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(54) Spisob vyroby praskevého kobaltu

Na vodnu suspenziu prédSkového kobaltu
do koncentracie 0,1 M, antrachinénu do
0,001 M a zésaditého uhli¢itanu kobaltnaté-
ho s koncentraciou kobaltu 0,34 aZ 1 M sa
pésobi plynnym vodikom pri jeho parcigl-
nom tlaku 3,5 MPa a teplote 170 aZ 190 °C
za mieSania suspenzie. Zédsadity uhli€itan
kobaltnaty sa pripravi zrédZanim 0,25 M aZ
1 M siranu kobaltnatého, 1 aZ 3 M uhlidita-
nom sodnym s definovanou rychlostou zré-
Zania pri teplote 60 °C. Produkt je vhodny
najm#i ako pojivova fdza pri vyrobe speka-
nych karbidov, ale je moZné pouZit ho v3a-
de tam, kde je Ziadice, aby préSok mal niz-
ku priemerna velkost ¢astic a vyrovnanu di-
stribiciu ¢astic pribliZne gulovitého tvaru.
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Vyndalez riesi spdsob vyroby praSkového
kobaltu so Specifickymi fyzikdlnymi a che-
mickymi vlastnostami, vhodny hlavne pre
vyrobu spekanych karbidov.

Praskovy kobalt s vhodnymi fyzikdlnymi a
chemickymi vlastnostami, pouZivany pri vy-
robe spekanych karbidov, sa v sti¢asnosti
vyrdba prevaZne pyrometalurgicky, a to bud
redukciou zlddenin kobaltu, ako st oxid,
hydroxid, uhli¢itan, mravéan, Stavelan vodi-
kom pri teplote 400 aZ 900 °C, alebo pyroly-
zou mravéanu alebo Stavelanu kobaltnaté-
ho pri 300 aZ 700 °C.

Dalej sG zndme hydrometalurgické spéso-
by vyroby, ked sa praskovy kobalt ziskava
redukciou zladenin kobaltu z ich vodnych
roztokov a suspenzii vodikom v autokldve
za zvySenej teploty a tlaku. Produkty vyro-
bené tymito postupmi nemaji vhodné fy-
zikdlne alebo chemické vlastnosti pre ich
pouZitie pri vyrobe spekanych karbidov.

Nevyhody pyrometalurgického spdsobu vy-
roby praskového kobaltu spocivaja vo zvy-
Senej praSnosti pri manipulécii so zdraviu
Skodlivymi zlu¢eninami kobaltu, ktoré sa vy-
chodzou surovinou pre redukciu. Na dosiah-
nutie potrebnej chemickej €istoty produktu
sa pri doteraz vyuZivanych postupoch pred
samotnou redukciou pouZivaji Specidlne ra-
finaéné postupy na odstranenie primesnych
prvkov. Aby sa dosiahla potrebnd jemnost
préasku, je potrebné pouZivat ndkladné po-
stupy na pripravu vhodnych zlafenin kobal-
tu ako medziproduktu.

Vy88ie uvedené nedostatky nemd spésob
vyroby praSkového kobaltu podla vynélezu,
ktorého podstata spodiva v tom, Ze zAasadity
uhli¢itan kobaltnaty sa redukuje vo vodnom
prostredi vodikom za zvySenej teploty a tla-
ku, v pritomnosti katalyzdtora na préaskovy
kobhalt so 3Specifickymi fyzikdlnymi viastnos-
tami.

Zasadity uhli¢itan kobaltnaty, ktory sa
pouZiva pri spdsobe podla vyndlezu, sa pri-
pravi zraZanim roztoku siranu kobaltnatého
o koncentrécii do 1,35 M uhliditanom sod-
nym o koncentrécii do 3,5 M s vyhodou 2 M,
pri teplote oboch roztokov 55 aZ 65 °C. Rych-
lost priddvania uhli¢itanu sodného je 1,65
mé6lu NazCO3 na mél CoSO4 za hodinu. Na
uplné vyzrdZanie i6nov kobaltu je potrebny
patpercentny moélovy prebytok uhli¢itanu vo-
¢i kobaltu. Po pridani celého mnoZstva uhli-
¢itanu sodného sa suspenzia vymieSava 20
minut pri teplote 80 °C a vyzrdZany zasadity
uhli¢itan kobaltnaty s primesou siranovych
i6nov sa oddeli od mate&ného roztoku sira-
nu sodného.

Zo zésaditého uhlifitanu kobaltnatého sa
pripravi suspenzia v deionizovanej vode tak,
aby koncentrdcia kobaltu bola minimdlne
0,34 M. Koncentricia kobaltu je zavisld od
spdsobu a intenzity mieSania v autoklave. V
autoklave s intenziviym rotadnym mieSa-
nim méZe dosiahnut hodnotu 1 M. Do sus-
penzie zdasaditého uhli¢itanu kobaltnatého
sa pridd katalyzator, najlepSie antrachinén
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— C14HsO2 do koncentracie 0,001 M. Na skra-
tenie indukénej periody sa mdZe pridat prés-
kovy kobalt do koncentracie 0,1 M, s vyho-
dou 0,017 M. Z voiného objemu nad suspen-
ziou sa pomocou vodika -— Hz2 alebo dusika
—- N2 odstrani kyslik — O2 a za staleho mie-
Sania sa obsah .autokldvu vyhrieva. Po do-
siahnuti teploty 170 aZ 190 °C sa nadavku-
je vodik — Hz na hodnotu jeho parcialneho
tlaku 3,0 aZ 3,5 MPa. Koniec redukcie je i-
dentifikovany ukondenim spotreby vodika
— H2 a ustdlenim tlaku v autoklave. Za tych-
to podmienck vznika produkt poZadovanych
vlastnosti, ktory po odfiltrovani, premyti de-
ionizovanou vodou, premyti etanolom a vy-
suSeni pri 105 aZ 150°C sa ball a expeduje.
Navrhovany spdsob bol odsktiSany v auto-
kldvoch o objeme 45 dm® a 1 m® a ziskany
prasok bol podrobeny sktu3kam pre jeho po-
uZitie na vyrobu spekanych karbidov viace-
rych typov u ich vyrobcu. Testovacie skis-
ky poskytli kladné vysledky a potvrdili o-
prévnenost pouZitej technoldgie.

Vyhodou spdsobu podla vynélezu je, Ze sa
odstraiiuje manipuldcia so zdraviu Skodlivy-
mi zludeninami kobaltu vo forme préadkov.
Redukcia prebieha rychlo, priCom sudasne s
redukénym procesom prebieha rafindcia od
niektorych netist6t, ktoré sti obsiahnuté v
zasaditom uhli¢itane kobaltnatom. Odrafi-
novéva sa az 90 % z obsahu prvkov Zn, Mn,
Si, Al; aZ 100 % =z obsahu prvkov Ca, Mg, K,
MNa. Praskovy kobalt vyrobeny podla vynéle-
zu vykazuje fyzikalne vlastnosti, ktoré sa
vyhodné pri jeho pouZiti v spekanych kar-
bidoch. M4 priemernid velkost astic, vyjad-
renil Fisherovym ¢&islom, v rozmedzi 1,2 aZ
2,0 ym, sypnt hmotnost v rozmedzi 0,5 aZ
1,5 g . cm~3 Jednotlivé ¢astice maja gulovi-
ty tvar a prasok mé vyrovnanu distribdciu
Castic. Pri pouZiti prédSkového kobaltu vyro-
heného pod!a vyndlezu sa zniZuje doba mle-
tia a zvySuje sa homogenita zmesi karbidu
volfrimu — WC a kobaltu, o sa priaznivo
odrd7a na intenzite procesu a kvalite vy-
sledného produktu. Ostatné fyzikdlne vlast-
nosti si v hodnotach spliiajicich poZiadav-
ky na praSkovy kobalt pre spekané karbidy.

Priklad 1

6 kg vlhkého zasaditého uhli¢itanu ko-
balinatého, pripraveného podla uvedeného
postupu, s analyzou su$iny v hmotnostnych
percentach: Co 45,2; Ni 0,133; Fe 0,013; Mn
0,005; Ca 0,112; Mg 0,026; Si 0,005 bolo roz-
rmutovanych v deionizovanej vode na objem
25 1 suspenzie, bolo pridanych 150 g préas-
kového Co a 2,5 g antrachindénu. Redukcia
sa realizovala v autokldve s objemom 45
dm?® s kotvovym mie3adlom.

" Podmienky redukcie:

Koncentrédcia Co v suspenzii 0,45 M
Teplota redukcie 185°C
Parcidlny tlak H2 3,5 MPa
Doba redukcie 6 min.
Otadky mie$adla 225 min-!
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Ziskany prdskovy kobalt obsahuje v per-
centdch: Ni 0,307; Fe 0,034; Mn 0,0003; Ca
0,001; Mg 0,001; Si 0,0046; Na 0,001. Prie-
mernd velkost ¢astic, vyjadrend Fisherovym
¢islom, bola 1,75 um, sypnd hmotnost 0,97

gramov . cm~°, merny povrch BET 2,6 m? .
. gL
Priklad 2

118,5 kg vlhkého zéasaditého uhli¢itanu
kobaltnatého, pripraveného podla uvedené-
ho postupu, s analyzou suSiny v hmotnost-
nych percentach Co 53,21; Ni 0,254; Fe 0,009;
Mn 0,327; Ca 0,358; Mg 0,156; Si 0,049; Na
0,952 bolo rozrmutovanych v. deionizovanej
vode na objem 350 litrov suspenzie, prida-
nych 700 g prasSkového kobaltu, 70 g antra-
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chinénu. Redukcia sa realizovala v autoklé-
ve s objemom 1 m® s turbinovym mie$ad-
lom.

Podmienky redukcie:

Koncentracia kobaltu v suspenzii 0,76 M
Teplota redukcie 180 °C
Parcidlny tlak H2 3,5 MPa
Doba redukcie 40 min.
Otacky mieSadla 700 min~!

Ziskany praSkovy kobalt obsahuje v per-
centdch: Ni 0,466; Fe 0,0132; Mn 0,008; Ca
0,001; Mg 0,002; Si 0,01; Na 0,001; O 0,78.
Priemerné velkost Castic, vyjadrend Fishe-
rovym C¢islom, je 1,45 um, sypnd hmotnost
0,98 g.cm~3, merny povrch BET 4,58 m?.
.g"!

PREDMET VYNALEZU

1. Spdsob vyroby prédSkového kobaltu vy-
znaceny tym, Ze sa k vodnej suspenzii z-
saditého uhli¢itanu kobaltnatého s koncen-
trciou 0,34 — 1 M kobaltu ako zsadity u-
hliditan pridd katalyzdtor antrachinén do
koncentracie 0,001 M a prasSkovy kobalt do
koncentrédcie 0,1 M a na vzniknutd suspen-
ziu sa poOsobi za mieSania pri teplote 170 aZ
190 °C plynnym vodikom pri jeho parcidlnom
tlaku 3,0 aZ 3,5 MPa.

2. Sposob podla bodu 1 vyznafeny tym, Ze
sa pri redukcii pouZiva zasadity uhli¢itan

kobaltnaty pripraveny zo siranu kobaltna-
tého o koncentrdcii 0,25 ~— 1 M zraZanim
uhli¢itanom sodnym o koncentrdciil — 3 M
pri teplote 60°C, rychlosti priddvania 1,65
molu uhli¢itanu sodného na mol kobaltu za
hodinu, s dobou vymieSania 20 minit na tep-
lote 80 °C.

3. Sposob podla bodu 1 a 2 wyznadeny
tym, Ze ako katalyzator sa pouZiva antrachi-
nén do jeho koncentrécie v suspenzii 0,001
M.
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