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Verfahren zur Herstellung von metallischem Eisen.

@ Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung

von hochreinem Eisenpulver durch Behandlung ei-
ner eisenhaltigen Quelle, die Verunreinigungen, wie Sili-
ciumdioxid, zusammen mit geringen Mengen an Alumi-
nium, Calcium und Magnesium enthélt, geméss einer Rei-
he von Stufen. Diese umfassen das Mahlen der eisenhalti-
gen Quelle, das alkalische Auslaugen der gemahlenen
Quelle bei erhdhter Temperatur und unter Druck. An-
schliessend werden die 18slichen Verunreinigungen von
dem Riickstand abgetrennt. Der letztere wird durch Be-
handlung mit Wasserstoff bei erhéhter Temperatur und
bei Atmosphirendruck oder unter Druck zur Umwand-
lung des Eisens in metallische Form reduziert.




643593 2

: PATENTANSPRUCHE wendet werden. Die abgeschlossene Umgebung wird in

1. Verfahren zur Herstellung von metallischem Eisen aus Abwesenheit von Sauerstoff gehalten. Nach Beendigung der
einer eisenhaltigen Quelle, dadurch gekennzeichnet, dass gewiinschten Reduktion werden die Teilchen und Agglome-
man: . rate getrennt und die reduzierten Agglomerate konnen, bevor

5 sie der Atmosphire ausgesetzt werden, teilweise abkiihlen.

(a) die eisenhaltige Quelle vermahlt; Anschliessend werden die reduzierten Agglomerate

(b) die vermahlene, eisenhaltige Quelle bei erhdhter Tem-  gewonnen. Bei anderen Verfahren werden ein Erhitzen und
peratur und unter Druck alkalisch auslaugt; eine magnetische Trennung zur Bildung von Eisenpulver wie

(c) die Verunreinigungen von dem Riickstand der alkali- auch eine physikalische Trennung durch Zerkleinern, ein
schen Auslaugung abtrennt; 10 Schilen, eine Luftreinigung und Sieben verwendet, wobei

(d) das Eisen in dem Riickstand der alkalischen Auslau- . anschliessend das Erz einem induzierten, magnetischen Feld

gung durch Behandlung mit Wasserstoff bei erhhter Tempe- mit hoher Intensitit unterworfen wird. In der US-PS
ratur und bei Atmospharendruck oder unter Druck reduziert; 2 728 655 wird ein Verfahren fiir die Herstellung von Eisen-

und pulver mit niedrigem Siliciumdioxidgehalt beschrieben,

(e) das entstehende, metallische Eisen gewinnt. 15 gemiss dem ein Eisen enthaltendes Material in feinverteilter

Form mit einem festen, Asche enthaltenden, kohlenstoffhal-

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, tigen Reduktionsmittel vermischt wird. Das Gemisch wird
dass die alkalische Auslaugung bei einer Temperatur im dann zur Vervollstindigung der Reduktion des Eisen enthal-
Bereich von 149 bis 204°C und bei einem Druck im Bereich tenden Materials erhitzt, anschliessend wird abgekiihlt und
von 1333,7 - 10°Pa bis 2667,5 - 10%Pa durchgefiihrt wird. 20 der Eisengehalt wird gewonnen.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn- Es wurde jetzt gefunden, dass es moglich ist, ein Eisen-

zeichnet, dass die Reduktion des Eisens bei einer Temperatur pulver herzustellen, das weniger als 0,1% Siliciumdioxid ent-
im Bereich von 371 bis 1038°C und einem Druck im Bereich hilt, was beachtlich weniger ist als der Siliciumdioxidgehalt

von Atmosphirendruck bis 3334,4 - 10°Pa durchgefiihrt von Eisen, das nach der normalen Behandlung von eisenhal-

wird. 25 tigen Quellen zuriickbleibt, wenn man die eisenhaltige Quelle
4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch einer Reihe von Stufen unterwirft.

gekennzeichnet, dass die eisenhaltige Quelle durch Behand- Die Erfindung betrifft ein verbessertes Verfahren fiir die

lung mit Wasserstoff bei erhdhter Temperatur undbei Atmo-  Gewinnung von metallischem Eisen aus einer eisenhaltigen
sphirendruck oder unter Druck reduziert wird, bevorsieauf  Quelle bzw. einem eisenhaltigen Material. Die Erfindung

die gewiinschte Teilchengrosse vermahlen wird. 30 betrifft insbesondere ein Verfahren zur Herstellung von

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, hochreinem Eisenpulver, das im wesentlichen von Silicium-
dass die erhhte Temperatur im Bereich von 371 bis 704°C dioxid und anderen Verunreinigungen frei ist und das fiir
und der Druck im Bereich von Atmosphédrendruck bis eine Vielzahl von metallurgischen Pulveranwendungen ge-
3334,4 . 10°Pa liegen. eignet ist.

6. Verfahren nach Anspruch 4 oder 5, dadurch gekenn- 35 Inder Vergangenheit wurde Eisenpulver, das fiir die Ver-

zeichnet, dass die reduzierte, eisenhaltige Quelle mindestens wendung metallurgischer Pulveranwendungen geeignet ist,
einer magnetischen Trennstufe zur Abtrennung der Verunrei-  aus atomisiertem Eisenpulver erhalten, das relativ teuer her-

nigungen aus ihr unterworfen wird. zustellen ist. Gepulvertes Eisen, das im wesentlichen von Ver-
7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, dadurch unreinigungen, wie Siliciumdioxid, frei ist, z.B. Eisen, das
gekennzeichnet, dass der Riickstand der alkalischen Auslau- 40 einen Siliciumdioxidgehalt unter etwa 0,1% besitzt, kann fiir
gung mit Sdure zur Entfernung der Verunreinigungen aus die Herstellung bestimmter Arten von Stahl verwendet
ihm behandelt wird. werden, gemiss denen das Pulver direkt zu Blechstahl
8. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet, gewalzt wird. Eine andere Verwendung fiir hochreines Eisen-
dass man als Siure Chlorwasserstoffsdure verwendet. pulver ist weiterhin die Verformung, wobei das Eisenpulver

9. Verfahren nach Anspruch 7 oder 8, dadurch gekenn- 45 direkt zu verschiedenen Formen verpresst wird, die als beson-
zeichnet, dass der Riickstand aus der Saurebehandlung durch  dere Teile verschiedener Vorrichtungen oder Apparaturen
Behandlung mit Wasserstoff bei einer Temperatur im Bereich verwendet werden, anstatt dass das Eisen gegossen wird, das
von 371 bis 1038°C reduziert wird. {ibliche Verfahren fiir die Herstellung von Teilen, die eine

10. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeichnet,  besondere Form bzw. Konfiguration aufweisen.
dass das reduzierte Eisen auf die gewiinschte Teilchengrosse so  Der vorliegenden Erfindung liegt somit die Aufgabe

mit einer lichten Maschenweite von 0,42 mm bis 0,053 mm zugrunde, ein Verfahren fiir die Herstellung von hochreinem
vermahlen wird. metallischem Eisen zur Verfiigung zu stellen.
11. Verfahren nach Anspruch 10, dadurch gekenn- - Erfindungsgemiss soll ein Verfahren fiir die Hersteliung

zeichnet, dass das gemahlene Eisen mindestens einer magne- ~ von Eisenpulver zur Verfiigung gestellt werden, das einen
tischen Trennstufe zur Entfernung der Verunreinigungen aus ss Siliciumdioxidgehalt unter 0,1% aufweist. Gegenstand der
ihm unterworfen wird. Erfindung ist ein Verfahren fiir die Gewinnung von metalli-
schem Eisen aus einer eisenhaltigen Quelle, das folgende
Stufen umfasst: Vermahlen der eisenhaltigen Quelle; alkali-
sches Auslaugen der gemahlenen, eisenhaltigen Quelle bei
60 erhohter Temperatur und unter Druck; Abtrennung der Ver-
Fiir die Erzeugung von metallischem Eisen durch Reduk- unreinigungen aus dem Riickstand der alkalischen Auslau-
tion eisenhaltiger Quellen, wie Erz, werden verschiedene Ver-  gung; Reduktion des Eisens in dem Riickstand der alkali-
fahren verwendet. Beispielsweise wird in der US-PS 3 585 023 schen Auslaugung durch Behandlung mit Wasserstoff bei

ein Verfahren beschrieben, bei dem Eisenerz mit einem erhdhter Temperatur und bei Atmospharendruck oder unter
Reduktionsmittel, wie ErdSlbrennstoff, vermischt unddas ¢ Druck; und Gewinnung des entstehenden, metallischen
Gemisch zu Agglomeraten verformt wird. Die so gebildeten Eisens.

Agglomerate werden dann in eine abgeschlossene Umgebung Eine bevorzugte erfindungsgemasse Ausfithrungsform ist

gegeben, wo heisse, feste Inertteilchen als Heizmedium ver- ein Verfahren zur Gewinnung von metallischem Eisen aus
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einer eisenhaltigen Quelle, bei dem das Eisenkonzentrat Menge an Natriumhydroxid verwendet werden. Das Aus-

durch Behandlung mit Wasserstoff bei einer Temperatur im laugen erfolgt gewdhnlich bei einer Temperatur im Bereich
Bereich von 371 bis 704°C und einem Druck im Bereich von von 140 bis 304°C bej einem Druck im Bereich von 13,6 bis
Atmosphirendruck bis 34,4 Kilopascal (34 Atmosphren) 27,2 Atmosphiren. Nach der Behandlung des Erzes mit der
reduziert wird, die reduzierte Quelle mindestens einer magne- s alkalischen Lsung wihrend einer Zeit, die im Bereich von

tischen Trennstufe zur Abtrennung der Verunreinigungen, 0,5 bis 4 Stunden liegen kann, werden die Siliciumdioxid-
wie Siliciumdioxid, daraus unterworfen wird und die eisen- teilchen in dem Auslauggrundmaterial Natriumsilikate
haltige Quelle auf die gewiinschte Teilchengrosse gemahlen unterschiedlicher Zusammensetzung bilden und ihrer Natur
wird. Die gemahlene, eisenhaltige Quelle wird dann einer 16slich sein. Die alkalische Auslaugung des Erzes ergibt eine
alkalischen Auslaugung unterworfen, indem man mit Natri- 10 Verringerung des vorhandenen Siliciumdioxidgehalts in dem
umhydroxid bei einer Temperatur im Bereich von 149 bis urspriinglichen Erz bis zu weniger als 1%. Nach der Behand-
204°C und einem Druck im Bereich von 13,6 bis etwa 27,5 lung des Erzes unter Verwendung der oben erwihnten Reak-
Kilopascal (27,2 Atmosphéren) zur Solubilisierung der Ver- tionsparameter wird das feste Erz, das noch unlésliche Sili-
unreinigungen, wie Siliciumdioxid, Aluminium, Calcium kate von Aluminium, Calcium und Magnesium enthalten

und Magnesium, behandelt. Danach wird das ausgelaugte 15 kann, von der Auslaugfliissigkeit nach an sich bekannten
Gemisch filtriert und der Riickstand wird mit einer Wasserl6- Massnahmen, wie Filtration, Zentrifugieren und Dekan-
sung, die Chlorwasserstoffsdure enthilt, gewaschen. Die tieren, abgetrennt. Der Riickstand wird dann einem Reduk-
Losung wird filtriert. Anschliessend wird der Riickstand tionsverfahren unterworfen, bei dem das Eisen mit Wasser-
durch Behandlung mit Wasserstoff bei einer Temperatur im stoff bei einer erhdhten Temperatur und bei Atmosphiren-
Bereich von 371 bis 1038°C reduziert. Das reduzierte Eisen 20 druck oder unter Druck wihrend einer vorbestimmten Zeit

wird auf eine Teilchengrdsse im Bereich von -40 Mesh bis behandelt wird, entweder gemiss einem einstufigen oder
+270 Mesh (entsprechend Sieben mit lichten Maschenweiten  einem zweistufigen Reduktionsverfahren. Die Reduktionsbe-
von 0,42 bzw. 0,053 mm) vermahlen, und dann wird das ver- dingungen umfassen bevorzugt eine Temperatur im Bereich

mahlene Eisen mindestens einer magnetischen Trennungzur ~ von 371 bis 1038°C und einen Druck im Bereich von Atmo-
weiteren Abtrennung von Verunreinigungen, die noch vor- 25 sphérendruck bis 34,4 Kilopascal (34 Atmosphéren). Bei

handen sein konnen, unterworfen. Das gereinigte Eisen- einer bevorzugten Ausfithrungsform wird das Eisenerz durch
pulver wird dann gewonnen. Behandlung mit Wasserstoff bei einem Druck im Bereich
Die Erfindung betrifft eine Verbesserung in einem Ver- von Atmospharendruck bis 34,3 Kilopascal (34 Atmo-

fahren zur Herstellung von hochreinem Eisenpulver aus einer sphéren) in einem zweistufigen Verfahren reduziert. Die erste
eisenhaltigen Quelle. Es wurde gefunden, dass es moglich ist, 30 Stufe wird bei einer Temperatur im Bereich von 371 bis
Eisenpulver herzustellen, das weniger als etwa 0,1% Silicium- ~ 704°C durchgefiihrt. Der Sauerstoffgehalt in dem Eisen wird

dioxid enthilt, wenn man das Verfahren in einer Reihe von auf unter 5% verringert. Die Eisenoxidteilchen werden zu
Stufen durchfiihrt. Man erhilt dabei ein Pulver, das fiir eine diesem Zeitpunkt des Verfahrens hoch pyrophor sein und
Vielzahl metallurgischer Pulveranwendungen geeignet ist. miissen daher durch eine inerte Atmosphire geschiitzt sein,
Als Beschickungsmaterial kann man bei der vorliegenden 35 die durch das Vorhandensein von Stickstoff erzeugt wird,
Erfindung als eisenhaltige Quelle Hamatit-(Fe>03) und bevor sie der zweiten Stufe der Reduktionsstufe unterworfen
Magnetit-(FesOs) Konzentrate verwenden, die aus vielen werden. Die zweite Reduktionsstufe wird bei einer Tempe-
Quellen verfiigbar sind. Die iiblichste Quelle, die derzeit ver-  ratur im Bereich von 871 bis 1038°C durchgefithrt und dient
fiigbar ist, ist in ihrer Natur hdmatitisch. Die Konzentrate dazu, das Eisenoxid vollstindig zu Eisenpulver zu redu-
enthalten jedoch normalerweise eine relativ grosse Menge an 40 zieren. Zusitzlich zu der Reduktion des Eisenoxids zu metal-
Siliciumdioxid als Hauptgangmineral in Mengen, die im lischem Eisen dient die zweite Stufe des Reduktionsverfah-

Bereich von etwa 1 bis etwa 7% liegen. Zusitzlich sind andere  rens ebenfalls dazu, die Oberfliche der Eisenteilchen auf
Verunreinigungen, wie geringe Mengen an Aluminium, Cal-  solche Weise zu sintern, dass die Selbstentziindungsfihigkeit
cium, Magnesium, ebenfalls vorhanden. Damit das Eisen- der Teilchen beseitigt wird und dass die Eisenteilchen der
pulver fiir verschiedene metallurgische Zwecke verwendet 45 Atmosphire ausgesetzt werden kdnnen, wobei es gleichzeitig
werden kann, ist es erforderlich, diese Verunreinigungen, ins-  nicht mehr erforderlich ist, dass ein Inertgas, wie Stickstof,
besondere das Siliciumdioxid, zu entfernen und die Konzen-  vorhanden ist.

tration des Siliciumdioxids auf weniger als etwa 0,1% zu ver- Erfindungsgemiss kénnen auch andere Stufen zusitzlich
ringern. Damit man das gewiinschte Ergebnis erhlt, muss zu den oben erwihnten Stufen durchgefiihrt werden, um zu
die eisenhaltige Quelle, wie Himatit, gemiss einer Reihe von s bewirken, dass der Endsiliciumdioxidgehalt in dem Produkt
Stufen behandelt werden, um das Eisenoxidkonzentrat zu unter 0,1% liegt. Beispielsweise kann Eisenkonzentrat, das bis
reinem Eisen zu reduzieren. . zu etwa 7% Siliciumdioxid enthilt, einer Reduktionsstufe
Das erfindungsgemisse Verfahren wird durchgefiihrt, unterworfen werden, die durchgefiihrt wird, indem man das
indem man die eisenhaltige Quelle einem Mahlverfahren Eisenkonzentrat mit Wasserstoff bei einer Temperatur im

unterwirft. Dabei wird das Eisenerz zu der gewiinschten Teil- ss5 Bereich von 371 bis 704°C und Driicken im Bereich von
chengrdsse verkleinert. Die Teilchengrdsse wird zweckmiissig Atmosphirendruck bis 34,4 Kilopascal (34 Atmosphiren)
so gewihlt, dass der Hauptteil des Siliciumdioxids aus dem behandelt. Wird diese Stufe durchgefiihrt, wird der Hiimatit
Eisen freigesetzt ist, und daher liegt die gewiinschte Teilchen-  zu Magnetit reduziert. Zusétzlich zu der Verwendung von

grosse im Bereich von -100 bis +270 Mesh (entsprechend reinem Wasserstoff kann man ebenfalls andere Reduktions-
Sieben mit lichten Maschenweiten von 0,149 bzw. 0,053 mm). 60 mittel, wie ein Gemisch aus Wasserstoff und Kohlenmon-
Diese Grésse reicht aus, um die Siliciumdioxidteilchen oxid, verwenden, Nach der Reduktion des Himatits zu

wirksam von dem Erz abzutrennen. Danach wird das gemah- Magnetit ist das in dem Erz vorhandene Eisen hoch magne-
ene Erz bei erhéhter Temperatur und unter Druck einerkau-  tisch, und daher kann die Hauptmenge der Siliciumdioxid-
stischen bzw. alkalischen Auslaugung unterworfen. Die Aus- Verunreinigung vor dem alkalischen Auslaugen entfernt
augldsung, die zur Trennung des Siliciumdioxids verwendet s werden. Dadurch wird der Verbrauch an Alkali wihrend des
vird, wird vorzugsweise eine wéssrige Natriumhydroxidls- Auslaugens verringert. Die Entfernung des Siliciumdioxid-
sung enthalten, die 100 bis 200 g/1 Natriumhydroxid enthdlt.  gangmaterials aus dem Magnetit kann durchgefiihrt werden,
Jegebenenfalls kann auch eine kleinere oder eine grossere indem man das Erz durch einen permanenten, magnetischen
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Separator leitet. Gegegebenenfalls kann das Erz durch diesen
Separator mehr als einmal geleitet werden. Beispielsweise
kann das Erz durch den Separator geleitet werden und bis zu
drei- oder viermal recyclisiert werden, wodurch eine vollstin-
dige Trennung des magnetischen Eisenprodukts von dem
Siliciumdioxid sichergestellt wird. Die Siliciumdioxid-
teilchen, die von dem Magnetit abgetrennt werden, werden
die grossten vorhandenen Teilchen sein, und daher wird das
Siliciumdioxid, das in dem Magnetit verbleibt, in Form von
recht feinen Teilchen vorliegen, wobei diese feinen Teilchen
bei der alkalischen Auslaugung des Erzes leichter angegriffen
werden.

Nach der magnetischen Abtrennung der grossen Silicium-
dioxidteilchen aus dem Magnetit kann der letztere in einer
Kugelmiihle zu der gewiinschten Teilchengrdsse, die fiir die
alkalische Auslaugstufe des Verfahrens geeignet ist, ver-
mahlen werden. Beispielsweise kann das Produkt so
gemahlen werden, dass die Teilchen in einem Bereich von
etwa -100 bis etwa +270 Mesh (entsprechend Sieben mit
lichten Maschenweiten von 0,149 bis 0,053 mm) vorhanden
sind. Nach dem Mahlen des Erzes zu der gewiinschten Teil-
chengrosse wird es alkalisch auf eine Art ausgelaugt, die
dhnlich ist wie zuvor beschrieben. Dadurch werden die 13s-
lichen Natriumsilikate von dem unléstichen Magnetit abge-
trennt. Die Trennung des Eisens von den I6slichen Natrium-
silikaten wird insoweit erleichtert, da der Magnetit-Auslaug-
riickstand mit einer Rate filtriert werden kann, die schneller
ist als bei dem Hamatit-Auslaugriickstand. Dadurch kann die
Trennstufe auf vorteilhaftere Weise durchgefithrt werden.
Nach der Abtrennung des festen Magnetits wird er vorzugs-
weise mit heissem Wasser bei einer Temperatur von 66 bis
93°C fiir die vollstindige Entfernung von irgendwelchen
Spuren von alkalischer Auslauglésung, die noch in dem Erz
vorhanden sein kann, gewaschen.

Eine andere Stufe, die zur Gewinnung des reinen Elsen-
produkts verwendet werden kann, besteht darin, dass man
die Magnetitfeststoffe von der Filtrationsstufe, die noch
Metallsilikate, wie Aluminiumsilikat, Calciumsilikat und
Magnesiumsilikat, wie auch Natriumsilikat, das sich wah-
rend der Trennstufe wieder abgeschieden hat, enthalten
konnen, der Einwirkung einer schwachen Séurelésung unter-
wirft. Das Waschen mit Sdure wird bevorzugt bei Umge-
bungstemperatur und Atmosphéarendruck wihrend einer
Zeit, die im Bereich von 0,5 bis zu 5 Stunden liegt, durchge-
fithrt. Die Waschdauer wird gewdhnlich so gewahlt, dass sie
ausreicht, noch vorhandene Siliciumverbindungen zu 16sen.
Bei einer bevorzugten erfindungsgemissen Ausfiithrungsform
enthilt die saure Waschldsung eine wéssrige Chlorwasser-
stoffsdureldsung, die 2 bis 10% Chlorwasserstoffsiure ent-
halten kann. Erfindungsgemass kdnnen jedoch auch andere
Sauren, wie Schwefelsiure und Salpetersiure, verwendet
werden. Man erhilt jedoch nicht notwendigerweise die
gleichen Ergebnisse. Nach Beendigung der Verweilzeit in
dem Saurebad werden normalerweise die wiederaufge-
schlimmten Feststoffe filtriert, wobei man irgendwelche
bekannten Filtrationseinrichtungen verwendet. Gegebenen-
falls kann die Abtrennung des Sdurebads von den Feststoffen
durch andere Mittel, wie durch Abdekantieren, erfolgen. Wie
bei der vorherigen Stufe wird im allgemeinen der Riickstand
erneut mit heissem Wasser gewaschen, getrocknet und
anschliessend wird der Riickstand einer Reduktionsstufe
unterworfen.

Wie ebenfalls zuvor beschrieben, kann die Reduktion des
Riickstands nach einer oder zwei Stufen erfolgen. Erfolgt die
Reduktion in zwei Stufen, so wird die erste Stufe durchge-
fithrt, indem man den Magnetit mit reinem Wasserstoff bei
einer Temperatur im Bereich von 371 bis 704°C behandelt,
wihrend die zweite Stufe in Anwesenheit von Wasserstoff bei

einer hoheren Temperatur im Bereich von 871 bis 1038°C

durchgefiihrt wird. Das Ergebnis dieser zweistufigen Reduk-

tion wird sein, dass der Sauerstoffgehalt des Eisenpulvers auf
ungefihr 0,2% erniedrigt wird. Nach dem Abkiihlen des

s Riickstands nach der Reduktion wird der Riickstand in ag-
glomerierter Form vorliegen und muss daher einer Mahlstufe
unterworfen werden, damit das Pulver zu einer geeigneten

Teilchengrdsse verkleinert wird. Das Mahlen des Eisens zu

der gewiinschten Teilchengrdsse kann erfolgen, indem man

10 an sich bekannte Mahlvorrichtungen, wie eine Kugelmiihle,
verwendet. Der Arbeiter kann die Teilchengrosse auf irgend-
eine Meshgrosse einstellen, wobei die Grosse von der End-
verwendung des Materials abhéngt.

Nach dem Mabhlen des Eisens unter Bildung der

15 gewiinschten Teilchengrosse kann das Pulver einer zweiten
Reihe von magnetischen Trennungen unterworfen werden,
die als Reinigungsstufe fiir irgendwelche Fremdteilchen
dienen, die noch in dem Eisenpulver vorhanden sind. Nach
dem Durchgang durch den magnetischen Separator fiir min-

20 destens einen Durchgang und bevorzugt bis zu drei Durch-
gingen wird das Eisenpulver, das gewonnen wird, weniger
als 0,1% Siliciumdioxid enthalten. Die Siliciumverbin-
dungen, die in dem Eisenpulver in der zuvor angegebenen
Menge verbleiben, werden nicht in diskreter Form vorliegen,

25 sondern werden eine Submikronteilchengrosse aufweisen

und innerhalb des Pulvers fein dispergiert sein. Bedingt

durch die Submikronteilchengrdsse, wird die feinverteilte

Siliciumverbindung fiir die Verwendung des Eisenpulvers bei

metallurgischen Anwendungen nicht stdren.

Verwendet man die oben aufgefiihrten Stufen, so ist es
moglich, mindestens 99,5% des Siliciumdioxids mit einem
minimalen Verlust des Eisens wihrend des Verfahrens zu
extrahieren. Zusitzlich wird der Sauerstoffgehalt des Pulvers
in seiner Natur minimal sein, und die gewiinschten Verwen-
35 dungen des Eisenpulvers werden nicht gestort werden.

Anhand der beigefiigten Zeichnung wird die Erfindung
anhand einer bevorzugten Ausfilhrungsform niher erldutert.
In der Zeichnung ist ein Fliessschema einer bevorzugten Aus-
filhrungsform des erfindungsgemassen Verfahrens darge-

40 stellt. Es soll bemerkt werden, dass verschiedene Ventile,
Pumpen, Wirmeiibertragungseinrichtungen usw. wegge-
lassen wurden, da sie fiir ein vollstindiges Verstehen der
Erfindung nicht wesentlich sind. Die Verwendung dieser wie
auch anderer, dhnlicher Einrichtungen wird beim

45 Beschreiben der Zeichnung offensichtlich.

Das Eisenkonzentrat, das bis zu etwa 7% Siliciumdioxid
enthilt, wird iiber die Leitung | in eine Reduktionszone 2
geleitet. In der Reduktionszone 2 wird das Erz mit Wasser-
stoff, der durch die Leitung 3 eintreten kann, bei einem

s0 Druck, der im Bereich von Atmosphérendruck bis 34,4 Kilo-
pascal (34 Atmospharen) liegen kann, behandelt. In der Zone
2 wird das Erz bei einer Temperatur reduziert, die im Bereich
von 371 bis 704°C liegen kann, wihrend einer Zeit, die aus-
reicht, den Himatit in dem Erzkonzentrat in Magnetit umzu-

s5 wandeln. Nach Beendigung der Reduktion des Erzes zu

Magnetit wird es aus der Reduktionszone 2 iiber die Leitung

4 entnommen und in die magnetische Trennzone 5 geleitet.

Nach dem Abtrennen des magnetischen Eisenerzes aus Silici-

umdioxid wird das letztere iiber die Leitung 6 zur Beseitigung

60 entnommen. Der Magnetit wird dann aus der magnetischen
Trennzone 5 iiber die Leitung 7 entnommen und in die Mahl-
zone 8 geleitet, wo das Konzentrat zu der gewiinschten Teil-
chengrosse vermahlen wird. Nachdem die gewiinschte Teil-
chengrésse erhalten wird, wird das Erz aus der Mahlizone 8

65 iiber die Leitung 9 entnommen und in eine Auslaugzone 10
geleitet, wo es mit einer alkalischen, Natriumhydroxid ent-
haltenden Losung behandelt wird. Die NatriumhydroxidI-
sung wird iiber die Leitungen 11 und 12 in die Auslaugzone

30



10 geleitet. In der Auslaugzone 10 wird das Erz bei erhdhter
Temperatur, die im Bereich von 149 bis 204°C liegen kann,
und einem Druck von 13,7 bis 27,5 Kilopascal (13,6 bis 27,2
at) wihrend einer Zeit behandelt, die ausreicht, das Silicium-
dioxid als Natriumsilikat zu solubilisieren. Das Auslaugge-
misch wird dann aus der Auslaugzone 10 entnommen und
liber die Leitung 13 in die Trennzone 14 geleitet, wo die Tren-
nung des festen Auslaugriickstands von dem loslichen Natri-
umsilikat nach an sich bekannten Verfahren erfolgt. Die das
16sliche Natriumsilikat enthaltende Auslaugfliissigkeit wird
aus der Trennzone 14 iiber die Leitung 15 entnommen und in
eine zweite Trennzone 16 geleitet. In der Trennzone 16 kann
die Natriumsilikat enthaltende Auslaugfliissigkeit mit Cal-
ciumoxid behandelt werden, wobei die alkalische Natrium-
hydroxidlésung regeneriert wird und gleichzeitig Calciumsi-
likat gebildet wird. Das Calciumsilikat wird aus der Trenn-
zone 16 iiber die Leitung 17 entnommen, wihrend die regene-
rierte, alkalische Losung in die Auslaugzone 10 iiber die Lei-
tung 12 recyclisiert wird. In der Leitung 12 wird sie mit Aus-
gangsnatriumhydroxidldsung je nach Bedarf vermischt,
wobei die Ausgangsldsung liber die Leitung 11 zugefiihrt
wird.

Der feste Magnetit, der sich von der Auslaugfliissigkeit
abgetrennt hat, wird aus der Trennzone 14 iiber die Leitung
18 entnommen und zur Sdurebehandlungszone 19 geleitet. In
der Sdurebehandlungszone 19 wird der Magnetit mit Siure-
16sung, bevorzugt in schwacher, wissriger Form, gewaschen,
die in die Zone 19 iiber die Leitung 20 geleitet wird. Das
Waschen des Magnetits mit Sdure erfolgt bevorzugt bei
Atmosphérendruck und Umgebungstemperatur. Nach
Behandlung in der Sdurewaschzone wihrend einer Zeit, die
ausreicht, irgendwelche anderen Verunreinigungen, wie Alu-
minium, Calcium, Magnesium usw., zu solubilisieren, wird
die Losung aus der Sdurebehandlungszone 19 iiber die Lei-
tung 21 entnommen und in die Trennzone 22 geleitet. In der
Trennzone 22 wird der feste Magnetit mit Wasser, das iiber
die Leitung 23 zugefiihrt wird, gewaschen und von den unljs-
lichen Verunreinigungen, die iiber die Leitung 24 fiir die
Beseitigung entnommen werden, abgetrennt. Nach der
Abtrennung der unléslichen Verunreinigungen wird der
Magnetit iiber die Leitung 25 entnommen und in eine Reduk-
tionszone 26 geleitet. In der Reduktionszone 26 wird der
Magnetit mit Wasserstoff, der iiber die Leitung 27 zugefiihrt
wird, in einer oder mehreren Stufen bei Temperaturen, die im
Bereich von 371 bis 1038°C liegen kénnen, behandelt. Nach
Beendigung der Reduktionsstufe wird das metallische Eisen
aus der Reduktionszone 26 iiber die Leitung 28 entnommen
und in die Mahlzone 29 geleitet. In der Mahlzone 29, die eine
Kugelmiihle oder eine andere Art von Mahlvorrichtung
umfasst, wird das feste Eisenpulver, das bei der Behandlung
in der Reduktionszone erhalten wird, zu der gewiinschten
Teilchengrdsse vermahlen, die fiir die Verwendung bei metal-
lurgischen Anwendungen geeignet ist. Nach dem Mahlen zu
der gewiinschten Teilchengrésse werden die Teilchen aus der
Mahlzone 29 iiber die Leitung 30 entnommen und in eine
zweite magnetische Trennzone geleitet. In der magnetischen
Trennzone 31 wird das Eisenpulver einer Reinigungsstufe
unterworfen, die eine Reihe von Stufen umfassen kann,
wobei nichtmagnetische Fremdteilchen, die noch in dem
Eisenpulver vorhanden sein kdnnen, abgetrennt werden. Die
Fremdteilchen werden von der magnetischen Trennzone 31
liber die Leitung 32 entnommen. Das gewiinschte, hochreine
Eisenpulver wird iiber die Leitung 33 fiir die Lagerung ent-
nommen.

Die obige Beschreibung bezieht sich auf ein diskontinuier-
liches Verfahren. Das erfindungsgemisse Verfahren kann
ebenfalls kontinuierlich durchgefiihrt werden, indem man
kontinuierlich ein Eisenkonzentrat, wie Himatit, in eine

5 643593

Reduktionszone einleitet, wo es mit Wasserstoff bei solchen
Bedingungen behandelt wird, die dhnlich sind, wie sie oben
beschrieben wurden. Nach dem Durchgang durch die Reduk-
tionszone wird der entstehende Magnetit kontinuierlich ent-
s nommen und in die magnetische Trennzone geleitet, wo die
nichtmagnetischen Verunreinigungen, die in dem Konzentrat
vorhanden sind, von dem magnetischen Eisenerz abgetrennt
werden. Das abgetrennte, magnetische Eisenerz wird dann
kontinuierlich in eine Mahlzone geleitet und nachdem es auf

10 die gewiinschte Teilchengrésse gemahlen wurde, wird es kon-
tinuierlich aus dieser Zone entnommen und in die Auslaug-
zone geleitet. In der Auslaugzone wird das Erz mit alkalischer
Losung bei den Temperatur- und Druckverfahrensbedi-
nungen behandelt. Nach dem Durchgang durch diese Zone

15 wihrend einer vorbestimmten Zeit wird es kontinuierlich in
eine Trennzone geleitet, wo die 16slichen Verunreinigungen,
wie Natriumsilikat, von dem festen Magnetit abgetrennt
werden. Der feste Magnetit wird erneut kontinuierlich aus
der Trennzone entnommen und in eine Sdurebehandlungs-

20 zone geleitet, wo er mit einer wéssrigen Losung einer Siure,
wie Chlorwasserstoffsidure, behandelt wird. Nach dem
Durchgang durch die Behandlungszone wihrend einer vor-
bestimmten Zeit wird die Losung kontinuierlich entnommen
und in eine zweite Trennzone geleitet, wo die 16slichen Ver-

25 unreinigungen von dem Erz abgetrennt werden. Das feste Erz
wird kontinuierlich aus der Trennzone entnommen und in
eine Reduktionszone geleitet, wo es erneut mit Wasserstoff
bei Bedingungen, die ausreichen, den Magnetit in metalli-
sches Eisen zu iiberfiihren, behandelt wird. Das reduzierte

30 Erz, das in Agglomeratform vorliegt, wird kontinuierlich ent-
nommen und in eine zweite Mahlzone geleitet, wo es zu der
gewiinschten Teilchengrosse vermahlen wird. Nachdem es
diese Grosse erreicht hat, wird es kontinuierlich entnommen
und in zweite magnetische Trennzone geleitet, wo irgend-

35 welche Verunreinigungen oder Fremdmaterial, die noch in
dem zerkleinerten Erz vorhanden sind, entfernt werden, wih-
rend das Eisenpulver gewonnen wird.

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von
hochreinem Eisenpulver durch Behandlung einer eisenhal-

40 tigen Quelle, die Verunreinigungen, wie Siliciumdioxid,
zusammen mit geringen Mengen an Aluminium, Calcium
und Magnesium enthilt, gemiss einer Reihe von Stufen.
Diese umfassen das Mahlen der eisenhaltigen Quelle, das
alkalische Auslaugen der gemahlenen Quelle bei erhéhter

45 Temperatur und unter Druck. Anschliessend wurden die 15s-
lichen Verunreinigungen von dem Riickstand abgetrennt.
Der letztere wird durch Behandlung mit Wasserstoff bei
erhéhter Temperatur und bei Atmosphérendruck oder unter
Druck zur Umwandlung des Eisens in metallische Form

50 reduziert.

Das folgende Beispiel erldutert die Erfindung.

Beispiel
Ein Eisenerzkonzentrat, das 6,3% Siliciumdioxid enthilt,

55 wird durch Behandlung mit Wasserstoff bei einer Tempe-
ratur von etwa 454°C und Atmosphirendruck reduziert, bis
der Himatit zu Magnetit reduziert ist.

Das Magnetitprodukt wird von dem Siliciumdioxidgang-
material durch drei Durchgénge durch einen permanenten,

& magnetischen Separator abgetrennt. Die urspriinglichen 6,3%
Siliciumdioxid in dem Ausgangsmaterial werden durch die
magnetische Trennung auf etwa 0,75% Siliciumdioxid redu-
ziert.

Das Magnetitprodukt, das aus dem magnetischen Sepa-

65 rator gewonnen wird, wird in einer Kugelmiihle zu einer Teil-
chengrdsse im Bereich von -100 bis +270 Mesh (entspre-
chend Sieben mit lichten Maschenweiten von 0,149 bis 0,053
mm) gemahlen. Danach wird der gemahlene Magnetit in
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einem Druckautoklaven mit einer alkalischen Losung, die
etwa 150 g/1 Natriumhydroxid enthilt, ausgelaugt. Die
Auslaugung erfolgt bei einer Temperatur von 204°C und
einem Druck von 18,9 Kilopascal (18,7 at). Die Siliciumdi-
oxidteilchen in dem Auslaugkopfmaterial reagieren mit dem
Alkali unter Bildung von I8slichem Natriumsilikat. die alka-
lische Auslaugaufschlimmung wird unter Verwendung eines
Platten- und Rahmenfilters filtriert, und der Filtrationsriick-
stand, der etwa 0,2 bis etwa 0,3% Verunreinigungen, ein-

th

schliesslich Aluminiumsilikat, Calciumsilikat, Magnesiumsi- 10

likat und Siliciumdioxid, enthilt, wird mit heissem Wasser
mit einer Temperatur von etwa 66°C zur Entfernung von
irgendwelchen Spuren von alkalischer Auslauglosung, die
noch in dem Feststoff vorhanden sein kann, gewaschen.
Die Feststoffe von der alkalischen Auslaugung werden
dann mit schwacher Chlorwasserstoffsdure, die etwa 5
Gew.% HCl enthilt, behandelt, wobei das Waschen bei Zim-
mertemperatur wihrend einer Zeit von etwa 30 min erfolgt.
Die unlslichen Silikate, die wihrend der Auslaug- und Fil-
trationsstufe ausgefillt wurden, werden in der Chlorwasser-
stoffsdure zusammen mit etwa 2% des Eisens gelost. Gegen
Ende einer Zeit von 30 min wird die Chlorwasserstoffsiure-
Auslaugaufschlimmung filtriert und der Riickstand erneut

w

mit heissem Wasser mit einer Temeratur von etwa 66 bis etwa
93°C gewaschen. Zu diesem Zeitpunkt betrigt der Silicium-
dioxidgehalt des Magnetits 0,08%. Der gewaschene Magnetit
wird dann bei Atmosphirendruck mit reinem Wasserstoff bei
einer Temperatur im Bereich von etwa 371 bis etwa 704°C
reduziert, wobei der Sauerstoffgehalt in dem Erz auf unter 5%
verringert wird. Danach wird die Temperatur auf einen Wert
im Bereich von etwa 871 bis etwa 1038°C erhoht, wobei das
Eisenoxid vollstindig zu Eisenpulver reduziert wird.

Nach dem Abkiihlen wird das bei der Reduktion gebildete
Eisenpulver in agglomerierter Form vorliegen und wird zu
der gewiinschten Teilchengrésse in einer Kugelmiihle ver-
mahlen. Die entstehenden Teilchen besitzen eine Grosse im
Bereich von etwa 40 bis eta +270 Mesh (entsprechend
Sieben mit lichten Maschenweiten von 0,42 bis 0,053 mm).
Nachdem die gewiinschte Teilchengrosse erreicht ist, wird
das Eisenpulver dreimal durch einen permanenten, magneti-
schen Separator durchgeleitet, wobei irgendwelche Fremd-
teilchen, die noch in dem Eisenpulver vorhanden sind, und

2 frisch freigesetzte Verunreinigungen abgetrennt werden. Das

gewonnene Eisenpulver besitzt einen Siliciumdioxidgehalt
von etwa 0,03 bis 0,06% und es kann bei metallurgischen Pul-
veranwendungen eingesetzt werden.
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