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Verfahren zur Rilckgewinnung der Kobalt-, Tantal- und Niob-
begtandteile aus Hartmetallschrotteén

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung findet in der Sekundérmetallurgie Anwendung,

Im Hartmetallschrott und in Hartmetallriickstinden ist neben
Wolfram auch Kobalt, Tantal und Niob enthalten. Erfindungs-
gemif werden diess Wertmetalle zuriickgewonnen, - '

. Charskteristik der bekannten technischen Lésuhgen

Nach bisher bekannten Verfahren wurden.wolframhaltige Schrotte

oder Riicksténde nmiit Alkalinitrat oder Alkalinitrit aufgesohlos~

sen,

Der entstehende Schmelzauféchluﬁ wurde in Wesser gelaugt, wo-
bei Wolfrem als Alkaliwolframat in Losung geht,

Das Alkaliwolframaet wurde abgefiltert und die Beimengungen

und Verunreinigungen, in denen sich auch die Wertmetalle Ko-
balt, Tantal und Wiob befinden, wurden als Schlémme auf Halde
verbracht. - :
Alle Versuche zur Wiedergewinnung dieser Begtandteile scheiter-
ten bisher an der Schwerldslichkeit der in Oxidform anfallenden
Metalle, ' ' -



Ziel d?rvErfinduhg

Die Erfindung hat zum Ziel, durch ein einfaches Verfahren
mit wenigen Verfahrensstufen und gerlngem apparativen Aafwand
~die Riickgewinnung der Wertmetalle Kobalt, Tental und Niob

in metallurglsch oder technisch verwertibare Fraktionen zu er-
méglichen, o '

- Darlegung des Wesens der Erfindung:

" Der Erfindung liegt die Aﬁfgabe'zugrunde, die Wertmetalle Tan-
tal, Kobalt und Niob, die beim chemischen Aufschlu8 von Hart-
metallschrotten oder -rilicksténden als unlasliche Verbindungen
“im Pilterriickstand verbleiben, nahezu verlustlos wieder in den
‘ Metallkreiélauf zuriickzufithren. S
Allen bisher bekannten Verfahren’haftet der llangel an, daB aus
Hartmetallschrotten und -riickstinden nur Wolfrem in der Verbin-
'dung als Kalziumwolframat gewonnen wurde, |

Es besteht die Aufgebe, aus den verbleibenden Riickstinden Ko-
balt herauszulosen, wihrend Tental und Niob nach grundllchem
Auswaschen und Trocxnen als Pentoxide weiterverwendet werden
konnen.

Erflndungsgeméﬁ wird die>Aufgabe dadurch geldst, daf zunichst
wolffamhalﬁige Schrotte und Riickstinde unterschiedlicher Zu-
. sammensetzung mit einem UberschuB an Alkallnltrat oder Alkali-
nitrit sufgeschlossen werden, ' .
Der stichiometrische UberschuB muB dabel mindestens 10 % be-
iragen. In Versuchen wurde ermittelt, daB ein Uberschul von
18 % der theoretisch notwendigen Menge die besten Ergebnisse
in den weiteren Verfahrensstufen nach sich zieht. Bin Uber-
schuB groBer als 20 % bringt zwar die gleichen Ergebnisse, ver-
teuert jedoch das Verfahren. | |
. Durch den UberschuB wird errelcht daf3. Kobalt, Tantal und Niob -
ox1dleren. ' '

-3 -



o 226990 4

Der chemische AufschluR des Hartmetallschrotts verlauft in
einem stark exothermen Vorgang, wobei sxch die Schmelze auf
etwa 900° C ernltzt.

Denach wird der SchmelzaufschluR auf eine Temperatur zwischen
10° ¢ und 25° C abgekiihlt. Die Abklihlung muB verzégernd ver-
iaufen, sollte etwa 11 bis 20 Stunden in Anépruch nehmen und
ohne Bewegung des Schmelzgutes erfolgen.

Diese langsame ruhende Abkiithlung bewirkt eine Gefiligeveranderung
des Kobaltoxides, was zur Folge hat, daB Uberraschenderweise
Kobaltoxid in Salzs&ure leicht léslich wird.

Dadurch ist eine spétere Trennung von Kobalt gegeniiber Tantal
und Niob. méglich, weil die Oxide dieser Metalle in Salzséure
unldslich sind. ,

Aus der so gewonnenen Schmelze wird mit heiBem Wasser das ent-
standene Natriumwolframat ausgewaschen, wahrend die Wertmetalle
Tantal, Kobalt, Niob als Oxide im Rickstand verbleiben.

Der durch den erfindungsgemaB durchgefiihrten Schmelz- und Ab-
kiihlungsproze gewonnene Rickstand wird auf etwa 80° C in einem
Ruhrkessel erwédrmt und mit konzentrierter handelsiiblicher Salz-
‘séure versetzt, | _

Dabei geht das Kobaltoxid als Kobaltchlorid in Lésung, wahrend
Tantal und Niob.als weiRe Pentoxide unléslich bleiben. - _

Die Kobaltchloridldsung wird abgefiltert und das im Schrott mit
eingebrachte Eisen durch Auspuffernmit Anmoniakwasser auf PH
4,5 quantitativ als Eisenhydroxid bei einer Temperatur iber 80°
ausgeféllt und abgetrennt. '

In bekannter Weise wird nun der Kobaltchloridlésuﬁg Oxalsiure

zugesetzt und das Kobalt als Kobaltoxalat gef&llt. Nach dem
Waschen, Trocknen und Verglihen entsteht ein reines Kobalt-

‘ schwarzoxid mit 71 % Co-Inhalt,

Die Pentoxide des Tantals und des Niobs werden sdure- und al-

kalifrei gewaschen, getrocknet, feinstvermahlen und ohne wei-

tere Verarbeitungsstufen direkt zur Karbor;erung eingesetzt,’

wobei Tantal- und Niobchlorid ‘entstehen. .-



- Augfiihrungsbeispiel

" Hartmetallschrotte und -riicksténde werden mit Natriumitrit
aufgeschlossen. Das Natriumnitrit wird mit gesteuertem stufen-
weigen UberschuB von insgesamt 18 % in einer Schmelzpfanne .
mit dem Schrott zur Resktion gebracht. Bei dem exothermen Vor-
gang erhoht sich die Temperatur des Schmelzaufscnlusses auf
etwa 900° C.

Der SchmelzaufschluB wird ohne Bewegung in einem Zeitraum von ’
15 Stunden auf etwa 20° C abgekithlt.

Ausg der.abgekﬁhlten'Schmelze wird mit heiBem Wasser das ent-
standene Natriumwolframat ausgelaugt und abgefiltert.,

Der Filterriickstend wird auf 80° C erwdrmt und mit konzentrier-
ter Salzsiure im UberschuB versetzt. Das Kobaltoxid geht als
Kobaltchlorid in Lisung und wird abgefiltert.

Das mit eingebrachte Eisen wird aus der Kobaltchlorld]osung
durch Abpuffern mit Ammoniakwasser auf PH 4,5 quantitativ als
- Bigenhydroxid bei mindestens 80° ¢ ausgefdllt und abgetrennt..
Durch den Zusatz von Oxalsiure zur Kobaltchloridldsung und
PH-Einstellung wird das Kobalt quentitativ als Kobaltoxalat ge-
full% aus dem in bekannter Weise nach dem Waschen und Trocknen
durch Verglhhen Kobaltschwarzoxid mit 71 % Co-Inhalt herge-
stellt wird. A

Die gewonnenen Pentox1de des Tantals und des Niobs werden sgure-
wnd alkalifrei gewaschen, getrocknet und feingtvermahlen und
konnen direkt in der Industrie eingesetzt werden.



Patentanspruch

1. Verfahren zur Riickgewinnung der Kobalt-, Tantal- und
A Hiobbestandteile aus Hartmetallschrotten gekennzeichnet
durch die Verfahrensstufen '

AufschluB der Hartmetallschrotte in einem UberschuB an
Alkalinitrit oder Alkalinitrat, ,

verzogerte Abkihlung des Schmelzaufschlusses ohne Be-
wegung des Schmelzgutes, | |

Auswaschen des Alkaliwolframats mit heiBem Wasser,
Erwdrmung des Riickstandes auf vorzugsweilse 80° C,
Versetzung des Riickstandes mit handelﬁbiicher Salzsdure,.
Abfiltern des entstandenen Kobaltchlorids, |

Waschen, Trocknen und Feinstvermahlen der Pentoxide des
Tantals und Niobs

2. Verfahren nach Punkt 1, dadurch gekennzeichnet, da8 der
{berschu8 an Alkalinitrat oder Alkalinitrit zwischen 15 %

. und 20 % zur theoretische notwendigen lNMenge betrigt.

3. Verfahren nach Punkt 1, dadurch gekennzeichnet, daf die
verzigerte Abkithlung mindestens 14 Stunden und hochstens

20

Stunden beansprucht,
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