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Instalacja do wytwarzania proszku ferromagnetycznego metoda
elektrolizy w warunkach laboratoryjnych

Streszczenie. Artykut prezentuje koncepcje wtasnej metody wytwarzania proszku ferromagnetycznego w warunkach laboratoryjnych na matg skale
przy wykorzystaniu procesu elektrolizy chemicznej. Autorzy opracowali projekt i zbudowali stanowisko badawcze, ktérego kluczowym elementem
Jjest separator magnetyczny, analizowany z wykorzystaniem programéw FEMM i CFD. Proszki ferromagnetyczne, uzyskane z uzyciem dwdch
réznych elektrolitow: wodnego roztworu NaCl oraz wodnego roztworu FeSO, poddano testom potwierdzajgcych ich magnetyczne wtasciwosci.

Abstract. The article presents the concept of own method of producing ferromagnetic powder in small-scale laboratory conditions using the
chemical electrolysis process. The authors developed a project and built a test stand, the key element of which is a magnetic separator, analyzed
with the use of FEMM and CFD programs. Ferromagnetic powders obtained with the use of two different electrolytes: aqueous NaCl solution and
aqueous FeSO, solution were tested to confirm their magnetic properties. (Installation for the production of ferromagnetic powder by

electrolysis in laboratory conditions).

Stowa kluczowe: proszek ferromagnetyczny, elektroliza, materiaty SMART, separator magnetyczny.
Keywords: ferromagnetic powder, electrolysis, SMART materials, magnetic separator.

Wstep

Metody  produkcji  proszku  ferromagnetycznego
najogoélniej mozna podzieli¢ na metody mechaniczne oraz
metody fizykochemiczne. Metody mechaniczne polegajg na
mieleniu metalu, bgdz tez na rozdrabnianiu metalu poprzez
frezowanie, $cieranie lub tez jego rozpylanie przez wirujgca
elektrode. Metody fizykochemiczne polegajg na kondensac;ji
par metali lub na redukcji zwigzkdw metali. Redukcja moze
mie¢ charakter chemiczny lub tez elektrochemiczny. W tym
drugim przypadku jest to elektroliza, ktérg przeprowadza sie
w roztworach wodnych i przy wykorzystaniu rozpuszczalne;j
anody [4,9].

Elektroliza, rozumiana jako nowy typ procesow
chemicznych inicjowanych poprzez przeptyw pradu, zostata
przeprowadzona po raz pierwszy w 1800 roku przez dwoéch
fizykdw W. Nicholson’a i A. Carlise’a. Przeprowadzili oni
elektrolize wody i dokonali jej rozkladu na wodér i tlen.
Kolejnym krokiem, prowadzgcym do lepszego poznania
i opanowania odkrytego procesu, byly prace prowadzone
przez M. Faraday’a, ukierunkowane na zbadanie
zachodzgcych zmian ilosciowych. Z uptywem lat znaczenie
elektrolizy jako waznego procesu technologicznego
systematycznie rosto i zaczeto odgrywac coraz to wiekszg
role w przemysle. Aktualnie proces elektrolizy jest szeroko
stosowany w pozyskiwaniu metali, oczyszczaniu ich sktadu,
jak réwniez w pokrywaniu powierzchni powtokami
metalicznymi. Jest on réwniez wykorzystywany do
otrzymywania gazéw np. chloru i wodoru. Spektakularnym
zastosowaniem elektrolizy byta technologia otrzymywania

ciezkiej wody zapoczgtkowana w czasach Il wojny
Swiatowej [2,5,9].
Zainteresowanie proszkami ferromagnetycznymi

w technice i inzynierii wciaz ro$nie. Odkrywane i opisywane
sg wcigz nowe zastosowania proszku ferromagnetycznego,
a szerokie mozliwosci ich nowatorskiego wykorzystania sg
zwigzane z dynamicznym rozwojem tak zwanych
technologii proszkowych. Proszek ferromagnetyczny moze
by¢ zawiesing w cieczy, ale moze tez by¢ potproduktem,
ktéory poprzez proces termicznego spiekania lub
mechanicznego prasowania zostanie wykorzystany do
formowania obwoddw magnetycznych o réznych ksztattach.
Jeszcze inne zastosowania proszku wigzg sie z jego
wykorzystywaniem jako surowca w produkcji elastycznych
materiatdbw magnetycznych.

Tak szeroki wachlarz mozliwych zastosowan proszkéw
ferromagnetycznych  rodzi  potrzebe opracowywania
proszkow o coraz to innych wiasciwosciach fizycznych,
mechanicznych i chemicznych. Aktualnie gotowe proszki
ferromagnetyczne sg oferowane na rynku przez rdéznych
producentéw. Oferowane proszki réznig sie granulacjg
i ksztattem drobin [6,7,8].

Autorzy artykutu, skupiajgcy swojg uwage gtéwnie na
nowych zastosowaniach proszkéw ferromagnetycznych
w systemach mechatronicznych, postanowili opracowaé
wiasng metode wytwarzania proszku ferromagnetycznego
na matg skale dla lepszego poznania ich wiasciwosci
i lepszego rozeznania mozliwosci ksztattowania ich réznych
cech. Zalozeniem bylo opracowanie prostej metody,
mozliwej do zrealizowania w warunkach laboratoryjnych.
Pewng wskazowkg, dotyczgcg mozliwosci otrzymywania
proszkow metodg elektrolizy, byty doniesienia literaturowe
z ostatnich lat. Dostepne opisy technologii byty zbyt
ogolnikowe i nie mogty stanowi¢ podstawy do opracowania
sposobu wytwarzania proszku. Autorzy poszli wiec tropem
wlasnych wstepnych eksperymentow fizykochemicznych,
ktore po kilku miesigcach préb doprowadzity do
opracowania instalacji do otrzymywania  proszku
ferromagnetycznego na matg skale w warunkach
laboratoryjnych na drodze procesu elektrolizy. Metoda ta
nie jest inspirowana doniesieniami literaturowymi i wedtug
wiedzy autorow nie stanowi odzwierciedlenia Zzadnej
z technologii opisanych w literaturze [1,3].

Charakterystyka procesu elektrolizy prowadzaca do
produkcji proszku ferromagnetycznego

Opisywany proces fizykochemiczny wymaga
zastosowania elektrolitu, w ktérym sg zanurzone
odpowiednie elektrody: anoda wykonana z zelaza (Fe) oraz
katoda wykonana z miedzi (Cu). Elektrody te sa
podtgczone do zrdédita napiecia statego (do anody napiecie
o potencjale dodatnim, do katody napiecie o potencjale
ujemnym). Urzadzenie do elektrolizy przedstawia w sposéb
ideowy rysunek 1

Katoda miedziana Cu, zanurzona w elektrolicie, jest
zrodtem elektrondw, dzigki ktorym jony zelaza Fe?,
pochodzace z anody, przechodzg do stanu Fe’, stajgc sie
proszkiem ferromagnetycznym. Na anodzie Fe wydziela
sie tlen. Jest to zjawisko niepozgdane, powodujgce
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powstawanie na powierzchni zelaznej elektrody zlogow
okreslanych umownie mianem rdzy. Przebieg elektrolizy
mozna opisac ciggiem czterech reakcji chemicznych. Ciggi
reakcji chemicznych dla obu rodzajow elektrolitow,
wykorzystywanych w eksperymentach laboratoryjnych:
roztworu wodnego soli kuchennej NaCl oraz roztworu
wodnego siarczku zelaza FeSO,4 zestawiono w tabeli 1.

proszek
ferromagnetyczny

Rys.1. Idea procesu elektrolizy w elektrolizerze z anodg Fe, katoda
Cu i wodnym roztworem soli kuchennej NaCl jako elektrolitem.

Tabela 1. Ciggi reakcji chemicznych dla dwéch rodzajow elektrolitu:
roztworu wodnego NaCl oraz roztworu wodnego FeSQO4

NaCl FeSO,
Dysocjacja NaCl —+ Na* + Cl- FeSO, —+ Fe* + SO,*
Reakcja na 2CI = CL, + 2¢e 40H — 02 + 2H,0 + 4e
anodzie
Reakcja na 2H" + 2e” —» H2
katodzie Fe* + 2e" — Fe
Reakcja w H20 - H" + OH H20 - H* + OH
elektrolicie Na" + OH — NaOH

Sktadniki elektrolitu dysocjujg na aniony (=) i kationy (+):
kationy sg przyciggane do ujemnej katody Cu, a aniony do
dodatniej anody Fe. Zelazo anody jako metal o nizszym
potencjale elektrochemicznym niz wodér wypiera ten ostatni
z elektrolitu. W elektrolicie, wytrgcajg sie zatem drobiny
zelaza pochodzgce z rozpuszczajgcej sie stopniowo anody.
Kolejnym istotnym do rozwigzania zadaniem, niezbednym
do otrzymania proszku ferromagnetycznego, jest problem
jego odseparowania od elektrolitu. W proponowanej
metodzie proszek  ferromagnetyczny, zawieszony
w elektrolicie, jest wychwytywany na drodze magnetycznej
w urzgdzeniu nazwanym separatorem magnetycznym.

|

Koncepcja instalacji do produkcji proszku
ferromagnetycznego

Na rysunku 2 przedstawiono w sposéb ogdlny schemat
instalacji do produkcji proszku ferromagnetycznego.

Stanowisko sktada sie z:
elektrolizera (urzadzenia, w ktérym zachodzi elektroliza),
separatora magnetycznego (w ktéorym odbywa sie
wychwytywanie proszku ferromagnetycznego z elektrolitu),
pompy (wymuszajgcej obieg elektrolitu w torze gidwnym
i torze pomocniczym), zasilacza elektrolizera (zrédto
napiecia statego o wartosci 24V) oraz zasilacza pompy.
Powyzsze elementy sg potaczone  rurociggami,
oznaczonymi na rysunku 2 jako rurociggi:
1,2,3,4,5,6,7,8,9,10 oraz zaworami: 1,2,3 i zaworem
dfawikowym.

Tor gtéowny, zwigzany z wytwarzaniem proszku
ferromagnetycznego, zaznaczono na rysunku 2 kolorem
czerwonym. Obejmuje on: elektrolizer, konfuzor, kolanko,
rurocigg 1, tréjnik 1, rurocigg 2, zawér 2, rurociag 3,
separator magnetyczny, rurocigg 4, zawoér 3, rurocigg 5,
trojnik 2, rurocigg 6, zawor dtawikowy, rurocigg 7, pompe,
oraz rurocigg 8. Tor pomochniczy, zaznaczony na rysunku
2 kolorem zielonym, stluzy do ominiecia separatora
magnetycznego podczas procesu oprozniania separatora
z proszku ferromagnetycznego (bez przerwania trwajgcej
elektrolizy). Tor pomocniczy obejmuje: rurocigg 9, zawér 1
oraz rurocigg 10. W czasie oprdzniania separatora staje sie
on fragmentem obiegu gtdwnego.

W elektrolizerze, oprécz wspomnianego procesu,

powstajg gazy; w zaleznosci od uzytego elektrolitu jest to
chlor i wodér dla roztworu wodnego soli kuchennej lub tlen
i wodor dla roztworu wodnego siarczku zelaza. Atomy
zelaza opadajg na dno elektrolizera zakonczonego
stozkowym  konfuzorem. Jesli zawdr 1 instalacji
hydraulicznej jest w pozycji zamknietej, a zawory 2 i 3 sg
w pozycji otwartej, to elektrolit wraz z proszkiem jest
kierowany do separatora magnetycznego.
W separatorze magnetycznym, ktéry zawiera szeregowo
potaczone celki i w ktérego czesci centralnej sa
umieszczone neodymowe magnesy trwale, nastepuje
odseparowanie  proszku  ferromagnetycznego  (jego
wylapanie z zawiesiny). Oczyszczony z proszku elektrolit,
po przejsciu przez separator, jest transportowany
ponownie do elektrolizera poprzez zawédr dtawikowy,
pozwalajacy na regulacje natezenia przeptywu elektrolitu.

Zasilacz

Rurociag 8
Rurocigg 7
S Zawdr
diawikowy
Rurocigg 6
Konfuzor .
Trojnik 1 Zawidr 1
Rurociagl  Rurocigg 9 Rurociag 10
Kolanko & ——p Lol —p = —P1F) Tréjnik 2
Rurociag 21' T Rurocigg 5
Zawar 2 ¢ Zawdr3
Rurocigg 4
Haczka 2
Rurociag 3 Separator
magnetyczny
Ztaczka 1 Fompa

Rys.2. Schemat stanowiska do wytwarzania proszku ferromagnetycznego wedtug koncepcji autoréw.
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Konstrukcja stanowiska do wytwarzania proszku
ferromagnetycznego

Na rysunku 3 przedstawiono wizualizacje stanowiska do
produkcji ~ proszku  ferromagnetycznego, = wykonang
w programie Fusion 360 [11].
Kolorem czerwonym wyrézniono tor gtéwny, zwigzany
z procesem wytwarzania proszku oraz kolorem zielonym -
tor pomocniczy, umozliwiajgcy opréznianie separatora
zawierajgcego wylapany proszek ferromagnetyczny bez
przerwania ciggtosci procesu elektrolizy.

stanowiska do
wykonana w
a) tor gtéwny, b) tor pomocniczy

Rys.3.  Wizualizacja
ferromagnetycznego,

produkcji  proszku
programie Fusion 360:

Najistotniejszg czescig stanowiska do wytwarzania
proszku ferromagnetycznego decydujgca w znacznym
stopniu o0 wydajnosci instalaciji, jest separator magnetyczny.
Zatozono, ze separator magnetyczny zostanie wykonany
w technologii druku 3D na drukarce Ender 3 [10 ].

Rozwazono dwie konstrukcje separatora
magnetycznego: 2-czesciowg konstrukcje 5-celkowg
(rysunek 4a) oraz 1-czesciowg konstrukcje 2-celkowg
(rysunek 4b).

Konstrukcja 5-celkowa sktada sie z dwoch oddzielnych
czesci (czesci dolnej i czesci gornej), drukowanych osobno.
Istotng zaletg konstrukcji 2-celkowej (rysunek 4b) jest
mozliwos¢ jej wydrukowania jako jednego monolitycznego
elementu. Symulacyjne modele hydrodynamiczne

opracowano Ww programie komputerowym CFD (ang.
obu

Computing  Fluid
konstrukcyjnych [12 ].

Dynamics) dla rozwigzan

= e ‘- 4
s /
- . \ e
E //,///// B \\% \v//
///// 3:-' e P
~

Q \\\ -~ //

\,\\w;, /[ ‘
-~

R P

-

-

Rys.4. Dwie rozwazone konstrukcje separatora magnetycznego:
a) 2-czesciowy 5-celkowy separator magnetyczny
b) 1-czes$ciowy 2- celkowy separator magnetyczny.

Wyniki symulacji przeptywu elektrolitu przedstawiono
odpowiednio na rysunkach 5a i 5b. Po analizie cech
konstrukcyjnych obu rozwigzan i rozwazeniu technologii ich
wykonania, jak tez po wzieciu pod uwage wynikéw
symulacji, pozwalajgcych na okreslenie charakteru
przeptywu cieczy (przeptyw laminarny lub turbulentny),
zdecydowano sig¢ na zastosowanie w budowanej instalaciji

1-cze$ciowego separatora 2-celkowego, zapewniajgcego
wieksze natezenie przeptywu oraz bardziej réwnomierny
rozktad predkosci elektrolitu; oba te czynniki sprzyjajg
wiekszej wydajnosci separatora magnetycznego.

Dla wybranego separatora dobrano dwa jednakowe
neodymowe magnesy trwate w ksztaicie prostopadtoscianu
o wymiarach 40 x 15 x 5 mm, ktérych umiejscowienie
w separatorze wskazujg rysunki 5i 7.

Rys.5. Wyniki symulacji przeptywu elektrolitu: a) w 2-czesciowym
5-celkowym separatorze magnetycznym, b) w 1-cze$ciowym
2-celkowym separatorze magnetycznym (program CFD)

Gotowy separator, wykonany na drukarce 3D Ender 3
z filamentu PLA, zostat dodatkowo uszczelniony zywicg
epoksydowg i pokryty silikonem. Zamkniecie separatora
stanowi ptyta z polipropylenu, przymocowana do separatora
za pomoca 8 srub (zdjecie na rysunku 6).

Rys.6. Zdjecie zbudowanego separatora magnetycznego

Warto podkreslic, ze zdjecie separatora magnetycznego
zostato wykonane po przeprowadzeniu kilkunastu cykli
wytwarzania proszku, stad tez na $ciankach separatora
oraz na S$ciankach rurek tgczeniowych jest widoczny
brunatny nalot, zwigzany z osadzaniem sie cienkiej warstwy

rdzy.
Wyznaczenie rozktadu przestrzennego pola
magnetycznego, wytwarzanego w separatorze

magnetycznym przez dwa neodymowe magnesy trwate,
przeprowadzono w programie FEMM. Wygenerowang
siatke przestrzenng 2D przedstawia rysunek 7.

Rozktad przestrzenny 2D pola magnetycznego
charakteryzujg dwa rysunki: rysunek 8, przedstawiajgcy
przebieg linii sit pola magnetycznego oraz rysunek 9,
pozwalajgcy odczyta¢ wartosci indukcji magnetycznej
(Srednia  wartos¢ indukcji magnetycznej w  strefie
przyciggania proszku magnetycznego, odczytana po
przeprowadzeniu symulacji, wynosi 0,18 T).

PRZEGLAD ELEKTROTECHNICZNY, ISSN 0033-2097, R. 98 NR 9/2022 79



magnesy
trwate Rys.7

Przygotowana do obliczen symulacyjnych siatka przestrzenna 2D
dla 1-czesciowego 2-celkowego separatora magnetycznego.

Rys.8. Przebieg linii sit pola magnetycznego w 1-czgsciowym
2-celkowym separatorze magnetycznym.

. — wylot

\ )i

magnesy trwate wlot

Rys.9. Rozkfad przestrzenny 2D indukcji magnetycznej
w 1-czesciowym 2-celkowym separatorze magnetycznym.

Opisywany elektrolizer zostat wykonany
z polimeru HDPE i ma ksztalt cylindra. Jego zakonczenie
stanowi konfuzor, ktéry roéwniez zostat wydrukowany
w technologii druku 3D z filamentu PLA. Dla zwiekszenia
jego szczelnosci zostat pokryty warstwg  Zzywicy
epoksydowej (rysunek 3). Do budowy toru gtéwnego i toru
dodatkowego hydraulicznej instalacji obiegu elektrolitu
wykorzystano standardowe elementy hydrauliczne (rys. 2).

Badania laboratoryjne elektrolitycznej metody
wytwarzania proszku ferromagnetycznego
Jak wskazano w poprzednim rozdziale, badaniom

poddano dwa rodzaje elektrolitdw: wodny roztwér soli NaCl
oraz wodny roztwor siarczku zelaza FeSOs,.

Poszczegdlne stany proszku, otrzymanego poprzez
elektrolize wodnego roztworu soli NaCl oraz jego reakcje na
przytozone zewnetrzne pole magnetyczne (wytworzone za
pomocg magnesu neodymowego), pokazujg odpowiednio
zdjecia na rysunkach 10a i 10b oraz na rysunku 10c.

Rys.10. Zdjecia stanu proszku ferromagnetycznego: a) po wyjeciu
z separatora magnetycznego b) w trakcie suszenia i po zmieleniu
c) po przytozeniu od spodu naczynka z proszkiem
ferromagnetycznym neodymowego magnesu pastylkowego.

Otrzymany w wyniku elektrolizy proszek
ferromagnetyczny, przedstawiony na rysunku 10a (zdjecie
wykonano natychmiast po wyjeciu proszku z separatora)
charakteryzowat sie czarnozielong barwg. Po wysuszeniu
zmienit on barwe na brunatng. Ze wzgledu na to, ze
w procesie suszenia doszto do niepozadanej agregacji
drobin, niejednorodny proszek zostat dodatkowo zmielony.
Reakcje wysuszonego i zmielonego proszku na zewnetrzne
pole magnetyczne pokazuje rysunek 10c: wokét
pastylkowego magnesu, przytozonego od spodu naczynka
wypetnionego  proszkiem, jest  widoczne koliste
wybrzuszenie.

Stan obu elektrod: katody i anody przed elektrolizg i po
elektrolizie pokazujg odpowiednio rysunki 11ai 11b.

d b

Rys.11. Elektrody Cu i Fe: a) przed elektrolizg, b) po wykonaniu
kilku cykli elektrolizy

Eksperymenty przeprowadzone z drugim rodzajem
elektrolitu - wodnym roztworem siarczku zelaza FeSOs
pozwolity na uzyskanie proszku o wasciwosciach
magnetycznych, poréwnywalnych z  wtasciwosciami
magnetycznymi proszku magnetycznego dostepnego na
rynku [13]. Drobiny otrzymanego proszku oraz proszku
dostepnego na rynku posiadajg Srednice okoto 60 um, co
okreslono metodami mikroskopowymi. Poroéwnanie reakciji
proszku ferromagnetycznego uzyskanego wlasng metodg
z reakcjg proszku ferromagnetycznego zakupionego na
rynku na przylozone zewnetrzne pole magnetyczne,
prezentuja odpowiednio rysunki 12a i 12b (w obu
przypadkach proszek ,jezy sie” w podobny sposob ponad
umieszczonym od spodu naczyhka magnesem trwatym).

Poréwnanie

Rys.12. reakcji proszku na przytozone pole
magnetyczne wytworzone przez neodymowy magnes pastylkowy:
a) proszek ferromagnetyczny wytworzony wiasng metodg przy
uzyciu wodnego roztworu siarczku zelaza b) proszek
ferromagnetyczny zakupiony na rynku.

Whioski

Przeprowadzone eksperymenty w petni potwierdzajg
mozliwo$¢ wytwarzania proszku ferromagnetycznego drogg
elektrolizy chemicznej przy uzyciu jako elektrolitu wodnego
roztworu soli NaCl oraz wodnego roztworu siarczku zelaza
FeSO4. Uzyskany proszek ferromagnetyczny w reakcji na
przytozone zewnetrzne pole magnetyczne wykazuje
podobne wiasciwosci magnetyczne, jak proszek dostepny
na rynku.

Mozliwo$¢ wytwarzania proszku ferromagnetycznego
w warunkach laboratoryjnych na matg skale ma istotny
walor badawczy, jak tez i walor dydaktyczny. Uzyskany
proszek zostat przez autoréw wykorzystany do otrzymania
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nowych materiatdw magnetycznych takich jak ciecze
magnetoreologiczne oraz elastyczne materiaty
magnetyczne, co zostanie omowione w kolejnym artykule.
Badania nad zastosowaniami uzyskanych materiatéw sg
w toku.

Opracowana instalacja jest aktualnie wykorzystywana
jako element wyposazenia laboratorium w ramach zajeé
z nowoczesnego materiatoznawstwa realizowanego na
nowym unikalnym kierunku studiéw drugiego stopnia
Infotronika  prowadzonym na  Wydziale  Inzynierii
Elektrycznej i Komputerowej Politechniki Krakowskiej im.
Tadeusza Kosciuszki.

Pozytywne wyniki przeprowadzonych testow zachecity
autorow do kontynuacji rozpoczetych badan i dalszego

doskonalenia technologii wytwarzania proszku
ferromagnetycznego w  warunkach  laboratoryjnych.
Przewiduje sig, ze nowa wersja instalacji zostanie

wyposazona w elektrolizer o wiekszej objetosci, jak tez
w aparature pomiarowa, pozwalajgcg uchwyci¢ istotne

relacje ilosciowe, zwigzane z wydajnoscig stanowiska
i sprawnoscig urzadzenia. Bedzie tez wyposazona
w wymienne separatory magnetyczne o réznych
rozwigzaniach  konstrukcyjnych i réznym roztozeniu
przestrzennym  magneséw  trwatych. Planuje sie
przeprowadzenie szczegotowych badan  wiasciwosci
magnetycznych otrzymanych proszkéw

ferromagnetycznych oraz préobek réznych materiatéw
z proszkami ferromagnetycznymi w aparacie Epsteina.
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