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Sposéb otrzymania lub oczyszczania metali lotnych
przez destylacje

Udzielono patentu z moca od dnia 13 listopada 1948 r.

Przedmiotem wynalazku niniejszego jest
ulepszony sposéb otrzymywania lub oczyszczania
metali lotnych przez destylacje.

Wiadomo, zZe metale takie jak rte¢, arsen,
kadm, cynk, magnez, tal i metale alkaliczne,
ktére przy dajacej sie w technice stosowaé tem-
peraturze posiadajg znaczng prezno$§é par, moz-
na otrzymywaé i (lub) oczyszczaé wprost przez
destylacje, to znaczy przeksztatcajgc ]e w pary
przez ogrzewanie materialu zawierajacego dany
metal do wysokiej temperatury pod cisnieniem
normalnym lub tez pod ci$nieniem obnizonym
w celu obnizenia temperatury destylacji.

Wynalazek niniejszy dotyczy sposobu otrzy-
mywania lub oczyszczania przez destylacje me-
tali innych, niz aluminium, ktérego pary w tem-
peraturze stosowanej w technice nie posiadajg
prezno$ci potrzebnej do bezposredniej desty-
lacji. W zwiagzku z tym przez okreSleniz ,me-
tal“ w dalszym ciggu opisu niniejszego rozu-
mie¢ nalezy metale procz aluminium, oraz pier-
wiastki poSrednie pomiedzy metalami i metaloi-
dami, np. bor. Stosownie do tego, wyrazenie

,metale nielotne“ oznaczaé bedzie owe métale
i pierwiastki po$rednie.

Sposéb destylacji wedlug wynalazku mozna
stosowaé do zanieczyszczonych metali nielotnych,
do ich stopéw lub do zwigzkow m‘etali, zawie-
rajacych jeden lub kilka metali nielotnych, do
ich weglikéw, azotkéw i podobnych zwigzkow,
a w obecno$ci odpowiedniego czynnika reduk-
cyjnego, jak wegiel, takze i do ich tlenkéw lub
zwigzkéw pochodnych tych tlenkéw. W zwiazku
z tym, wyrazenie ,destylacja“ ozhacza zaréwno
proces oczyszczania, jak i otrzymywania przez
destylacje metali nielotnych z zawierajgcych je
materiatéw. Wyrazenie ,materialy zawierajace
metal“ oznacza zatem zaréwno metal w stanie
zanieczyszczonym jak i wspomniane wyzej sub-
stancje lub ich mieszaniny. '

Wynalazek opiera sie na obecno$ci w parach
metali nizszych soli metali nielotnych, jak BBr,
BCl, BF, CoBr, CoCl, GeBr, GeCl, MnF, NiBr,
NiCl, SnBr, SnCl, SnF, TiCl, w ktérych metal
posiada nizszg warto$ciowos$é, niz w solach sta-
tych, ktére zatem nie sg stale w temperaturze



pokojowej i ktérych obecnos¢ w parach zostatla
- stwierdzona tylko w sposéb.posredni, np. przez
analize spektralng. Stosownie do jednej z o1-
mian wynalazku metale przeksztalca sie w pary
w temperaturze nizszej, niz ich temperatura pa-
rowania bezposSredniego przez przyblizone usta-
lenie stanu réwnowagi pomiedzy materialem za-
wierajacym metal w stanie stalym lub cieklym
a parg wyzszych soli metalu, przy czym pary
nizszych soli metali wywiazuja sie w powstalej
mieszaninie par.

Przez ,wyzsze sole metali“ rozumieé¢ nalezy
te sole metali, w ktéorych metal posiada warto-
§ciowos¢ wiekszg od jednosSci i ktére mozna
ogrza¢ do temperatury reakcji nie powodujgc
ich rozkladu na metal i chlorowce. Jezeli jest
wiecej takich soli, nalezy uzyé¢ tej soli statlej,
ktorej metal posiada najmniejsza wartoSciowosé

Metal mozna uzyskaé z wytworzonych par
przeksztalcajac je np. przez ochlodzenie w stan
metalu i soli. Jezeli jednak material zawierajg-
cy metal przybiera postaé¢ par lub gazéw poten-
cjonalnie utleniajacych sig, jak tlenek wegln,
w przypadku gdy material zawierajgcy metal
stanowi mieszaning wegla i tlenku metalu,
woéwecezas nalezy zastosowac¢ znane $rodki ostroz-
nos$ci w rodzaju weglowo-cieplnej redukcji ma-
gnezu; mozna zastosowaé np. chlodzenie par
reakcji lub tez absorbcje metalu przez inny
metal, po czym nastepuje desty]aCJa i chlo-~
dzenie. !

W odmianach sposobu wedlug wynalazku
wyzsze sole zastepuje sie pojedynczymi lub wyz-
szymi solami innych metali,. niz metal destylo-
wany; musi to by¢ metal lotny w warunkach
reakcji, przy czym. wytwarzajaca sie mieszani-
na par zawiera.pare innego metalu wraz z niz-
szymi (i wyzszymi) solami metalu destylowa-
nego. Jesli uzyty material, zawierajacy metal,
nie tworzy par potencjonalnie utleniajécycb sie
i jezeli sOl innego metalu jest stala w tempera-
turze skraplania i ponizej tej temperatury, wow -
czas metal destylowany i s6l innego metalu wy-
dziela sie z par 'reakecji przez ich stopniowe
ochladzanie.

Wedlug innej odmiany wynalazku uzy¢ moz-
na substancji zawierajacych chlorowiec, np. so-
le wodorowe lub ich chlerowce, ktére reaguja
w sposOb niezupelie odwracalny, aby utworzy¢
z materiatem, za\}vievrajacym metal, mieszanine
nizszych i wyzszych soli, Substancjami. zawie-
rajacymi takie halogeny sg substancje reagujace
w normalnych warunkach z metalem nielotnym
tworzac normalnie stale sole tego metalu. W tym
przypadku stopniowe ochladzanie par reakcji
prowadzi do skraplania metalu 1 jego wyzszych

soli, o ile materiat zawierajgcy destylowany me--
tal, nie przechodzi w stan potencjalnie utlenia-
jacych sie par lub gazow.

Sol nizszego rzedu jest w pewnych przypad-
kach sola jednowartoSciows, pojedyncza, przy
czym rozumie sie, iz s61 wyzsza jest solg dwu-
warto$ciowa. Je§li s6l dwuwartosciowa jest solj
metalu przeznaczonego do destylacji, a sé6l niz-
szego rzedu jest solg jednowarto$ciows, wow-
czas:

(n-1) Me ,y, + MeX, On MeX, ., (1)

W réwnaniu tym Memlu oznacza metal prze-
znaczony do destylacji w stanie stalym lub cie-
kiym, X — chlorowiec, MeX . — SOl wyzszego
rzedu, MeX,,. . za§ oznacza pare soli niZsze-
go rzedu. Jezeli metalem przeznaczonym do de-
stylacji jest np. bor, a jako soli wyzszego rzedu
uzywa sie tréjchlorku boru, wowczas rownanie
ma postaé:

2 B,,, + BCl,, . 3BCl

slaly “— pars

Gdy s6l nizszego rzedu jest jednowartoscio-
wa i gdy uzywa sie soli jednowarto$eiowej inne-
go metalu lotnego, wéwczas reakcja przebiega
wedlug réwnania nastepujacego:
-~ MaX

para <-— para

Me . + MaX + Maym

Uzyte w réwnaniu symbole majag takie samo
znaczenie jak w rownaniu (I), MaXp,m za$
i Map"a oznaczaja odpowiednie pary innych
soli i inne metale. Gdy metalem przeznaczonym
do destylacji jest np. bor i gdy zamiast soli wyz-
szego rzedu uzywa sie chlorku sodu, woéwcz~s
reakcja ma przebieg nastepujacy:

B ~~ BCl

st ly + NaClp ra —— yara + Napard

Sposréd soli najlepsze wyniki dajg chlorki, jak-

kolwiek fluorki, bromki i w pewnych przypad-
kach jodki okazaly si¢ rowniez skuteczne.

Aby meta] o zbyt niskiej preznosci pary na-
dawal sig dobrze do bézposredniej destylacji
sposobem wedlug wynalazku musza by¢ spelnio-
ne pomzeJ podane warunki.

Jednowartoscmwa s0l metalu nie musi by¢
stala w temperaturach zasadniczo ‘nizszych, niz
temperatura real_{cjl (moze ona byé¢ stalg lub
zmienng w temperaturach wyzszych od tempe-
ratury reakcjl), jako temperature zasadniczo
nizszg lub wyzsza niz temperatura reakcn ro-

,zumle s1e temperature leZgcg poza “granicami

temperatury, W ktore] reakCJa przebiega “sku-
tecznie zgodnie z oplsanyml nizej warunkami
rownowagi.
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Musi istnieé “s6l, ktérej metal ma wartodcio-
‘wo$¢ wiekszg od jednodci i ktérej pary w zwy-
klych warunkach reakcji nie rozkladaja sie ns
metal i chlorowiec.

Cieplo rozkladu par soli wyzszego rzedu, kto-
rej metal posiada warto§ciowo§é najnizsza spo-
$réd” wszystkich jego soli stalych, na atom me-

talu i atomy chlorowca podzielone przez warto-

Sciowo$é metalu tej soli musi byé mniejsze, niz
ciepto rozkladu niestalej pary soli na atom me-
talu i atomy -chlorowca podzielone przez war-
toSciowo$é metalu soli rzedu nizszego.

Jezeli stosuje sie odmiane sposobu wedlug
wynalazku, w ktorej uzywa sie soli innego me-
talu, niz przeznaczonego do destylacji, ktory tc
metal musi by¢é metalem lothym, to sél ta w ze-
tknieciu z metalem przeznaczonym do desty-
lacji musi byé stala w temperaturze pokojowej
(i w temperaturach nizszych od najnizszej tem-
peratury skraplania); zarazem przecigtne ciepto
rozkladu pary tej soli na atom metalu i atomy
chlorowca musi by¢ mniejsze, niz odpowiednie
przecietne cieplo rozkladu niestatej soli nizsze-
go rzedu. ’

Sposéb wediug wynalazku polega na otrzy-
mywaniu lub oczyszczaniu metali lotnych (in-
nych niz aluminium) przez destylacje w wyso-
kiej temperaturze, najlepiej pod niskim ci$nie-
niem; material zawierajacy dany metal wraz
z reagujacg solg doprowadza sie do stanu pary
przed reakcja. Powstaje w ten sposéb para soli
nizs%ego rzedu- metalu destylowanego, z ktorej
nastepnie wydziela sie go przez ochladzanie lub
przez absorbcje. Przez ,,s61 reagujaca‘ rozumie
sie s0l wyzszego rzedu metalu przeznaczonego
do destylacji lub innego lotnego metalu, odpo-
wiadajgcg warunkom wyszczegblnionym wyzej.

‘Wynalazek polega poza tym na doprowadza-
niu w wysokiej temperaturze do reakcji mate-
rialu zawierajacego destylowany metal, z sub-
stancja zawierajgcg chlorowiec, doprowadzang
do stanu pary przed reakcjg, przy czym powsta-
ja pary soli nizszego rzedu metalu destylowa-
nego, z ktérych uzyskuje sie ten metal przez
ochladzanie lub absorbcje.

Sposéb wedlug wynalazku wykonuje sie np.
tak, ze pare soli reagujacej przepuszcza sie
przez staly lub ciekly material zawierajacy me-
tal destylowany; dobrze jest przy tym wytwo-
rzyé takie warunki pracy, aby duza powierz-
chnia tego materialu wystawiona byla na dzia-
lanie soli reagujacej w wysokiej temperturze,
najlepiej pod niskim ci$nieniem; powstajace pa-
ry ochladza sie w jednym lub kilku skrapla-
czach, wskutek czego rozkladajg sie one na me-
tal i jego sOL .

Najkorzystniejsze warunki dla”przeprowadza-
nia destylacji wynikaja z przedstawionych nize)
rezwazan nad stanem réwnowagi, ktére dla
uproszczenia sformutowano dla soli jednowarto-
sciowej, jako soli nizszego rzedu. Przy przepu-
szczaniu pary soli wyzszego rzedu metalu przez
roztopiony metal redukowany, réwnowaga po-
miedzy tymi solami ustala sie zasadniczo we-
dlug réwnania (I), rbwnowaga za$ stala wedlug

- réwnania:

K = P"MeX
p Me X,

przy czym K oznacza réwnowage stala, zaleing
tylko od temperatury, a p» MeX i pMeX ozna-
czajg odpowiednio ciénienie czgsteczkowe uzy-
tych soli. Przy destylacji np. boru w atmoaferze
tréjchlorku boru, réwnanie to przybieze pustat:

p3BCl

K=
P BCL3

Jezeli P oznacza pfeznoéépodj-akim sol rze-
du wyzszego jest wprowadzona do komory reak-
cyjnej, a ¢ oznacza frakcje soli wyzszego rzedu,
przeksztalcajaca sie¢ w sél nizszego rzedu, wow-
czas przy pomiarze wydajnoéci reakeji réwna-
nie dla réwnowagi statej mozha uja: w sposéb
nastepujacy:

K - nnanpon—y
1—a

a w przykladzie powviszym

2708 p_? BCl,

K =

: 1—a

Jak wspomniano wyzej najlepsze wyniki daja
fluorki i chlorki, jikkolwiek skuicczne sg réw-
niez i bromki. Jodki sg zazwyczaj mniej wydaj-
ne, gdy na stan réwnowagi w wyiszych tempe-
raturach oddzialywuja niekorzystnie na ogét
Znacznie nizsze energie wigzania pomiedzy ato-
mami metalu destylowanego i jodu i pomigdzy
samymi atomami jodu; wskutek tego w miesza-
ninie réwnowagi znajduja sie wolne atomy jo-
du, zmniejszajgce lub uniemozliwiajgce skutecz-
ng reakcje parowania destylowanego metalu.

Przy wykonywaniu sposobu wediug wynalaz-
ku, reagujace pary soli, to znaczy pary soli wyz-
szego rzedu metalu destylowanego albo soii in-
nego odpowiedniego metalu lotnego, doprowadza
sie do zetkniecia w wysokiej temperaturze z ma-
terialem zawierajgcym metal, najlepiej pod ni-
skim ci$nieniem, lub tez przy dodatkowym do-
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prowadzaniu gazu obojetnego pod ciénieniem

normalnym, nizszym albo nieco wyzszym od nor- -

malnego. W tym celu material zawierajacy de-
stylowany metal destyluje si¢ w takie warunki,
aby jak najwieksza jego powierzchnia byta wy-
stawiona na zetkniecie z parami soli. Jezeli uzyte
materialy sg stale w temperaturze reakcji, wow-
czas najlepiej zastosowaé je w postaci grubo-
ziarnistego proszku luZnego lub porowatych ce-
gielek; jedli s3 one w temperaturze reakcji w sta-
nie cieklym, to warstwe jego rozpo$ciera sig¢ na
materiale niereagujacym lub tez skrapia si¢ nim
ten material o specjalnie duzej powierzchni
zetkniecia, albo tez rozpyla sie go w parze wyz-
szej sali lub w mieszaninie tych par z gazem
obojetnym. _

Reagujgce pary soli mozna wprowadzaé do
komory reakcyjnej, najlepiej pod niskim cisnie-
niem albo tez zawarte w obojetnym gazie pod
ci$nieniem dowolnym. Reagujace pary soli moz-
na tez wytwarzaé¢ bezposrednio w komorze reak-
cyjnej, zawierajacej w odpowiedniej tempera-

turze substancje statg lub ciekla, z ktoérej bary

soli wyzszego rzedu wywigzujg sie przez ogrze-
wanie; substancja taka, moze to by¢ np. sél lub
inny zwiqzek chemiczny, ktory rozklada sie na
pare lub pary reagujace i na ciala stale lub cie-
kle o nieznacznej preznosci pary, albo tez na
pary obojetne i nieszkodliwe. W- przypadku np.
gdy metalem przeznaczonym do destylacji jest
bor, a jako soli ‘wyzszego rzedu uzywa sig tréj-
chlorku boru, wéwczas gaz ten mozna wytwa-
rzaé w komorze reakcyjnej, wprowadzajac do
niej staly s6d lub potasowy fluorek boru.

Mozna tez wytwarzaé s6l reagujaca, znajdu-
jaca sie¢ w réwnowadze z sola nizszego rzedu,
wprowadzajac do komory substancje takie jak
chlor lub sole wodorowe, np. chlorek wodoru,
co prowadzi do wywiazywania sig soli wyzszego
rzedu przez reakcje z materialem zawierajgcym
destylowany metal. Bor mozna destylowaé np.
przez reakcje pomiedzy weglikiem boru a chlo-
rem w celu otrzymania réwnowaznej mieszani-
ny jedno i tréjchlorku boru.

Zaleznie od wiasciwos$ci uzywanej soli i ma-

teriatu zawierajacego destylowany metal, oraz

od sposobu przeprowadzania destylacji s6l albo
zageszeza si¢ (kondensuje) calkiem oddzielnie od
metalu, albo zostaje zmieszana z nim w réznym

stopniu. Warunkiem koniecznym nastgepowania -

zgeszczenia soli oddzielnie jest, spowodowanie
stykania sie¢ par nienasyconych z materialem
zawierajacym metal, to znaczy aby ciénienie lub
cinienia czgsteczkowe par soli byly niisze niz
cinienie par soli w temperaturze zetknigcia.
Mozna to uzyskaé np. w ten sposéb, ze utrzy-

muje si¢ w ukladzie ciénienie, praktycznie bio-
rac, stale a temperature reakcji utrzymuje sie
wyZsza, niz temperatura parowania soli; albo tez
dopuszcza sie do rozprzestrzenienia sig lub roz-
cienczenia par soli z przestrzeni parowania do
przestrzeni reakcji przy, praktycznie biorgc, jed-
nakowej temperaturze obu tych przestrzeni, albo
wreszcie stosuje sie kombinacje obu tych sposo-
béw. Jefli ciénienie czasteczkowe soli wyzszego
rzedu w odpowiednich warunkach reakcji jest
male w poréwnaniu z ci$nieniem jej pary w
temperaturze reakéji (para w wysokim stopniu
nienasycona), wowczas destylowany metal skra-
pla sie w znacznie wyzszej temperaturze, niz sél
i wskutek tego zupelnie sie¢ od niej oddziela.
Jest wigc rzecza korzystng uzywa¢ do reakcji
takich soli, ktére pod ci$nieniem roboczym pod-
legajg sublimac¢ji lub wrzeniu w temperatui‘ze
znacznie nizszej, niz temperatura reakcji. W tym
przypadku s6l nastepnie albo skrapla sie w tem-
peraturze znacznie nizszej, albo tez wchodzi z po-
wrotem do obwodu krazenia ukladu reakcyjne-
go bez skraplania, przy czym zaréwno skraplacz
metalu, jak i wszys»tkiq inne czesci uktadu wraz
z pompa cyrkulacyjng utrzymuje sie w tempe-
raturze wyzszej od temperatury skraplania soli.
Jezeli skrapla sie sél, to najlepiej uzywaé co
najmniej dwoéch skraplaczy soli, ktérych uzywa
sie na przemian do skraplania i do odprowadza-
nia soli, przy czym ta sama ilo§¢ soli jest uzy-
wana powtornie do reakcji z materialem zawie-
rajgcym destylowany metal, zasadniczo bez prze-
rywania destylacji. Oddzielne skraplanie lub
krazenie moZna latwo przeprowadzi¢ np. przy
destylacji boru w strumieniu tréjchlorku boru
Jezeli z drugiej strony ci$nienie pary soli wyz-
szego rzedu w temperaturze reakcji jest poréow-
nywalne, jakkolwiek wieksze, z ciSnieniem mie-
szaniny reakcyjnej, wéwczas destylowany metal
skrapla sig cze§ciowo wraz z sola wyzszego rze-

du i trzeba go od niej oddzielaé w sposéb me-

chaniczny lub np. przez stapianie i wydzielanie.
Najkorzystniej jest zatem rodzaj soli reagujg-
cej, jpj ci$nienie i warunki reakcji dobraé tak,
aby temperatura skraplania soli byla nizsza, niz
temperatura rzeczywista reakcji. Jesli skonden-
sowana s6l zawiera tylko stosunkowo niewiele
destylowanego metalu, mozna uzy¢ jej ponow-
nie bez oddzielania i obawy istotnego zmniej-
szenia nastepnego lub nastepnych zabiegéw ro-
boczych.

Metal mozna ostatecznie odzyskaé z par

_przez absorbcje za pomocg odpowiedniego §rod-

ka absorbujacego (np. innego metalu statego
lub cieklego), od ktérego sie go nastepnie od-
dziela. ’



W ten sam zasadniczo sposéb mozna jeden
metal ub grupe metali 4 uwolni¢ od innego
metalu lub metali B; z kiérymi sg one zmigsza-
ne lub stopione, poddajac migszénine destylacji

,'Wed!ug wynalazku; destylacje- przeprowadza sie
woéwczas w takich warunkach, aby zatrzymaé
metdl lub metale B, podczas gdy metal lub me-
tale A stanowig osad destylacyjny, wolny, prak-
tycznie biorge, od- metalu lub metali B.

Przyktad. Bor o zawarto$ci okolo 22%
Zelaza i 8% wegla poddaje sie destylacji wedtug
wynalazku, uzywajac tréojchlorku boru jako soli
wyzszego rzedu.

Urzadzenie do destylacji skilada sie z rury
stalowej, zaopatrzonej od wewnatrz w dobrs
izolacje cieplng i wylozonej warstwag ziemi alu-
nowej. Dolny koniec wykladziny jest zaopatrzo-
ny w porowaty krazek z tego samego materialu,
na ktérym umieszcza sie material zawierajgcy
destylowany metal. Srodkowa cze$é rury stalo-
wej stanowi prézniowa komore ogrzewang elek-
trycznie, a dolny jej koniec jest polaczony uner-
metycznie ze zbiornikiem tréjchlorku boru, przy
czym w zlaczu znajduje sie zawoér proézniowy.
Gorny koniec rury stalowej jest potgczony her-
metycznie ze skraplaczem tréjchlorku boru, po-
Iaczonym z dwustopniowa olejowa pompa pyo2-
niowa. Pompa umozliwia wytworzenie w caiyra
ukladzie prézni tak, iz ciSnienie wewnatrz wy-
nosi mniej niz 0,02 mm stupa rteci.

Material zawierajgcy bor rozdrabnia sie na
gruboziarnisty proszek o takiej wielgioéci ziarn,
aby nie przechodzily one przez sito o 35 oczkach,
a przechodzily przez sito o 20 oczkach. Nastepnie
umieszeza sie go na porowatym krazku u spodu
wyktadnicy z ziemi alunowej.

Zbiornik z trdjchlorkiem boru i skraplacz
ochtadza sie najpierw do temperatury cieklego
powietrza, a caly uklad opréznia sie z powie-
trza, przy czym pompa prozmowa jest czynna
przez caly czas destylacji.

Nastepnie ogrzewa sie komore piecows wraz
z zawartym w niej borem do temperatury okolo
1200°C, po czym ogrzewa si¢ zbiornik z troj-
. chlorkiem boru do temperatury okolo 100°C.
Praktycznie biorgc czysty bor skrapla sie w po-
staci cienkiej skorupy- w temperaturze okolo
1000°C wewnatrz rury z ziemi alunowej.

Ilo$¢ boru wydestylowanego w takich warun-
kach jest czesto wieksza od bardzo malej iloSci
otrzymywanej przy destylacji bez strumienia
trojchlorku boru.

W szeregu innych doswiadczen ogrzewano
metaliczny nikiel o duzej powierzchni zetknie-
cia wewnatrz rury z grafitu lub z ziemi atuno-

wej otwartej u obu koncéw i umieszczone;-we-
wnatrz pionowo: ustawionej rury. Wysublimo-
wany chlorek niklu zawarty w zbiorniku z zie-
mi alunowej zbiera si¢ wewnatrz rury pionowej
przy jej zamknietym koncu. Drugi koniec tej
rury ochladzano i polaczono z ukladem proz-

. niowym.

Dwie trzecie diugo$ci rury pionowej, przy-
legajace do owego zamknietego konca, ogrzewa-
no za pomocy dwodch grzejnikéw rozmieszczo-
nych tak, aby zbiornik chlorku niklu i sam ni-
kiel mozna oddzielnie podgrzewa¢ do zadanycn
temperatur przy zachowaniu stopniowego przei-
§cia miedzy jedna temperaturag a druga.

Przy kazdym do$wiadczeniu caly uklad
opr6zniano z powietrza az do ciSnienia ponizej
10-3 mm slupa rteci; nastepnie ogrzewano do
potrzebnej temperatury najpierw nikiel a na-
stepnie chlorek niklu. ’

W szeregu doswiadczen temperature paro-
wania chlorku niklu utrzymywano na poziomis
okolo 646°C, nikiel za$§ podgrzewano do tempe-
ratury okolo 1000°C.

Nikiel, chociaz w matych ilosciach w stosun-
ku do chlorku niklu, skraplal sie w czasie zabie~
gu cze$ciowo w postaci malych szarych krysztal-
kéw, a czeSciowo w postaci szaroczarnego pylu
w chlodzonej strefie rury refrakcyjnej. Czarny
pyl okazal sie drobno sproszkowanym niklem
o zwyklej postaci krysztatow szesc1ennych o stru-
kturze promienistej.

Temperatura skraplania niklu wynosita 600—
700°C. Strefa skraplania niklu przylega do stre-
fy koncowej zachodzac na strefe z chlorkiem
niklu.

Nie zauwazono zadneJ destylacji w doswiad-
czeniach kontrolnych, w ktérych ogrzewano ni-
kiel zupelnie w ten sam sposéb i w tej samej
temperaturze, lecz bez obecnos’c_i chlorku niklu.

Zastrzezenia patentowe

1. Sposéb otrzymania lub oczyszczania metali
lotnych innych niz aluminium przez desty- .
lacje, znamienny tym, ze przerabiane mate-
rialy destyluje sie w wysokiej temperaturze
i najlepiej pod niskim ci$nieniem z reagu-
jaca solg uprzednio doprowadzona do stanu
pary, wskutek czego wywiazuja sie pary soli
nizszego rzedu danego metalu, z ktérych na-
stepnie metal odzyskuje si¢ przez ochlodze-
nie lub przez absorbcje.

2. Spos6b wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze
uzywa sie soli, ktérej pary w warunkach jej
reakcji z materialem zawierajacym destylo-
wany metal, stanowia par& nienasycone.



. Sposéb wedtug zastrz. 1 i 2, znamienny tym,
zé stosuje sie temperature reakcji wyzsza,
niz temperatura parowania soli w warun-
kach pracy uzywanego urzadzenia.

. Sposéb wedlug zastrz. 1 — 3, znamienny
tym, ze reakcje przeprowadza sie pod ni-
skim ci$nieniem i (lub) w obecno$ci par lub
gazu obojetnego wzgledem nielotnego me-
talu.

. Sposéb wedlug zastrz. 1 — 4, znamienny
tym, ze uzywa sie soli o niskiej-temperatu-
rze wrzenia lub sublimatu albo substancji
zawierajacej taka sol.

. Sposéb wedlug zastrz. 1 — 5, znamienny
tym, Ze metal i s6l skrapla sie¢ w oddziel-
nych strefach.

. Sposéb  wedlug zastrz. 6, znamienny
tym, ze stosuje sig eo najmniej dwa skra-
placze do kolejnego skraplania i odparowy-

10.

uzywa sie powtérnie przy reakcji z materia-
lem zawierajagcym destylowany metal, za-
sadniczo bez przerywania destylacji.

Sposéb wedlug zastrz. 6, znamienny tym
ze w strefie skraplania destylowanego meta-
lu utrzymuje sie¢ temperature w granicach
miedzy temperaturg skraplania metalu i so-
li tak, aby pary soli byly stale utrzymywane
w stanie par.

Sposéb wedlug zastrz. 1 — 8, znamienny
tym, ze material zawierajacy destylowany
metal wprowadza sie do reakcji w stanie
rozdrobnionym, np. w postaci proszku lub
kropel o duzej powierzchni zetkniegcia.
Sposéb wedlug zastrz. 1 — 9, znamienny
tym, ze zamiast soli uzywa sie materialéw
zawierajacych chlorowiec.
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