode. Die
relativ geringe Anzahl von Versuchs- 60 1
werten gestattet keine exakte Fehler-
analyse, so dafl wir nur in der Lage sind #0 1
abzuschitzen, dafl die angegebenen K-

Werte mit einem durchschnittlichen &1
Fehler von + 10-159%, behaftet sein

diirften. Der prozentuale Fehler wird sich 5 7
zwangsliufic dann am stirksten aus- it
wirken, wenn C,,, <« C, bzw. C, < C Abb. 3. Abhangigkeit des Ver-

ist e % teilungskoeffizienten von der HCl-

18t . . .. . Konzentration fiir 1009, TBP. o—o
In Abb. 3 ist die Abhéngigkeit des i umpar u. D; x—x eigene

Verteilungskoeffizienten von der HCl- Werte

Konzentration fur 1009, TBP mit den

Werten von Majumpar und Dx!) verglichen. Es treten ab 5 n HCI er-
hebliche Unterschiede auf, die durchaus auf die verschiedene Analytik
bei der Bestimmung des Vanadiums zuriickgefiihrt werden kénnen.

Dresden, Institut fiir angewandte Physik der Reinststotfe.

Bei der Redaktion eingegangen am 1. Juni 1962,





