
POLSKA
RZECZPOSPOLITA

LUDOWA

JSsMiAg*.
^j^^i

URZĄD
PATENTOWY

PRL

OPIS PATENTOWY

Patent dodatkowy
do patentu nr 112 068

Zgłoszono: 24.06.78 (P.207882)

Pierwszeństwo: ^—^.-

Zgłoszenie ogłoszono: 11.02.80

Opis patentowy opublikowano: 15.06.1982

114900

Int. Cl.2
C01B 31/06

Twórcy wynalazku: Jerzy Pańczyk, Julian Majewski, Tadeusz Kujaw¬
ski, Włodzimierz Brandel, Edward Brzozowski,
Barbara Pankowska

Uprawniony z patentu: Kombinat Przemysłu Narzędziowego „VIS"
Ośrodek Badawczo-Rozwojowy Narzędzi, War¬
szawa (Polska)

Sposób oddzielania zanieczyszczeń od diamentu

i

Wymalaizok datyczy sposobu oddzielania, zanie¬
czyszczeń od diamentu syntetycznego.

Znamy z patentu nr 112 068 sposób oddzielania
zanieczyszczeń od diamentu syntetycznego zawie¬
rającego kataliizator, grafit i ceramikę polega na
tym, że diament znajdujący się w połączeniu z
katalizatorem, grafitem i ceramiką w postaci
bryły lub proszku, trawi się kwasami nieorga¬
nicznymi lub ich mieszaninami, korzystnie kwa¬
sem azotowym, usuwa się produkt trawienia, na¬
stępnie wypala się w temperaturze 500—8O0°C,
po czym pozostałości grafitu utlenia się roztwo¬
rem dwuchromianu pcitasowego w kwasie nieor¬
ganicznym, uzyskamy produkt poddaje się flotacji,
następnie stapia się wodorotlenkami lub węgla¬
nami, względnie ich mieszaniną, korzystnie mie¬
szaniną NaOH i Na2C03 w temperaturze nie prze¬
kraczającej 900°C, korzystnie niższej, po czym
usuwa się oddzielone zanieczyszczenia, na przy¬
kład przez dekantację lub prze/mywanie kwasa¬
mi.

Sposób ten wymaga użycia znacznych ilości
dwuchricHniainu potasowego, który zanieczyszcza
ścieki i jest bardzo aiktywny w ujemnym oddzia¬
ływaniu na zdrowie otoczenia biologicznego.
Oczyszczanie ścieków z tego składnika jest bar¬
dzo kosztowne, wyimaga znacznych ilości środka
neutralizującego, zwłaszcza wody.

Celem wynalazku jest usunięcie wyżej opisa¬
nych wad. Cel ten osiągnięto przez sposób cd-
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diziełainia zanieczyszczeń od diamentu syntetycz¬
nego, w którym diament znajdujący się w połą¬
czeniu z katalizatorem, grafitlem i ceramiką piro-
fyllitową, w postaci bryły lułb proszku, wprowa¬
dza się do reaktora, zalewa się środkiem trawią¬
cym takim, jak kwasy nieorganicznie lub icłi mie¬
szaniny, korzystnie zawierające kwais azotowy, pro¬
wadzi się trawienie, korzystnie z udziałem podwyż¬
szonej temperatury do momentu widocznego zaniku
reakcji, usuwa się produkt trawienia przezpłukanie
wodą,, ipo czym korzystnie powtarza się trawienie
aż do zaniku składnika metalicznego we wsadzie,
następnie uzyskany półprodukt zawierający poza
diamentem, grafit i ceramikę, poddaje się utle¬
nianiu w obecności kwasu siarkowego i związków
zawierających aizotany lub nadchlorany, lub nad¬
manganiany, Lub ich mieszaninę w temperaturze
nie przekraczającej 300°C, korzystnie niższej, do
czasu widocznego zaniku wydzielania się gazów,
po czyim usuwa się substancje kwasowe przez
płukanie wodą, następnie półprodukt zawierający
diament i ceramikę pirofyiHitową stapia się w
obecności wodorotlenków lub węglanów, lub ich
mieszaniny, korzystnie węglanu sodowego i ługu
sodowego w równych proporcjach, w temperatu¬
rze nie przekraczającej ©00°C do czasu przejścia
ceramiki w fazę płynną obniża się temperaturę
dla sporządzenia roztworu wodnego i wypłukuje
się diament.

W odmianie sposobu według wynalazku, pół-
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produkt zawierający diament i ceramikę pirofyl-
litową zalewa się kwasem fluorowodorowym, po
czym podgrzewa się korzystnie do temperatury
wrzenia i przetrzymuje się w tej temperaturze do
czasu zaniku jasno kontrastujących cząs^ellę cera- &
miki, po- czym wypłukuje się diament najlepiej
wodą.

Wynalazek jest bliżej objaśniony na przykła-
dzie przytoczonym pc«iiżeij, który przedstawia spo-
só-b oddzielania zanieczyszczeń od diamentu syn- 10
tetycznego.

Przykład. Do reaktora o odpowiedniej obję-
^^taści olkoło 25 razy wiejkszej cd 0'bjetości wsadu,

j n\*prowadza się 2 kg oczyszczonych mechanicznie 15
i zlepków zawierających katalizator, grafit i resztki
j ceramiki w połączeniu z diamentem syntetycz-
I /nfrrP^r 'Apostaci* Arył lub proszku. Następnie wtła-
^—GZA-się „d&j:ę&kw\raL 3 dcm8 stężonego- kwasu azo¬

towego. W reaktorze utrzymuje się temperaturę M
40i--50QC w okresie od 0,5 do 1 godziny, zależnie
od stopnia zbryłcwania wsadu. Wydzielające się
tlenki aziotu absorbuje się w .10% roztworze wę¬
glanu sodowego. W czasie procesu, przez reaktor
i zawarty w nim wsad, przepuszcza się strumień 2s
powietrza. Po zakończeniu reakcji,, zawartość
reaktora rozcieńcza się do połowy jego* objętości,
przy użyciu zimnej wody, po czym opróżnia się
reaktor, a ścieki deikantuje się za pomocą urzą¬
dzenia "próżniowego. Osad pTzemywa się Mka- 30
krotnie zimną wodą. Po wykonaniu tych operacji
uzyskuje się półprodukt stanowiący mieszaninę
diamentu, grafitu i ceramiki w ilości około
xJz wprowadzonego uprzednio wsadu.

Uzyskany półprodukt pochodzący z powtarzają- 35
cego się wyżej wspomnianego procesu, gromadzi
się w ilości około 2 kg i ponownie wprowadza
się do reaiktora. Następnie do reaiktora wprowa¬
dza się mieszaninę kwasu siarkowego i soli azo¬
tanowych w proporcji 1:3 azotanu sodowego- i 40
kwasu siarkowego, w ilości 3 dcm8 mieszaniny
na okres czasu 2—3 godzin. W tym czasie zawar¬
tość reaktora miesza się strumieniem powietrza.

Następnie rozcieńcza się zawartość reaktora
wodą w proporcji około kilkakrotnej objętości 45
wsadu, po czym kilkakrotnie przemywa się wodą
pozostawiając osad. Uzyskany proszek diamento¬
wy w ilości około 780 karatów, zawierający ewen¬
tualnie resztki ceramiki, poddaje się w otwartym
tyglu niklowym działaniu temperatury około ^
500°C, w obecności NaOH i Na2C03, w czasie oko¬
ło 2 godzin, po czym zalewa się wodą i deikantuje
się.

Opisaną wyżej operację usuwania ceramiki
przeprowadza się wielokrotnie, korzystnie do 5 55
razy. Półprodukt zawierający diament i ceramikę
pirofyllitową zalewa się kwasem fluorowodoro¬
wym i podgrzewa się do temperatury około 250°C
oraz przetrzymuje się w tej temperaturze do
czasu zaniku jasno kontrastujących cząstek cera- 00
miki pirofyllitowej, po czym wypłukuje się dia¬
ment wodą, w wyniku czego uzyskuje się około.
700 karatów czystego proszku diamentowego. Ście¬

ki pocbcdzące z procesu nie zawierają miesza¬
niny chromowej soli azotanowych i kwasu azoto¬
wego.

Zastrzeżenia patentowe

1. Sposób oddzielania zanieczyszczeń od diamen¬
tu syntetycznego., w którym diairnent znajdujący
się w połączeniu z katalizatorem, grafitem i cera¬
miką pirofyllitową, w postaci bryły lub proszku,
wprowadza- się do reaktora, zalewa .się środkiem
trawiącym takim, jak kwasy nieorganiczne lub
ich mieszaniny, korzystnie zawierające kwas azo¬
towy, prowadzi się trawienie, korzystnie z udzia¬
łem podwyższonej temperatury do miomentu wi¬
docznego zaniku reakcji, usuwa się produflpt tra¬
wienia przez płukanie i korzystnie' powtarza się
trawienie, aż do zaniku składnika metalicznego
we wsadzie, według patentu nr 112 068, znamien¬
ny tym, że uzyskany półprodukt zawierający poza
diamentem, grafit i ceramikę pirofyllitową pod¬
daje się utlenianiu w obecności kwasu siarkowe¬
go i związków zawierających azotany lub nad¬
chlorany, lub nadmanganiany, lub ich mieszaninę
w temperaturze do 300°C, korzystnie niższej, do
czasu widocznego zaniku wydzielania się gazów,
po czym usuwa się substancje kwasowe przez
płukanie, następnie uzyskany półprodukt zawie¬
rający diament i ceramikę pirofyllitową, stapia
się w obecności wodorotlenków lub węgUanów,
lub ich mieszaniny, korzystnie węglanu sodowego
i łuigui sodowego w równych (proporcjach., w tem¬
peraturze nie przekraczającej 900°C do • czasu
przejścia ceramiki w fazę płynną, obniża się tem¬
peraturę dla sporządzenia roztworu wodnego, po
czym wypłukuje się diament.

2. Sposób oddzielania zanieczyszczeń od dia¬
mentu syntetycznego, w którym diament znajdu¬
jący się w połączeniu z katalizatorem, grafitem
i ceramiką pirofyllitową., w postaci bryfty lub
proszku, wprowadza się do reaktora, zalewa się
środkiem trawiącym takim, jak kwas azotowy
lub mieszaniną kwasów nieorganicznych zawiera¬
jącą korzystnie kwas azotowy, prowadzi się tra¬
wienie, korzystnie z udziałem podwyższonej tem¬
peratury, do momentu widocznego zaniku reakcji,
usuwa się produkt trawienia przez płukanie i
korzystnie powtarza się trawienie, aż do zaniku
składnika metalicznego we wsadzie, według pa¬
tentu nr 112 068, znamienny tym, że uzyskany pół¬
produkt poddaje się utlenianiu w obecności kwa¬
su siarkowego i związków zawierających azotany
lub nadchlorany, lub nadmanganiany, lub icn
mieszaninę w temperaturze nie przekraczającej
3O0°C, korzystnie niższej, do czasu widocznego za¬
niku wydzielania się gazów, po czym usuwa się
substancje kwasowe 'przez płukanie, następnie
półprodukt zawierający diament i ceramikę piro¬
fyllitową, zalewa się kwasem fluorowodorowym,
podgrzewa się do temperatury wrzenia i prze¬
trzymuje się do momentu zaniku jasno kontra¬
stujących cząstek ceramiki, po czym wypłukuje
się diament.
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