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(54) Verfahren zur Abtrennung.von Dichtmaterial und darin eingeschiossenem’Graphit von Synthesediaman-
ten : : : '

(57) Die Erfindung wird angewendet bei der Herstellung von Synthesediamanten. Die Aufgabe besteht in der
Schaffung eines Verfahrens zur schonenden Abtrennung von Alumosilikaten und von ihnen eingeschlossenem
Graphit von Synthesediamanten bei Temperaturen unterhalb 150°C und bei Normaldruck. Die erfindungsgemaRe
Lésung besteht insbesondere darin, daB nacheinander eine Behandlung mit FluRsiure, Schwefelsdure bzw. einem
Oxidationsgemisch und/oder einer Laugenbehandlung erfolgt, wobei die Reaktionstemperatur 150°C nicht Gbersteigt
und die Behandlung bei Normaldruck erfolgt. ' :
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Patentanspriiche:

1. Verfahren zur schonenden Abtrennung von Alumosilikaten und von ihnen eingeschlossenem Graphit von
Synthesediamanten durch eine Behandiung mit FluBsaure, Oxidationsmitteln und Natronlauge, dadurch gekennzeichnet,
da unmittelbar nach der Behandlung mit 40%iger FluRséure eine oxidative Behandlung erfolgt, worauf sich unmittelbar
danach eine Behandlung mit 25—-35%iger Natroniauge anschlief3t, wobei alle Verfahrensschritte bei Temperaturen bis 150°C
und bei Normaldruck erfolgen.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB bei der FluRsaurebehandlung bis zur Trockne eingedampft wird
und-dieser Schritt zweimal wiederholt wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzelchnet dal3 die Reaktionstemperatur 130-140°C und die Reaktlonszelt
15-20 Minuten betragt.

Anwendungsgebiet der Erfindung

~Die Erfindung wird angewendet bei der Herstellung von Synthesediamanten und betrifft ein Verfahren zum Abtrennen von
Alumosilikaten und deren graphitischer Einschlisse.

Charakteristik der bekannten technischen Lésungen

Synthesediamanten sind unmittelbar nach der Herstellung in eine Matrix aus Katalysatormaterial, Graphit und silikatischem
Material, besonders Alumosilikate eingebettet.

Die Katalysatorentfernung ist mittels Sdurebehandlung durchfihrbar. Graphit kann mit einer bekannten Methode beseitigt
werden. Als besonders schwierig erweist sich aber eine diamantschonende Abtrennung der alumosilikatischen Komponenten.
Mit FluBsgure bzw. FluBsiure im Gemisch mit anderen Sauren erfolgt in der Regel nur ein unvolistandiger Aufschlu® der
Alumosilikate, besonders bei Anwesenheit weiterer Metalloxide wie Titanoxid. Die Behandiung mit Natronlauge unter Druck
nach dem BAYER-Verfahren flihrt wiederum nicht zu einer Aufldsung der Sitiziumverbindungen. Es ist bekannt, durch das
USA-Patent Nr.3386805, die genannten Materialien mit Alkalihydroxid- und/oder Alkalikarbonatschmelzen zu entfernen, jedoch
wird bei den dabei auftretenden Temperaturen von mehr als 400°C Diamant merklich angegriffen. Auch eine Behandlung mit
Natriumtetraborat (Borax) und Natnumﬂuorld unter Inertgasatmosphére ist aufgrund der hohen Temperaturen bis zu 1200°C
nicht dlamantschonend

Zie! der Erfindung

Das Ziel der Erfindung ist es, ein Verfahren zur schonendén Abtrennung von alumosilikatischem Dicht- und Stiitzmaterial und
darin eingeschlossenem Graphit von auf synthetischem Wege hergestellten Diamanten, zu finden.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur schonenden Abtrennung von Alumosilikaten und von ihnen
eingeschlossenem Graph:t von Synthesediamanten durch eine Behandlung mit FluBsédure, Oxidationsmitteln und Natronlauge
zu schaffen.

Erfindungsgemaf wird die Aufgabe dadurch geldst, daR unmitelbar nach der Behandlung mit 40%iger FluRsaure eine oxidative
Behandlung erfolgt, worauf sich unmittelbar danach eine Behandlung mit 25-35%iger Natronlauge anschlieRt.

Alle Verfahrensschritte erfolgen bei Temperaturen bis 150°C unter Normaldruck. Kennzeichnend ist weiterhin, daf bei der
FluBsaurebehandlung bis zur Trockne eingedampft wird und dieser Schritt zweimal wiederholt wird. Die Reaktionstemperatur
bei dem erfindungsgemé&Ren Verfahren betrégt 130-140°C und die Reaktionszeit liegt zwischen 15-20 Minuten. Durch das
erfindungsgemafe Verfahren werden neben den urspriinglich vorhandenen Mineralphasen auch die unter
Synthesebedingungen neu entstandenen Alumosilikate hochgradig abgetrennt.

Ausfiithrungsbeispiel

Das erfindungsgeméfe Verfahren soll anhand von drei Ausfiihrungsbeispielen néher erldutert werden.

Entsprechend dem ersten Ausfithrungsbeispiel werden 2g Syntheseproduktgemisch auf (iblichem Wege von
Katalysatormaterial und freigesetztem Graphit befreit und dann in einem Platin- oder PTFE-Tiegel mit 5ml FluRsaure 40%ig und
einem Tropfen konzentrierter Schwefeisdure unter Riihren mit einem PTFE-Rihrer zur Trockne eingedampft. Die Temperatur
betrégt 115°C. Der Vorgang wird zweimal mit jeweils 2,5 ml FluBs&ure wiederholt. Es wird eine regelbare Heizplatte verwendet.
Unmittelbar anschlieRend wird der Riickstand in ein geeignetes ReaktionsgefaR iberfihrt und mit 50 m! Natronlauge 25-35%ig
1,5 Stunden unter Rithren am RickfluB gekocht. AnschlieBend wird mit Salzsdureim ReaktxonsgefalS ein pH-Wert < 3 eingestellt
und die Fllissigkeit von den Diamanten durch Filtration abgetrennt.

In der weiteren Ausgestaltung werden im zweiten Ausfihrungsbeispiel 2g Syntheseproduktgemlsch gemaR Beispiel 1 bis zur
FluBsdurebehandlung bearbeitet. Daran schliet sich ein 30minlitiges Erhitzen mit 5mi konzentrierter Schwefelséure an. Die
Sauremischung wird mit 50 ml Wasser in ein Becherglas (iberfihrt und filtriert, wobei zum Verbessern der
Filtrationseigenschaften geeignete Verbindung zugesetzt werden kdnnen (z. B. Karbonate, Hydrogenkarbonate, Chloride,
Erdalkalioxide oder Alkalihydroxide) bzw. die Lésung erhitzt wird.
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Der Filtrationsrickstand wird mit 50 ml Wasser in ein geeignetes ReaktionsgefaR tiberfiihrt. Es werden 12g Natriumhydroxid
dazugegeben. Dann wird zum Sieden erhitzt-und 15 Min. in der Siedehitze gelassen. Nach dem Abkiihlen wird mit Salzsdure ein
pH-Wert < 3 eingestellt und die Filissigkeit von den Diamanten durch Filtration abgetrennt.

In einem dritten Ausfihirungsbeispiel werden 2g Syntheseproduktgemisch gemaR Beispiel 1 bis zur FluRsdurebehandlung
bearbeitet. Daran schlieRt sich eine Saurebehandlung mit einem {iberwiegend Schwefelsaure enthaltenden Sduregemisch
(Volumen 20ml) mit Oxidation von freigesetztem Graphit nach einem bekannten Verfahren an. Die Mischung wird mit 150 mi
Wasser in ein Becherglas (iberfiihrt und filtriert. Unmittelbar daran wird der Filtrationsriickstand mit 50 ml Wasser in ein
geeignetes ReaktionsgefaR tiberfiihrt. Es werden 12g Natriumhydroxid dazugegeben. Dann wird zum Sieden erhitztund 15 Min.
in der Siedehitze gelassen. Nach dem Abkihlen wird mit Salzsdure ein pH-Wert < 3 eingestelit und die Fliissigkeit von den

_ Diamanten durch Filtration abgetrennt. : :
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