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Sposéb wytwarzania bezwodnych chlorkéw ziem rzadkich
do produkcji miszmetalu

Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarzania bezwodnych chlorkéw ziem rzadkich do produkcji
miszmetalu na drodze elektrolizy stopionych soli.

Znany jest ze stosowania spos6b wytwarzania bezwodnych chlork6w ziem rzadkich z wodorotlenkéw
ziem rzadkich, polegajacy na rozpuszczeniu wodorotlenkéw w st¢Zzonym kwasie solnym, a nastgpnie wykry-
stalizowaniu z tego roztworu na drodze amonu lub chlorku wapnia. Tak otrzymany péiprodukt odwadnia si¢
pod préznia rz¢du 0,133-0,001 Pa przez okres 8 godzin.

Innym znanym sposobem wytwarzania bezwodnych chlorkéw ziem rzadkich jest sposéb polegajacy na
bezposrednim chlorowaniu tlenkéw ziem rzadkich chlorkiem amonu. Chlorek amonu stosuje si¢ w dwukrot-
nym nadmiarze w stosunku do ilo$ci teoretycznej. Proces prowadzi si¢ poczatkowo w temperaturze 463K, a
nastgpnie po osiagnigciu temperatury 573-673 K, proces prowadzi si¢ pod préznig 0,001 Pa.

Znany jest sposob polegajacy na drodze bezposredniego chlorowania tlenkéw ziem rzadkich przy
pomocy gazowego chlorku w obecnosci wegla w temperaturze 873-1073K lub tez chlorowania za pomoca
innych czynnikéw takich jak CCls w temperaturze 873-973K, S:Cl, w temperaturze 673K, badZz HCl w
temperaturze 673 K.

W sposobie otrzymywania bezwodnych chlorkow ziem rzadkich na drodze rozpuszczania w kwasic
solnym lub tez chlorowania tlenkow ziem rzadkich wyst¢puja trudnosci opanowania procesu w skali
technicznej, ze wzglgdu na wysoki rezim parametréw technologicznych (préinia 0,001 Pa), otrzymane
chlorki nie s3 pozbawione tlenochlorkéw.

A sposoble chlorowania tlenkéw przy pomocy S;Cl,, CCl4lub HCI wobec wqgla otrzymuje si¢ chlorki
zawierajace bardzo duzo zanieczyszczen takich jak: wegiel, siark ¢ i inne posrednie produkty chlorowania, tak
otrzymane chlorki nie nadaja si¢ do cigglego clektrolitycznego procesu otrzymywania miszmetalu.

Wynalazek dotyczy sposobu polegajgcego na chlorowaniu surowca wyjsciowego chlorkiem amonu, a
nast¢pnie zmieszaniu otrzymanego produktu z chlorkiem potasu lub sodu i stopieniu w atmosferze bezwod-
nego chlorowodoru.

Istota wynalazku polega na chlorowaniu chlorkiem amonu wodorotlenkéw ziem rzadkich otrzymywa-
nych na drodze wytracania ich z roztworéw zawierajacych od 1-3% chlorku amonu, a nast¢pnie suszeniu ich
w temperaturze 333-353K i mieleniu do ziarna 0,05-0,1 mm. Tak otrzymane wodorotlenki miesza si¢ w
stosunku: na 1g wodorotlenkéw ziem rzadkich przypada 0,95+ 1,2g chlorku amonu. Tak przygotowany
surowiec dozuje si¢ pod ochrong atmosfery azotu do pieca. Proces prowadzi si¢ w temperaturze 573-603 K w
czasie od 2 do 3 godzin, przy cigglym przeplywie przez piec oczyszczonego azotu, podawanego w ilosci od
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0,5—1,5 dm>/min na 1dm’ objgtosci pieca. W takich warunkach nastgpuje schlorowanie wodorotlenkéw i
odsublimowanie wigkszosci nieprzereagowanego chlorku amonu. Tak otrzymane chlorki topi si¢ po uprzed-
nim wprowadzeniu okolo 15% wagowych chlorku potasu lub sodu w temperaturze 823-1073 K w atmosferze
odwodnionego chlorowodoru.

Otrzymane tym sposobem stopv sa pozbawione zawartosci tlenochlorkow, wody, chlorku amonu,
skiadaja si¢ z chemicznic czystych bezwodnych chlorkow, nadajacych si¢ do bezposredniej elektrolizy
miszmetalu.

Sposdb wedlug wynalazku jest objasnionv w przykiadzie wykonania.

Miesza si¢ 510g chlorku amonu wysuszonego w temperaturze 363K o skiadzie minimum 99,5%
NHCl —utartego ziarna ponizej 0,5 mm z 453 g §wiezo wytraconych wodorotlenkéw ziem rzadkich suszo-
nych w temperaturze 333K o skladzic: 98,8% wagowych sumy wodorotlenkéw ziem rzadkich, 1% wagowy
H:0 oraz 0,2% wagowych zanieczyszczen. Tak przygotowany wsad umieszcza si¢ w piecu chlorowania
przedmuchiwanego w sposéb ciagly oczyszczonym azotem w ilosci | dm*/min na 1dm’ objetosci pieca.
Proces prowadzi si¢ w temperaturze 593 K, w czasie 2,5 godzin. Otrzymuje si¢ 579,5 g chlorkéw ziem rzadkich
o skladzie: 1,30% wagowych tlenochlorkéw, 0,81% wagowych chlorku amonu, 0,15% wagowych wody, oraz
0,2% wagowych zanieczyszczeii. Otrzymane chlorki pod ochronng atmosfera azotu miesza si¢z 80g chlorku
potasu pozbawionego wody. Przygotowana mieszaning wprowadza si¢ do pieca topnienia chlorkéw o
temperaturze 973 K, pracujacego w atmosferze chlorowodoru. W ciagu jednej godziny nastgpuje catkowite
stopienie chlorkéw. Otrzymuje si¢ stop w ilosci 663 g o sktadzie: 85,2% wagowych chlorku ziem rzadkich,
14,6% wagowych KCl, 0,2% wagowych zanieczyszczefi.

Zastrzezenie patentowe

Sposob wytwarzania bezwodnych chlorkéw ziem rzadkich do produkcji miszmetalu, polegajacy na
chlorowaniu chlorkiem amonu, a nast¢pnie zmieszaniu otrzymanego produktu zchlorkiem potasu lub sodu i
stopieniu w atmosferze bezwodnego chlorowodoru, zsamienny tym, ze jako surowiec wyjéciowy stosuje si¢
wysuszone wodorotlenki ziem rzadkich, a chlorowanie prowadzi si¢ pod ochronng atmosfera oczyszczonego
azotu, podawanego w iloci od 0,5 do 1,5dm*/min na 1dm’ obj¢tosci pieca do chlorowania.
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