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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstel-
lung eines Hartmetallansatzes aus Hartstoffanteilen,
Bindemetallanteilen und wasserunléslichen Presshilfs-
mittelanteilen durch Trocknen eines die Bestandteile ent-
haltenden Nassschlammes mit reinem Wasser als Fliis-
sigphase.

[0002] Formteile aus Hartmetalllegierungen werden
durch Pressen und Sintern einer Mischung der pulver-
férmigen Ausgangsmaterialien, dem sogenannten Hart-
metallansatz, hergestellt. Zur Herstellung des Hartme-
tallansatzes werden die einzelnen Hartstoff- und Binde-
metallpulver zun&chst durch Mahlung unter Zusatz von
Flussigkeit in feinst disperse Gemenge in Form eines
Nassschlammes gebracht. Bei Verwendung von grobké-
migeren Ausgangspulvem ist dieser Schritt mit einer Zer-
kleinerung der Ausgangspulver verbunden, wahrend bei
feinkérnigen Ausgangspulvem hauptsachlich eine Ho-
mogenisierung des Nassschlammes erfolgt. Die Flussig-
keit soll einerseits das Zusammenbacken der Pulverteil-
chen und andererseits ihre Oxidation wahrend des Mah-
lens verhindern.

Als geeignete Mahtaggregate werden heute praktisch
ausschlie3lich Ruhrwerkskugelmiihlen sogenannte At-
tritoren verwendet, in denen das Mahlgut in einem zylin-
drischen Behéalter zusammen mit Hartmetallkugeln durch
einen mehrfligeligen Ruhrarm in Bewegung versetzt
wird. In den durch die Mahlung unter Flussigkeitszugabe
entstehenden Nassschlamm wird in den meisten Féllen
ein Presshilfsmittel, z.B. in Form von Paraffin zugegeben.
Die Zugabe eines Presshilfsmittels erleichtert das Ver-
dichten des Hartmetallansatzes beim Pressvorgang und
ergibt eine bessere Griinfestigkeit und damit verbesser-
tes "handling” der gepressten Formteile. Der
Nassschlamm wird dann getrocknet, wodurch der fertige
durch Pressen und Sintern weiterverarbeitbare Hartme-
tallansatz gebildet wird.

[0003] Eine haufig angewandte Methode der Trock-
nung ist die Sprihtrocknung. Dazu wird der auf spriihfa-
hige Konsistenz gebrachte Nassschlamm durch eine DU-
se, welche sich im Inneren eines Sprihturms befindet,
verspriiht. Ein hei3er Gasstrom trocknet die verspriihten
Tropfchen auf dem Flugweg und diese scheiden sich im
unteren konischen Teil des Spriihturms in Form von klei-
nen Kugelchen als sogenanntes Hartmetallgranulat ab,
wo es dann entnommen werden kann. Wenn der Hart-
metallansatz in Granulatform vorliegt, hat das den gro-
Ben Vorteil, dass die Rieselfahigkeit des Hartmetallan-
satzes deutlich verbessert ist, wodurch das Befiillen der
Pressmatrizen erleichtert wird.

[0004] Die Spruhtirme von Sprihtrocknungsanlagen
in der Hartmetallindustrie sind mit einem zylindrischen
oberen Abschnitt und einem kegelférmig zulaufenden,
unteren Abschnitt ausgefiihrt und arbeiten in der Regel
im Gegenstrom nach dem Fontanenprinzip, d.h. im un-
teren Abschnitt des Spruihturmes befindet sich zentral
angeordnet die Sprihlanze die den Nassschlamm mit
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Hochdruck von etwa 12 bis 24 bar in Form einer Fontéane
nach oben verspriiht. Der Gasstrom zum Trocknen der
versprihten Tropfchen wird von oben gegen die Sprih-
richtung der Trépfchen gefihrt und verlasst den Sprih-
turm im oberen Drittel des kegelférmig zulaufenden Ab-
schnittes unterhalb der Sprihlanze.

Auf diese Weise werden die Trépfchen zuerst nach oben
gedriickt und dann aufgrund der Schwerkraftund der ent-
gegengesetzt gerichteten Gasstrémung nach unten um-
geleitet. Im Zuge des Durchlaufens dieses Trocknungs-
weges werden die Tropfchen in ein kompaktes Granulat
mit einer geringen Restfeuchte umgewandelt, welches
dann nach Auftreffen auf dem Boden des Sprihturmes
durch dessen kegelférmig zulaufenden Verlauf automa-
tisch zur zentralen Entnahmedffnung rieselt.

Dadurch, dass die Flugbahn der verspruhten Trépfchen
zuerst nach oben und dann nach unten verlauft, ergibt
sich im Vergleich zu Sprihtirmen, die im Gleichstrom
arbeiten eine kompakte Bauweise. Beim Gleichstrom-
verfahren verlaufen sowohl die Versprihung des
Nassschlammes, als auch der Strom der Trocknungsluft
vom oberen Ende des Spriihturmes aus nach unten.
Beim Gegenstromverfahren ist der gleiche Trocknungs-
weg furr die Trocknung der Trépfchen mit etwa der halben
Spruhturmhohe erreicht.

[0005] Spruhtirme, die im Gegenstrom nach dem
Fonténenprinzip arbeiten, sind in der Praxis mit einem
zylindrischen Abschnitt mit einer Hohe im Bereich von
etwa 2 bis 9 m bei einem Zahlenverhaltnis von Héhe zu
Durchmesserim Bereich von etwa 0,9 bis 1,7 ausgefiihrt,
wahrend Spruhtiirme, die im Gleichstrom mit Zufuhr von
oben arbeiten, mit einem zylindrischen Abschnitt mit ei-
ner Héhe im Bereich von etwa 5 bis 25 m bei einem Zah-
lenverhéltnis von Hohe zu Durchmesser im Bereich von
etwa 1 bis 5 ausgefihrt sind.

[0006] In der Hartmetallindustrie werden bis heute als
Lésungsmittel zum Mahlen und Ausbilden des
Nassschlammes fast ausnahmslos nur organische L6-
sungsmittel wie Aceton, Alkohol, Hexan oder Heptan in
konzentrierter oder bestenfalls nur geringfligig mit Was-
ser verdinnter Form verwendet.

In diesen Losungsmitteln sind die in der Praxis haufig
verwendeten Presshilfsmittel auf Wachsbasis wie Paraf-
fin in der Regel gut I8slich, so dass sich keine Probleme
beim Mahlen und Verspriihen des Hartmetallansatzes
ergeben.

[0007] DergroRRe Nachteilist, dass alle diese Lésungs-
mittel leicht entflammbar und leicht verfliichtigbar sind.
Daher mussen die Attritoren und die Sprihtrocknungs-
anlage explosionsgeschiitzt ausgefihrt sein, was einen
hohen konstruktiven Aufwand und damit hohe Investiti-
onskosten mit sich bringt.

Zudem muss die Trocknung im Spriihturm unter Schutz-
gasatmosphare, in der Regel Stickstoff, durchgefihrt
werden.

[0008] Alle genannten Lésungsmittel sind dartiber hin-
aus umweltbelastend und fuhren aufgrund ihrer leichten
Verflichtigbarkeit trotz Durchfiihrung von Recycling-
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maflnahmen zu hohen Verdampfungsverlusten.

[0009] Aufgrund der schwerwiegenden Nachteile die-
ser organischen Losungsmittel hat man versucht, die or-
ganischen Lésungsmittel durch Wasser zu ersetzen. Die
Schwierigkeit dabei ist, dass die am haufigsten verwen-
deten Presshilfsmittel - beispielsweise wie Paraffin - in
Wasser nicht l6slich sind und zur Herstellung des
Nassschlammes spezielle MalRnahmen getroffen wer-
den mussen, um einen zufriedenstellenden Hartmetall-
ansatz zu erhalten.

[0010] Zur Klarstellung sei hier insbesondere noch
darauf hingewiesen, dass der allgemeine Begriff Hart-
metall selbstversténdlich auch sogenannte Cermets, ei-
ne spezielle Gruppe von Hartmetallen mit in der Regel
stickstoffhaltigen Hartstoffen mit einschlief3t.

[0011] US-A-5922978 offenbart ein Verfahren, wobei
Hartstoffanteile, Bindemetallanteile und Presshilfsmittel-
anteileim Wasser zu einem Nassschlamm gemischt wer-
den, z. B. durch Mahlen. Die Presshilfsmittelanteile wer-
denvorzugsweise als Paraffin-Wasseremulsion zugege-
ben. Die Reihenfolge der Zugabe von Hartstoffanteilen,
Bindemetallanteilen und Presshilfsmittelanteilen ist nicht
festgelegt.

[0012] Die US 4 397 889 beschreibt ein Verfahren zur
Herstellung eines Hartmetallansatzes bei dem einimver-
wendeten fliissigen Mahimedium unlésliches Presshilfs-
mittel eingesetzt wird. So sind beispielsweise auch Par-
affin als Presshilfsmittel und Wasser als Mahlmedium
genannt. Um trotz der Unléslichkeit des Presshilfsmittels
im Mahlmedium einen brauchbaren Hartmetallansatz mit
gleichmafig verteiltem Presshilfsmittel zu erhalten, wird
gemal der US Patentschrift vorgeschlagen, zuerst die
Hartstoffpulveranteile mit oder ohne Bindemetallanteile
auf eine Temperatur tber den Schmelzpunkt des Pres-
shilfsmittels zu erwérmen und dann mit dem Presshilfs-
mittel zu vermischen. Dann wird die Pulvermischung
moglichstrasch abgekihltum eine Oxidation des Pulvers
in Grenzen zu halten. Um eine zu starke Verklumpung
der Pulvermischung wahrend der Abkiihlung zu vermei-
den, wird die Pulvermischung dabei geknetet. Nach der
Abkihlung werden, falls noch nicht in der Pulvermi-
schung vorhanden, die Bindemetallanteile zugesetzt und
die Pulvermischung in Wasser gemahlen. Der so entste-
hende Nassschlamm wird dann z.B. in einer Spriihtrock-
nungsanlage verspriiht und getrocknet.

Nachteilig bei diesem Verfahren ist, dass die Mischein-
richtungen in denen die Vermischung des Hartmetallpul-
vers mit dem Presshilfsmittel erfolgt, durch verklumpte,
festhaftende Restmengen der Pulver-Presshilfsmittelmi-
schung stark verunreinigt werden und mit groBem, ko-
stenintensiven Reinigungsaufwand vor jeder neuen Fer-
tigung eines Hartmetallansatzes entfernt werden mis-
sen.

[0013] Die Aufgabe der vorliegende Erfindung ist es
daher, ein Verfahren zur Herstellung eines Hartmetall-
ansatzes zu schaffen, beidem die zum Stand der Technik
angefuihrten Nachteile vermieden werden.
Erfindungsgeman wird dies durch das Verfahren geman
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Anspruch 1 erreicht.

[0014] Durch diese MaBnahme wird auf einfache Wei-
se eine gleichméaRige Verteilung des Presshilfsmittels im
Hartmetallansatz erreicht. Die Herstellung der Emulsion
erfolgt problemlos in einer handelsiiblichen Emulgieran-
lage mit einem beheizbaren Doppetwandkessel mit ei-
nem Ruhrwerk und einem Hochdispergiergerat. Dabei
wird nach Aufschmelzen des Presshilfsmittels und des
Emulgators die gewiinschte Menge Wasser zugesetzt.
Erst wenn die Temperaturen der beiden unmischbaren
Phasen (Presshilfsmittel und Wasser) angeglichen sind,
wird mit Hilfe eines extrem schnell laufenden Hochdi-
spergiergerat (beispielsweise ca. 6000 Upm) die Pres-
shilfsmittelphase in Wasser dispergiert. Als Emulgatoren
kénnen in der Regel handelsiibliche Emulgatoren, wie
sie auch in der Lebensmittelindustrie verwendet werden,
eingesetzt werden. Der Emulgator muss auf die spezielle
Zusammensetzung des zu emulgierenden Presshilfsmit-
tels abgestimmt werden. Wichtig dabei ist, dass der
Emulgator keinerlei fir die weitere Hartrnetallherstellung
schéadliche Substanzen, wie beispielsweise Alkali-, Erd-
alkali-, oder Schwefelverbindungen enthalt, die nach
dem Sintern bruchauslésende Phasen bilden kdnnen.
AuRerdem sollten auch keine emulsionsstabilisierenden
Zusatze, wie beispielsweise pH-Wert erhdhende Mittel,
enthalten sein, da diese Zusatze beim Entwachsen unter
Umsténden nicht véllig rickstandsfrei ausdampfen und
Probleme bei der anschlieRenden Sinterung des Hart-
metallansatzes bereiten kdnnen. Auch ohne derartige
stabilisierende Zuséatze ist die Emulsion bei Lagerung
unter Raumtemperatur mindestens 5 Tage stabil, wo-
durch ein problemloser Fertigungsablauf bei der Herstel-
lung des Hartmetallansatzes gewahrleistet ist.

[0015] Besonders vorteilhaftist die Verwendung eines
Emulgators der die Herstellung einer Emulsion mit Ein-
zeltropfchen mit einem mittleren Tropfchendurchmesser
von weniger als 1,5 pm ermdglicht.

[0016] Ein besonders haufig verwendetes Presshilfs-
mittel fur die Herstellung eines Hartmetallansatzes ist
Paraffin.

[0017] BeiVerwendung von Paraffin hatsich als Emul-
gator zur Herstellung der Emulsion eine Mischung von
Fettalkoholpolyglykolether mit Monodiglyzeriden be-
wahrt.

[0018] Zur Herstellung des Hartmetallansatzes wird
das Mahlen der Hartstoff- und Bindemetallanteile im At-
tritor mit einer Viskositat des Nassschlammes im Bereich
zwischen 2.500 bis 8.000 mPas (gemessen in einem
Rheometer der Type RC 20 der Firma Europhysics bei
einer Schergeschwindigkeit von 5,2 [1/s]) bei einem min-
destens 4- bis 8-maligen Volumsaustausch pro Stunde
ausgefihrt wird.

[0019] Auf diese Weise werden auch bei der Herstel-
lung eines Nassschlammes mit Hartstoff- und Bindeme-
tallteilchen sehr kleiner Komgré3en in der GréRenord-
nung von deutlich weniger als 1 wm so kurze Mahlzeiten
erreicht, dass eine zu starke Oxidation der Teilchen ver-
mieden.
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[0020] Besonders interessant ist die Anwendung des
erfindungsgeméaRen Verfahrens zur Herstellung eines
Hartmetallansatzes dann, wenn durch die Trocknung
des Nassschlammes in einer Spriihtrocknungsanlage
ein Hartmetallgranulat hergestellt wird. Zur Sprihtrock-
nung wird dabei vorteilhafterweise ein Sprihturm mit ei-
nem zylindrischen Abschnitt und einem kegelférmigen
Abschnitt verwendet, bei welchem der Gasstrom zur
Trocknung des Nassschlammes eine Eingangstempera-
turim Bereich von 130 bis 195°C und eine Ausgangstem-
peratur im Bereich von 85 bis 117°C aufweist und wobei
der Sprihturm so ausgelegt und betrieben wird, dass
das Zahlenverhaltnis der Uber den Nassschlamm zuge-
fuhrten Wassermenge in Litern pro Stunde zum Turm-
volumen in m3 im Bereich zwischen 0,5 und 1,8 liegt und
dass maximal 0,17 kg Nassschlamm pro m3 zugefiihrtem
Trocknungsgas zerstdubt werden, wobei der
Nassschlamm einen Feststoffgehalt im Bereich von 65
bis 85 Gew.% aufweist.

[0021] Es ist selbstverstandlich dabei, dass die zur
Verfigung stehende Energiemenge resultierend aus
Menge und Temperatur des zugefiihrten Gasstromes
ausreichend sein muss, um die zugefuhrte Wassermen-
ge problemlos zu verdampfen.

[0022] Das Wesentliche bei dieser speziellen
Sprihtrocknung ist es also, die Menge des zugefihrten
Wassers im Verhéltnis zum Turmvolumen deutlich klei-
ner zu halten als es bei Spruhtirmen normalerweise Ub-
lich ist und die zugefiihrte Luftmenge so auf den ver-
sprihten Nassschlamm abzustimmen, dass mindestens
1 m3 Luft pro 0,17 kg Nassschlamm zur Verfiigung steht.
Dadurch wird unter den herrschenden Bedingungen ei-
nerseits eine schonende Trocknung und andererseits ei-
ne maximale Restfeuchte von 0,3 Gew.%, bezogen auf
das fertige Granulatkom erreicht.

Eine Oxidation auch extrem feinkérniger Ausgangspul-
ver wird unter den genannten Verfahrensbedingungen
weitgehend verhindert.

Selbstverstandlich wird bei diesem Verfahren, wie bei
der Herstellung von Hartmetallgranulat generell tblich,
die Kohlenstoffbilanz, unter Beriicksichtigung der chemi-
schen Analyse der verwendeten Ausgangspulver und
der Sauerstoffaufnahme beim Mahlen und Sprihtrock-
nen so eingestellt, unter Umsténden durch Zugabe von
Kohlenstoff vor dem Mahlen, dass mit dem Hartmetall-
granulat die Herstellung eines fertiggesinterten Hartme-
talles ohne eta-Phase und ohne freien Kohlenstoff ge-
wahrleistet ist.

[0023] Die mittlere Korngréf3e des durch die spezielle
Sprihtrocknung hergestellten Granulats liegt im Regel-
fall zwischen 90 und 250 pm und kann durch die GroRRe
der Spruhdusenéffnung, die Viskositat des zu verspri-
henden Nassschlammes sowie den Spriihdruck einge-
stellt werden. Die mittlere Korngré3e ist umso kleiner, je
kleiner die DUsend6ffnung, je niedriger die Viskositéat und
je héher der Spruhdruck ist. Die Menge des Uber die
Spruhdise zugefuhrten Nassschlammes wird wiederum
Uber den Spriihdruck sowie tber die Grof3e der Wirbel-
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kammer und Dusenéffnung der Sprihdiise geregelt.
[0024] Obwohl die spezielle Sprihtrocknung sowohl
bei Sprihtrocknungsanlagen, die im Gleichstromprinzip
als auch bei solchen, die im Gegenstromprinzip arbeiten,
anwendbar ist, hat sie sich insbesondere bei Anlagen die
im Gegenstrom nach dem Fonténenprinzip arbeiten be-
wahrt, wodurch die Sprihtrocknungsanlage in einer
kompakten Bauweise hergestellt werden kann.

Dabei ist es von Vorteil, den zylindrischen, oberen Ab-
schnitt des Spriihturmes mit etwa 6 m Héhe und etwa 4
-5 mDurchmesser auszufiihren. Fiir den daran anschlie-
Renden, kegelférmigen unteren Abschnitt hat sich ein
Kegelwinkel von etwa 45° - 50° bewahrt.

[0025] Ein besonderer Vorteil der speziellen
Spruhtrocknungistesauch, dass als Trocknungsgas Luft
verwendet werden kann, was die Sprihtrocknung wie-
derum auferst kostengiinstig macht.

[0026] Wenn zur Sprihtrocknung eine Sprihtrock-
nungsanlage, welche im Gegenstrom nach dem Fontéa-
nenprinzip arbeitet, eingesetzt wird ist es von Vorteil, die
Temperatur der eintretenden Trocknungsluft am oberen
Ende des zylindrischen Abschnittes und die Temperatur
der austretenden Trocknungsluft im Bereich des kegel-
formigen Abschnittes des Spriihturmes innerhalb der an-
gegebenen Bereiche so abzustimmen, dass sich im geo-
metrischen Schwerpunkt des Spriihturmes eine Tempe-
ratur zwischen etwa 70 und 120°C einstellt. Unter diesen
Bedingungen wird eine mdglichst geringe Oxidation des
Hartmetallgranulates erreicht.

[0027] Im folgenden wird die Erfindung an Hand einer
Zeichnung und an Hand eines Herstellungsbeispieles
néher erlautert.

[0028] Figur 1 zeigt die Prinzipdarstellung eines
Sprihturmes zur besonders vorteilhaften Herstellung
von Hartmetallgranulat aus einem erfindungsgemar her-
gestellten Nassschlamm.

[0029] Der Spriihturm -1- besteht aus einem zylindri-
schen Abschnitt -2- sowie einem daran anschlieRenden,
kegelférmig nach untem zulaufenden Abschnitt -3-. Der
Sprihturm -1- arbeitet im Gegenstrom nach dem Fonta-
nenprinzip, d.h. der Gasstrom zum Trocknen des
Nassschlammes wird am oberen Ende -11- des zylindri-
schen Abschnittes -2- zugefihrt und nach unten gebla-
sen, wahrend der zu zerstaubende Nassschlamm am
unteren Ende des zylindrischen Abschnittes -2- Uiber eine
Sprihlanze -4- mit einer DiUsen6ffnung -5- nach dem
Prinzip einer Fontédne nach oben gegen die Richtung des
Gasstromes -6-verspriht wird.

Die versprihten Flussigkeitstrépfchen -7- sind also zu-
erst nach oben gerichtet und &ndern dann aufgrund des
entgegengerichteten Gasstromes und aufgrund der
Schwerkraft ihre Richtung und fallen nach unten. Vor
dem Auftreffen auf den Boden des Spriihturmes -1-, den
kegelférmig zulaufende Abschnitt -3-, missen die Flus-
sigkeitstropfchen -7- in das getrocknete Granulat umge-
wandelt sein.

Durch den kegelférmig zulaufenden Abschnitt -3- des
Sprihturmes wird das Granulat zur Entnahmedéffnung -8-
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geleitet. Der Gasstrom -6- hat eine Eintrittstemperatur
im Bereich von 130 bis 195°C und eine Austrittstempe-
ratur beim Verlassen des Sprihturmes durch das Aus-
trittsrohr -9- unterhalb der Spriihlanze -4- im oberen Drit-
tel des kegelférmigen Abschnittes -3-, im Bereich von 85
bis 117°C. Die Gaseintritts- und Gasaustrittstemperatur
werden vorteilhafterweise so aufeinander abgestimmt,
dass sich im geometrischen Schwerpunkt -S- des Sprih-
turmes eine Temperatur zwischen etwa 70 und 120°C
einstellt. Wichtig dabei ist, dass das Verhéltnis der uber
den Nassschlamm zugefiihrten Wassermenge in Litern
pro Stunde, bezogen auf das Turmvolumen in m3im Be-
reich zwischen 0,5 und 1,8 liegt und dass pro m3 zuge-
fuhrtem Trocknungsgas maximal 0,17 kg Nassschlamm
zerstaubt werden, wobei der Nassschlamm einen Fest-
stoffgehalt im Bereich von 65 bis 85 Gew.% aufweist.
Dabei muss natiirlich gewabhrleistet sein, dass durch die
Temperaturverhaltnisse und die Menge des zugefuhrten
Trocknungsgases die Energiemenge zur Verfigung ge-
stellt wird, die zur problemlosen Verdampfung der tber
den Nassschlamm zugefiihrten Wassermenge ausrei-
chend ist.

Von Vorteil ist es, wenn der kegelférmig zulaufende Ab-
schnitt -3- des Spriihturmes doppelwandig zum Durch-
leiten einer Kuhlflussigkeit, z.B. Wasser, ausgefuhrt wird.
Mit dieser Malinahme wird das Granulat in diesem Be-
reich auf mindestens 75°C abgekuhilt.

Nach dem Verlassen des Spriihturmes -1- durch die Aus-
lass6ffnung -8-gelangt das Granulat auf eine Kiuhlrinne
-10- wo es dann bis auf Raumtemperatur abgekiihlt wird.
[0030] Im folgenden wird die Erfindung an Hand eines
Herstellungsbeispieles naher erlautert.

Beispiel

[0031] Zur Herstellung eines bewachsten Hartmetall-
granulates mit einer mittleren KorngrofRe von 125 pm,
bestehend aus, abgesehen vom 2 % Wachsanteil (Par-
affin), 6 Gew.% Kobalt, 0,4 Gew.% Vanadiumkarbid,
Rest Wolframkarbid, wurden 36 kg Kobaltpulver mit einer
mittleren Korngréf3e von etwa 0,8 pm FSSS und einem
Sauerstoffgehalt von 0,56 Gew.%, 2,4 kg Vanadiumkar-
bidpulver mit einer mittleren Korngré3e von etwa 1,2 pm
FSSS und einem Sauerstoffgehalt von 0,25 Gew.% so-
wie 561,6 kg Wolframkarbidpulver mit einer BET-Ober-
flache von 1,78 m2/g, was einer mittleren KorngréRe von
etwa 0,6 pm entspricht und einem Sauerstoffgehalt von
0,28 Gew.% mit 148 Liter Wasser in einem Attritor 5 Stun-
den lang gemahlen. Als Mahlkdrper wurden 2000 kg
Hartmetallkugeln mit 9 mm Durchmesser verwendet, die
Attritordrehzahl betrug 78 U/min, die Umpumpleistung
des Nassschlammes 1000 Liter / Stunde. Die Tempera-
tur des Nassschiammes wéahrend der Mahlung wurde
konstant auf etwa 40°C gehalten. Der fertig gemahlene
Nassschlamm wurde auf 30,6 °C abgekuhlt und mit 24
kg einer Paraffinemulsion (48,8 Gew.% Wasser, 48,8
Gew.% Paraffin, Rest Emulgator) homogen vermischt,
durch weitere Wasserzugabe auf einen Feststoffgehalt
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von 75 % mit einer Viskositat von 3000 mPas eingestellt.
Die Herstellung der Emulsion erfolgte in einer handels-
Ublichen Emulgieranlage der Fa. IKA, Deutschland. Da-
bei wurden 40 kg Paraffinwachs mit 2 kg eines handels-
Ublichen Emulgators, im wesentlichen einer Mischung
aus Fettalkoholpolyglykolether und Monodiglycerid ver-
setzt und bei 85°C aufgeschmolzen. (Die genaue Zu-
sammensetzung des Emulgators ist dabei empirisch auf
die genaue Zusammensetzung des verwendeten Paraf-
finwachses abzustimmen). Nach dem Aufschmelzen
wurden 40 kg Wasser zugegeben und auf gleiche Tem-
peratur gebracht. Dann wurde zur Emutsionsherstellung
fur 60 Minuten das Hochdispergiergerat zugeschaltet.
Danach erfolgte eine kontrollierte Abkiihlung der Emul-
sion mit 2°C pro Minute auf Raumtemperatur unter Zu-
hilfenahme eines Riihrwerkes. Eine Uberprifung der
TropfchengrofRenverteilung in einem Lasergranulometer
ergab einen mittleren Durchmesser dsg von 1,16 pm.
Figur 2 zeigt eine KRYO-REM Aufnahme der fertigen
Emulsion in 7.500-facher VergréRerung.

[0032] Zum Granulieren des derart hergestellten
Nassschlammes wurde ein Spriihturm -1- mit einem zy-
lindrischen Abschnitt -2- mit einer Hohe von 6 m und
einem Durchmesser von 4 m und mit einem kegelférmig
zulaufenden Abschnitt -3- mit einem Kegelwinket von 50°
verwendet, was einem Turmvolumen von 93 m3 ent-
spricht. Der Sprihturm war auf eine Arbeitsweise im Ge-
genstrom nach dem Fontanenprinzip ausgelegt. Als Gas
zum Trocknen des Nassschlammes wurde Luft verwen-
det, die dem Spriihturm mit 4000 m3/h zugefiihrt wurde.
Der Nassschlamm wurde dem Spriihturm {ber eine
Spriihlanze -4-, mit einer Einstoffdiise -5- mit einer Aus-
tritts6ffnung von 1,12 mm Durchmesser, mit einem Druck
von 15 bar zugefiihrt, wodurch sich eine Nassschlamm-
beschickung von 0,08 kg Nassschlamm pro m3 Trock-
nungsluft ergab. Die Luftaustrittstemperatur wurde auf
einen konstanten Wert von 88°C eingestellt, was unter
den gegebenen Verhdltnissen durch eine Luftein-
gangstemperatur von 145°C erreichtwurde. Die Zerstau-
bung von 0,08 kg Nassschlamm pro m3 zugefiihrter
Trocknungsluft bedeutet, dass bei einer Luftzufuhr von
4000 m3 pro Stunde 320 kg Nassschlamm pro Stunde
verspriht wurden. Da der Nassschlamm auf 75 % Fest-
stoffgehalt eingestellt wurde, entsprechen die 320 kg
Nassschlamm pro Stunde einer stiindlich zugefuihrten
Wassermenge von 80 Litern.

Das Verhéltnis der zugefiihrten Wassermenge in Litern
pro Stunde, bezogen auf das Turmvolumen, lag daher

80 /h 0.86
bei ——3- = 0,80 —g—. .
93 m m .h

[0033] Der Sauerstoffgehalt des hergestellten Granu-
lates lag bei 0,51 Gew.%.

[0034] Figur 3 zeigt eine Aufnahme des nach dem Bei-
spiel hergestellten Hartmetallgranulates mit einer mittle-
ren Komgrole von 125 pm in 50-facher Vergré3erung.
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Patentanspriiche

1.

Verfahren zur Herstellung eines Hartmetallansatzes
aus Hartstoffanteilen, Bindemetallanteilen und was-
serunldslichen Presshilfsmittelanteilen durch Trock-
nen eines die Bestandteile enthaltenden
Nassschlammes mit reinem Wasser als Flissigpha-
se,

dadurch gekennzeichnet,

dass zuerst die Hartstoff- und Bindemetallanteile mit
Wasser unter Bildung eines Nassschlammes ver-
mahlen werden und dass dem Nassschlamm nach
dem Mabhlen die Presshilfsmittelanteile in Form einer
Emulsion, welche mit Hilfe eines Emulgators unter
Zugabe von Wasser hergestellt wird, zugemischt
werden, und dass das Mahlen im Attritor mit einer
Viskositat des Nassschlammes im Bereich zwischen
2.500 bis 8.000 mPas bei einem mindestens 4- bis
8-maligen Volumsaustausch pro Stunde ausgefuhrt
wird.

Verfahren zur Herstellung eines Hartmetallansatzes
nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass
ein Emulgator verwendet wird, der die Herstellung
einer Emulsion mit Einzeltrépfchen mit einem mitt-
leren Tropfchendurchmesser von weniger als 1,5
pm ermdglicht.

Verfahren zur Herstellung eines Hartmetallansatzes
nach einem der Anspriche 1 bis 2, dadurch ge-
kennzeichnet, dass als Presshilfsmittel Paraffin
verwendet wird.

Verfahren zur Herstellung eines Hartmetallansatzes
nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, dass
als Emulgator eine Mischung von Fettalkoholpoly-
glykolether mit Monodiglyzeriden verwendet wird.

Verfahren zur Herstellung eines Hartmetallansatzes
nach einem der Anspriiche 1 bis 4, in Form eines
Hartmetallgranulates dadurch gekennzeichnet,
dass der Nassschlamm in einer Sprihtrocknungs-
anlage getrocknet wird.

Verfahren zur Herstellung eines Hartmetallgranula-
tes nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet,
dass zur Spruhtrocknung ein Sprihturm -1- mit ei-
nem zylindrischen Abschnitt -2- und einem kegelfor-
migen Abschnitt -3-verwendet wird, bei dem der
Gasstrom zur Trocknung des Nassschlammes eine
Eingangstemperaturim Bereichvon 130-195°C und
eine Ausgangstemperaturim Bereichvon85-117°C
aufweist und wobei der Spriihturm -1- so ausgelegt
und betrieben wird, dass das Zahlenverhéltnis der
Uiber den Nassschlamm zugefiihrten Wassermenge
in Litern pro Stunde zum Turmvolumen in m3 im Be-
reich zwischen 0,5 und 1,8 liegt und dass maximal
0,17 kg Nassschlamm pro m3 zugefiihrtem Trock-
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nungsgas  zerstaubt werden, wobei der
Nassschlamm einen Feststoffgehalt im Bereich von
65 bis 85 Gew.% aufweist.

Verfahren zur Herstellung eines Hartmetallgranula-
tes nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet,
dass das Spruhtrocknen im Gegenstrom nach dem
Fontanenprinzip erfolgtund dass als Trocknungsgas
Luft verwendet wird.

Verfahren zur Herstellung eines Hartmetallgranula-
tes nach Anspruch 7, dadurch gekennzeichnet,
dass die Gaseintritts- und Gasaustrittstemperatur
so aufeinander abgestimmt werden, dass sich im
geometrischen Schwerpunkt -S- des Spriihturmes
-1- eine Temperatur zwischen etwa 70 und 120°C
einstellt.

Claims

Method for producing a hard metal grade powder
from hard material components, binding metal com-
ponents and water-insoluble pressing aid compo-
nents by drying a slurry containing said components
with pure water as a liquid phase, characterised in
that the hard material components and binding met-
al components are first milled with water to form a
slurry and in that after milling the pressing aid com-
ponents, in the form of an emulsion which is pro-
duced with the aid of an emulsifying agent with the
addition of water, are admixed to the slurry, and in
that the milling is carried out in the attritor with a
viscosity of the slurry within the range from 2500 to
8000 mPas and with at least a four-fold to eight-fold
volume exchange per hour.

Method for producing a hard metal grade powder
accordingtoclaim 1, characterised in that anemul-
sifying agent is used which makes possible the pro-
duction of an emulsion with individual droplets hav-
ing a mean diameter of less than 1.5 pm.

Method for producing a hard metal grade powder
according to either of claims 1 and 2, characterised
in that paraffin is used as the pressing aid.

Method for producing a hard metal grade powder
according to claim 3, characterised in that a mix-
ture of fatty alcohol polyglycolether with monodiglyc-
erides is used as the emulsifying agent.

Method for producing a hard metal grade powder
according to any one of claims 1 to 4 in the form of
a hard metal granulate, characterised in that the
slurry is dried in a spray-drying apparatus.

Method for producing a hard metal granulate accord-
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ing to claim 5, characterised in that for the spray
drying a spray tower -1- having a cylindrical segment
-2- and a conical segment -3- is used in which the
gas stream for drying the slurry has an inlet temper-
ature within the range from 130 to 195°C and an exit
temperature within the range from 85 to 117°C, the
spray tower (1) being so designed and operated that
the ratio of the quantity of water supplied via the slur-
ry in litres per hour to the volume of the tower in cubic
metres is within the range from 0.5:1 to 1.8:1, and
in that not more than 0.17 kg of slurry per cubic
metre of incoming drying gas is atomised, the slurry
having a solid content within the range from 65 to 85
wt.%.

Method for producing a hard metal granulate accord-
ingtoclaim 6, characterised in that the spray drying
takes place in the countercurrent on the fountain
principle and in that air is used as the drying gas.

Method for producing a hard metal granulate accord-
ing to claim 7, characterised in that the gas inlet
and gas exit temperatures are so coordinated that a
temperature from approximately 70 to 120°C is es-
tablished at the geometrical centre of gravity - S- of
the spray tower -1-.

Revendications

Procédé d’élaboration d'une préparation pour métal
dur par séchage d’une barbotine humide qui contient
de I'eau pure comme phase liquide et, comme autres
ingrédients, des teneurs en substances dures, des
teneurs en métaux liants et des teneurs en adjuvants
de compression insolubles dans I'eau, caractérisé
en ce que les teneurs en substances dures et en
métaux liants sont d’abord broyées avec I'eau en
formant une barbotine humide, et en ce que les te-
neurs en adjuvants de compression sont ajoutées a
la barbotine humide, aprés le broyage, sous la forme
d’'une émulsion, qui est élaborée a I'aide d’'un émul-
sifiant en ajoutant de I'eau, eten ce que le broyage
est exécuté dans I'attriteur ou la viscosité de barbo-
tine humide est comprise dans une plage de 2500 a
8000 mPas, etI'échange volumique est au moins de
4 a 8 fois par heure.

Procédé d’élaboration d'une préparation pour métal
dur selon la revendication 1, caractérisé par I'utili-
sation d'un émulsifiant qui permet I'élaboration d’'une
émulsion formée de gouttelettes individuelles d’'un
diametre moyen de gouttelette inférieur a 1,5 pm.

Procédé d’élaboration d'une préparation pour métal
dur selon I'une des revendications 1 ou 2, caracté-
risé par I'utilisation de paraffine comme adjuvant de
compression.
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4. Procédé d'élaboration d’'une préparation pour métal

dur selon la revendication 3, caractérisé en ce que
I’émulsifiant consiste en un mélange de polyglyco-
|éthers d’alcools gras avec des monodiglycérides

Procédé d’élaboration d’'une préparation pour métal
dur selon I'une quelconque des revendications 1 a
4, sous la forme d’'un granulat de métal dur carac-
térisé en ce que la barbotine humide est séchée
dans une installation de vaporisation.

Procédé d’élaboration d’un granulat de métal dur se-
lon la revendication 5, caractérisé en ce que le sé-
chage par vaporisation est exécuté dans une tour
de vaporisation (1) qui inclut une partie cylindrique
(2) et une partie conique (3), dans lequel la tempé-
rature d’entrée du flux gazeux de séchage de la bar-
botine humide est dans une plage de 130 & 195°C
et sa température de sortie dans une plage de 85 a
117 °C et dans lequel la tour de vaporisation (1) est
construite et mise en oeuvre d’'une maniére telle que
le rapport entre la quantité d’eau amenée par la bar-
botine humide, en litres par heure, et le volume de
la tour, en m3, est dans une plage de 0,5 a 1,8 et
que la quantité de barbotine humide vaporisée est
au plus de 0,17 kg par m3 de gaz de séchage intro-
duit, lateneur en solides de labarbotine humide étant
dans une plage de 65 a 85% en poids.

Procédé d’élaboration d’un granulat de métal dur se-
lon la revendication 6, caractérisé en ce que le sé-
chage par vaporisation est exécuté a contre courant
selon le principe des jets ascendants, et en ce que
le gaz de séchage utilisé est I'air.

Procédé d’élaboration d’un granulat de métal dur se-
lon la revendication 7, caractérisé en ce que les
températures d’entrée de gaz et de sortie de gaz
sont adaptées l'une a l'autre de maniere a établir
une température comprise entre environ 70 et 120°C
au centre de gravité géométrique (S) de la tour de
vaporisation (1).
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