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Vereinigte Aluminium-Werke

Aktiengesellschaft
Gerichtsweg 48
5300 Bonn
Saksa~BRD

Menetelmd ja laite vanadiinipentoksidin valmistamiseksi. - Fdrfarande

och apparat f6r framstdllning av vanadinpentoxid.

Keksinndn kohteena on mereteélmd ja laite vanadiinipentoksidin valmis-

tamiseksi jauhemuodossa hajottamalla termisesti yhdessi tydvaiheessa

ammoniummetavanadaatteja, jotka sisdltivdat 10 % NHBL

Ammoniumpolyvanadaattia, Jjonka NH;-pitoisuus
tddn voitavan tydstdd vanadiinipentoksidiksi
hapettavissa olosuhteissa. Tdm& menetelmd on

koska polyvanaddatti liukenee vain vaikeasti

on yli noin 5 %, tiede-
limpstilassa 400°C asti
erittdin aikaa vievi,

veteen (liukoisuus 0,5 -

1), ja lampdtilat eivdt riita NH3—ainesten nopeaan ja tdydelliseen

poistamiseen. Tunnetussa menetelmdssd toimitaan lisdksi vahvasti

happamella alueella, mik3d huonontaa taloudellisuutta korkean hapon-

tarpeen sekd lopputuotteen rakeisuudesta johtuen.

Vanadiinipentoksidia tiedetdin edelleen voitavan valmistaa l&mpsdti-

loissa noin 800°C. T41ldin on rdjidhdysvaaran

vuoksl tosin estettdvi

hajoamiskaasu (NH3) joutumasta kosketukseen happipitoisten kaasujen

kanssa. Tdm3d wrmistetaan tunnetulla tavalla

suoritetaan kahdessa erillisessi laitoksessa.

Vaarallisen ja monimutkaisen reaktion vuoksi

siten, ettd menetelmi

tdhdn mennessd vanadiini-

pentoksidin valmistukseen on kdytetty vain ammoniumpolyvanadaattia,



jonka NH,-pitoisuus on korkeintaan 6 %. Helppoliukoisemmat metavana-
daatit, joiden NHB-pitoisuudet ovat yli 10 %, eivdt mainituista syistd
ndytd olevan kdyttdkelpoisia.

Oheisen keksinndn tavoitteena on valmistaa ympdristdystdvdlliselld
menetelmdlld yhdessd vaihessa ammoniummetavanadaatista vanadiini-
pentoksidia kiintedrakeisena jauheena, joléioin tuotteen puhtaus on
vdhintddn 90 % V,0. (ilman alempiarvoisia vanadiinioksideja).
Keksinnén mukaisesti tdmd saavutetaan patenttivaatimuksissa mainituin
toimehpitein. Valmistusaikaa ja hapenkulutusta on voitu t&118in huo-
mattavasti laskea verrattuna tunnettuihin menetelmiin. T&hdn liittyen
saatiin kompakti, tilaa s&ddstdvd laitos, jossa ympdristdn likaantuminen
voidaan vdlttdd pitkdlle.ySaadun vanadiinipentoksidin rakeisuuden
vuoksi on mahdollista edullisella tavalla varastoida, kuljettaa ja
jatkokdsitelld ilman pSlyn muodostumista tuotetta. Polyvanadaatin

jddnndshappo ei voi sydvyttdd pydrivdd uunia.

Jauhemaista vanadiinipentoksidia valmistettaessa ammoniumvanadaatti
on samanaikaisesti kuivattava, hajotettava ja syntyneet vanadiini-
oksidit mahdollisesti hapetettava edelleen. On osoittautunut, ettd
metavanadaatin korkeat NH3~pitoisuudet hajoamisvy8hykkeessd voidaan
estdd kohtaamasta kuuma ilma ohjaamalla sopivalla tavalla hajoamis-
kaasut. Tdlléin on huomattava, ettd yhdestdi kilosta ammoniummeta-

3

vanadaattia muodostuu 600°C:ssa noin 0,6 m NH3, jolloin NH3—konsen-

traatio tulee syttymisrajojen 14,5 - 29,5 tilavuusprosenttia NH3
sisdpuolelle syttymisldmp&tilan ollessa 100°cC.

Korkea NH3—pitoisuus saa edelleen korkeissa ldmpdtiloissa typen si-
toutumaan vanadiiniin, jolloin tapahtuu dissosioitumista typeksi

ja vedyksi. Vesihdyryn keksinn®n mukainen ohjaaminen on sen vuoksi
valttdmdtontd, jotta saataisiin aikaan nitridin hydrolysoituminen.
Td1l8in vesih8yry johdetaan kuivausvyShykkeestid mahdollisesti muodostu-
neen vanadiininitridin yli. Samanaikaisesti se t#118in sekoittuu NH3:n
kanssa, joka tdlld tavoin voimakkaasti laimentuneena tulee kosketuk-

seen jdlkihapetuksessa tarpeellisen kuumailman kanssa.

Jélkihapetus suoritetaan, mink# j&lkeen vesihdyry ja ammoniakki on
poistettu ja mahdollisesti muodostunut vanadiininitridi on hydroly=-

soitunut. HajoamisvyShykkeen pHdssi, tdysin ulostydnnetyn imuputken



(kuvio 1, katkoviivoitettu) kohdalla vapautuva ammoniakkikaasu johde-
taan materiaalivirtausta vastaan, jelloin vanadiinipentoksidi ei
voi pelkistyid V203:ksi ja V204:ksi. Tdmd toimenpide ottaa samanaikai-
sesti huomioon rdjdhdysvaaran, joka aiheutuu j&lkihapetusvydhykkeestd
tulevan kuuman ilman ja ammoniakkikaasujen yhtymisestd hajoamis-

vydhykkeen loppuvaiheessa.

Saksassa voimassa olevan normin, Norm des Vreins Deutscher Elektro-
ingenieure (VDE 0171 § 13) mukaisesti ammoniakki kuuluu syttymisluok-
kaan G 1. Tdssd syttymisluokassa sallittuja ovat normaalisti rajaldm-
pétilat~3200C. Turvallinen +toiminta on sen vuoksi mahdollista vain
laimentamalla ammoniakkikaasua voimakkaasti. T&dmd tapahtuu keksinndn
mukaisesti sekoittamalla ammoniakki vesihOyryn kanssa ja poistamalla

hajoamiskaasut imuputken ldpi hajoamisvythykkeen pddssi.

Tuotteen V205—osuus voidaan nostaa noin 90 painoprosenttiin asti.

Tédmd parantaa huomattavasti vanadiinipentoksidin kdytettdvyyttd kemian
teollisuudessa, erityisesti katalyyttien valmistuksessa. Suurimmassa
osassa . tunnettuja menetelmid toimitaan epdjatkuvasti kammiouuneissa,
joita kuumennetaan kaasu- tai Oljypolttimilla. Limp&tilat ovat 300 -

400°c, ja hajoamisaika on noin 36 tuntia 3 tonnin V,0_-panoksella.

0
Irtonaisella ammoniumvanadaatilla on alhainen lamméﬁjghtoarvo, alle
0,1 kcal per tunti, aste ja metri. Hajoamisldmpdi on yli 210 kcal

per kg. Panoskdyttd kammiouuneissa on sen vuocksi erittdin epidtalou-
dellista. Kammiokdytdssd toimii vapautuva ammoniakki pelkistimend

Ja sen vaikutuksesta muodostuu hajoamistapahtuman aikana alempiarvoisia
vanadiinioksideja ja vanadiininitridid. Tuotteen laatu panoskiyt&ssi
on sen vuoksi usein huonompi kuin tavallinen kaupallinen laatu, joka
tarvitaan ferrovanadiinimetallin valmistukseen. Siten on olemassa

tarve tuotteesta, joka sisdltdd 90 - 98 painoprosenttia vanadiini-

pentoksidia ja epdpuhtauksina v203 ja v O4 korkeintaan 10 painopro-

2
senttia.

Seuraavassa selvitetddn lihemmin keksinn®n mukaista menetelmii viita-

ten kahteen piirustukseen, joissa:
Kuvio 1 esittdd sivultapéin osittain leikattua pydrivdid uunia.

Kuvio 2 on periaatekuva kaasun virtauksesta hajoamisessa.



Kuviossa 1 on annosteluruuvi 1 kiinnitetty laakeripukkiin 19. Annos-
teluruuvin ympdri akselin suunnassa on laakeroitu pydrivd uuni 12,
joka on varustettu poikkileikkauksena esitetyilld sekoitussiivilld

13 niin, ettd se voi pySrid. Pydrivdd uunia 12 ympdrdi ldmmitysvaippa
24, jossa on kuivausvyShyke, hajoamisvydhyke 4 ja jédlkihapetusvyShyke
5. Vydhykkeet on yhdistetty lé&mmitysputkiin 18a, 18b, 18c¢c ja vastaa-
viin ldmmityslaitteisiin 20, 21, 22. Keskisesti laakeroitu imuputki
3, jonka avulla hajoamiskaasut poistetaan poistokaasujen puhdistus-
laitteistoon 14, joka padttyy hajoamisvyOhykkeen 4 pddhdn. Imuputken
3 ympidrille samankeskisesti on laakeroitu pakoputki 7, jonka avulla
puhdas V205 poistetaan sulun 10 kautta pydrivdn uunin 12 sisdosasta
ja siirretddn kuljetushihnan 11 avulla jaktkokdsittelyyn. Pakoputki 7
on yhdistetty ilman sisddntuloaukkoon 25, jonka kautta kuuma ilma

6 tulee pydrivdn uunin 12 sisdosaan. PY&rivén uunin poistopdédssd si=-
jaitseva toinen laakeripukki 23 kannattaa pakoputkea 7, imuputkea 3
ja pituussuunnassa pyorivdksi laakeroitua uunia 12. Kummassakin laa-
keripukissa 19, 23 on kiyttdyksikkd 1l5a, 15b, jonka avulla uunia
voidaan pydrittdd akselin AA ympdri voimansiirtoyksikon léa, l7a tai
léb, 17b kautta.

Pydrivd uuni on hieman kalteva ammoniummetavanadaatin kuljettamista
varten uunissa. Hyvd siirtyminen on havaittu saatavan aikaan, kun
pydrivdn uunin akselih AA kaltevuuskulma on 0,2 - 2 % maanpinnan
suhteen. Erityisen sopivaksi on osgoittautunut 0,5 % kaltevuus, mika
vastaa alle 1° kulmaa vaakatasoon nihden. '

Pydrivdd uunia 12 kuumennetaan epdsuorasti kaasun, 8ljyn tai s&hkén
avulla. Ldmpdtiloja on nostettava pydrivdn uunin sisilld hitaasti.

Ne ovat kuivausvyShykkeessd 2 vdlilli 300 ja 500°C, parhaiten 420°C.
Hajoamisvy&hykkeessd 4 lampétila on vdlillsd 500 ija 600°c¢, parhaiten
510°C. JdlkihapetusvyShykkeessd ldmpdtilan tulisi olla korkeampi
kuin hajoamisvyshykkeessi 4, kuitenkin vdhint#in 550°C ja korkeintaan
650°C. Parhaimpana pidetty lamptila on tdl1&in 560°C.

Pydrivdn uunin 12 sisdosaan sijoitetutsekoitussiivet 13 pydrivat
samanaikaisesti ja saavat aikaan ammoniummetavanadaatin jaksottaisen
liikkeen eteenpdin. Sekoitussiipien parhaimmaksi kulmaksi uunin akselin
suhteen on havaittu noin 45°. Tidmi on voimassa silloin, kun pySrivin
uunin kdyttdaste on vidhintddn 15 tilavuusprosenttia. Suositellussa

suoritusmuodossa sekoitussiivet on sijoitettu kuivausvyShykkeeseen 2



ja hajoamisvyShykkeeseen 4 siten, ettd ammoniummetavanadaatti liikkuu
jaksottaisesti eteenpdin ja taaksepdin. Liike eteenpdin on kuitenkin
t4118in suurempi, joten vanadiinipentoksidi siirretddn pakoputkeen
pidemmén viipymdajan jdlkeen hyvin sekoituttuaan. Siivekkeet ovat
jdlkihapetusvy&hykkeessd 5 silld tavoin kaltevia, ettd ilma saa
vanadiinipentoksidin sekoittumaan tdydellisesti ja vanadiinipentoksidi

siirtyy eteenpdin mahdollisimman pienelld nopeudella.

PySrivédn putken 12 kaltevuus ja kierrosluku sekd sekoitussiipien 13
sijoitus ja suuruus midArddvdt materiaalin kokonaisvirtauksen. Pako-
putki 7 toimii edelleen ylijucksuna tai kuristimena ja ohjaa yhdessd

annosteluruuvin 1 kanssa py®rivdn uunin kdyttbastetta.

Pydrividn uunin 12 tdytt8aste on osoittautunut tarkoituksenmukaisesti
olevan vdlilld 10 ja 30 tilavuusprosenttia. Jotha saataisiin aikaan

mahdollisimman hyvd sekoitusvaikutus ja hyvd ilmastuminen, tdyttdaste
sdddetddn parhaiten vd1ill&d 15 ja 25 tilavuusprosenttia. Tuotekerros
9 tekee mahdolliseksi riittdvdn viipymdn vanadiinioksidin ilmastami-

seksi ja kuumentamiseksi loppuldmpdtilaan.

Imuputki 3 on yhdistetty poistokaasujen puhdistuslaitteistoon 14,
jossa puhallin synnyttdd alipaineen noin 20 - 200 mm vesipatsasta
eli 2 « 20 mbar. Imuputken suu sijaitsee materiaalin kulkusuunnasta
katsottuna hajoamisvydhykkeen 4 pd4ssid. Ndin on mahdollista poistaa
syntynyt ammoniakkikaasu vesihO8yryn kanssa sekoitettuna pydrividstid
uunista 12 ennenkuin se tulee kosketukseen pakoputkesta 7 tulevan
kuuman ilman 6 kanssa. Imuputken suun tarkka sijainti riippuu annoste+ -
luruuvilla 1 syStetystd ammoniummetavanadaatin mid&rdsti ja hajoamis—
vybhykkeen ldpi menevidstd mddrdstd aikayksikOssd. Kun ldpimenevi masrd
on suuri, imuputken suu on vyShykkeen 4 pdidssd, ja kun lédpimenevi
mddrd on alhainen, se sijaitsee hajoamisvydhykkeen ensimmdisen puolis=-
kon sisdlld. Paineentasaus tapahtuu t#118in ilman sisddntuloaukon 25
Ja pakoputken 7 kautta, jolloin sisdénvirtaava ilma voi kidintyi
pyorivdssd uunissa 12 siten, ettd se virtaa jo hajonneen vanadiini-
oksidin yli ja toimii j&lkihapettimena. Esitetyssd suoritusesimer-
kissd kdytetddn kddntdving elimind seki pakoputkea ettd sekoitussii-
pi&d. Vanadiinioksidin saanto ja puhtauspitoisuus on erityisen hyva
silloin, kun kdytetddn kuumaa ilmaa, jonka limpdtila on noin 100 -
GOOOC, parhaiten 300°C. Ilman esilédmmitykseen sopivat kaikki kaupal-
liset ilman esildmmittimet, joita voidaan kuumentaa suoraan sihk&i-
sesti tai epdsuorasti kaasulla, 81jylli, hiilelli tai héyrylli,



| Pydrivdn uunin 12 materiaalin on tdytettdvid ldmpdtilan kestdvyyttd,

mekaanista kestdvyyttd ja kemiallista kestdvyyttd koskevat vaatimukset.
Lukuisissa kokeissa on osoittautunut, ettd nuorrutettu teris on tdhén
sopiva materiaali. Erityisen edullisesti vaikuttavat kromi-, nikkeli-,
titaani~ ja/tai niobilisdykset. Annetuissa ldmpStiloissa ja ammonium—
metavanadaatilla ja V205:llé panostettaessa ovat erityisen kestdviksi
osoittautuneet seuraavat lejeeringit: x10 CrNiTi 18 9 (Werkstoff

n:o 1.4541) ja z1l0 CrNiNb 18 9 (Werkstoff n:o 1.4550). Viimeksi mai-
nitulla aineella on l&mpdtilakiyttidytymisensd suhteen osoittaunut

olevan vieldkin parempia vaikutuksia.

Kuviossa 2 on esitetty kaasun kulku kaikissa kdsittelyvydhykkeissd.
Ammoniummetavanadaatti on pydrivdssd uunissa 12 kuivausvyShykkeessd 2
ja kuumenee siind l&dmp&tilaan noin 400°C. T&1ldin poistuu ensiksi
vesihdyry A ja se imetddn poils putkesta 3 jo korkeammalle l&mmitetyn
materiaalikerroksen 9 yli, Materiaalivuon jaksottainen eteenpdin-
taaksepdin-liike pydrivdssid uunissa siirtds oleellisesti vedettdmén
tuotteen kuivausvydhykkeestd 2 hajoamisvydhykkeeseen 4., Hajoamisvyd-
hykkeessd 4 poistetaan ammoniakkikaasu B ja se poistetaan putkesta

3 vesihdyryn A kanssa sekoittumisen jdlkeen. VesihOyry A hydrolysoi
hajoamisessa muodostuneen vanadiininitridin, jolloin sitoutunut ‘
typpi vapautuu. Seuraavat yhtdldt esittdvdt ammoniummetavanadaatin

termistd hajoamista:

1) 2 NH4VO3 'V205 + 2 NH3 + HZO

2) 2 VN + 3 Hzommu'v 0

4+ 2 NH3

273
Veden ja vesihdyryn poistamisen jdlkeen tulevat materiaalikerroksessa
9 olevat vanadiinioksidit hapetusvyothykkeeseen 5, jossa ne kuumenne-
taan korkeampaan ladmpdtilaan. Sisddnvirtaava tuore ilma jilkihapettaa
alempiarvoiset vanadiinioksidit edelleen Vzos:ksi. Tdydellinen jatko-
hapettuminen on saavutettavissa vain tietylld ilman l&pivirtauksella.
Tdmd on 0,2 - 0,6 m3 ilmaa ammoniummetavanadaattikiloa koht$. Lukuisat
tutkimukset ovat edelleen osoittaneet, ettid materiaalikerroksen 9
tdydellinen sekeoittuminen ilman kanssa on saavutettavissa vain, kun
pydrivdn uunin tdyttdaste on 10 - 30 tilavuusprosenttia. Erityisen
suotuisa tdyttdaste on 15 - 25 tilavuusprosenttia, kun sydttOmdiri

on 0,3 m3

ammoniummetavanadaattikiloa kohti. Hapetusvydhykkeestd pois=~
tuva lopputuote sisdltdd yli 90 % V205 ja niukasti alempiarvoisia

vanadiinioksideja ja kdytdnndllisesti katsoen ei lainkaan vanadiini-



nitridejd. Se on kuivaa, jauhemaista ainetta, jota voidaan erityisen

hyvin kdyttdd katalyyttimateriaalina.

Patoputken 7 mitat vaikuttavat materiaalin tédyttbasteeseen ja kuljetus-
nopeuteen pybrivdssd uunissa. Pakoputken 7 asemesta voidaan kdyttdd
myds patolevyd. Kummankaan patoelimen sisdaukon halkaisija ei saa

olla enempdd kuin puolet pydrivdn uunin halkaisijasta. Patoputken 7

ja siten pydrivdn uunin 12 sulkuelimend toimii laatikkosulku 10

(kts. kuvio 1) . Tdmd voi olla tehty mySs kaksoisheilurildpdksi. Se
estdd vdArdn ilman sisdédnpddsyn, jota helposti voi tapahtua poistet-
taessa vanadiinipentoksidia kuljetushihnalle 11.

Ilmavirta C ottaa jauhomaisia osasia mukaansa kulkiessaan materiaali-
kerroksen 9 yli ja kuljettaa ne imuputken 3 kautta pumppu- ja kaasun-
poistolaitteistoon 14 (kuvio 1). Imuputken aukossa ndmi ilmavirran
osaset kohtaavat vesihdyryn kanssa sekoittuneen ammoniakkikaasu-
virran B. Konsentraatiosuhteet estdvdt rdjihdysvaaran. Ohjaamalla
toisaalta hajoamiskaasuja ja toisaalta hapetinta wvoidaan toimia
turvallisesti vaarallisella konsentraatioalue¢ella. Kaasun kulkua
voidaan ohjata siirtdmd@lld imuputkea 3 pydrivdn uunin 12 akselin
suunnassa. Imuputken 3 pituus mifritetiidn siten, etti kuivausvyShyk-
keestd 12 tuleva vesihdyry laimentaa ensin poistetun ammoniakkikaasun

ennenkuin se tulee kosketukseen ilmavirran C kanssa.

Seuraavassa selvennetddn keksinndn mukaista menetelmdi muutamalla
esimerkilld ja sitd verrataan tunnettuihin menetelmiin. Taulukossa
1 on esitetty vertailu tunnetun, epdjatkuvasti kiytetyn kammiouunin
ja keksinndn kuvion 1 mukaisen pydrivdn uunin, jossa on lyhyt ja

pitkd (katkoviivoitettu) imuputki 3, vilillsi,

Kammiouunissa kdytettiin (NH4)2V6016 mukaista ammoniumpolyvanadaattia,
jonka vanadiinipitoisuus oli 51,15 % ja joka sisdlsi 5,68 % ammoniak-
kia. Ammoniumpolyvanadaatti valmistettiin saostamalla pH-arvossa 2,1.

Pybrivdssd uunissa kdytettiin kaavan NH4VO3 mukaista ammoniummeta-—
vanadaattia, jonka vanadiinipitoisuus oli 43,56 % ja NH,-pitoisuus
14,54 %. Ammoniummetavanadaatti valmistettiin pH-arvossa yli 8.

Pydrivdn uunin pituus oli 1600 mm ja halkaisija 300 mm. PySrivin
uunin kaltevuus oli 0,5 %, kierrosluku 3 kierrosta minuutissa ja

tdyttbaste 7 %. Liampdtila kuivausvyBhykkeessd ja hajoamisvys8hykkeessi



oli 500°C ja jdlkihapetusvydhykkeessd 550°C. Kokeen kestoaika oli

8 tuntia.

Taulukossa 2 on esitetty kdyttSarvot keksinnén mukaisella pydrividlli
putkella. Raitiin ilman md&drdd, kunkin ldmmitysvyOhykkeen lémp&tilaa,
pydrivédn uunin tdyttdastetta ja kierroslukua sekd kaltevuutta muu-
teltiin. Edelleen muuttui kosteuspitoisuus, teho ja koeaika. Tulokset
osoittavat kokeen n:0 2 analyysiarvojen olevan parhaimmat. Kaikkia
kolmea vanadiinituotetta voidaan kdyttdd katalyyttien valmistukseen.
Seuraavassa taulukossa on annettu uudelleen kemian teollisuudessa
vanadiinituotteen puhtaudelle tyypillinen analyysi:

V205 vihintdéin 98,5 %
V203 + V204 korkeintaan 0,8 %
VN korkeintaan 0,2 %

muut epdpuhtaudet . korkeintaan 055 %

Pydrivdn uunin 12 koko pidettiin taulukossa 2 kuvatuissa koe-esimer-
keissd edelld mainittuja arvoja vastaavina. Lihtdaineeksi valittiin

koostumukseltaan seuraava aine ammoniummetavanadaatti (vedetdn):

v = 43,1 %
NH, = 14,2 %
Na,0 =  0,1%
510 = 0,2 %

2

Yhteenvetona todettakoon, ett# keksinndn kohteena on menetelmi ja

laite vanadiinipentoksidin (V205) valmistamiseksi hajottamalla termi-
sesti ammoniummetavanadaatteja. Menetelmin tarkoituksena on valmistaa
jatkuvatoimisesti vanadiinibappoa, joka ei oleellisesti sisilli alempi-
arvoisia vanadiinioksideja (V203) ja vanadiininitrideji. Menetelmi

kd3sittdd seuraavat vaiheet:

Ammoniummetavanadaattia pidetddn ensimmiisessd vydBhykkeessi miiridtyssi
alkuldmpottilassa,

ammoniummetavanadaattia kuumennetaan ensimmiisessd vyShykkeessi niin
kauan, ettd vesi hdoyrystyy oleellisesti ammoniummetavanadaatista ja
ettd se on kuivaa materiaalia,

kuivattu materiaali siirret&&n toiseen vy®dhykkeeseen,

kuivattu materiaali kuumennetaan toisessa .vybhykeessid toiseen lamp&-

tilaan vanadiinioksidin, ammoniakin ja jdénndsvesihdyryn muodostami-



seksi ja jotta osa materiaalista hydrolysoituisi,
vanadiinioksidi siirretddn kolmanteen vydhykkeeseen, jossa lamp&tila
on korkeampi kuin ensimmidisessd ja toisessa vydhykkeessd, vanadiini-
pentoksidin muodostamiseksi tdssd lampbtilassa,

vanadiinipentoksidi jd&hdytetdédn.
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Taulukko 1

Laite i Kammiouuni Pydrivd uwunire&ktori

epdjatkuva jatkuvatoiminen

lyhyt pitkd
imuputki:

Esim. n:0 -0 1 2
|Teho kg tuntia ja
{ ldmmityspinnan m |
| Teho kg tuntia ja j
j venktorin tilavuus-m~ | . _
{kohti 14 197 - 282
‘Laatu, %
| V505 1 79,2 91,1 98,9
'V203 ja V204 17,2 7,1 ’ 0,6
VN 3,2 v 1,4 | 0,1
muut epdpuhtaudet . 04 .. 0,4 ] 0,4
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Taulukko 2
Parametri Koe n:o0
] 2 3 4
Tuoreen ilman mddrd (m3/h) 15 15 22
|Kuivausvydhyke °c) 420 500 300
Hajoamisvyshyke (Rex 510 500 600
|Hape tusvyhyke (°c) 560 550 650
Tdytttaste (til.=~%) | 20 25 15
IKierrosluku (kierr./min.j 7 4 3
|Kaltevuus (%) 0,5 1 1,5
JAmmoniummetavana-
daattimddra (kg/h) 51 58,6 50
|Kosteuspitoisuus (%) 18,2 24,8 6,3
Koeaika (h) 10 16 83
|Ammoniumvanadaatin ko-
|konaismd&ra (kg) 510 938 4144
{Lopputuotteen madrs (kg) ' 318 479 | 2638
Jauheen vdri keltaineq keltainenv keltainen
{Analyysi:
{V,05 (%) 98,9 98,8 98,7
V203 ja v,0, (%) 0,6 0,7 0,7
| VN (%) 0,1 o,1 0,2
jmuut epdpuhtaudet (%) 0,4 0,4 0,4
'Hajottimen teho |
'kg tuntia ja ldmmityspinnan
m“:8 kohti 20,5 19,8 21
kg tuntia ja reaktorin
{tilavuus-m3:4 kohti 282 272 289




Patenttivaatimukset

1. Menetelmi jauhemaisen vanadiinipentoksidin valmistamiseksi
yvhdessi tydvaiheessa hajojttamalla termisesti yli 10 % NH3
sisdltdvidd ammoniummetavanadaattia, t unn et t u seuraa-

vista vaiheista:

A) edeltdpdin mddrdtty mddrd kosteata ammoniummetavanadaattia
[
kuumennetaan ensimmdisessd, eli kuﬁausvyéhykkeessé ldmp&tilaan

Yo
300 - SOOOC, kunnes vesi oleellisesti on poistunut,

B) kuivattu materiaali kuumennetaan hajoamisvydhykkeessd
lémp&tilaan 500 - 600°C vanadiinioksidin ja NH3:n muodostamiseksi

ensimmiisessd vybhykkeessd muodostuneen vesihdyryn ldnsdollessa,

C) vanadiinioksidi kuumennetaan jdlkihapetusvyOShykkeessd
lampdtilaan 550 - 650°C vanadiinipentoksidin muodostamiseksi.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen menetelmd, tunnettau
siitd, ettd jdlkihapettimena kdytetddn kuumaa ilmaa, jonka
limp&tila on 100 - 600°C, parhaiten 300°C.

3. Jonkin edelld olevan patenttivaatimuksen mukainen menetelmi,
tunnettu siitd, etti teho tunnissa on 0,2 - 0,6 m3

ilmaa ammoniummetavanadaattikiloa kohti, parhaiten 0,3 m3/kg.

4. Laite jonkin patenttivaatimuksen 1 ~ 3 mukaisen menetelmidn
suorittamiseksi, tunnet tu siitd, ettid episuorasti
kuumennetun pydrivdn uunin (12) avulla on muodostettu kuivaus-
vybhyke (2), hajoamisvydhyke (4) ja jdlkihapetusvydhyke (5),
jolloin uunin sis&dosa on varustettu sekoitussiivilli (13) ja
hajoamisvyShykkeessd (4) on hajoamiskaasujen poistamiseksi
tarkoitetun aksiaalisen imuputken (3), jonka pituus on mitoitettu
siten, ettd kuivausvyBhykkeestd (2) tuleva vesih8yry hydrolysoi
vanadiininitridin hajoamisvythykkeessd (4), jonka uunin (12) p&&hin
on sijoitettu patoamiselin (7), jolla ohjataan hajoamiskaasuja ja

vesih8yryd.



5. Patenttivaatimuksen 4 mukainen laite, t unnettu siitd,
ettd jdlkihapetusvydhykkeen (5) materiaalin poistopuolelle on

tehty patoamislevy tai patoamisputki (7), jonka sisdaukon
halkaisija on korkeintaan puolet py®drivdn uunin (12) halkaisijasta,
ja patoamisvydhyke on mitoitettu siten,ettd hajoamiskaasut laimene-

vat vesihOyrylld ennenkuin ne kohtaavat ilman.

6. Patenttivaatimuksen 4 mukainen laite, tunnet tu giiti,
ettd imuputken (3) imuaukko sijaitsee hajoamisvybhykkeen (4)

péddssi.

7. Patenttivaatimuksen 4, 5 tai 6 mukainen laite, tunnet tu
siitd, ettd pySrivdn uunin (12) pdshin on sijoitettu tuoreen

ilman syottéliitdnndt (6).



Patentkrav

¢
1. Forfarande f6r framstdllning av pulverformazvvanadinoxid
i ett arbetssteg genom att termiskt sonderdela Sver 10 % NH,
innehédllande ammoniummetavanadat, k &nne tecknat

av féljande steg:

T ;
A) en forut bestdmd médngd fuktiq/;mmoniumvanadat upphettas i
78 ,
en fdrsta, d.v.s. spphetEningszon, till 300 - 500°C tills

vattnet vidsentligen har avldgsnats,

B) det torkade materialet upphettas ig sdnderdelningszonen till
500 - 600°C £8r bildande av vanadinoxid och NH, i ndrvaro av

i den fdrsta zonen bildaéf vattenangan,

C) vanadinoxiden upphettas i en efteroxidationszon till 550 -
650°C £f&r bildande av vanadinpentoxid.

2. Forfarande enligt patentkravet 1, k i nnetecknat
ddrav, att som efteroxidationsmedel anvinds varm luft med en

temperatur av 100 - 6000C, foretridesvis 300°C.

3. Férfarande enligt nagot av fdregdende patentkrav,
kdnnetecknat didrav, att effekten per timme &r
0,2 - 0,6 n’ luft per ammoniummetavanadatkilo, féretrddesvis
0,3 m3/kg.

4. Anordning f&r utfdrande av fdrfarandet enligt nigot av patent-
kraven 1 - 3, k&nnetecknad dirav, att med hjilp

av en indirekt uppvérqﬁ@ roterande ugn (12) har en torkningszon
(2), en sbnderdelningszon (4) och en efgeroxidationszon (5)
bildats, varvid ugnens innerdel &r férsedd med blandarskovlar
(13) och i ugnen i sdnderdelningszonen (4) finns ett axiellt
anordnat sugrdr (3) f6r avledning av sOnderdelningsgaserna,
vilket r¥rs ldangd &r s& dimensionerad, att vattendngan fran

torkningszonen (2) hydrolyserar vanadinnitriden i s6nderdelnings-



zonen ,(4)
varmeq 35

Vil win //1 ] i a Wﬁ ﬁpmﬂfm& et /Wélmm iy/?yﬂ%l [?)
/iim?gfl‘zser m’Z{ t/dtﬁ’énaﬂfaf ﬁl}‘f“f /

5. Anordning enligt patentkravet 4, k F nnetecknaid

dirav, att pd materialets avgangssida sz efteroxidationszonen

(5) har en uppddmningsskiva eller ett uppddmningsrdr (7) anordnats,
vars innerdppnings diameter d4r hogst h&lften av den roterande
ugnens (12) diameter, och uppdédmningszonen &r sa diamensionerad,
att s®nderdelningsgaserna utspdds med vattendnga ggggjde stiger

upp i luften.

6. Anordning enligt patentkravet 41, k & Qﬁg etecknad
y) mngc,f J
dirav, att sugrdrets (3): sugdppning #x (i dndan av sbnderdelnings-

zonen (4).

7. Anordning enligt patentkravet 4, 5 eller 6, k & nne -
tecknad didrav, att i dndan av den roterande ugnen (12)

har matningsanslutningar (6) £6r frisk luft anordnats.

o
# an ’ /’{ K
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(esim.‘éaksal. Offenlegangsschrift)

eteen H ja vasteavasti kuulutus- ja patenttijulkaisun numercn eteen K ja P,

Merkitselhakémusjulkaisun

Huk. :\n:o \‘%7065«?

 Viitejulksisuje ~ Anférde publikationer
~Julkisia suomalaisia patenttihakemuksia: - Offentliga finska petentansdkningar:

P 29 30¢( ¢34 55lo)

‘ ‘Hakemusé,‘kuulutus- Ja patenttijulkeisuja: - Ansdkningspubliketioner, utlégg-
 :ning§- och patentskrifter: -

" ‘Suemi = Finlend

ISOfBritannia -~ ‘Storbritannien

>Norja\4kNdrge

Ranska - Frankrike.

Ruotsi - Sverige

Seksa - BRD - Tyskland

Sveitsi ~ Schweiz

 Tahska - Danmark

usa 3 Yo 651(13'921)'. 3 333 9l /?-341) -

Muita julkaisuja: — Andra publikationer:

sy Y

Allekirjoitus



	Page 1 - ABSTRACT/BIBLIOGRAPHY
	Page 2 - DESCRIPTION
	Page 3 - DESCRIPTION
	Page 4 - DESCRIPTION
	Page 5 - DESCRIPTION
	Page 6 - DESCRIPTION
	Page 7 - DESCRIPTION
	Page 8 - DESCRIPTION
	Page 9 - DESCRIPTION
	Page 10 - DESCRIPTION
	Page 11 - DESCRIPTION
	Page 12 - DESCRIPTION
	Page 13 - CLAIMS
	Page 14 - CLAIMS
	Page 15 - CLAIMS
	Page 16 - CLAIMS
	Page 17 - DRAWINGS
	Page 18 - DRAWINGS
	Page 19 - SEARCH_REPORT

