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Sposéb wytwarzania proszkéw metalowych, w szczegélnosci proszku
czystego wolframu, o bardzo duzej drobnoziarnistoéci przede wszystklm do produkcn
weglikéw spiekanych

Patent trwa od dnia 20 wrzes$nia 1956 r.

Dla wielu zastosowan technicznych pozgda-
nym lub niezbednym jest stosowanie proszku
metalowego o bardzo duzej drobnoziarnistosci.
Taki przypadek ma miejsce na przyklad przy
wytwarzaniu weglikOw spiekanych, gdzie uzy-
skanie specjalnie twardych weglikéw spieka-
nych o skladzie WC — C, wymaga jako ma-
terialu wyj$ciowego najdrobniejszego proszku
czystego wolframu. Jedynie stosujagc najdrob-
niejszy proszek czystego wolframu udaje sie
uzyskaé¢ proszek weglikow wolframu o najdrob-
niejszej ziarnisto$ci. Tak drobnoziarnisty pro-
szek weglikow wolframu jest niezbednym su-
rowcem do produkcji weglikOw - spiekanyeh
o skladzie WC-C,, ktére to wegliki przy wy-
sokiej twardosSci musza wykazywaé zadawala-
jaca trwalo§é i ciggliwosé. Weghki spiekane
tego gatunku nadajg sie doskonale do obrdbki
twardych i odpornych na $cieranie materialow,
a mianowicie twardego Zzeliwa szarego, stopow

* Wiasciciel patentu o$wiadczyl, ze twérca wynalaz-
ku jest Robert Wehner.

aluminionych o duzej zawartosci krzemu, ma-
terialéw izolacyjnych, szkla, porcelany itd.
Innym przykladem zastosowania najdrobniej-
szego proszku czystego wolframu jest bezposred-
nia przerébka samego wolframu. Wiadomo ze
praséwka, wykonana prasowaniem proszku me-
talowego ma tym wigkszg sklonnosé¢ do spie-

kania si¢ im bardziej drobnoziarnistym jest
materiat wyjsciowy. Na przyklad spiekanie -
praséwek wolframowych z najdrobniejszego

proszku czystego wolframu (wielkosé¢ ziarn oko-
to 0,6 — 0,8 ) juz przy temperaturze spieka-
nia 1600°C pozwala osiggngé gesto$é spieku po-
wyzej 17,0 g/cm3, natomiast praséwka wykona-
na w tych samych warunkach z mniej drobno-

- ziarnistego proszku czystego wolframu (wiel-
ko§¢ ziarn okolo 3,0 w) przy tej samej tempe-

raturze spiekania bedzie juz posiadala gestosé
tylko od 12 do 13 g/cms3.

Mozna by przytoczy¢ jeszcze dalsze przyklady
zastosowania, w ktérych wskazanym jest sto-
sowanie wyjatkowo drobnoziarnistego proszku



metalowego w ogéle, a proszku czystego wol-
framu w szczeg6lnobcl.

Na obecnym szczeblu rozwoju- techniki prak-
tykuje sie otrzymywanie drobnoziarmstego
proszku czystego wolframu przez redukcje wo-
dorem przy niskich temperaturach tréjtlenku
wolframu (bezwodnika kwasu wolframowego
WO;) lub kwasu wolframowego, przy czym
trzeba zwracaé uwage, aby w atmosferze gaza-
wej znajdujacej sie nad materialem redukowa-
nym, nie dochodzilo do zbyt duzej koncentracji
pary wodnej.

Inng mozliwo§é wytwarzania drobnoziarni-
stego proszku czystego wolframu polega na
tym, ie materialem wyjSciowym jest bardzo
drobnoziarnisty trojtlenek wolframu albo réw-
niez bardzo drobnogziarnisty kwas wolframowy.
Drobnoziarnisty kwas wolframowy mozna
uzyskaé na przyklad przez takie prowadzenie
procesu strgcania, ze do kwasu wlewamy roz-
twér soli kwasu wolframowego, przy okreslo-
nych stosunkach koncentracji, temperaturach

i predko$ciach wlewania. Drobnoziarnisty kwas-

wolframowy wytragca sie woéwczas czeéciowo w
formie koloidalnej, co utrudnia filtrowanie za-
wiesiny; poza tym istnieja przy tym procesie
i inne trudnos$ci.

Zgodnie z wynalazkiem moizna wytwarzaé
drobnoziarnisty proszek czystego wollramu w
sposGb prosty i ekonomiczny za pomocy pro-
cesu ponizej szczegélowo opisanego.

Materiatem wyjéciowym jest proszek czystego
wolframu, ktéry wytraca si¢ w sposéb normal-
ny przy redukcji za pomoca wodoru kwasu wol-
framowego wzglednie tréjtlenku wolframu.
Przecietna wielkos$¢ ziarn takiego proszku czy-
stego wolframu waha sie w granicach od 1,5 —
- do 3 p. Ten proszek metalu przetwarza sie na-
stepnie w tréjtlenek wolframu WOs przez za-
‘rzenie w atmosferze utleniajgcej, przewaznie
w powietrzu. Utlenianie nie moze jednak prze-
biegaé w zbyt wysokiej temperaturze. Tempera-
tura zarzenia nie powinna przekraczaé 500°C.
Poza tym utlenianie musi przebiegaé tak wol-
no, aby nie moglo doj§¢ do zadnego gwaltow-
nego wywigzywania sie ciepla, gdyz wowczas
nastepuje gwattowny wzrost wielkosci ziarn.
Ten preoces wymaga dokladnej, .do kazdorazo-
‘wych warunké6w w piecu dostosowanej regula-
cji przeplywu powietrza wzglednie gazu. Aby
uzyskaé skuteczne, a przede wszystkim réwno-
mierne utlenianie proszku metalowego, mate-
riat bioracy udziat w reakcji, przy ciaglej pra-
cy pieca, powinien dochodzi¢ do pieca w cien-
kiej warstwie, aby mozina bylo uzyskaé calko-

wite i réwnomierne utlenienie az do samego
spodu materialu utlenianego.

Z kolei opiszemy szczegblowiej przykladowe
przeprowadzenie procesu utleniania:

Niech bedzie uzyty do tego celu przelotowy
piec o prostokagtnym przekroju mufy grzejnej

"150 X 40 mm. Na woézeczkach transportujacych

\

uklada sie proszek czystego wolframu réwno-
mierng warstwg o grubo$ci okolo 2 do 3 mm.
Woézeczki przeciqga sie przez piec z predkoscia
od 1 do 2 cm/min przy przeplywie powieirza
w ilofci 1 m3/godz. Temperature trzeba utrzy-
mywaé na poziomie 420°C. Uzyty do ﬁrocesu
proszek czystego wolframu posiada s$rednig
wielko§¢ ziarn 22 u. Uzyskany w ten sposSb
tréjtlenek wolframu posiada bardzo drobng ziar-
nistogé, Srednia wielkosé- ziarn tréjtlenku wol-
framu WO; bedzie napewno wynosi¢ ponizej
0,3 do 0,5 n. Nastepnie otrzymany w ten sposob

wyjatkowo drobnoziarnisty trdjtlenek waolfra-

mu zostaje poddany redukcji w atmosferze wo-
doru. Redukcje taka, jak wiadomo, naleiy prze-
prowadza¢ w ten sposdb, aby nie dochodzito do
znacznego zwiekszania ziarn proszku czystego
wollramu, w czasie .ich tworzenia sie. Tempe-

-ratura procesu redukcji w miare moznosci nie
‘powinna przekraczaé 830°C, przy czym korzy-

stng jest redukcja stopniowa przez stosowanie -
odpowiednio dobranych stref temperatury. W
ten sposéb moina bez trudnosci uzyskaé pro-
szek sezystego wolframu, ktérego $rednia wiel-
ko§é¢ ziarn wynosi w granicach 0,5 i 0,8 p.
Jezelibyémy przeprowadzali proces redukcji
przy temperaturze nizszej niz 830°C i przy
bardzo matym posuwie woézeczkéw, to wéwczas
mogliby$my uzyskaé jeszcze drobnie;szq ziar-
nistosé.

Nastepnie bylo stwierdzone, ze przez wie-
lokrotne powtarzanie opisanego wyziej procesu
mozna doj§é do ultraproszku metalowego. Sto-
sowanie procesu zgodnie z wynalazkiem moze
doprowadzié drobnoziarnistoé¢ do oczywistej
piroforyczno$ci (samozaptonu) proszku czysiego
metalu. Zaréwno powtarzane utlenianie jak
réwniez powtarzane redukowanie nalezy prze-
prowadzaé z zachowaniem wszelkich ostroiznos-
ci, aby zapobiec wybuchowi przez samozapilon
proszku czystege metalu w czasie utleniania
i aby uzyskaé jak najpowolniejsze redukowanie
proszku utlenionego.

Opisany tu przykladowo proces dla wolframu
daje sie odpowiednio stosowaé réwmiet i do
proszkéw takich metali, ktére daja sie redu- -
kowaé za pomocy wodoru i ktére ilatwo utle-
niajqa sie na powietrzu. Takimi proszkami s3
na przyklad proszki: molibdenu, kobaltu, niklu,

—2 —



zelaza itd. Warunki utleniania i redukowania,
ktére nalezy zastosowaé¢ do otrzymywania dro-

bnoziarnistego proszku tych metali nalezy’

ustali¢ zgodnie ze specjalnymi wlasciwos$ciami
wymienionych metali.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b wytwarzania proszk6w metalowych,
a w szczeg6lno$ci proszku czystego wolfra-
mu o bardzo duzej drobnoziarnisto$ci,
przede wszystkim do produkcji weglikéw
spiekanych znamienny tym, ze proszek me-
talowy utlenia sie bardzo wolno na tlenek
w atmosferze utleniajacej przy niskich tem-
peraturach i Ze nastepnie przeprowadza sie

GZGraf. 2146 - 100

redukcje produktu utlenienia za pomocay
wodoru lub innych gazéow redukcyjnych
przy niezbyt wysokich temperaturach.

.. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym,

ze do uzyskania wyjatkowej drobnoziarni-
stoéci proszek metalowy poddaje sie wie-
lokrotnemu procesowi utleniania i reduko-
wania.

. Sposéb wedtug zastrz. 1 i (lub) 2 znamien-

ny tym, ze utlenianie proszku czystego wol-
framu odbywa si¢ przy temperaturach ﬁo-
nizej 500°C przy powolnym doplywie gazéw
redukujgcych, a zwlaszcza powietrza,

VEB Hartmetallwerk Immelborn
Zastepca: Kolegium Rzecznikéw Patentowych
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