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Sposób otrzymywania czystego magnezu metalicznego z magnezu surowego względnie
zasobnych w magnez materjałów wyjściowych lub odpadkowych oraz urządzenie

służące do tego celu.

Zgłoszono 23 maja 1934 r.
Udzielono 25 września 1935 r.

Pierwszeństwo: 30 maja 1933 r. dla zaslrz. 1 i 4; 21 grudnia 1933 r. dla zaslrz. 2 i 3 (Austrja).

Wynalazek dotyczy otrzymywania czy¬
stego metalicznego magnezu z magnezu su¬
rowego względnie zasobnych w magnez
materjałów wyjściowych lub odpadkowych.

Oddzielano już magnez od zanieczy¬
szczeń nielotnych zapomocą destylacji w
próżni w obecności obojętnego lub reduku¬
jącego gazu, przyczem pary magnezu skra¬
plano w postaci osadu ciekłego. Według
wynalazku skropliny te spuszcza się kro¬
plami do umieszczonego w odbieralniku o-
leju węglowodorowego. Destylacja, prze¬
prowadzona w ten sposób, daje bezpośred¬
nio magnez metaliczny w postaci czystych
ziarn, gdyż zanieczyszczające go ciała obce

zostają wchłonięte i usunięte przez oleje
węglowodorowe, które nie mieszają się z
metalem stopionym. Magnez więc nietylko
że otrzymuje się bezpośrednio w postaci
ziarnistej, nadającej się bardzo do wielu
celów, lecz ponadto ulega on przy skrapla¬
niu dalszemu oczyszczaniu, co posiada
szczególne znaczenie, gdyż przy destylacji
zanieczyszczenia w postaci pyłu są stale
porywane wydzielającemi się parami me¬
talu. Ponadto powstaje możliwość usunię¬
cia z odbieralnika oczyszczonych ziarn ma¬
gnezu razem z olejem zapomocą śluzy, co
znacznie upraszcza usuwanie magnezu z a-
paratu destylacyjnego; okoliczność ta na-



Wera szczególnej wagi wówczas, gdy de¬
stylacja przebiega pod ciśnieniem zmniej-
szonem. Zanieczyszczanie się wydzielają¬
cych się par metalu uniesionym przez nie
pyłem stanowi szczególnie uciążliwą nie¬
dogodność wówczas, gdy rozchodzi się o
dalszą przeróbkę magnezu w postaci pyłu.
Tego rodzaju pył tworzy się przy rafinacji
zwartego magnezu metalicznego zapoifiocą
destylacji, jako niepożądany produkt u-
boczny. Ponadto tego rodzaju pył otrzy¬
muje się z konieczności podczas prowadzo¬
nego w dwóch stadjach sposobu wytwarza¬
nia magnezu metalicznego z^pamocą re*
dukcji zawierających tlen związków ma¬
gnezowych. W pierwszem stadjurn tego spo¬
sobu, wskutek prowadzenia redukcji w tem¬
peraturach wyższych od punktu wrzenia
magnezu metalicznego, magnez wydziela
się ze związków tlenowych w postaci pary,
którą, po ochłodzeniu do temperatury niż¬
szej od temperatury krzepnięcia magnezu,
skrapla się w postaci pyłu. Przy stosowa¬
niu jako środka redukującego węgla two¬
rzący się przytem pył składa się z miesza¬
niny tlenku magnezowego i węgla, w któ¬
rej magnez metaliczny jest rozdzielony ko¬
loidalnie. Przy przeprowadzaniu tego pyłu
magnezowego w zwarty metal zapomocą de¬
stylacji, którą prowadzi się w drugiem sta¬
djum, sposób niniejszy oddaje szczególne
usługi, umożliwiając całkowite usunięcie
resztek domieszek pyłowych, które nawet
przy starannem odpylaniu par na drodze
do strefy skraplania przedostają się do ko¬
mory skraplania. Przez zbieranie skroplin
pod warstwą oleju węglowodorowego z
zanieczyszczonego pyłu otrzymuje się bez¬
pośrednio granulowany czysty magnez w
postaci srebrzystobiałych ziarn kulistych
(o średnicy 10 — 20 mm), które zawierają
tylko 0,019% zanieczyszczeń.

Przy wykonywaniu niniejszego sposobu
nie jest konieczne stosowanie olejów wę¬
glowodorowych o szczególnych właściwo¬
ściach; można wprost stosować wysoko-

wrzące produkty destylacji olejów mineral¬
nych o umiarkowanej wisności (lepkości)
i stosunkowo wysokim punkcie zapłonu, jak
np. olej transformatorowy lub lekki olej
wrzecionowy.

Do przeprowadzania tego rodzaju de¬
stylacji służy komora destylacyjna, połą¬
czona zapomocą ogrzewanego przewodu z
naczyniem, również ogrzewanem, zawiera-
jącem skraplacz. Według wynalazku część
dolna tego naczynia tworzy nazewnątrz
przestrzeni ogrzewanej odbieralnik, zaopa¬
trzony w urządzenie opróżniające. Z odbie¬
ralnika przenośnik zabiera ciecz, aby ją po
przepuszczeniu przez filtry lub urządzenie
podobne zawrócić zpowrotem do obiegu ko¬
łowego.

Postać wykonania tego rodzaju urzą¬
dzenia uwidoczniono schematycznie tytułem
przykładu na rysunku. Fig. 1 przedstawia
widok całego urządzenia częściowo w prze¬
kroju pionowym; fig. 2 — przekrój wzdłuż
linji // — // na fig. 1 w skali powiększonej,
a fig. 3 — szczegół w przekroju wzdłuż linji
/// — /// na fig. 2.

W przykładzie, uwidocznionym na ry¬
sunku, komora destylacyjna 1 posiada
kształt rury, która jest umieszczona w
grzejniku, np. w elektrycznym piecu wy-
promieniowującym 2. Materjał, przeznaczo¬
ny do destylacji, wsypuje się do leju zasi¬
lającego 3, z którego przedostaje się po¬
przez komorę śluzową 4, zaopatrzoną w na¬
rządy zamykające 5 i 6, do zbiornika za¬
pasowego 7, z którego zapomocą ślimaka 8
lub narządu podobnego doprowadza się go
w sposób ciągły do komory destylacyjnej 1,
w której ślimak 9 lub narząd podobny prze¬
suwa go dalej. Pozostałość spada do zbior¬
nika zbiorczego 10, z którego usuwa się ją
poprzez komorę śluzową //, zaopatrzoną
w narządy zamykające 5a i 6a. Zbiornik 10
i komora 11, jak również komora 4 i zbior¬
nik 7 są połączone oddzielnemi, dającemi
się zamykać przewodami, z pompą próżnio¬
wą.
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Ze środka komory destylacyjnej odga¬
łęzia się rura 12 (fig. 2), której wylot jest
umieszczony stycznie w cylindrycznej, stoź-
kowo zwężającej się komorze odpylającej
13. Koniec dolny komory jest połączony z
komorą 14, w której gromadzi się pył. Do
górnej części komory 13 wchodzi pośrodku
niej pionowe ramię kolanka rurowego 15,
stanowiącego połączenie między komorą i
naczyniem cylindrycznem 16.

Pył, znajdujący się w parach, dopływa¬
jących do komory odpylającej 13, osadza
się przeważnie, dzięki działaniu siły od¬
środkowej, na cylindrycznym płaszczu ko¬
mory i opada do zbiornika zbiorczego 14,
podczas gdy oczyszczone pary płyną rurą
15 do skraplacza. W górnej części naczynia
16 umieszczony jest skraplacz 17 w ten spo¬
sób, iż dopływające pary opłókują najniż¬
szą część powierzchni ochładzającej. Prze¬
wód 18 prowadzi do pompy próżniowej.
Naczynie 16 dolną swą częścią przechodzi
przez ogrzewaną komorę 2 i może być wsku¬
tek tego ochładzane zapomocą dodatko¬
wych urządzeń, na rysunku nieuwidocz-
nionych. Dno naczynia zwęża się i jest po¬
łączone z urządzeniem opróżnia jącem,
które umożliwia usuwanie destylatu bez
wyłączania próżni. W przedstawionej po¬
staci wykonania do tego celu służy zamy¬
kana zaworami 20 i 21 komora 19, z której
usuwa się materjał skrzepnięty. Zamiast
tej komory można dołączyć do odbieralni¬
ka inne, znane urządzenie opróżniające,
np. odbieralnik barometryczny do desty¬
lacji próżniowej lub odbieralnik podwójny,
umożliwiający przełączanie. Dolna część
naczynia /6 jest połączona przewodem 23
ze stroną ssącą pompy 22. W przewód 24,
przyłączony do strony tłocznej pompy,
włączony jest filtr 25, z którego wypływa
ciecz oczyszczona i wlewa się do zbiorni¬
ka zapasowego 26, skąd przewodem 27
płynie zpowrotem do odbieralnika.

Pary magnezu, dopływające do naczy¬
nia 16, skraplają się na powierzchni ochła¬

dzającej skraplacza 17 i ściekają kropla¬
mi do umieszczonego w odbieralniku oleju
węglowodorowego. Przez zawory 20, 21
ziarna metalu są wydalane wraz z olejem.
Dzięki obiegowi cieczy, znajdującej się w
odbieralniku, przez filtr 25 usuwa się stale
z oleju pochłonięte przezeń zanieczyszcze¬
nia i zapobiega niepożądanemu nagrzewa¬
niu się oleju.

Sposób niniejszy nadaje się również do
bezpośredniego otrzymywania zwartego
metalu przy wytwarzaniu magnezu zapo¬
mocą redukcji tlenowych materjałów
wyjściowych w temperaturze powyżej
punktu wrzenia magnezu metalicznego. W
tym celu pary magnezu, wydzielone ze
związków tlenowych, skrapla się w warun¬
kach, w których tworzy się ciekły osad,
przyczem skropliny te spuszcza się kro¬
plami do umieszczonego w odbieralniku o-
leju węglowodorowego w sposób, opisany
powyżej przy destylacji magnezu lub py¬
łu magnezowego.

Redukcję można prowadzić pod ci¬
śnieniem zmniejszonem lub też pod ciśnie¬
niem podwyższonem.

Jako materjał wyjściowy w sposobie
tym wchodzi w grę zwłaszcza magnezja
prażona lub mieszanina MgO i CaO, jaką
otrzymuje się przy prażeniu dolomitów.
Materjał ten redukuje się najkorzystniej
zapomocą środków redukujących, które
(jak np. glin, krzem lub mieszanina obu
tych ciał) nie dają przy redukcji gazowych
produktów reakcji. W celu przeprowadze¬
nia redukcji mieszaninę tlenowego mate-
rjału wyjściowego ze środkiem redukują¬
cym przepuszcza się w strumieniu obojęt¬
nego lub redukującego gazu, najkorzyst¬
niej w sposób ciągły, przez komorę, w któ¬
rej ogrzewa się ją do temperatury powy¬
żej punktu wrzenia metalicznego magnezu,
poczem wydzielone pary magnezu prowa¬
dzi przez gaz obojętny lub redukujący, u-
nikając ochłodzenia do punktu krzepnięcia
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magnezu, przez pomocnicze urządzenie od¬
pylające do skraplacza i w skraplaczu
tym ochładza do stanu ciekłego. Ciekły
osad ścieka kroplami do umieszczonego w
odbieralniku oleju węglowodorowego.

Zastrzeżenia patentowe.

1. Sposób otrzymywania czystego me¬
talicznego magnezu z magnezu surowego
względnie zasobnych w magnez materja-
łów wyjściowych lub odpadkowych żapo-
mocą destylacji, zwłaszcza destylacji w
próżni, w obecności gazu obojętnego lub
redukującego oraz przez skraplanie par w
postaci ciekłego osadu, znamienny tern, że
skropliny spuszcza się kroplami do umie¬
szczonego w odbieralniku oleju węglowo¬
dorowego, przyczem tak utworzone, oczy¬
szczone ziarna magnezu usuwa się (najko¬
rzystniej) wraz z olejem.

2. Sposób według zastrz. 1, znamien¬
ny tern, że mieszaninę tlenowych związków
magnezowych ogrzewa się z? środkiem re¬
dukującym do temperatury, w której ma¬
gnez wydziela się w postaci par, poczem
pary te skrapla się na osąd ciekły, który

spuszcza się kroplami do umieszczonego w
odbieralniku oleju węglowodorowego.

3. Sposób według zastrz. 2, znamien¬
ny tern, że obróbce tej poddaje się tlenowe,
zawierające magnez, materjały wyjściowe,
zmieszane z takiemi środkami redukujące-
mi, które (jak np. glin, krzem lub miesza¬
nina obu tych ciał) nie dają gazowych pro¬
duktów reakcji.

4. Urządzenie do przeprowadzania
sposobu według zastrz. 1 — 3, posiadające
postać komory destylacyjnej, połączonej
ogrzewanym przewodem z również ogrze-
wanem naczyniem, otaczającem skraplacz
znamienne tern, że dolna część tego naczy¬
nia jest zbudowana nazewną+rz przestrzeni
ogrzewanej jako odbieralnik z urządze¬
niem opróżnia jącem, przyczem przenośnik
odprowadza ciecz z odbieralnika poprzez
filtr lub urządzenie podobne zpowrotem do
obiegu kołowego.

Osterreichisch
Amerikanische Magnesit

Aktiengesellschaft.
Zastępca: M. Skrzypkowski,

rzecznik patentowy.



Do opisu patentowego Nr 22188.
Ark. 1.



Do opisu patentowego Nr 22188.
Ark. 2
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Druk L. Bogusławskiego i Ski, Warszawa.
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