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Tworzywo, zawierajqce zasodniczo platyne lub pokrewne metale
bgdz ich stopy ‘

Zgloszono 11 lipca 1946 1.
Udzielono 4 lipca 1949 r.

Wynalazek niniejszy dotyezy tworzywa, za-
wierajacego zasadniczo platyne lub
pokrewny metal z grupy platyny, mianowicie:
rod, iryd, ruten i palad lub ich stopy. Wynala-
zek dotyczy rowniez przedmiotéw, wykonanych
z tych metali lub ich stopéw, odpornych na dzia-
lanie ciepla w wysokiej temperaturze i na nad-
zeranie.

Przedmiotem wynalazku niniejszego jest two- '

rzywo, posiadajace minimalna tendencje do re-

jakikolwiek .

krystalizacji poczatkowej drobnoziarnistej obro-.

bionej na zimno, widknistej struktury na mniej

wiecej gruboziarnista strukture wskutek nodda- -

wania jej ogrzewaniu do wysokiej temperatury,
co powoduje w nastepstwie pogorszenie jego
wlasciwo$ei mechanicznych. Wynalazek niniejszy

go materialu oraz sposobu wyzyskiwania ich.
Wynalazek obejmuje tworzywo i przedqnioty,
wykonane z niego w postaci zwartych i spieczo-
nych aglomeratoréw, zawierajacych zasadniczo
platyne lub jeden z pokrewnych jej metali lub

*

- dotyezy réwniez przedmiotéw wykonanych z te-:.

ich stopy oraz trudnotopliwe tlenki, w postaci
mialko rozdrobnionej.
Tworzywo, zawierajace zasadniczo platyne i

. jej stopy, ktérego dotyczy wynalazek niniejszy,

poddaje sie rekrystalizacji i zwigkszaniu ziarn
przez ogrzewanie ich w temperaturze tak niskiej,
jak 500°C w przypadku zawartosci czystej pla-
tyny, i w temperaturze wyiszej, gdy zawiera
jej stopy. Temperatura rekrystalizacji stopow
zalezy od rodzaju stopéw i od ilo$ci sktadnikéw
stopowych. Gléwnym celem - wynalazku jest
zmniejszenie do minimum normalnego dazenia
metali i stopéw do zamiany pierwotnej, drobno-
ziarnistej, wléknistej struktury na gruboziarni-
sta strukture podczas ogrzewania ich do wyso-
kiej temperatury, wskutek czego pierwotne ich
wladciwoSei zostaja istotnie utrzymane. Donios-
te znaczenie posiada okoliczno§é, aby wyroby, wy-
konane z tych metali lub stopow, zachowaly wy-
magang odporno§¢ na dziatanie ciepta w wyso-
kiej temperaturze i na nadzeranie lub na dzia-
lanie obydwdéch tych czynnikéw,



Do wyrobu tworzyw, zawierajacych zasadni-
czo platyne, mozna vqtosowaé czysta pod wzgle-
dem handlowym platyne, a w przypadku wyro-
bu tworzywa, zaw1eraJaceg'o jej stopy, uzywa sie
jakiegokolwiek odpowiedniego stopu platyny z
innym metalem lub metalami, np. rodem, irydem
rutenem lub paladem w.ilo§ci do 300/, wzietych
.osobno lub lacznie, najkorzystniej w iloSel 5—300/q.

Mozna réwniez wprowadzaé do stopéw metale -

inne niz rzadkie, lecz takie, ktére nie topia sie
w temperaturze spiekania wytwarzanego two-
.rzywa lub nie tworza z platyna lub innymi’ prze-
rabianymi metalami polaczen, .topiacych sie w
temperaturze spiekania, np. otrzymuje sie szcze-
gélnie. korzystny stop przez dodanie wolframu
lub molibdenu w iloci do 8%, najkorzystniej 1
- — 80/y lub 4 — 61/, wagowo. '

Wymagany warunek stosowania takich ma-
terialéw w stanie silnie rozdrobnionym uzyskuje
sie w jakikolwiek znany sposéb, np. przez -stra-
canie lub rozklad i redukcje wodoren, i w-tych

" warunkach wytwarzane tworzywo -miesza sie
§cisle z odpowiednim, drobno. sproszkowanym,
trudnotopliwym tlenkiem. Jeden z najbardziej
skutecznych sposobéw jest zastosowanie roztwo-
ru wladciwej soli, np. azotanu, octanu, szczawia-
nu itd. Po wprowadzeniu do tych roztworéw pod-
stawowych, wysuszonych produktéw wyjsciowych
rozklada sie sole przez ogrzewanie na tlenki. W
podobny sposéb mozna przygotowaé. metaliczne
materialy wyjsciowe, redukujae jakikolwiek od-

powiedni roztwér soli, np. roztwoér chlorkéw za -
pomocy elektrolizy i ten sposéb mozna stosowaé -

do kazdego sktadnika tworzywa osobno lub lacz-
nie do dwoéch lub kilku metali przez laczue ich

— osadzanie. Warunki pracy nalezy dobiera¢ w ta-
ki sposéb, aby metale te osadzaly sie w postaci
nie zlepiajgcego si¢ mialkiego proszku. Wedlug
innego sposobu suchy proszek sktadnikéw meta-
lowych i tlenkéw o odpowiednim stopniu rozdrob-
nienia miesza sie doktadnie w jakikolwiek, odpo-
wiedni sposéb, np. za pomocag cyklonu, zapew-
niajacy zawsze jednostajne wymieszanie powyz-
szego proszku i réwnomierne rozmieszezenie tlen-
kéw w catej magie metalicznego proszku.

Nastepnie mieszaninie tej nadaje sie stan
zwarty przez prasowanie a nastepnie spieka sie
oraz poddaje Kkuciu, walcowaniu, wyciaganiu
lub innej obrébce w celu nadania jej Zadanego
ksztattu, np. drutu lub arkusza, odpowiedniej
do przerébki na zadane przedmioty. W celu wy-
tworzenia materialu, posiadajacego najkorzyst-
niejsze wlasciwosci, pozadane jest kontrolowaé
przebieg spiekania pracujac w sposéb ponizej po-
dany. Temperature spiekania zasadniczo utrzy-
muje sie mozliwie najn_iisia, odpowiednio do

2

przebiegu splekama 0dpow1edn1e zabiegi spie-

. kania wykonuje si¢ w ten sposob, Ze tworzywo,

zawierajace zasadniczo sama:platyne spieka sie w
ciagu godziny w temperaturze 1100 — 1300° C,
podezas gdy tworzywo, zawierajace stopy platy-
ny z wolframem lub rodem, najlepiej jest spie-
kaé w wyzszej temperaturze do 1400 — 15007 C.
Jest rzecza pozadang, aby zabieg doprowadzania
do stanu zwartego mégt byé przeprowadzony
uprzednio na goraco, lecz temperatura ogrzewa-
nia przy tym zabiegu. nie moze w zadnym przy-
padku przekraczaé temperatury spiekania i naj-
lepiej jest, gdy jest ona stopniowo obnizana pod-
czas przebiegu procesu. W koncu tworzywo moze
byé poddane obrébce ma zimno w takim zakre-
sie, aby jego porowato§é zostala zmniejszona.naj-
mniej do 90%.

Stosowany trudnotopliwy tlenek powinien byé
trwaly w temperaturze spiekania bez wzgledu na
to, czy spiekanie przeprowadza si¢ w obecnoSci
wodoru, czy innego gazu redukeyjnego. Naste--
pujace trudnotopliwe tlenki okazaly sie korzyst-
ne przy zastosowaniu w praktyce, mianowicie:
a) tlenek toru, b) jeden lub kilka tlenkéw po-
tasowcéw grupy II ukladu okresowego, miano-
wicie: baru, strontu, magnezu i berylu, c¢) jeden
lub kilku tlenkéw cyrkonu, hafnu, ceru (Ce:0s)
i tytanu T90:, d) tlenki glinu, e) jeden lub kil-
ka tlenkéw metali ziem rzadkich, posiadajacych
liczbe ‘atomowsa 57-62, tworzacych podgrupe 1,63-
65, tworzacych podgrupe 2, 66-71, tworzgcych |
podgrupe 3, oraz skandu i itru, szezegélnie za$
tlenki pierwiastkéw lantanu i ncodynu, fJ jeden
lub kilka tlenkéw pewnej liczby pierwiastiéw V
grupy ukladu okresowego, mianowicie wanadu,
kolumbu i tantalu oraz g) szczegblny tlenek
pierwiastka grupy VIukladu okresowego, miano-
wicie trojtlenek chromu (Cr:0s). Jakikolwiek z °
wyzej wymienionych tlenkéw moze byé zastosowa-
ny osobno lub w polaczeniu z soba lub z jednym
badz kilkoma innymi tlenKami. Tlenku doda_]e
si¢ zwykle w ilo§ci 0,01 — 1%, np. 0,1 — 1 %

mnajlepiej za§ 0,2 lub 0,25%. W niektérych przy-

padkach ilo§¢ tlenku moze byé zwigkszona do
2% lub nawet do 59/, albo do 100/,.

Naétepujace przyklady przedstawiaja sposéb
przygotowywania tworzywa.

Przyktad 1. Jako jeden przyklad zabiegu
stosuje sig¢ chloroplatynian amonu w wystarecza-
jacej ilosci do wytworzenia 100 g platyny przez
rozpuszczenie i dokladne wymieszanie w wodnym
roztworze azotanu baru z réwnowaznikiem do
0,25 g tlenku baru BaO. Otrzymang paste odpa-
rowuje si¢ do sucha, mieszajac stale, a nastep-
nie sucha mase powoli ogrzewa sie do tempera-
tury 850% C az do rozlozenia soli platyny na pla-



-mieszanie skladnikéw. Nastepnie

-tyne sproszkowana oraz soli- baru na tlenek ba-
“Tu, Otrzymany’ produkt przesiewa sig, wklada
.do stalowej formy i w celu naddnia produktowi
postaci zwartej masy prasuje pod ciSnieniem

-okolo 4700 kg'cm2. Nastepnie poddaje sie go ogrze-
1100 — -

waniu w powietrzu- W temperaturze
1300° C. Wskutek ogrzewania masa spieka sie
i osiagga odpowiednia gestosé, ktéra wystarcza,
aby mozna ja bylo poddaé kuciu, walcowaniu
wyciaganiu lub podobnej obrébce w celu nadania
_jej ksztattu drutu lub arkusza badZ innego od-
- powiedniego ksztattu, jak opisano wyzej. :

Przyklad 2.

W tym przykladzie przygotowywania tworzy-
‘wa wedlug wynalazku bierze si¢ 90 g bardzo roz-
. drobnionej platyny i dodaje si¢ do niej wodnego
-roztworu sze§ciochlororodanianu amonowego, za-
-wierajacego 10 g rodu, i wodnego roztworu azo-
‘tanu toru, zawierajacego 0,5 g tlenku toru
-(ThOz). Otrzymang paste odparowuje si¢ do su-
cha, mieszajac stale, aby zapewnié jednolite wy-
suchg. mas¢
ogrzewa sie¢ w strumieniu wodoru w temperaturze

- okoto 850" C w celu rozlozenia soli rodu 1 toru,

otrzymujac mieszanine tlenkéw platyny, rodu i
toru. Otrzymany produkt przesiewa sig, laduje

:sig¢ do stalowej formy i w celu otrzymania Sci-
:stej masy prasuje

sie¢ pod ciSnieniem
‘7800 kg/cm?. Sprasowany material ogrzewa sie
‘w temperaturze okolo 1400 — 1550°°C w atmos-
ferze wodoru w ciggu jednej godziny. W wyniku

+ otrzymuje sie¢ tworzywo, zawierajace stop rodu

"z platyng -w postaci  spieczonej zwartej masy,_
wystarczajaco trwalej do kucia, walcowania, wy-
ciggania lub podobnej obrébki w celu nadania

. jej ksztaltu drutu, arkusza lub innego zadanego

- ksztaltu.

Przyktad 3.

W tym przykladzie stosuje si¢ 96 g platyny
rozpuszczonej w kroélewskiej wodzie, roztwér wol-
framianu amonowego, zawierajacego 4g wolfra-
mu i inny lub ten sam roztwdér, zawierajacy azo-
“tan toru o 0,2% tlenku toru. Roztwér wolframu

i toru dodaje si¢ do roztworu platyny i po zobo-
- _jetnieniu tej mieszaniny amoniakiem odparowu-

_je do sucha. Otrzymany proszek ogrzewa sie¢ w
‘temperaturze 800 C przy dostgpie powietrza i
"nastegpnie ogrzewa sie w atmosferze wodora do
“temperatury 1000” C. Produkt, skladajacy sie .z
-platyny, wolframu i tlenku toru w stanie drobno
isproszkowanym, prasuje si¢ w stalowej formie
“pod ciSnieniem 7800 kg/cm?, nadajae mu ksztalt
-preta. Nastepnie pret spicka sie w atmosferze
“wodoru w ciggu okolo dwéch. 'godzin 1 w tempe-
zaturze 1450” C oraz nadaje si¢ mu Zadany

-ewentualnie obecnego

okoto °

. s 8 . ’ s .. Py
nie, wigksza twardo$cia niz twardosé

ksztalt i wym1ary przez kuc1e, wa!cowame lub
wyciaganie. - S

Przyktad 4.

Bierze sie 2551 g drobno sproszkowanej pla-
tyny, do ktérej dodaje si¢ 283,5 g drobno sprosz
kowanego rodu i miesza si¢ je razem z wodnym
roztworem azotanu cyrkonu, zawierajacym row-
nowaznik 0,2 g tlenku cyrkonﬁ (Zr0:), miesza-
nine odparowuje s® do¢ ‘Sucha, mieszajac' stale

~ 1 powoli-ogrzewa w temperaturze 600 C w stru-

mieniu wodoru ‘w celu rozkladu azotanu cyrko-
nu na tlenek. Produkt rozdrabia sie, rozposciera
na tacach i ogrzewa do temperatury okoto 8507 C
w strumieniu wodoru w .  celu zredukowania
tlenku rodu. Koficowy
proszek sklada sie¢ 'z dokladnie wzajemnie wy-
mieszanych platyny, rodu i tlenku cyrkonu.
Otrzymany produkt przesiewa sie, wklada do
stalowej formy i prasuje pod ci$nieniem 4700 kg/
em? w celu otrzymania zwartej masy. Nastepnie
materiat ogrzewa sie w temperaturze okolo 1400
— 1550 C w. atmosferze wodoru w ciagu okalo ~
godziny ‘i otrzynriuje stop rodu z platyng. Mase
te spieka si¢ na zwarta mase, wystarezajaco
trwala do poddania jej kuciu, walcowaniu lub
wycigganiu lub innej obrébce w celu ‘nadania jej
zadanego ksztaltu drutu, blachy lub podobnego
przedmiotu. ’

Tworzywa wytworzone wedtug wyna1a7ku
odznaczaja si¢ duza wytrzymato$cia na rozrywa-
danego
materialu, otrzymanego w inny sposéb, oraz
szczegblng stpuktur/e;éposfadajaca zadowalajaca
trwalo§¢ w wysokiej temperaturze. Utwardzone
tworzywo, otrzymane w zwykly sposéb, ulega
rekrystalizacji, dajac gruboziarnista strukture,
spowodowana przez znaczny wzrost ziarn po pod-
daniu go dlugiemu ogrzewaniu w wysokich tem-
peraturach. Sciste badanie mikroskopowe tworzy-
wa wedlug wynalazku ujawnily, ze tworzywos to,
ogrzewane w podobnych wysokich temperaturach,
posiada cienkowldknista, zwarta strukture, cha-
rakterystyczna dla wyzarzonego tworzywa, nie
zachodzi jednak rekrystalizacja i. wzrost ziarn
nawet w skrajnych przypadkach. Zwykly wzrost
kryszte_xh’)w lub wchtanianie matych krysztatkéw
zasadniczo -'w tym przypadku nie zachodzi. Za-
chowanie wiéknistej struktury umozliwia zacho-
wanie pierwotnych korzystnych wlasciwosci me-
chanicznych tworzywa w znacznie szerszych gra-
nicach, niz to byloby mozliwe w przypadku wy-
tworzenia w zwykly sposéb; a ponadto zmniejsza
si¢ “niebezpieczenistwo przenikania substancyj
zragcych do przestrzeni miedzy krysztatami i
zapobiega sie¢ erozji krysztatéw. Uszkodzenie
tworzywa, ktére wystepuje wskutek Kkrahcowo
trudnych  warunkéw pracy, jest tylko powierz-



chowne i np. nie powoduje zmniejszenia Sredni-
cy drutu w takim stopniu, jak to stwierdzono
w materiale otrzymanym w sposoéb zwyktly.
Tworzywo, zawierajace zasadniczo platyne i
stopy platynowe, wytworzone wedlug wynalaz-
ku, szczegélnie nadaje si¢ do wyrobu przedmio-
tow, od ktérych jest wymagana odporno$é na

dzialanie wysokiej temperatury, np. temperatu-,

ry. 1000°C lub wyiszej, ora¥ ‘odpornosé na nad-
zeranie, podczas gdy tworzywo, wytworzone w
zwykly sposéb, podlega wzrostowi grubo-ziarni-
stej struktury lub innemu pogorszeniu wiasci-
woéci mechanicznych, jak wytrzymato§é lub
twardos§é. Tworzywo to nadaje si¢ szczegélnie
do wyrobu elektrycznych §wiec zaplonowych, ka-
talizatoréw, sluzacych do utleniania amoniaku na
tlenki azotu, do wyrobu gwintownikow lub in-
nych urzadzen-lub ich czedci, stuzacych do ob-
rébki roztopionego szkla, jak rowniez do. wyro-
bu termoelementéw, siatek katalitycznych, apa-
ratéw chemicznych lub podobnych urzadzefi.

Przy wyrobie elektrycznych $wiec zaptono-
wych stosuje sie tworzywo, zawierajace platyne,
jak opisano wyzej, najkorzystniej zas§ stop pla-
tyny i wolframu, np. 960/, platyny i 40/, ‘wolfra-
mu, do wyrobu za§ katalizatoréw, stuzacych do
utleniania amoniaku, stosuje sie najkorzystniej

stop platyny i rodu, np. zawierajacy od 1% do

okoto 10% rodu. Szgzeki gwintownikéw lub inne
aparaty lub ich czeSci, stuzace” do obrébki roz-
topionego szkla, wykonywa si¢ w podobny spos6b
najkorzystniej z anglomeratow stopoéw platyny,
zawierajacych okolo 1 — 10% rodu. Wyroby te
odznaczaja sie tym, Ze nie nastepuje w nich
wzrost ziarn podczas pracy nawet w  wyzszej
temperaturze oraz posiadaja duza odporno§é na
nadzeranie lub -erozje przez substancje, z jakimi
zwykle sie stykaja podczas pracy.

_Jezeli chodzi o urzadzenie lub jego czesei, shu-

zace do obrobki roztopionego szkla, szczegélnie

szkla cieklego, to nalezy zaznaczyé, 12 takie apa-
raty lub ich-czeSci nadaja si¢ do pracy w tem-

peraturach wyzszych niz graniezna temperatu-

ra dla takich znanych urzadzen, wskutek czego
urzadzenia wykonane z tworzywa wedlug wyna-
lazku niniejszego moga byé stosowane do wy-
robu- lub obrébki roztopionego szkla, -wymagaja-
cego wyzszych temperatur w celu osiagniecia
odpowiedniej minimalnej plynnoséci. Ponadto na-
daja sie one do pracy w ciggu dluzszego czasu
niz urzadzenia ze znanego tworzywa. Im wyzsza
_jest temperatura robocza, tym wieksza posiada
takie urzadzenie zdolno§é do szybkiego przepro-
wadzania plynnego szkla, co korzystnie wplywa
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na jako§é gotowego produktu. W katalizatorach
z tworzywa, zawierajacego zasadniczo platyne
lub stopy platynowe, stuzacych:do utleniania
amoniaku, stosowanych zwykle w postaci ‘siatki;
utrzymywanie pierwotnej struktury wiéknistej
oraz odporno§ci na rekrystalizacje zmniejsza
mozliwosci zlamania cienkich drutéw  kataliza-
toréw, wystepujacych wskutek naprezen mecha-
nicznych podezas procesu, ktory jest zwykle pro-
wadzony w temperaturze, powodujacej rekrysta-
lizacj¢ i zmigkczanie tworzywa. Drut z takiego
tworzywa jest bardziej odporny na wyciaganie
w plochach i krosnach warsztatéow tkackich, stu-
zacych do wyrobu tego rodzaju siatek kataliza-
torowych.

Wynalazek niniejszy dotyczy wige tworzywa,
zav&;ierajacego zasadniczo platyne, metale grupy
platyny osobno lub w postaci stopéw w wzajem-
nym polaczeniu i przy ewentualnym dodaniu in-
nego metalu, posiadajacych postaé zwartej i spie-
czonej masy, zawierajacej jeden lub kilka trud-
notopliwych tlenkéw, przy czym wszystkie sktad- -
niki wyjSciowe stosuje sie w stanie drobno
sproszkowanym. Nadaje sie ono zwlaszeza do wy-
robu S§wiec zaplonowych, katalizatoréw, czeSci
urzadzen chemicznych, szczek do gwintownikéw
oraz czeSci urzadzen, sluzacych do wyrobéw i
obrébki roztopionego szkla itp. oraz dotyczy spo-
soba wytwarzania tego tworzywa.

Zastrzezenia patentowe

1. Tworzywo, zawierajace zasadniczo platyn: lub
pokrewne metale badZ ich stopy, znamienne
tym, Ze posiada postaé zwartej i spieczonej
masy, utworzonej z platyny, rodu, irydu, ru-
tenu lub paladu, badz stopu ktérychkolwiek
z tych metali i niemetalicznego skladnika w
rodzaju trudnotopliwego tlenku, przy czym
wyjSciowe skladniki posiadaja postaé¢ drobno
sproszkowana. -

2.- Tworzywo wedlug zastrz. 1, znamienne tym,
ze posiada postaé zwartej i spieczonej m:'ftsy,
utworzonej ze stopu platyny z rodem Ilub
wolframem lub irydem, badZ rutenem, uzy- .
tych w odpowiednich stosunkach, oraz trud-
notopliwego tlenku, ktérego zawarto§é wyno-

si okoto 0,1 — 1% wagowo, przy czym ma-
terialy wyjSciowe posiadaja postaé drobno
sproszkowang.

3. Tworzywo wedlug zastrz. 2, znamienne tym,
ze -jako trudnotopliwy tlenek zawiera tlenek
toru.

Baker Platinum Limited
Zastepca: inz. W. Zakrzewski
rzecznik patentowy

9—31511-50 r. T €6040
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