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Sposéb atrzymywania tlenku zelaza nadajacego sie do
wytwarzania tlenkowych ksztaltek spiekanych
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Przedmiotem wynalazku jest sposéb otrzymy-
wania tlenku zelaza nadajacego sie do wytwarza-
nia tlenkowych ksztattek spiekanych, wykazujg-
cego staly wysoki ciezar po wubiciu oraz wysoka
reaktywno$¢. i

Tlenek 2elaza nadajacy sie¢ 'do ~ wytwarzania
tlenkowych ksztaltek spiekanych, ma przyklad fer-
rytowych, .musi pod wzgledem chemicznym i fi-

. zycznym odpowiadaé okreflonym wymaganiom, a

mianowicie powinien wykazywaé wysokg rea-
ktywnosé i staly niewielki skurcz w czasie pro-
cesu spiekania.

Wysoka reaktywno$é jest pozadana dlatego, ze
pozwala ona, aby w czasie procesu spiekania po-
miedzy tlenkiem zelaza, a dodatkowymi skladni-
kamj zachodzila reakcja o moziwie najwyzszym
stopniu przereagowania przy mozliwie najnizszej
temperaturze. Zgodnie ze znanymi zasadami ma to
miejsce wtedy, gdy sktadniki ulegna doskonalemu
przemieszaniu i gdy beda znajdowaé sie w formie
moZliwie najmniejszych czastek. N

Niewielki i zawsze jednakowy skurcz w proce-
sie spiekania jest korzystny z tego wzgledu, ze
zapewnia ksztaltkom utrzymanie stalych wymia-
réw lub ogranmicza do minimum ich péZniejsza ob-
roébke mechaniczng. Niewielki skurcz ma na og6t
miejsce wtedy, gdy tlenek zelaza znajduje sie w
postaci zwartych czastek o miewielkiej objetoéci
poréw, co odpowiada wysokiemu cigzarowi po ubi-
ciu.
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Dazeniem techniki jest wytworzenie takiego
tlenku zelaza do tlenkowych ksztaltek spiekanych,
ktéry mozliwie najbardziej odpowiadalby tym wy-
maganiom. .

Znane s§ Pprocesy zapewniajace wytwarzanie
tlenku zelaza o 'bardzo maltych ziarmach, na przy-
klad ponizej 1 pm. Ziarenka te posiadaja jednak
stosunkowo niewielki ciezar po ubiciu, lczyli mry-
kazujg stosunkowo wysoki skurcz [przy procesie
spiekania.

Znanym i wykorzystywanym w technice sposo-
bem podnoszenia cigzaru po ubiciu, a ‘wco za tym
idzie, zmniejszania skurczu przy spiekaniu, jest
ogrzewanie tlenku zelaza do wysokich temperatur.
Witedy jednak ma miejsce wzrost ziaren, to mna-
czy dochodzi do wytwarzania wiekszych kryszta-
16w, a co za ltym idzie, spada poZagdana wysoka
reaktywno$é, Badania mnad czerwonym pigmen-
tem — tlenkiem Zelaza, polegajace na ogrzewaniu
do temperatury 1200°C i oznaczaniu powierzchni
wilasciwej co 100° wykazaly, Ze przy temperatu-
rze 800°C powierzchnia wilasciwa zmmniejsza sie
o okolo 50% a przy ogrzewaniu do 900° spada sko-
kowo az do <1% powierzchnd wiasciwej, jakg
wykazuje material poczatkowy. ’

Wysoki ciezar po ubiciu, kitéry wiplywa na nie-
wielki skurcz przy spiekaniu, oraz wysoka reak-
tywno$§é tlenku zelaza sg zatem pozgdanymi ce-
chami znoszgcymj sie nawzajem, Z tego powodu
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w dotychczasowej praktyce musiano zadawalaé
sie kompromsisem.

Ponizsza tabela uwidacznia zréznicowanie wia-
Sciwolci poszczegblnych typbéw tlenku zelaza uzy-
wanych do wytwarzania tlenkowych ksztaltek
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spiekanych, a mianowicie zakresu wielkoéci ziar-
na, cigzaru po ubiciu oraz powierzchni wladciwesj,
przy czym ta ostatnia wiaciwo§é stanowi zaroéw-
no kryterium sumujgce dwa pierwsze parametry,
jak tez jest miernikiem reaktywmosci.

F.O. ofr toda: Zakres wielkoS§ci | Cigzar po ubiciu Powierzchnia
20 oftrzymany meiodg: ziarna pm g/ml wia§ciwa m?2/g

rozkladu termicznego’
siarczanu zelazawego 0,5—5 0,8—1,5 3 —10
bezposredniego wytrgcania tlenku zelazowego 0,5—2 0,9—1,25' 36— 9
bezpoSredniego wytracania tuwodnionego tlenku
Zelazowego 0,5—2 0,3—0,7 7T —12
a — F,0, otrzymany przez odwodnienie uwod-
nionego tlenku zelazowego 0,5—1,5 0,5—0,8 10—20
magnetyt FeO, 0,6—0,8 0,6—1,0 5 —6
a — Fe,O, otrzymany z magnetytu przez kalcy-
nowanie w wysokiej temperatunze 0,6—0,8 0,6—1,0 4 —5
y —Fe,0; otrzymany z magnetytu przez kalcy-
nowanie w niskiej temperaturze 0,6—0,8 0,6—1,0 5 —6

Inny typ tlenku Zelaza otrzymuje sie przez Wy-
tracanie weglanu zelazawego.z roztworéw soli ze-
lazawych kwasnym weglanem amonu, weglanem
amonu, wzglednie sodag w obecno$ci soli amono-
wych, Otrzymany ta droga weglan zelazawy jest
stosunkowo grubo krystaliczny i sklada sie z
agregatéw wielko§ci okolo 10 pm. Weglan iten
utlenia sie na powietrzu przy mieco podwyiszonej
temperaturze do tlenku zelazowego o0 niezmienio-
nej formie 1 wielkoSci ziarna. ‘Ciezar po ubiciu te-
go tlenku zelaza wynosi 0,5 do 0,6 g/ml.

Ogrzanie tego tlenkm zelaza do 600—700°C po-
woduje wzrost cigzaru po ubiciu do 1—1,2 g/ml,
a otrzymane tg droga porowate czastki wielkosci
4—6 pm wykazujg stosunkowo duzy skurcz przy

spiekaniu, Ogrzamie tlenku zelaza do 800°CI powo-

duje wzrost ciezaru po ubiciu do 1,5 g/ml, przy
czym powstajg zwarte czastki wielkoSci 3 do 4
‘um o niewielkim skurczu przy spiekaniu,

Okazuje sie zatem. Ze przy tym typie tlenku ze-
laza reaktygmny produkt o wysokim skurczu i nd-
skim ciezarze po ubiciu przechodzi roéwniez w for-
my mniej reaktywne o nizszym skurczu i wyz-
szym ciezarze po ubiciu.

Celem wyralazku jest unikniecie oméwionych
niedogodno$ci. DaZy sie¢ mianowicie do takiego
modyfikowania procesu otrzymywania tlenku ze-

. laza, aby uzyskaé jego wysokg reaktywmosé przy
nigskim skurczu w czasie spiekania, wzglednie
przy wysokim ciezarze po ubiciu.

.Stwierdzono, ze moina otrzymaé tlenek zelaza
o tych roigdanych wlaSciwosciach, wytracajgc
weglan Zelazawy w znany spos6b przez dzialanie
na roztwér soli zelazawej mieszaning weglanu
i kwasnego weglanu amonowego i poddaniu wy-
traconego weglanu. Zelazawego po uprzednim prze-
myciu- obrébce termicznej w temperaturze 550—
650°C, najkorzystniej 600°C, przy doptywie powie-
trza. Jezeli utlenianie i rozpad weglanu (ktéry
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normalnie zachodzi juz w temperaturze nizszej niz
100°C, a w temperaturze 200°C zachodzi z bardzo
wielkyg szybkos$cia) przeprowadza sig, wbrew wy-
maganiom technicznym, w temperaturze znacznie
wyzszej, uzyskuje sie tlenek zelaza w postaci pod-
stawowych czastek o wielkosci 0,2—0,3 pm, wzgle-
dnie agregatéw tych czastek, spieczonych ze soba
bardzo siabo, ktére rozpadaja si¢ na czastki pod-
stawowe pod wplywem lekkiego nacisku, na przy-

. klad w czasie mieszania ze skladnikami dodatko-

wymg -ﬂen!kowych ksztaltek spiekanych.

. Tlenek 2elaza otrzymany sposobem wedlu:g WY-
Inalad{u ma nastqpu;qce witasciwosci:

zakres wielkosei cigiar powierzchnia
ziarna po ubiciu wiasciwa
1,5 do 2,1 g/mil 31 m?/g

0,2 do 0,3 pm

© Jak widaé- z tych danych, tlenek zelaza otrzy-
many sposobem wedtug wynalazku wykazuje wy-
sokg reaktywno$é, to znaczy minimalne rozmiary
czastek oraz niski skurcz przy spiekaniu i w
zwigzku z tym wysoki ciezar po ubiciu.

Dallej stwierdzono, ze przy zachowaniu w czasie
wytragcania znanym sposobem weglanu zelazawego,
okreflonego stosunku stezefi weglanu amonowego
do. kwasnego weglanu amonowego w roztworze
strgcajgcym uzyskuje sie tlenek zelazowy o sta-
lym wysokim cigzarze po wubiciu, a w zZwigqzku z
tym o nie zmieniajacym sie miskim skurczu przy
spiekaniu.

Zmieniajgc stosunek weglanu amonowego do
kwasnego weglanu amonowego, obrzymuje sie po
dalszej obrbce w temperaturze 600°C sposobem
wedlug wynalazku, tlenki Zelazowe o mastepuljg-
cych ciezarach po ubiciu:
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100% kwasnego weglanu

amonowego
: 75% kwasnego weglanu - +
amonowego
50% kwasnego weglanu +
amonowego :
35% kwasnego weglanu +
amonowego
25% kwasnego weglanu +
amonowego
0% kwasnego weglanu +
amonowego

Nieoczekiwanie ~oOkazalo sie, ze przy stosunku
25—35% kwasnego weglanu amonowego da 75—
65% weglanu amonowego uzyskuje si¢ wysokie
ciezary po ubiciu, 0 malym. rozrzucie, co oznacza,
ze otrzymany w ten sposéb ‘tlenek zelazowy ma
nie tylko niski, ale i pozadany staly skurcz przy
spiekaniu w czasie obrobki na tlenkowe ksztaltki
spiekane,

Trzeba jednakze podkreflié, iz ten staly cigzar
po ubiciu mozna uzyskaé¢ tylko woéwcezas, gdy wy-
tracanie weglanu zelazawego przeprowadza sie
do&éjac roztwor soli zelazowej powoli, najkorzyst-
niej w ciggu 2 do 3 godzin, przy energicznym mie-
szaniu, do mieszaniny Wweglanu i kwasnego we-
glanu amonowego, przy czym utrzymuje si¢ pod-
wyzszong temperature mieszaniny reakcyjnej na
mozliwie stalym poziomie, po czym zawiesine kry-
staliczng zawierajaca jeszcze niewielki nadmiar
Srodka wytracajacego, najlepiej w ilosci 5 do 10
g/l poddaje sie krotkotrwalemu mieszaniu.

Roztwér stracajacy o odpowiednim stosunku
kwaSnego weglanu amonowego przygotowuje sie
najkorzystniej przez rtozpuszczenie handlowego
kwa$nego weglanu amonowego 1 wprowadzenie
odpowiedniej ilo§ci wody amoniakalnej,

Stosowanie mieszaniny kwasnego weglanu amo-
nowego i weglanu amonowego w stosunku wy-
7ej podanym przynosi ponadte korzy$ci ekono-
miczne gdyz do wytracenia 1 mola Fe,O; zuzyt-
kowuje sie tylko 24 mole kwaénego weglanu
i 0,8 mola amoniaku, podczas gdy zuzycie czyste-
go kwasnego weglanu Wynosi 4 mole, to znaczy,
ze okoto 40% kosztownego kwa$nego weglanu za-
stepuje sie tanig woda amoniakalns.

Dalsza ekonomiczna korzy§é ze stosowania spo-
sobu wediug wynalazku polega ma tym, ze wy-
tracanie przeprowadza sie¢ w alkalicznym §rodo-
wisku i Ze osad posiada mniewielka objetos¢,
a mianowicie okolo 15 m3/tone. Z tego wzgledu
mozna stosowaé stosunkowo niewielkie, nie za-
bezpieczone przed dziataniem kwaséw aparaty
stalowe. Ponadto osady weglanu Zelazawego daja
sie znacznie latwiej i dokladniej uweolnié od za-
trzymanych soli oraz od wody niz osad tlenku
zelaza. Dzigki temu istniejg technicznie korzystne
okoliczno$ci dla utleniania zgodnie z wynalase
kiem w temperaturze okolo 600°C.

]
Ciezar po ubiciu

1,7 do 2,0 g1
25% weglanu
amonowego 16 do 21 g1
50% weglanu
amonowego 1,65 do 2,0 g/l
65% weglanu
amonowego 1,5 do 1,6 gl
75% weglanu
amonowego 15 do 1,6 gl
100% weglanu
amonowego 0,6 do 0,8 g/l

Przyklad. 3000 1 roztworu siarczanu Zzela-
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-zowego, zawierajgcego 1260 kg FeSO,°7 H,0O, co.

odpowiada 360 kg Fe,O; -dodawano w ciggu 2z .
godziny przy energicznym mieszaniu do podgrza-
nego do temperatury 50°C roztworu wytracaja-
cego, ktéry w 2400 1 zawierat 463 kg kwasnego
weglanu i 300 1 wody amoniakalnej (230 g NHs/1)
(stosunek cigzaru weglanu amonowego do kwa$-
nego weglanu amonowego = 73:27). W miesza-
ninie reakcyjnej utrzymuje sie stala temperatu-
re 50°C (£3°C) przez ogrzewanie przeponowe.
W koficu mieszanine reakéyjnq miesza sie jeszcze
przez 1/4 godziny i wytracony weglan Zelazawy
pozostawia sie¢ ma 10 minut do opadniecia, Lug
macierzysty spuszcza si¢ z nad osadu, a brzeczke
krystaliczng plucze sie dekantujac przez wielo-
krotne dodawanie wody, a mnastepnie przekazuje
sie na obrotowy filtr prézniowy. Produkt otrzy-
many z obrotowego filtru. jest nastepnie wypro-
wadzony do pieca obrotowego ogrzewanego z ze-
wnatrz, przez ktéry przechodzac, rozgrzewa sie
do 600°C i réwnoczeSnie utlenia pod Wwpltywem
przeplywajacego strumienia powietrza. Wycho-
dzacy z pieca a-tlenek Zzelazowy posiada charak-
ter subtelnego proszku, (cigzar po ubiciu 1,6 g/ml)
i moze byé zastosowany bez dalszej mechanicz-
nej przer6bki do wytwarzania tlenkowych ksztal-
tek spiekanych.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6éb  otrzymywania tlenku 2zelaza nada-
jacego sie¢ do wytwarzania tlenkowych ksztaltek
spiekanych, wykazujgcego staly i wysok: ciezzr
po ubiciu oraz wysokg reaktywno§é, na drodze
termicznego rozkladu grubokrystalicznezo wegla-
nu zelazawego, znamienny tym, ze weglan Zela-
zawy wytrgcony w znany spos6éb przez dzialanie
na roztwér soli zZelazawej mieszaning weglanu
i kwasnego weglanu amonowego poddaje sie po
uprzednim przemyciu obrObce termicznej w tem-
peraturze 550°C—650°C, najkorzystniej 600°C,
przy doplywie powietrza.

2. Spos6b wedtug zastrz, 1, znamienny tym, ze
wytrgcanie wéglanu Zelazawego przeprowadza sie
dodajgc roztwér soli Zelazawej powoli, najkorzy-
stniej w eiggu 2—3 godzin, przy energicznym mie-
szaniu do mieszaniny weglanu i kwasnego wegla-
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nu amonowego, zawierajgcej najkorzystniej 25 — stalym poziomie, po czym zawiesine krystaliczna
35% kwasnego weglanu i 75—65% weglanu amo- zawierajgcg jeszcze niewielki nadmiar $rodka wy-
nowego, przy czym uirzymuje sie podwyZszong tragcajgcego, najlepiej w iloSei 5—10 g/l poddaje
temperature mieszaniny reakcyjnej na mozliwie sie krétkotrwalemu mieszaniu.

Bitk 1060/70 r. 230 egz. A4



	PL60144B1
	BIBLIOGRAPHY
	CLAIMS
	DESCRIPTION


