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w)  Verfahren  zur  Herstellung  von  feinteiligem,  sauerstoffarmem  Chrommetallpulver. 

  Zur  Herstellung  eines  sauerstoffarmen  Chrommetallpul- 
vers  einer  mittleren  Teilchengröße @  20  µm  wird  ein 
Gemisch  von  Cr203  und  CaO  im  Molverhältnis  1:  0,5  bis  1 :  2 
zunächst  bei  Temperaturen  von  650  bis  1200°C  unter  Sauer- 
stoffzutritt  bis  zu  einer  Gewichtszunahme  von  1  bis  6  g  je  Mol 
Cr203  geglüht,  das  Glühprodukt  auf  eine  Teilchengröße @ 
100  µm  zerkleinert  und  das  so  erhaltene  Produkt  calciother- 
misch  reduziert.  Das  Calciumoxid  kann  ganz  oder  anteilig 
durch  Calciumcarbonat  ersetzt  werden. 





Die  Erf indung  b e t r i f f t   ein  Verfahren  zur  H e r s t e l l u n g   von  s a u e r s t o f f -  

armem  Chrommeta l lpu lve r   e i n e r   m i t t l e r e n   T e i l c h e n g r ö ß e  <   20  um  d u r c h  

m e t a l l o t h e r m i s c h e   Reduktion  e ines   Gemisches  von  Chromoxid  und  C a l c i -  

umoxid  mit  Calc iummeta l l   in  einem  gegen  S a u e r s t o f f z u t r i t t   a b g e s c h l o s -  

senen  R e a k t i o n s g e f ä ß   bei  Temperaturen  von  1000  bis  1250°C  und  e inem 

Anfangsdruck  von @ 10-3  bar  bei  Raumtempera tu r .  

Es  i s t   s e i t   langem  bekannt ,   M e t a l l o x i d e ,   wie  z.B.  die  Oxide  de s  

Urans,  Z i rkons ,   Vanadins,   T i t ans   oder  Chroms,  mit  E r d a l k a l i m e t a l l e n ,  

i n s b e s o n d e r e   Ca l c iummeta l l ,   zu  r e d u z i e r e n .   So  i s t   b e i s p i e l s w e i s e   i n  

der  DE-PS  441  640  ein  Verfahren  b e s c h r i e b e n ,   bei  dem  das  Oxid  mit  e i -  

nem  E r d a l k a l i m e t a l l   (z.B.  Calcium)  und  e ine r   Halogenverb indung  de s  

g l e i c h e n   oder  eines  anderen  E r d a l k a l i m e t a l l s   (z.B.  C a l c i u m c h l o r i d  

oder  Ba r iumch lo r id )   oder  e ines   A l k a l i m e t a l l s   ( b e i s p i e l s w e i s e   Kal ium- 

c h l o r i d )   e r h i t z t   wird.  Das  dabei  e n t s t e h e n d e   M e t a l l p u l v e r   i s t   j e d o c h  

v e r h ä l t n i s m ä ß i g   g robkörn ig   und  e n t h ä l t   noch  r e l a t i v   hohe  Mengen  an 
S a u e r s t o f f .   Dieser   S a u e r s t o f f g e h a l t   i s t   darauf   z u r ü c k z u f ü h r e n ,   daß  in  

den  groben  M e t a l l p u l v e r t e i l c h e n   n i c h t r e d u z i e r t e s   Me ta l lox id   e i n g e -  

s c h l o s s e n   i s t .  

Die  DE-AS  10  30  033  b e t r i f f t   ein  Verfahren  der  vorgenannten   Art,  w e l -  

ches  dadurch  g e k e n n z e i c h n e t   i s t ,   daß  das  r e d u z i e r e n d e   Metall   und  da s  

zu  r e d u z i e r e n d e   Oxid  in  e ine  durch  längere  Erh i tzung   g e t r o c k n e t e  

Schmelze  aus  A lka l i -   oder  E r d a l k a l i h a l o g e n i d e n   e i n g e f ü h r t   werden .  

Hierdurch   wird  zwar  e r r e i c h t ,   daß  der  Gehalt  an  n i c h t r e d u z i e r t e m   Me- 



t a l l o x i d   v e r r i n g e r t   wird .   Es  wird  jedoch  auch  bei  diesem  V e r f a h r e n  

kein  f e i n t e i l i g e s ,   sondern  a l l e n f a l l s   ein  g r o b k ö r n i g e s   M e t a l l p u l v e r  

oder  ein  M e t a l l r e g u l u s   e r h a l t e n .  

Aus  der  DE-PS  935  456  i s t   ein  Verfahren  zur  H e r s t e l l u n g   von  L e g i e -  

r u n g s p u l v e r n   durch  Reduktion  von  M e t a l l v e r b i n d u n g e n   oder  Gemischen 

von  M e t a l l o x i d e n   m i t  C a l c i u m  b e k a n n t .   In  d i e s e r   P a t e n t s c h r i f t   w i r d  

der  Zusatz  i n d i f f e r e n t e r   Oxide  zu  dem  R e d u k t i o n s g e m i s c h   e m p f o h l e n .  

Durch  d iesen   Zusatz  so l l   v e r h i n d e r t   werden,  daß  die  e n t s t e h e n d e   Le-  

g ie rung   i n fo lge   der  s t a rken   Wärmeentwicklung  bei  der  Reduk t ion  

s c h m i l z t   oder  das  e n t s t e h e n d e   Pulver   sehr  grob  a n f ä l l t .   Es  hat  s i c h  

jedoch  g e z e i g t ,   daß  bei  der  c a l c i o t h e m i s c h e n   Reduktion  e iner   Mi- 

schung  aus  Chromoxid  und  Calciumoxid  zwar  ein  v e r h ä l t n i s m ä ß i g   s a u e r -  

s t o f f a r m e s   Chrommeta l lpu lve r   e r h a l t e n   werden  kann,  d ieses   j e d o c h  

immer  noch  r e l a t i v   g robkörn ig   i s t   und  eine  T e i l c h e n g r ö ß e   von >  100  um 

a u f w e i s t .  

Aus  der  DE-PS  30  17  782  i s t   s c h l i e ß l i c h   ein  V e r f a h r e n   zur  H e r s t e l l u n g  

von  s i n t e r f ä h i g e n   L e g i e r u n g s p u l v e r n   auf  der  Basis   von  Titan  d u r c h  

c a l c i o t h e r m i s c h e   Reduktion  e ine r   Mischung  von  M e t a l l o x i d e n   der  d i e  

Legierung  b i ldenden   Meta l le   bekann t .   Dieses  Ve r f ah ren   i s t   dadurch  g e -  

k e n n z e i c h n e t ,   daß  man 

a)  T i t a n d i o x i d   mit  den  Oxiden  der  anderen  L e g i e r u n g s b e s t a n d t e i l e   i n ,  

bezogen  auf  M e t a l l e ,   den  der  gewünschten  Leg ie rung   e n t s p r e c h e n d e n  

Mengen  v e r s e t z t ,   E r d a l k a l i o x i d   oder  E r d a l k a l i c a r b o n a t   in  e inem 

M o l v e r h ä l t n i s   von  zu  r e d u z i e r e n d e n   M e t a l l o x i d e n   zu  E r d a l k a l i o x i d  

oder  E r d a l k a l i c a r b o n a t   von  1  :  1  bis  6 :   1  z u g i b t ,   das  Gemisch  h o -  

m o g e n i s i e r t ,   bei  Temperaturen  von  1000  bis  1300°C  6  bis  18  S tunden  

g l ü h t ,   abkühl t   und  auf  eine  T e i l c h e n g r ö ß e  <   1  mm  z e r k l e i n e r t ,  

b)  k l e i n s t ü c k i g e s   Calcium  in  e i n e r ,   bezogen  auf  S a u e r s t o f f g e h a l t   d e r  

zu  r e d u z i e r e n d e n   Oxide,  1  zu  1,2-  bis  2 , 0 f a c h e n   ä q u i v a l e n t e n   Menge 

sowie  einen  Booster   in  einem  M o l v e r h ä l t n i s   von  zu  r e d u z i e r e n d e n  

Oxiden  zu  Booster   von  1  :  0,01  bis  1  :  0,2  z u g i b t ,   diesen  Reak-  

t i o n s a n s a t z   v e r m i s c h t ,   die  Mischung  zu  Grün l ingen   ve rp r eß t   und  i n  

einen  R e a k t i o n s t i e g e l   e i n f ü l l t   und  v e r s c h l i e ß t ,  



c)  den  R e a k t i o n s t i e g e l   in  einen  e v a k u i e r b a r e n   und  b e h e i z t e n   R e a k t i -  

onsofen  e i n g i b t ,   den  R e a k t i o n s t i e g e l   auf  einen  Anfangsdruck   von 

1  .  10-4  bis  1  .  10-6  bar  e v a k u i e r t   und  auf  eine  Tempera tur   von 

1000  bis  1300°C  für  eine  Dauer  von  2  bis  8  Stunden  a u f h e i z t ,   s o -  

dann  a b k ü h l t   und  das  aus  dem  R e a k t i o n s t i e g e l   entnommene  R e a k t i o n s -  

produkt   auf  e ine   Korngräße @  2  mm  z e r k l e i n e r t .  

Ein  w e s e n t l i c h e s   Merkmal  des  Ver fah rens   der  vo rgenann ten   DE-PS 

30  17  782  b e s t e h t   somit  da r in ,   daß  man  n ich t   Mischungen  der  zu  r e d u -  

z ie renden   M e t a l l o x i d e   c a l c i o t h e r m i s c h   r e d u z i e r t ,   sondern  d i e s e   Mi- 

schungen  e r s t   zu  einem  ox id i schen   Mehr s to f f sy s t em  v e r g l ü h t ,   d e s s e n  

Phasenzahl   k l e i n e r   als  die  Summe  der  Ausgangskomponenten  i s t .   Durch 

diesen  Glühprozeß  g e l i n g t   es,  L e g i e r u n g s p u l v e r   h e r z u s t e l l e n ,   wobei 

a l l e   Te i l chen   des  L e g i e r u n g s p u l v e r s   die  g l e i c h e   Zusammensetzung  und 

das  g l e i c h e   Gefüge  a u f w e i s e n .  

Der  v o r l i e g e n d e n   Erf indung  l i e g t   nun  die  Aufgabe  zugrunde ,   ein  s a u e r -  

s t o f f a r m e s   Chrommeta l l pu lve r   e i n e r   m i t t l e r e n   T e i l c h e n g r ö ß e   von 

<  20  um  h e r z u s t e l l e n .   Der  S a u e r s t o f f g e h a l t   sol l   dabei  m ö g l i c h s t  

< 0,1  Gew.-%  s e i n .   Dabei  i s t   es  von  besonderem  I n t e r e s s e ,   ein  Chrom- 

m e t a l l p u l v e r   h e r z u s t e l l e n ,   welches  ein  T e i l c h e n g r ö ß e  <   10  µm,  i n s b e -  

sondere @  5  µm,  a u f w e i s t .  

ü b e r r a s c h e n d e r w e i s e   wurde  gefunden,   daß  d iese   Aufgabe  e r f i n d u n g s g e m ä ß  

dadurch  g e l ö s t   werden  kann,  daß  man  ein  Gemisch  von  Cr203  und  Ca0  im 

M o l v e r h ä l t n i s   1  :  0,5  bis  1 :  2  zunächs t   bei  Tempera turen   von  650  b i s  

1200°C  un te r   S a u e r s t o f f z u t r i t t   bis  zu  e ine r   Gewichtszunahme  von  1  b i s  

6  g  je  Mol  Cr203  g lüh t ,   das  Glühprodukt   auf  eine  T e i l c h e n g r ö ß e  

<  100  um  z e r k l e i n e r t   und  das  so  e r h a l t e n e   Produkt  m e t a l l o t h e r m i s c h  

r e d u z i e r t .  

Ein  w e s e n t l i c h e s   Merkmal  des  e r f indungsgemäßen   Ver fahrens   b e s t e h t   s o -  

mit  d a r i n ,   daß  man  dem  zu  r e d u z i e r e n d e n   Chromoxid  Calc iumoxid  im  Mol-  

v e r h ä l t n i s   1  :  0,5  bis  1  :  2  zumisch t ,   jedoch  im  Gegensatz   zur  Lehre  

der  DE-PS  935  456  d i e ses   p h y s i k a l i s c h e   Gemisch  von  Chromoxid  und  C a l -  

ciumoxid  n i c h t   d i r e k t   c a l c i o t h e r m i s c h   r e d u z i e r t .   Das  Gemisch  w i r d  

vielmehr  z u n ä c h s t   unter   S a u e r s t o f f z u t r i t t   bei  Temperaturen  von  650 



bis  1200°C  so  lange  g e g l ü h t ,   bis  e ine   Gewichtszunahme  von  1  bis  6  g 

je  Mol  Cr203  zu  v e r z e i c h n e n   i s t .   Es  wird  angenommen,  daß  bei  d i e s e m  

Glühprozeß  mit  einem  Teil  des  Gemisches  die  fo lgende   Reakt ion   a b -  

l ä u f t :  2   Ca0  +  Cr2O3 +  1  1 /2   02  = 2  C a C r 0 4  .  

Bei  v o l l s t ä n d i g e m   Ablauf  der  Reakt ion   wäre  eine  Gewichtszunahme  von 

24  g  je  Mol  Cr203  zu  e r w a r t e n .   Einer   Gewichtszunahme  von  1  bis   6  g  j e  

Mol  Chromoxid  e n t s p r i c h t   somit  e ine   p a r t i e l l e   Umsetzung  von  4  b i s  

25  %.  Dabei  hat  s ich  ü b e r r a s c h e n d e r w e i s e   g e z e i g t ,   daß  die  d u r c h -  

s c h n i t t l i c h e   T e i l c h e n g r ö ß e   des  C h r o m m e t a l l p u l v e r s   um  so  k l e i n e r   i s t ,  

je  g rößer   die  Gewichtszunahme,  d .h .   der  Grad  der  Umsetzung  i s t .  

Diese  Abhäng igke i t   i s t   in  Figur  1  d a r g e s t e l l t .   B e r e i t s   bei  einem  r e -  

l a t i v   ge r ingen   Umsetzungsgrad  von  etwa  3  bis  4  %  s i n k t   die  beim  e r -  

f indungsemäßen  Verfahren  e r z i e l b a r e   m i t t l e r e   Te i l cheng röße   des  Chrom- 

m e t a l l p u l v e r s   von  etwa  30  um  auf  etwa  15  pm.  Eine  m i t t l e r e   T e i l c h e n -  

größe  von  etwa  5  µm  wird  bei  etwa  25  %iger  Umsetzung  e r r e i c h t .   Bei 

w e i t e r e r   Umsetzung  s i nk t   die  T e i l c h e n g r ö ß e   noch  g e r i n g f ü g i g   w e i t e r  

ab.  Da  aber  mit  zunehmender  Umsetzung  der  Gehalt   des  G lühproduk tes   an 

d r e i w e r t i g e m   Chrom  abnimmt  und  an  s e c h s w e r t i g e m   Chrom  zunimmt,  b e n ö -  

t i g t   man  für  die  c a l c i o t h e r m i s c h e   Redukt ion  des  Produktes   mit  s t e i -  

gendem  Umsetzungsgrad  e n t s p r e c h e n d   höhere  Mengen  Calcium.  Aus  w i r t -  

s c h a f t l i c h e n   Gründen  i s t   es  desha lb   in  der  Regel  n i ch t   zu  e m p f e h l e n ,  

die  Umsetzung  zu  einem  höheren  Grad  als   etwa  25  %  zu  t r e i b e n .   I n s o -  

fern  i s t   e ine   Gewichtszunahme  von  6  g  je  Mol  Cr203  e n t s p r e c h e n d   dem 

P a t e n t a n s p r u c h   1  die  e m p f e h l e n s w e r t e  o b e r e   G r e n z e .  

Da  die  Umsetzung  e n t s p r e c h e n d   der  obengenannten   R e a k t i o n s g l e i c h u n g  

unter   Aufnahme  von  S a u e r s t o f f   v e r l ä u f t ,   hängt  die  notwendige  G lüh -  

dauer  von  den  j e w e i l i g e n   G l ü h t e m p e r a t u r e n   und  den  a p p a r a t i v e n   B e d i n -  

gungen  a b .  

Figur  2  z e i g t   die  Abhäng igke i t   der  Glühdauer   von  der  Tempera tu r .   Da- 

bei  sind  die  für  einen  25  %igen-Umsatz  e r f o r d e r l i c h e n   Z e i t s p a n n e n   b e i  

G lüh t empera tu ren   von  1200°C,  1000°C,  800°C  und  650°C  mit  T1,  T2,  T3 

und  T4  b e z e i c h n e t .   Die  t a t s ä c h l i c h e   Glühdauer   hängt  von  v e r s c h i e d e n e n  

Fak to ren ,   wie  z.B.  von  der  Menge  des  angebotenen  S a u e r s t o f f s ,   d e r  



Größe  der  d a r g e b o t e n e n   Ober f l äche   und  vom  M o l v e r h ä l t n i s   Chromoxid  zu 

Calc iumoxid ,   ab.  Durch  s t ä n d i g e s   Umwälzen  des  Glühproduktes   und  Glü-  

hen  des  P roduk tes   an  d u r c h s t r ö m e n d e r   Luft  wird  die  Glühdauer   v e r -  

k ü r z t .   Es  hat  s ich  g e z e i g t ,   daß  man  im  a l l g e m e i n e n ,   je  nach  den  a n g e -  

wendeten  Bedingungen,   eine  G l ü h z e i t   von  2  bis  48  Stunden  au fwenden  

muß. 

In  e ine r   Abänderung  des  e r f i ndungsgemäßen   Verfahrens   kann  man  d a s  

Calciumoxid  ganz  oder  a n t e i l i g   durch  Ca l c iumca rbona t   e r s e t z e n .   In  

diesem  Fa l le   muß  man  jedoch  den  Glühprozeß  bei  Temperaturen  von  1000 

bis  1200°C  d u r c h f ü h r e n ,   um  aus  dem  C a l c i u m c a r b o n a t   C02  a b z u s p a l t e n .  

Bei  d i e s e r   V e r f a h r e n s w e i s e   wird  während  des  G lühprozesses   e i n e  

f r i s c h e   und  desha lb   besonders   r e a k t i v e   C a l c i u m o x i d o b e r f l ä c h e   g e b i l -  

det .   Das  so  g e b i l d e t e   f r i s c h e   Calc iumoxid   r e a g i e r t   mit  Chromoxid  und 

L u f t s a u e r s t o f f   s c h n e l l e r   zu  Ca lc iumchroma t .   Die  Gewichtszunahme  von  1 

bis  6  g  je  Mol  Cr203  muß  dann  n a t ü r l i c h   wegen  der  C02-Abspal tung  a u f  

ein  h y p o t h e t i s c h e s   Ausgangsgemisch  von  Cr203/Ca0  a n s t e l l e   des  t a t -  

s ä c h l i c h   verwendeten   Gemisches  von  Cr203/CaC03  oder  Cr203/Ca0  +  CaC03 
bezogen  w e r d e n .  

Es  hat  sich  g e z e i g t ,   daß  das  M o l v e r h ä l t n i s   von  Chromoxid  zu  C a l c i u m -  

oxid  (bzw.  C a l c i u m c a r b o n a t )   1  :  0,5  bis  1  :  2  be t ragen   s o l l .   Ein  Ver -  

h ä l t n i s   von  1 :  <  0,5  i s t   im  Hinb l i ck   auf  die  obengenannte   R e a k t i o n s -  

g le ichung   unzweckmäßig.  Ein  M o l v e r h ä l t n i s   von  1  :  >2  f ü h r t   zu  ungün-  

s t igen   Raumze i t ausbeu ten   pro  C h a r g e .  

Das  im  e r f i ndungsgemäß   geg lüh ten   Gemisch  von  Cr203  und  Ca0  e r h a l t e n e  

Calciumchromat   kann  durch  Röntgenbeugung  nachgewiesen  werden.  Es  i s t  

deshalb   dem  Fachmann  v e r s t ä n d l i c h ,   daß  an  die  S t e l l e   der  G e w i c h t s z u -  

nahme,  die  nur  ein  Maß  der  Ox ida t ion   i s t ,   auch  andere  a n a l y t i s c h e   Da- 

ten  t r e t e n   können,  die  es  g e s t a t t e n ,   den  O x i d a t i o n s g r a d   zu  e r f a s s e n .  

Das  e r f indungsgemäß   e r h a l t e n e   Glühprodukt   wird  nach  dem  Abkühlen  a u f  

eine  Te i l cheng röße  @  100  µm  z e r k l e i n e r t .   Wird  die  T e i l c h e n g r ö ß e   we- 

s e n t l i c h   ü b e r s c h r i t t e n   und  r e d u z i e r t   man  z.B.  Glühprodukte ,   die  nach 

der  Aufmahlung  eine  Te i l cheng röße   von  180  bis  200  um  au fwe i sen ,   e r -  

hä l t   man  Chrommeta l lpu lve r   mit  A n t e i l e n   unerwünscht   grober  T e i l c h e n .  



Das  auf  e ine  T e i l c h e n g r ö ß e  1   100  µm  gemahlene  Glühprodukt   wird  nun  i n  

an  sich  b e k a n n t e r   Weise  mit  in  bezug  auf  das  Chrom  und  seine  d u r c h -  

s c h n i t t l i c h e   O x i d a t i o n s s t u f e   mindes tens   ä q u i v a l e n t e n   Mengen  C a l c i u m -  

metal l   in  Form  von  Calciumspänen  homogen  v e r m i s c h t .   Es  e m p f i e h l t  

s i ch ,   d iese   Mischung  zu  t a b l e t t i e r e n   oder  zu  Grünl ingen  zu  v e r p r e s s e n  

u n d  d i e  T a b l e t t e n   oder  Grünlinge  in  einem  Chromtiegel   bei  e ine r   Tem- 

p e r a t u r   von  1000  bis  1250°C  zu  r e d u z i e r e n .   Der  Tiegel   wird  d a b e i  

zweckmäßig  vorher   auf  einen  Druck  v o n  @  1 0 - 3   bar  e v a k u i e r t .   Bei  d e r  

Reaktion  s t e l l t   sich  dann  der  der  Tempera tur   e n t s p r e c h e n d e   Dampfdruck 

des  Calciums  e i n .  

Nach  der  Reakt ion  wird  das  R e a k t i o n s p r o d u k t   grob  z e r k l e i n e r t .   Das  im 

R e a k t i o n s p r o d u k t   e n t h a l t e n e   Calciumoxid  wird  a n s c h l i e ß e n d   durch  v e r -  

dünnte  Säuren  oder  Komplexbildner  a u s g e l a u g t   und  das  e r h a l t e n e   Me- 

t a l l p u l v e r   gewaschen  und  g e t r o c k n e t .  

Das  nach  dem  e r f indungsgemäßen  Verfahren  e r h a l t e n e   C h r o m m e t a l l p u l v e r  

ze ig t   einen  ge r ingen   S a u e r s t o f f g e h a l t   von  0,1  Gew.-%  und  weniger  und 

is t   sehr  f e i n t e i l i g ,   wobei  die  m i t t l e r e   Korngröße  <   20  um  i s t .   Es  i s t  

dem  Fachmann  v e r s t ä n d l i c h ,   daß  mit  abnehmender  Korngröße  die  Obe r -  

f l äche   des  Chrompulvers  a n s t e i g t   und  desha lb   der  Gehalt   an  der  Obe r -  

f l äche   des  Chrompulvers  gebundenenen  S a u e r s t o f f s   wieder  a n s t e i g e n  

kann .  

Das  nachfo lgende   B e i s p i e l   1  is t   n i ch t   e r f indungsgemäß   und  b e s c h r e i b t  

die  H e r s t e l l u n g   e ines   Chrommeta l lpu lvers   aus  einem  Gemisch  von  Chrom- 

oxid  und  Ca lc iumoxid .   Das  Be i sp ie l   2  i s t   e r f indungsgemäß  und  z e i g t  

die  H e r s t e l l u n g   e ines   Chrommeta l lpu lvers   der  gewünschten  F e i n h e i t .  

Beisp ie l   1 

( n i ch t   e r f i n d u n g s g e m ä ß )  

1519,92  g  Cr203  und  448,64  g  Ca0  werden  mit  1563,1  g  Ca  homogen  v e r -  

mischt  und  ohne  we i t e r e   the rmische   oder  p h y s i k a l i s c h e   Behandlung  zu 

Grünlingen  von  30  mm  Durchmesser  und  30  mm  Höhe  v e r p r e ß t .   Diese  Grün-  

l inge  werden  in  einem  Chromtiegel  bei  e i n e r   Temperatur   von  1200°C 

2  Stunden  lang  r e d u z i e r t ,   nach  der  Reduktion  auf  eine  Korngröße  



@  2  mm  z e r k l e i n e r t ,   und  das  R e d u k t i o n s p r o d u k t   wird  mit  v e r d ü n n t e r  

S a l p e t e r s ä u r e   a u s g e l a u g t ,   das  e r h a l t e n e   M e t a l l p u l v e r   im  Vakuum  g e -  

t r o c k n e t .  

Die  Ausbeute  an  M e t a l l p u l v e r   b e t r ä g t   1014  g  =  97,5  %  bezogen  auf  d i e  

t h e o r e t i s c h e   A u s b e u t e .  

Das  e r h a l t e n e   M e t a l l p u l v e r   hat  eine  S c h ü t t d i c h t e   von  3,2  g / c m 3  =  

44,5  %  und  eine  K l o p f d i c h t e   von  4,3  g/cm3 =  59,8  %  der  t h e o r e t i s c h e n  

D i c h t e .  

Die  D u r c h s c h n i t t s k o r n g r ö ß e   nach  F i sher   b e t r ä g t   29  um. 

Die  K o r n v e r t e i l u n g   weis t   fo lgende   Werte  a u f :  

Die  chemische  Analyse  des  Chrompulvers  ergab  fo lgende   Beimengungen:  

Die  m e t a l l o g r a p h i s c h e   Untersuchung  ze ig t   ein  g l o b u l a r e s   C h r o m m e t a l l -  

p u l v e r .  



Beispie l   2 

( e r f i n d u n g s g e m ä ß )  

1519,92  g  Cr203  und  1000,8  g  CaC03  werden  homogen  vermisch t   und  16 

Stunden  bei  1200°C  bis  zu  e iner   Gewichtsaufnahme  von  42  g  g e g l ü h t .  

Das  geg lüh te   Mischoxid  wird  in  e i n e r   Sch lagkreuzmühle   z e r k l e i n e r t   a u f  

eine  Korngröße  <   90  um  und  weist  f o lgende   K o r n v e r t e i l u n g   a u f :  

Die  S c h ü t t d i c h t e   des  geglühten   Mischoxides   b e t r ä g t   ca.  1,1  g/cm3  und 

die  K l o p f d i c h t e   ca.  2,3  g/cm3. 

1000  g  d i e s e s   Mischoxides   werden  mit  751,3  g  Ca  homogen  ve rmisch t   und 

zu  Grünl ingen  mit  den  Abmessungen  von  30  mm  Durchmesser  und  30  mm 

Höhe  v e r p r e ß t .   Wie  in  Beisp ie l   1  werden  die  Grünl inge  zur  R e d u k t i o n  

in  einen  Chromtiegel   e i n g e f ü l l t .   Die  Reduktion  e r f o l g t   über  e i n e  

Dauer  von  8  Stunden  bei  1150°C.  Das  R e a k t i o n s p r o d u k t   wird  nach  dem 

Abkühlen  auf  Raumtemperatur   auf  eine  Korngröße @  2  mm  z e r k l e i n e r t   und 

mit  v e r d ü n n t e r   S a l p e t e r s ä u r e   a u s g e l a u g t ,   das  e r h a l t e n e   C h r o m m e t a l l -  

pulver   un te r   Vakuum  g e t r o c k n e t .  

Die  Ausbeute  des  M e t a l l p u l v e r s   b e t r ä g t   479,8  g  =  96  %  bezogen  auf  d i e  

t h e o r e t i s c h e   A u s b e u t e .  

Das  g e t r o c k n e t e   Chrompulver  hat  eine  S c h ü t t d i c h t e   von  3,2  g / c m 3  =  

44,5  %  und  e ine  K l o p f d i c h t e   von  4,3  g/cm3 =  59,8  %  der  t h e o r e t i s c h e n  

D i c h t e .  

Die  K o r n v e r t e i l u n g   weis t   folgende  Werte  a u f :  



M i t t l e r e   T e i l c h e n g r ö ß e   =  6,5  um  nach  F i s h e r .  

Die  chemische   Analyse   ergab  f o l g e n d e   Beimengungen:  

Die  m e t a l l o g r a p h i s c h e   Untersuchung  z e i g t   ein  f e i n k u g e l i g e s   M e t a l l p u l .  

v e r k o r n .  



1.  Verfahren  zur  H e r s t e l l u n g   von  s a u e r s t o f f a r m e m   C h r o m m e t a l l p u l v e r  

e ine r   m i t t l e r e n   Te i lchengröße  @  20  um  durch  m e t a l l o t h e r m i s c h e   Re- 

dukt ion  e ines   Gemisches  von  Chromoxid  und  Calciumoxid  mit  C a l c i u m -  

metal l   in  einem  g e g e n  S a u e r s t o f f z u t r i t t   a b g e s c h l o s s e n e n   R e a k t i o n s -  

gefäß  bei  Temperaturen  von  1000  bis  1250°C  und  einem  A n f a n g s d r u c k  

von  @ 10-3  bar  bei  Raumtemperatur ,   dadurch  g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  man 

ein  Gemisch  von  Cr203  und  Ca0  im  M o l v e r h ä l t n i s   1  :  0,5  bis  1  :  2 

zunächst   bei  Temperaturen  von  650  bis  1200°C  unter   S a u e r s t o f f z u -  

t r i t t   bis  zu  e iner   Gewichtszunahme  von  1  bis  6  g  je  Mol  Cr203 
g lüh t ,   das  Glühprodukt  auf  eine  T e i l c h e n g r ö ß e  <   100  µm  z e r k l e i n e r t  

und  das  so  e r h a l t e n e   Produkt  m e t a l l o t h e r m i s c h   r e d u z i e r t .  

2.  Abänderung  des  Verfahrens   nach  Anspruch  1,  dadurch  g e k e n n z e i c h n e t ,  

daß  man  das  Ca0  ganz  oder  a n t e i l i g   durch  CaCO3  e r s e t z t   und  das  Ge- 

misch  aus  Cr2O3und  CACO3  bzw.  Cr2O3  und  CaO/CaCO3  bei  T e m p e r a t u -  

ren  von  1000  bis  1200°C  g l ü h t ,   wobei  die  Gewichtszunahme  von  1  b i s  

6  g  je  Mol  Cr203  auf  ein  Ausgangsgemisch  von  Cr2O3/CaO  b e r e c h n e t  

i s t .  
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