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Przedmiotem wynalazku jest sposéb wytwarzania cezu
metalicznego.

Zwigzki cezu wystepuja w skatach, najczgsciej w postaci
krzemoglinianéw zwanych pollucytami; skaty te moga za
wieraé 20—-35% tlenku cezowego. Znane metody otrzymywa-
nia cezu w stanie czystym obejmujg dwa etapy: roztwarzanie
zwigzkdw cezu ipowtérne stracanie soli cezowej oraz eks-
trakcje cezu metalicznego z otrzymane;j soli.

Ten drugi etap przeprowadzano réznymi sposobami badZ
przez elektrolizg kapieli z roztopionego cyjanku cezowego
i barowego, badZ przez bezposrednig redukcje, w wysokiej
temperaturze, réznymi metalami takimi jak magnez, glin,
waphi albo cyrkon. Znane sposoby sg niedogodne poniewaz
albo wydajno$éé metalu otrzymywanego w stanie czystym jest
mata, albo cez zanieczyszczony jest innymi metalami biorg-
cymi udzial w reakcji chemicznej.

Stwierdzono, ze mozna wytwarzaé czysty metaliczny cez
z wydajnoécia wyzsza od 90% dziatajgc krzemem na pollucyt
w temperaturze okoto 1300°C w obecnosci wapna.

Sposobem wedtug wynalazku, redukcj¢ pollucytu krze-
mem w obecnosci wapna mozna przedstawi¢ nastgpujacymi
réwnaniami chemicznymi, w ktérych symbolem M oznaczo-
no metale alkaliczne, oprécz cezu, zawarte w pollucycie
wyjéciowym:

(1) 2Cs, 0 + Si +2Ca0 — 4Cs + Si0, + 2Ca0
(2) 2M,0 + Si+ 2Ca0O — 4M + Si0, +2Ca0
(3) ALO0,—> ALO,
(4) 2H,0 + Si+ 2Ca0— 2H, + Si0, + 2Ca0
(5) SiO, +2Ca0—> SiO, + 2Ca0 -
W sposobie wedtug wynalazku wodér wydziela si¢ w re-

69001

20

.28

2

akcji (4) w temperaturze okoto 400°C i opuszcza strefe reak-
cji przez co unika si¢ utworzenia si¢ wodoru metalu alkalicz-
nego w nast¢pnym etapie procesu.

Na przebieg redukcji sposobem wedtug wynalazku
wptywajq nastgpujace czynniki:

—ilosé uzytego krzemu: iloé¢ ta powinna by¢ w nadmiarze
w stosunku do iloéci stechiometrycznych krzemu przewidzia-
nych w reakcjach (1) — (5).

Przy dodaniu krzemu w ilosci stechiometrycznej, ogélna
wydajnosé reakcji jest rzedu 85% wydajno$é ta zwigksza sig
z nadmiarem krzemu do chwili, kiedy ten nadmiar wynosi
okoto 50% w stosunku do ilosci stechiometrycznej. Zjawisko
to wystepuje prawdopodobnie na skutek wtasciwosci reakcji
heterogenicznej i zawartoéci wilgoci w produktach wyjscio-
wych. W zwigzku z tym nadmiar uzytego krzemu w celu
otrzymania optymalnej wydajnosci moze zmieniaé si¢ nie-
znacznie zaleznie od warunkéw doswiadczalnych.

Jezeli w procesie zastosuje si¢ niewystarczajaca ilo$é wap-
na wéwczas prowadzi to do ztych wydajnoéci cezu. AZeby
otrzymaé dobre wydajnodci trzeba uzyé co najmniej dwa
mole wapna na jeden mol krzemionki, znajdujgcej si¢ w mie-
szaninie reakcyjnej, przy czym okrefla si¢ igcznie krze-
mionke znajdujaca si¢ w rudzie wyjéciowej oraz krzemionkg¢
otrzymywang w czasie reakcji.

Temperatura reakcji ; temperatura posiada znaczny wptyw
na szybko$é reakcji, a tym samym na wydajnosé w okreSlo-
nym czasie reakcji. W temperaturze 1200° C po uptywie 1 go-
dziny wydajno$é cezu wynosi 73% apo dwéch godzinach
wydajnoéé wynosi 88%. W temperaturze 1300°C po uptywie
jednej godziny wydajno$¢ dochodzi do 90%. Korzystne jest
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wigc stosowanic podwyzszoncj tempcratury, wyzszej od
1200°C, rzedu 1300-1400°C.

Wilgotnosé rcagentéw wpiywa réwnicz na przcbicg pro-
cesu. Woda w warunkach doswiadczalnych zostaje zreduko-
wana krzemem wedtug wyzej podancgo réwnania chemicz-
nego (4). Azeby unikngé zuzycia krzemu korzystnic jest sto-
sowaé rcagenty bezwodne, jednak stosowanic bezwodnych
reagentéw nie zawsze jest mozliwe dlatego tez trzeba prze-
widzieé uZycie nadmiaru krzemionki.

Atmosfera, w ktdrej prowadzi si¢ reakcje; atmosfera
otaczajaca substancje reagujgce wptywa na wydajnosé reakgji
oraz na czysto$é otrzymywanych produktéw; atmosfera ta
powinna byé zupeinie obojetna wobec wszystkich reagen-
téw, co sposobem wedtug wynalazku zapewnia si¢ przez
ciagte przepuszczanic przez reaktor azotu albo argonu.

Metale alkaliczne wytwarzane w czasie reakcji prowadzo-
nej sposobem wedtug wynalazku otrzymuje si¢ w postaci
pary i kondensuje si¢ je u wylotu z reaktora frakcjami w celu
otrzymania metali czystych, zwtaszcza cezu o stopniu
czystosci co najmniej 98%. ‘

Przytoczone przyktady objasniaja wynalazek nie ograni-
czajgc jego zakresu. We wszystkich przyktadach materiatem
wyjsciowym jest pollucyt o nast¢pujacym sktadzie:

Cigzar/100 g
Mol/100 g pollucytu pollucytu

Sio, 0,830 49,8
ALO, 0,177 18,05
Na, O 0,045 2,79
K,0 0,003 M,0=0,091 0,28
Li,0 0,043 1,3
Ca, O 0,083 234
CaO bez znaczenia 0,8
Fe, 0, bez znaczenia 0,8
H,0 0,150 2,70

99,92

(M obejmuje metale
alkaliczne oprécz
cezu)

Przyktad I Do rozdrabniarki-mieszarki wprowadza
si¢ jednoczeénie: 45,5 g pollucytu, 2,0 g sproszkowanego
krzemu o stopniu czystosci wyzszym od 98% oraz 50,5 g
wapna o stopniu czystosci wyzszym od 95%.

Po rozdrobnieniu otrzymang mieszaning w postaci subtel-
nego proszku przenosi si¢ do ognioodpornej tédcczki ze stali
nierdzewnej. t.dédeczke te umicszcza si¢ nastgpnic w reak-
torze z ognioodpornej stali nierdzewnej.

W czasie procesu przepuszcza si¢ przez reaktor strumicn
kilku litréw/godzine gazu obojetnego, takicgo jak argon albo
azot. Temperatur¢ w reaktorze doprowadza si¢ w ciagu
3/4 godzin do temperatury okoto 1300°C iutrzymuje ja
w ciagu 1 godziny.

Wytworzony cez zbiera si¢ w stanie cicktym bez dost¢pu
powietrza pod olejem wazelinowym albo olejem parafino-
wym. Otrzymuje si¢ tym sposobem 8,6 g cezu, co odpowiada
wydajnosci 86%.

Przyktad IIL Do rozdrabniarki-mieszarki wprowadza
si¢ jednoczesnie: 45,5 g pollucytu, 3,0 g sproszkowancgo
krzemu o stopniu czystosci wyzszym od 98% oraz 54,4 g
wapna o stopniu czystosci wyzszym od 95%.

Po rozdrobnicniu otrzymang mieszaning w postaci subtcl-
nego proszku przenosi si¢ do tddeczki z ognioodpornej stali
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4
nicrdzewnej. toédeczke t¢ nast¢pnic umicszcza si¢ w stalo-

wym nicrdzewnym rcaktorzc ognioodpornym.

W czasie procesu atmosferg reaktora oczyszcza si¢ w spo-
s6b ciagty przepuszczajac przez niego strumich kitku li-
tréw/godzing gazu obojetnego, takicgo jak argon lub azot.
Temperaturg w rcaktorze doprowadza si¢ w ciggu 3/4 go-
dziny do okoto 1300°C i utrzymuje ja przez 1 godzing.

Wytworzony ccz zbicra si¢ w stanie cicktym bez dost¢pu
powictrza pod olcjem wazelinowym albo olcjem parafino-
wym. Otrzymujc si¢ tym sposobem 9,4 g cezu z wydajnoscia
94%.

Przyktad Il Do rozdrabniarki-mieszarki wprowadza
si¢ jednoczesnie: 45,5 g pollucytu, 3,0 g sproszkowanego
krzemu o stopniu czystosci wyzszym od 98% oraz 47,9 g
wapna o stopniu czystosci wyzszym od 95%.

Po rozdrobnieniu, otrzymana mieszaning w postaci sub-
telnego proszku przenosi si¢ do tédeczki z ognioodporngj
stali niecrdzewnej. £6dcczke t¢ umieszcza si¢ nast¢pnic w sta-
lowym nicrdzewnym ognioodpornym reaktorze.

W czasie procesu atmosfere reaktora oczyszcza sie¢ w spo-
s6b ciagly przepuszczajac przez niego strumien kilku lit-
réw /godzing gazu obojetnego, takiego jak azot aalbo argon.
Temperaturg w reaktorze doprowadza si¢ w ciggu dwéch go-
dzin do okoto 1300°C iutrzymuje ja przez 1 godzine.
Wytworzony cez zbiera si¢ w stanic ciektym bez dostepu
powietrza pod olejem wazelinowym albo olejem parafino-
wym. Otrzymuje si¢ 9,0 g cezu, co odpowiada wydajnosci
90%.

Przyktad IV. Do rozdrabniarki-mieszarki wprowadza
si¢ jednoczesnic: 45,5 g pollucytu, 3,0 g krzemu sproszkowa-
nego o stopniu czystosci wyzszym od 98% oraz 27,2 g wapna
o stopniu czystosci wyzszym od 95%.

Po rozdrobnieniu, otrzymang mieszaning w postaci sub-
telnego proszku przenosi si¢ do tddeczki z ognioodpornej
stali nierdzewncj. Lédeczke t¢ umieszcza si¢ nastepnic w sta-
lowym nierdzewnym ognioodpornym reaktorze.

W czasic procesu atmosfer¢ reaktora oczyszcza si¢ w spo-
s6b ciagly przepuszczajac przez niego kilka litréw/godzing
gazu obojetncgo, takicgo jak argon lub azot. Temperaturg
w reaktorze doprowadza si¢ w ciagu 3/4 godziny do okoto
1300°C i utrzymuje ja w ciggu 1 godziny.

Wytworzony cez zbiera si¢ w stanie cicktym bez dostgpu
powietrza pod olcjem wazelinowym albo olejem parafino-
wym. Otrzymuje si¢ tym sposobem 5,9 g cezu, co odpowiada
wydajnosci 59%.

Przyktad V. Do rozdrabniarki-mieszarki wprowadza
si¢ jednoczesnic: 45,5 g pollucytu, 3,0 g sproszkowanego
krzemu o stopniu czystosci wyzszym od 98% oraz 54,4 g
wapna o stopniu czystosci wyzszym od 95%.

Po rozdrobnieniu, otrzymana mieszaning w postaci sub-
telnego proszku przenosi si¢ do tédeczki z ognioodpornej
stali nicrdzewncj. Lodeczk¢ t¢ umieszcza si¢ nastgpnic w sta-
lowym, nicrdzewnym ognioodpornym reaktorze.

W czasic procesu atmosfer¢ reaktora oczyszcza si¢ w spo-
s6b ciggly przepuszczajgc przez nicgo strumien kilku lit-
réw /godzing gazu obojgtncgo, takiego jak argon lub azot.
Temperaturg¢ w rcaktorze doprowadza si¢ w ciagu 3/4 go-
dziny do okoto 1200°C i utrzymuje ja w ciagu 1 godziny.

Wytworzony cez zbiera si¢ w stanic ciektym bez dostgpu
powictrza pod olejem wazelinowym atbo olejem parafino-
wym.

Otrzymuje si¢ tym sposobem 7,3 g cezu, ktérego wydaj-
no$é wynosi 73%. .

Przyktad VI Do rozdrabniarki-mieszarki wprowadza
si¢ jednoczesnic: 45,5 g pollucytu, 3,0 g sproszkowanego
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Krzen.u o stopniu czystosei wyzszym od 98
wapna o stopniu czystosci wyzszym od 95%.

Po rozdrobnicniu otrzymana mieszaning w postaci subtel-
nego proszku przenosi si¢ do tédeczki z ognioodporngj stali
nierdzewnej. Edédeczkg t¢ umicszeza sig nastgpnic w stalo-
wym nicrdzewnym ognioodpornym rcaktorzc.

W czasic procesu atmosfere reaktora oczyszcza si¢ nie-
przérwanic przepuszczajagc przez niego strumien kilku lit-
réw/godzing gazu oboj¢tnego, takicgo jak argon albo azot.
Temperaturg w reaktorze doprowadza si¢ w ciagu 3/4 go-
dziny do okoto 1200°C iutrzymuje ja w ciagu dwéch go-
dzin.

Wytworzony cez zbiera si¢ w stanie ciecktym bez dostgpu
powictrza pod olcjem wazelinowym albo pod olejem parafi-
nowym. Otrzymuje si¢ 8,8 g cezu, ktérego wydajnosé wynosi
88%.

Przyktad VII. Do rozdrabniarkimicszarki wpro-
wadza si¢ jednoczesnie: 45,5 g pollucytu, 1,2 g sproszko-
wanego krzemu o stopniu czystosci wyzszym od 98% oraz
46,6 g wapna o stopniu czystosci wyzszym od 95%.

Po rozdrobnieniu, otrzymang mieszaning w postaci sub-
telnego proszku przenosi si¢ do tddeczki z ognioodporngj
stali nierdzewnej, po czym atmosferg reaktora oczyszcza si¢
w sposéb ciaglty przepuszczajac strumief kilku litréw/go-
dzin¢ gazu obojetnego, takiego jak argon lub azot. Tempcra-
tur¢ reaktora doprowadza si¢ w ciagu 3/4 godziny do okoto
1300°C i utrzymuje ja w ciggu 1 godziny.

Wytworzony cez zbiera si¢ w stanie cicktym bez dostgpu
powietrza pod olejem wazelinowym albo olejem parafino-
wym. Otrzymuje si¢ 5,8 g cezu, co odpowiada wydajnosci
58%.

Przyktad VII. Do rozdrabniarki-micszarki wpro-
wadza si¢ jednoczesnie: 45,5 g pollucytu, 3,0 g sproszkowa-
nego krzemu o stopniu czystosci wynoszacym ponad 98%
oraz 54,4 g wapna o stopniu czystosci wyzszym od 95%.

Po rozdrobnieniu otrzymang mieszaning¢ w postaci subtcl-
nego proszku przenosi si¢ do tédeczki z ognioodpornej stali
nierdzewnej. Lodeczke t¢ umicszcza sig nastgpnic w ognio-
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odpornym stalowym nicrdzewnym reaktorze, przez ktory nic
przepuszeza si¢ gazu obojgtnego.

Temperaturg w reaktorze doprowadza sig¢ w ciagu 3/4 go-
dziny do okoto 1300°C iutrzymuje jg w ciagu 1 godziny.
Wytworzony cez zbicra si¢ w stanic cicktym bez dost¢pu
powictrza pod olcjem wazclinowym albo olejem para-
finowym.

Otrzymuje si¢ tym sposobem 5,7 g cezu z wydajnoscia
57%: t¢ niska wydajno$¢ powodujc atmosfera, ktdra nic jest
oboj¢tna wobec reagentow.

Zastrzczeniapatentowe

1. Sposéb wytwarzania cezu metalicznego, znamienny
tym, 7¢ rud¢ cczu poddaje si¢ reakcji ze sproszkowanym
krzemem w nadmiarze w stosunku do ilosci krzemu potrzeb-
ncgo do redukcji wszystkich tlenkéw metali alkalicznych
zawartych w wyjéciowej rudzic cezu w obecnosci wapna do-
dancgo w ilosci co najmnicj 2 mole na 1 mol krzemionki
pochodzacej z rudy i krzemionki wytworzonej w czasie reak-
cji, w temperaturze wyzszej od okoto 1200°C i w atmosferze
gazu obojetnego, po czym pary cezu kondensuje sig.

2. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Ze jako rude
cezu stosuje si¢; krzemoglinian pollucyt o zawartosci po-
wyzcj 10% wagowych zwiazku cezu w przeliczeniu na tlenck.

3. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Ze proces
prowadzi si¢ w temperaturze 1300—1400°C w obecnosci bez-
wodnych reagentéw, w atmosferze gazu oboj¢tnego, zwtasz-
cza w atmosferzc argonu lub azotu, przy czym reaktor w cza-
sie trwania reakcji przemywa si¢ w sposéb ciagty obojetnym
gazem.

4. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, Ze stosuje si¢
krzem w nadmiarze, w ilosci 5—50% w stosunku do ilosci
krzemu potrzebnej do redukcji wszystkich tlenkéw metali
alkalicznych i ewentualnic wody zawartych w reagentach
wyjsciowych.

5. Spos6b wedtug zastrz. 1—4, znamienny tym, Ze pary
cezu i ewentualnie innych metali kondensuje si¢ frakcjami.
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