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MEMORTA DESCRIPTIVA
que se presenta para unir a la solicitud
de
PATENT E,'D E INVENCION

formuleda el 22 de junioc de 1.966 con el mim. 328.255

en

EsPANA
poriVEINTE afios

o nombre de COMMISSARIAT A L'ENERGIE ATOMIQUE, entidad frane
cesa, establecida en 29, rue de la Fédération, Paris, Francia,

por: " PROCEDIMIENTO DE PREPARACION DE POLUCITA FRITADA *

El presente invento tiene por objeto un procedimien
to de preparacién de pdlucita fritada utilizable especialmen-
te para )a realizacidn de fuentes radioactivas.

La polucita es un silicoaluminato de cesio que crig

5 taliza en el sistema cibico, y de composicidn 0520,A1203,
4 5102,H20.

Bs sabido obtenerla sintéticamente:

- va sea por via hidrotérmica, es decir, por caldeo
en autoclave entre 1602 y 4002C de una mezcla de una solucién

10 coloidal de sflice, de hidréxido de aluminio obtenido por hie
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drélisis de la amalgama de aluminio y de hidréxido de ce=
sio formada pox la accidn del sulfato de cesio sobre el =

. -

hidréxido de barios e

- ya sea por via seca, es decir, por transforﬁgl
cién del alfa espodumeno en beta espodumeno ppr caldeo arr

1.1009C, ’ .
o (LiNa) A1 31206___.5(L1Na) AL s1,0,

y caldeo a 95¢C aproximadamente de una mezcla de beta eépb;
dumeno molido (granulometria del orden de 150 mesh) con’.siti-
fato de cesio y,'findhente, lavado con agua para eliminar las
sales solubles.

Estos procedimientos conducen, sin embargo, a la =-
formacidén de una polucita cristalizada y dificilmente fritable;
son, ademds, de una puesta en prdctica relativamente larga
y complejae -

E1 pfesente invento tiene por objeto un procedimien
to de preparacidn sencilla y econémica de un pélvo anorfo gque
se deja poner ficilmente en forma y fritar en estado de polu-
cita cristalizaéa.

Bl pfocedimiento conforme al invento se caracteriza
esencialmente pbr que comprende las etapas sucesivas de reali-~
zacibén de una mezcla de solucidn coloidal de silice y de solu
ciones de sales de cesio y de aluminio emn cantidades estequio-
métricas, de evaporizacidn a sequedad y bajo agitacién de dicha-
mezcla, de caldeo a una temperatura inferior a 100080, de com-
presidén y de fritado a una temperatura del orden de 1600¢C,

Para realizar la mezcla de partida, se utilizan ven-
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punto de descomposicién relativamente bajo. Estas sales

se afiaden en cantidades estequiométricas a una solucidn =
coloidal de silice, y luego el conjunto se evapora a éé:k
quedad bajo agitacién a una temperatura del orden de 16650.

Se recomienda ejecutar la evaporacién bajo agita-
cién con el fin de conservar constante la homogeneidad dg:
la mezclas o

Los nitratos comienzan‘a descomponerse a par¥i5 
de los 250¢C. El programa de caldeo de esta etapa debe;éeé
bastante lento, del orden de 100 a 1502C/h. .

£l polvo amorfo obtenido después del tratamie;éé'
térmico es eventualmente molido de nuevo y luego puesto en
forma de pastillas por simple compresidén bajo presiones re-
lativamente elevadas, por ejemplo del oxrden de 2500 bares.
El empleo de presiones elevadas permite reducir ol encogi-
:iénto ulterior durante el fritado. Déspués de la compresidn,
la polucita es fritada, de preferencia bajo wacio, a una tem
peratura del orden de 16002C.

Se obtiene finalmemnte un producto de una densidad
del orden de 3,30,

Segiin una variante de realizacién del invento, el
producto obtenido despuds de la evaporacién a sequedad se so-
mete a una calcinacién prdlongada a una temperatura 1nfprior'
a 600¢C y se muele a una granulometria bien definida. E1 pol
vo obtenido es activado por el vapor de agua; es puesto en =
forma por prensado y fritado segiin un tratamiento térmico que
comprende dos niveles situados, respectivamente, hacia 970

y 1.2002C,

La calcinacién del polvo debe ser efectuada a una
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temperatura comprendida, de preferencia, entre 520 y 5402C
hasta descomposicidn completa del nitrato de cesio. La 7
duracidén de la calcinacidén depende de la granulometria del

-

polvo y del espesor de la capa obtenida después de laléﬁ?—

poracién a sequedad. Es de 40 horas para un polve de granu-

lometria media de 0,5 mm. y para una capa de espesor de 6 mm.

Es de 90 horas para un polvo de una granulometria media de

P

1 nm y para una capa de un espesor de 10 mm.
El producto amorfo obitenido después del tratamien
to térmico se muele hasta la granulometria media de 1qfi;
La molienda se efectua, de preferencia, bajo éter, lo dﬁEi
facilita la obtencidn de una buena granulometria y evitaff
la formacién de nubes de polvo, N
Segin una disposicidn importante de esta variante
de realizacidn del procedimiento , el polvo, después de eva
poracidn del éter, es activado, es decir, hecho esencialmen
te apto para sufrir las operaciones de puesta en forma y de
fritado. Bsta activacidn consiste en colocar el polvo pre-
viament; caléntado a una temperatura prdéxima a 2002C en una
atmésfera saturada da'yapor de agua a 100¢2C durante un cuar-
to de hofa a media hora. Esta operacidn confiere al polvo =
una plasticidad notable y una aptitud para el fritado notablg
mente incrementada.

E1l polvo amorfo obtenido después de la activacidn
es puesto en forma de pastillas por simple compresidn bajo
una presidn del orden de dos toneladas por cm2; |

Después de la compre§16n, las pastillas son fri-
tadas segin un programa de caldeo que comprende dos niveles,

uno a una temperatura de aproxXimadamente 9702C y el otro a

una temperatura de aproximadamente 1200¢C, Las duraciones

-l"-
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de caldeo a estas temporaturas dependen de la geometria
de los comprimidos. Son,‘réspectivamente, de dos horas
para un comprimido de un didmetro de 6 mm y de una ai%uéi

ra de lmm. Son respecctivamente de cinco horas y de siete-

horas para un comprimido de un didmetro de 300 mm y de ‘una

altura de 15 mm. La norma de la velocidad de caldeo es pré

xima a 1502C por hora, A
El procedimiento conforme al iﬁvento permite;p?g

parﬁr un nroducto cristalizado y fritado andlogo a la ﬁéiu-

“

cita, de densidad clevada, sin pérdidas aprecinbles dé‘@é—
5
sio. :

Bl producto dfistalizado preparado por fritado -
segin el procedimicento descrito mds arriba es utilizable og
pecialmente para la fabricacidn de fuentes radioactivas ce-
rdamicas de cesio 137.

Una fuente radioactiva a base de polucita frita-
d; presenta numerosas ventajas sobre'las fuentes anterior-
mente utilizadass La polucita fritada totalmente insoluble
une unﬁ gran resistencia mecdnica a una gran resistencia al
calor.

La fuente radioactiva cerdmica asi preparada se =
utiliza ventajosamente como fuente de calor en un gencrador
de cnergia eldctrica que utiliza un sistema de conversién -
directa del calor en electricidad. Este gencrador de tal ti
po podrd scr utilizado ventajosamente gracias a estas dimen
siones reducidas en un vehiculo espacial.,

La presente solieitud que corresponde o la presen
tada en Francia, con fecha 23 de junio de 1965, bajo los Nes,
P.V. 21959 v P.V. 21960, se acoge a los beneficios del arti-

ulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiodud Industriale
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N O T A

Los puntos de invencidn propia y nueva que se "
presentan para que sean objeto de esta scolicliud de Pé--t

tente de Invencién, en Espafia, por VEINTE afios, son los, -

‘.

siguientes: .

1o~ Procedimiento de preparacidn de polucita ?fi
tada, caracterizado por gque comprende etapas sucesivas”aé
realizasién de una mezcla de solucidn coloidal de sflice y
de soluéiones de sales do cesio v de aluminio en cantidégﬁs
estequioméiricas, de evaporacién a sequedad y bajo agi%ézgén
de dicha mezcla, de caldeo a una temperatura inferior é;?:-
1.00082C, de compresidén y de fritado a una temperatura del -
orden de 16002C, .

2,- Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca-
racterizado por que el producto obtenido despuds de la eta-
pa de evaporacidn a sequedad es sometido a una calcinacién
a una températura inferior a 600¢C, por que es molido a una
granulometria bien definida, por que el polvo obtenido es =
activado por el vapor de agua y por gue dicho polvo es pues-
to en forma'prensado v fritado segiin un tratamiento térmico
gue conmprende. dos niveles situados, respoctivamente, hacia
9702 y 12009C. '

3.~ Procedimiento secgin las reciwvindicaciones 1
¥y 2, caracterizado por que las sales de cesio y de aluminio
utilizadas estdn constituidas por los nitratos de cesio y
dé aluminioe.

I.= Procedimiento segin las reivindicaciones 1
y 2, caracterizado por que la coﬁpresién Se efectia bajo -

una presién del orden de 2,500 baress

-6 -
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5¢= Procedimiento segin la reivindicacidn 2,

caracterizado por que la calcinacidn se efectda a una tem
peratura comprendida entre 520 y 5409C,

6.~ Procedimiento segdn la reivindicacién 2, }-

caracterizado por que el producto es molido a una granulo
metria media de 104 . \
7e= Procedimiento segén la reiviﬁdicaci6n 2,-9§
racterizado por que el polve se coloca para la activacidn
en una atmésfera de vapor de agua a una temperatura prggi

ma a 1002C y durante un periodo de 15 a 30 minutos.

-

8.~ Fuente radiocattiva de cesio 137.oaracteriga-
da por que estd constituida porgolucita fritada obtenida
por el procedimiento conforme a las reivindicaciones 1 y 2.

9.= Procedimiento de preparacidn de polucita fri-
tada.

Tal y como se ha descrito en la Momoria que ante-

cede v con los fines que se han especificado.

La presentc Memoria consta de siete hojas escrie-

tas a mdquina por una sola carae

, _Madm‘.cgu Jit 1565

P.A,

zab

o
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