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Sposób otrzymywania spieku wolframowego

Przy produkcji związków wolframu o wysokiej
czystości np. parawolframianu amonu jednym z
podstawowych procesów jest przeprowadzenie
nierozpuszczalnych w wodzie związków wolfra¬
mu w postać rozpuszczalną, najczęściej w wol-
framian sodowy, aiby następnie przy dalszej
przeróbce drogą ługowania oddzielić wolfram ocl
towarzyszącego złoża i przerabiać ług wolframo¬
wy znanymi metodami chemicznymi na pro¬
dukty o żądanej czystości. Znane są z literatu¬
ry patentowej i technicznej liczne sposoby
otrzymywania rozpuszczalnych w wodzie związ¬
ków wolframu, zależne głównie od rodzaju sub¬
stancji wyjściowych. Np. dla rudy wolframo¬
wej z przewagą szełirtu najczęściej stosuje się
ługowanie rudy stężonym roztworem gorącego
wodorotlenku sodowego pod zwiększonym ciś¬
nieniem, natomiast dla rudy, której podstawo¬
wym składnikiem jest minerał wolframid sto¬
suje się spiekanie z sodą. Odpady metalicznego
wolframu względnie złomu węglików spiekanych,
których podstawowym składnikiem jest węglik
wolframu roztwarza się azotynem sodowym w
temperaturze jasnego żaru. Zasadniczym składni¬
kiem otrzymanego stopu jest wolframian sodowy
oraz tlenki metali towarzyszących np. kobaltu, ty¬
tanu, tantalu, niobu, wanadu/ Oprócz tego stop
zawiera pewne ilości nieprzereagowanego azotynu
sodowego, oraz tlenku sodowego, powstałego jako
wynik działania wysokiej temperatury na azotyn
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sodowy, które utrudniają dalszą przeróbkę stopu
ze względu na konieczność usuwania tych domie¬
szek np. przez neutralizację kwasem solnym ługu
wolframowego, otrzymanego z ługowania stopu

5 gorącą wodą.
Stwierdzono, że stop z węglików spiekanych do¬

dawany do mieszaniny innych odpadów wolfra¬
mowych i poddawany spiekaniu w temperaturze
około 800°C w piecu obrotowym można przera-

10 biać bez potrzeby neutralizacji nadmiaru alkalicz¬
ności i rozkładu nadmiaru azotynu sodowego- je¬
żeli spiekaniu podda się mieszaninę rozdrobnio¬
nego stopu z odpadów metalicznego wolframu
względnie stopu ze złomu węglików spiekanych,

15 tlenków uzyskanych drogą utleniania np. na po¬
wietrzu mieszanek odpadowych powstałych przy
formowaniu i wstępnej obróbce 'detali z węgli¬
ków spiekanych, wysuszonej pozostałości po wy¬
ługowaniu wolframu ze stopu oraz bezwodnego

20 węglanu sodowego i azotanu sodowego.
Trójtlenek wolframu oraz resztki nieutlenione-

go węglika wolframu reagują w czasie spiekania
z tlenkiem sodu i azotynem sodu dając wolfra¬
mian sodowy. Reagują również resztki detali z

25 węglików spiekanych, które uprzednio uległy roz¬
drobnieniu razem ze stopem i wskutek rozwinię¬
cia powierzchni mają korzystne warunki dla
przebiegu reakcji z azotynem sodowym. Udział
utlenionej mieszanki zależny jest od zawartego w

30 niej trójtlenku wolframu (WOJ. Przykładowo
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mieszanka zawierająca 85% wagowych W03 lik¬
widuje całkowicie szkodliwe w dalszej przerób¬
ce składniki stopu jeśli jej odział w nadawie do
pieca stanowi 23% wagowych.

Dodatek bezwodnego węglanu sodowego umożli¬
wia, przereagowamie tlenków wolframu będących
w nadmiarze w stosunku do alkaliów zawairtych
w stopie. Dddaitek azotanu sodowego wpływa ko¬
rzystnie zarówno na przebieg spiekania związków
powodując spulchnianie stopu, gazowymi produk¬
tami rozkładu oraz dostarczając tlen niezbędny w
procesie spiekania. Dodatek pozostałości po wyłu¬
gowaniu wolframu ze stopu umożliwia prowadze¬
nie procesu z odpowiednią wydajnością technolo¬
giczną i wydajnością pieca, ponieważ jest regula¬
torem odpowiedniej konsystencji spieku w końco¬
wej fazie spiekania.

Sposób według wynalazku polega na rozdrabnia¬
niu stopu wolframowego uzyskanego ze stapiania
złomu węglików spiekanych różnego pochodzenia
w młynie kulowym, a następnie mieszaniu w tym
młynie rozdrabnianego stopu z utlenioną mieszan¬
ką odpadową, z wysuszonymi szlamami uzyskany¬
mi jako pozostałość po wyługowaniu stopu z bez¬
wodnym węglanem sodowym oraz azotanem so¬
dowym.

Uzyskania w ten sposób mieszanina korzystnie
o składzie 45 — 46% stopu z metalicznych odpa¬
dów wolframu lub złomu z węglików spiekanych,
23 — 29% mieszanki odpadowej utlenionej, 18 —
23% wysuszonych szlamów po wyługowaniu spie¬
ku wolframowego, 4^5% bezwładnego węglanu so¬
dowego technicznego, 3 — 4% azotanu sodowego
technicznego stanowi nadawę do pieca.

Spiekanie przeprowadza się w piecu obrotowym
nagrzanym do temperatury czerwonego żaru, do¬
zując materiał ispiekany w sposób ciągły. Uzyska¬
ny spiek ługuje się gorącą wiodą w miytnie kulo¬
wym, a po dekanitacji i przemyciu osadu klarow¬
ny ług kieruje się do przeróbki chemicznej na pa-
rawolframian amonu znaną metodą, natomiast po¬
zostałość po wyługowaniu wolframu tak zwiane
szlamy toabaitowe są kierowane do dalszej prze¬
róbki chemicznej na szczawian kojbałtJu1 względnie
po wysuszeniu zawracane do ponownego spieka¬
nia.

PffizyW&d: 500 kg stopu z węglików spiekanych
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w kawałkach wrzucono 4o statoiwego młyna kulo¬
wego o pojemności 1900 litrów i rozdrabniano
przez 4 godziny. Po zatrzymaniu młyna wsypano
250 kg mieszanki odpadowej utlenionej, 250 kg

5 wysuszonej pozostałości po wyługowaniu spieku,
50 kg węglanu sodowego bezwodnego techniczne¬
go, 40 kg azotanu sodowego technicznego i po po¬
nownym uruchomieniu pozostawiono młyn w ru¬
chu pnzez dwie godziny. Otrzymaną w ten spo-

10 sób mieszaninę spiekano w piecu obrotowym w
temperaturze około 800° C. Spiekanie trwało około
1 godziny. Całą ilość otrzymanego spieku ługowa¬
no w wodzie gorącej w młynie kulowym używa¬
jąc do ługowania 2500 1 wody. Ługowanie trwało

15 pół godziny następnie pozostawiono ciecz do de¬
kanitacji, trwającej 5 godzin. Po żlewiarowaniu
klarownego ługu szlam przemywano dwukrotnie
wodą zachowując popłuczyny do ługowania na¬
stępnej szarży.

20 Z ługu wolframowego otrzymano 450 kg para-
wolframianiu amonu technicznie czystego. Szlam
po wysuszeniu przekazano do ponownego spieka¬
nia.

25 Zastrzeżenia patentowe

1. Sposób otrzymywania spieku wolframowego,
znamienny tym, że rozdrobniony stop z odpa¬
dów metalicznego wolframu lub złomu węgli-

30 ków spiekanych miesza się z tlenkami uzyska¬
nymi drogą utleniania np. na powietrzu mie¬
szanek odpadowych powstałych przy formowa¬
niu i wstępnym obrabianiu kształtek z węgli¬
ków spiekanych, ze szlamem pozostałym po

36 wyługowaniu spieklu wolframowego oraz bez¬
wodnym węglanem sodowym i z azotanem so¬
du, a następnie poddaje spiekaniu w tempera¬
turze około 800°C.

2. Sposób wedŁug zastrz. 1, znamienny tym, że
40 spiekaniu poddaje się mieszaninę zawierającą

45—46% stopu z metalicznych odpadów wolfra¬
mu lub złomu węgMców 'spiekanych, 2£ — 29%
mieszanki odpadowej utlenionej, 18 — 23%
wysuszonych szlamów po wyługowaniu spie-

45 ku wolframowego, 4 — 5% bezwodnego wę¬
glanu sodowego technicznego, 3 — 4% azota¬
nu sodowego technicznego.
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