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(65) Verunreinigtes Ruthenium; Legieren mit Unedelmetall; Herausl3sen des Unedelmetalis; Behandlung des
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(67) Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung eines thermisch stabilen Rutheniumpulvers. Zie' der
Erfindung ist es, die Exglosionsneigung von Rutheniumpulver bei der Weiterverarbeitung auszuschlieflen. Aufgabe
der Erfindung ist es, ein Verfahran zur Herstellung eines thermisch stabilen Rutheniumpulvers zu entwickeln, welches
im Legieren des Rutheniums mit einem Unedelmetall, im Herauslosen des Unedelmetalles zur Herstellung von
Rutheniumpulver und in einer Nachbehandlung des Rutheniumpulvars basteht. Das Verfahren besteht im
Herauslésen des Unedslmetalles mittels eines nichtoxydierenden Mediums und in siner anschlieBenden Behandlung
des Rutheniumpulvers in einem Reduktionsmittel sowie in einer thermischen Behardlung in nichtoxydierender
Atmosphére.
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Patentanspruch:

Verfahren zur Herstellung eines thermisch stabilen Rutheniumpulvers mittels vegieren des
Rutheniums mit einem Unedelmetall, wie Aluminium oder Zink, mittels Lésen des Unedelmetalles in
einsr nichtoxydierenden Séure oder Base, wie HCl oder NaOH, und mittels Abtrennen des
verbleibenden Rutheniumpulvers von der Losung, dadurch gekennzeichnet, dal das
Rutheniumpulver bei Raumtemperatur einem UberschuB der Lésung eines organischen
Reduktionsmittels, wie Methanol, Ethanol, Formaldehyd, Ameisenséure, Ascorbinséure, Hydrochinon,
oder-eines anorganischen Reduktionsmittels, wie Hydroxylammoninmchlorid, Hydrazinhydrat,
Natriumhypophosphit, wenigstens 5niin lang ausgesetzt wird und danach das feuchte
Rutheniumpulver einer inerten oder reduzierenden Atmosphire, wie Stickstoff, Wasserstoff,
Kohlendioxid, Edelgas, einer Temiperatur grt.Rer/gleich 100°C fiir eine Dauer von mindestens 20 min
ausgesetzt wird.

Anwendungsgebiat der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung eines thermisch stabilen Rutheniumpulvers.

Charakteristik der bekannten tachnischen Ldsungen

Es ist bekannt, die Platinmetalle aus unterschisdlichsten festen Vorlaufmaterialien in ein Konzentrat oder in eire fiir die
Weiterverarbeitung giinstige feinverteilte Form dadurch zu Gberfiihren, daB des Vorlaufmaterial mit einem Unedelmetall legiort
und anschlieBend durch eine naBchemische Behandlung das Unedelmetall abgetrennt wird (Stand der Technik zu US 4188362
Spalte 1 Absatz €),

Es istjedoch auch bekannt, daB der beim Lésen mit ainem nichtoxydierenden Medium entstehends feinteilige
Rutheniumriickstand in vielen Féllen explosibel ist, d.h. beim Erhitzen in beliebiger Atmosphire explodiert (V. Tafel, Lehrbuch
der Metallhlttenkunde, 2. Auflage, Leipzig 1951, Band 1, S.203).

Die thermische Weiterverarbeitung eines auf diese Weise hergestellten Rutheniumpulvers fiihrt zu einer Gefahrdung der
Arbeitsxrifte,

Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist es, eine Gefihrdung der Arbeitskriéfte bei de.r thermischen Weiterverarbeitung von Rutheniumpulver
auszuschliefien.

Waesen der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein solches Verfahren zur Hers*ellung eines thermisch stabilen Rutheniumpulvers zu
entwickeln, das in einern Legieren des Rutheniums mit einem Unedelmetall, in einem Herausldsen des Unedelmetalls durch ein
nichtoxydierendes Medium und in einer Nachbehandlung des entstandenen Rutheniumpulvers besteht und die
Explosionsneigung des Rutheniurnpulvers bei der Weiterverarbeitung 2ussclilieBt. ErfindungsgemiB wird die Aufgabe dadurch
geldst, dal das Rutheniumpulver, welches in an sich bekannter Weise durch Legieren des Vorlaufmaterials mit einem
Unedelmetall, wie Aluminium eder Zink, und durch Lésen des Uredalmetalls mittels eines nichtoxydierenden wiBrigen
Mediums, wie Salzséure oder Natronlauge, gewonnen wurde, zunichst vom wiBrigen Medium abgetrennt und danach boi
Raumtemperatur einem UberschuB der Lésung eines organischen oder anorganischen Reduktionsmittels wenigstens 5min
lang ausgesetzt wird. Es hat sich gezeigt, daB eine exakte Dosierung das Reduktionsmittels und die Einhaltung einer genauen
Reaktionsdauer nicht erforderlich sind. Wesentlich ist, daB das gesamte Rutheniumpulver mit der Raduktionsmittellssung in
Berihrung kommt undin Berlihrung bleibt, bis das feuchte Rutheniumpulver einer inerten oder reduzierenden Atmosphire, wie
Stickstoff, Wasserstoff, Kohlendioxid, Edelgas, ausgesetzt wird. In dieser Atmosphire wird das Rutheniumpulver einer
Temperatur grdBer/gleich 100°C fir eine Dauer von mindesters 20min ausgesetzt. Dia Obergrenze der Temperatu - fiir diese
Behandlung liegt zweckmiBigerweise bei etwa 500°C. Als organisches Reduktionsmittel wird Methanol, Ethanol, Formaldehyd,
Ameisensdure, Ascorbinséure, Hydrochinon oder dergleichen, als anorganisches Reduktionsmittel Hydroxylammoniumchlorid,
Hydrazinhydrat, Natriumhypophosphit oder dergleichen eingesetz.

Aus{ihrungsbelsplel

Die Erfindung wird anhand eines Ausfihrungsbeispieles erldutert,

0,3kg metallisches Ruthenium mit 4,5 Massenanteilen in % Nickel wird in einer Zinkschmelzs von 5,5kg bei einer Temperatur
von etwa 750°C eingeschmolzen. Die Legierung wird zu einem Block vergossen, zu Blech ausgewalzt und bei Raumtemperaturin
4 M Salzsdure eingesetzt. Das Zink geht weitgehend in Losung. Das verbleibende Rutheniumpulver wird abfiltriert, mit
verdiinnter Salzséure gewaschen und danach von der Waschlésung getrennt. Das Rutheniumpulver ist beim Erwédrmen
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explosibel und wird in einem Keramikgef&B mit einem Uberschul von Amelsensiure bedeckt, verrihrtund etwz 10min langbei
Raumtemperatur stehongelassen, Das KeramikgefdB mit dem feuchton Rutheniumpulver wird in einen mit Kohlendioxid
gefluteten RShrenofen singesetat, auf eine Temperatur von etwa 600°C erwlirmt und bei dieser Temperatur etwa 30 min lang
gehalten. Nach dem Abkihlen ist das Rutheniumpulver thermisch besténdig und wird zu Rutheniumverbindungen
waeiterverarbeitet, Eine Varpuffungsneigung wurde nicht beobachtet. :

Die Vortaile der erfindungsgemaBen Losung bestehen darin, da das in feinverteilter Form vorliegende Ruthenium thermisch
weiterverarbeitet werden kann, ohne daB eins Explosionsneigung auftritt. Auf erfindungsgemife Weise wird eine Gefdhrdung
der Arbeitskrifte und das Auftreten von Rutheniumverlusten durch eine méglichs Verpuffung ausgeschlossen. Vortailhaft ist
weiterhin, daB beim erfindungsgemaBen Verfahren eine exakte Dosierung des Reduktionsmittels und — auBer der Einhaltung
einer Mindastreaktionsdauer—sine exakte Einhaltung einer Reaktionsdauer sowie eines bestimmten Temperaturgradienten und
einer bestimmten Temperatur -- auBer der angegebenen Mindesttemperatur — nicht erforderlich sind. Das erfindungsgemiRe
Verfahren ermdglicht die Wahl eines der spéteren Weiterverarbeitung angspaBten Reduktionsmittels. Es ist méglich,
erfindungsgemaR eine Vielzahl von Rutheniumriickliufen in einer solchan Weise zu behandeln, daB das Rutheniumpulver
gefahrlos thermisch weiterverarbeitet werden kann.
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