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Opis wynalazku

Przedmiotem wynalazku jest sposéb przemystowej produkcji bezwodnego renianu(VIIl) zela-
za(ll), nazywanego nadrenianem zelaza, znajdujgcego zastosowanie do otrzymywania stopéw zawie-
rajgcych ren i zelazo.

Zelazo tworzy z kwasem renowym(VIl), inaczej zwanym kwasem nadrenowym, uwodnione sole
zaréwno na drugim jak i na trzecim stopniu utlenienia. Przy ogrzewaniu sole te przechodzg w odmiany
bezwodne, odpowiednio: Fe(ReQ,), i Fe(ReO,)s.

Wiasciwosci fizykochemiczne i krystalograficzne renianu(VIl) zelaza(ll) badano juz w XX wieku.
Materiat do badan otrzymywano prowadzac w skali laboratoryjnej neutralizacje kwasu nadrenowego
czystym weglanem zelaza(lll) lub wodorotlenkiem zelaza(lll), a nastepnie odparowujgc uzyskany roz-
twor.

Metoda ta byta wystarczajgca do uzyskania soli potrzebnej do prowadzonych badan, nie nada-
wata sie jednak do produkcji w wiekszej skali, poniewaz wymagata stosowania trudnych do uzyskania,
czystych substratdéw i nie rozwigzywata problemu zagospodarowania nadmiaru uzytych reagentow.

Renian(VIl) zelaza moze stanowi¢ surowiec do otrzymywania stopéw zawierajgcych ren i zela-
zo, dlatego zaszta koniecznos¢ opracowania metody pozwalajgcej na otrzymywanie te soli, 0 wysokiej
czystosci i ustabilizowanych parametrach, w skali przemystowe;.

Sposob produkcji bezwodnego renianu(VIl) zelaza(lll) wedtug wynalazku polega na roztworze-
niu metalicznego rozdrobnionego zelaza w mieszaninie kwasu renowego(Yll) i kwasu azotowego(V),
zawierajgcej stechiometryczng w stosunku do zelaza ilos¢ kwasu renowego(VIl) i od jednego do czte-
rech moli na kazdy mol zelaza kwasu azotowego(V). Roztwarzanie prowadzi sie nastepujgco. Naj-
pierw do odmierzonej ilosci kwasu renowego(VIl) wprowadza sie porcjami stechiometryczng ilosé
rozdrobnionego zelaza, przyktadowo w postaci proszku zelaza. Po wprowadzeniu catosci zelaza mie-
szanine reakcyjng miesza sie w temperaturze 25+110°C, korzystnie 60°C przez 0,5+2h. Po tym czasie
do mieszaniny reakcyjnej dodaje sie porcjami stezony kwas azotowy(V) do catkowitego roztworzenia
uzytego zelaza. Uzyskany klarowny roztwor odparowuje sie do sucha korzystnie w temperaturze
80+100°C i korzystnie pod zmniejszonym cisnieniem wynoszacym 0,034--0,05 MPa. Otrzymang, ze-
stalong pozostatos¢ odwadnia sie dodatkowo przez wygrzewanie w temperaturze 125+150°C do uzy-
skania jednolitej czarno-brunatnej masy, plastycznej w podwyzszonej temperaturze. Odwodniong
mase rozdrabnia sie i pakuje do szczelnych pojemnikéw.

Sposdb wedtug wynalazku ilustruje ponizszy przyktad.

Do 3 dm® roztworu kwasu nadrenowego, zawierajgcego 335 g/dm3 Re, wprowadzono porcjami
100 g proszku zelaza. Cato$¢ mieszano przez godzine utrzymujgc temperature na poziomie 60°C.
Nastepnie dodaje sie porcjami 250 cm?® stezonego kwasu azotowego(V) i cato$é miesza sie przez
kolejng godzine, do uzyskania klarownego roztworu. Uzyskany roztwdr najpierw zatezano w wyparce
prézniowej przy cisnieniu 0,05 MPa w temperaturze 90°C, nastepnie zestalong mase odwodniono
przez wygrzewanie w suszarce komorowej w ciggu czterech godzin w temperaturze 130°C. Uzyskano
1445 g czarno-brunatnej masy, ktdrg rozdrobniono i zamknigto w szczelnym pojemniku.

Zastrzezenie patentowe

Sposdb produkcji bezwodnego renianu(VIIl) zelaza(lll), znamienny tym, Zze roztwarza sie roz-
drobnione zelazo metaliczne w mieszaninie kwasu renowego(VIl) i kwasu azotowego(V), odparowuje
do sucha uzyskany roztwér, przy czym roztwarzanie zelaza prowadzi sie w ciggu 0,5+2 godzin w tem-
peraturze 25+110°C najpierw z uzyciem stechiometrycznej ilosci kwasu renowego(VIl) zawierajgcego
100900 g/dm3 Re, korzystnie 300 g/dm3 Re, a nastepnie dodaje sie kwas azotowy(V) w iloéci 1+4
moli na kazdy mol zelaza, po czym tak uzyskany roztwér odparowuje sie do sucha, a nastepnie uzy-
skang mase odwadnia w temperaturze 125+150°C.
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