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Patentanspruch:

Verfahren zur Herstellung eines thermisch stabilen Iridiumpulvers mittels Legieren des Iridiums mit
ainem Unedelmetall, wie Aluminium oder Zink, mittels Ldsen des Unedelmetal's in einer
nichtoxydierenden Séure oder Base, wie HCl oder NaOH, mittels Abtrennen des verbleibenden
Iridiumpulvers von der Lésung und mittels thermischer Nachbehandlung, dadurch gekennzelchnet,
daR die Nachbehandlung des Iridiumpulvers derart erfolgt, daR es bei Raumtemperatur einem
UberschuB der Losung eines organischen Reduktionsmittels, wie Methanol, Ethanol, Formaldehyd,
Ameisenséure, Ascorbinséure, Hydrochinon, oder eines anorganischen Reduktionsmittels, wie
Hydroxylammoniumchlorid, Hydrazinhydrat, Natriumhypophosphit, wenigstens § min lang '
ausgesatzt wird und danach das feuchte Iridiumpulver einer inerten oder reduzierenden Atmosphire,
wie Stickstoff, Wasserstoff, Kohlendioxid, Edelgas, einar Temperatur gréRer/gleich 100°C fiir eine
Dauer von mindestens 20 min ausgesetzt wird.

Anwendungsgeblet der Erfindung

Die Erfindung bstrifft ein Verfahren zur Herstellung eines thermisch stabilen Iridiumpulvers.

Charakteristik der bekannten technischen L&sungen

Esist bekannt, die Platinmatalle aus unterschiedlichsten festen Vorlaufmaterialien in ein Konzentrat oder in eine fir die
Weiterverarbeitung glinstige feinverteilte Form dadurch zu iberfithren, daB das Vorlaufmaterial mit einem Unedelmetall legiert
und anschlieRend durch eine naRchemische Behandlung das Unedelmetall abgetrennt wird (Stand der Technikzu US 4188362,
Spalte 1, Absatz 6). Dabei werden solche Unadelmetalle bevorzugt, die mittels eines nichtoxydierenden Mediums geldstwerden
knnen, da beim Arbeiten mit oxydieranden Medien, beisplelsweise mit Salpeters#ure, ein merklicher Anteil des fainverteilten
Platinmetallss Iridium in Lésung geht und damit dem Ausbringen verlorengeht (US 4406693, Spalte 1, Absatz 6 und Spalte 2,
Absatz 1),

Esistjedoch auch bekannt, daB der beim Lésen mit einem nichtoxydierenden Medium entstehende feinteilige Iridiumriickstand
in vielen Fillen explosibel ist, d.h. beim Erhitzen in beliebiger Atmosphire explodiert (Gmelins Handbuch der anorganischen
Chemile, System Nr,77, Iridium, S.40, Weinheim an der Bergstrale 1939). .

Die thermische Weiterverarbsitung eines auf diese Weise hergesteliten Iridiumpulvers fiihrt zu einer Gefshrdung der
Arbeitskrifte. ’

Um Iridium beispleslweise einem SchmelzaufschluB unterziehen zu kénnen, ist vorgeschlagen worden, das Iridiumpulver
vorher thermisch in einer siedenden wiiBrigen Lésung wihrend 20 bis 48 h oder in ainem gasfdrmigen Medium zu behandeln.
Die Behandlung in einem gasférmigen Medium erfolgt in einem Temperaturbereich zwischen 100 und 300°C wihrend einer
Dauer von 20 bis 60 min, wobei mit einem Temperaturgradienten von 2 bis 5grd - min~! auf Behandlungstemperatur erwarmt
wird.

Die Nachteile dieser Losungsvorschlége bestehen darin, da sntweder eine Langzeitbehandlung oder ein sehr kleiner
Temperaturgradient angewendet werden muB, um die durch die Explosionsneigung des Iridiumpulvers verursachte
Gefdhrdung der Arbeitskrifte einzudammen.,

Ziel der Erfindung

Ziel der Erfindung ist es, eine Geféhrdung der Arbeitskrafte bei der thermischen Weiterverarbeitung von Iridiumpulver
auszuschlieBen,

Wesen der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein solches Verfahren zur Herstellung eines thermisch stabilen Iridiumpulvers zu
entwickeln, das in einem Legieren des Iridiums mit einem Unedelmetall, einem Herausldsen des Unedelmetalls durch ein
nichtoxydierendes Medium und in einer Nachbehandlung des entstandenon Iridiumpulvers besteht und die Explosionsneigung
des Iridiumpulvers bei der thermischun Weitervesarbeitung ausschlieft,

ErfindungsgemiR wird die Aufgabe dadurch geldst, daR das Iridiumpulver, welche: in an sich kekannter Weise durch Legieran
des Vorlaufmaterials mit einem Unedelmetall, wie Aluminiuss oder Zink, und durci 3sen des Unedelmetalls mittels eines
nichtoxydierenden wiBrigen Mediums, wie Salzs#ure oder Natronlauge, gewonnen wurde, zun&chst vom wiBrigen Medium
abgetrennt und danach bei Raumcemperatur einem Uberschuf der Lésung eines organischen oder anorganischen
Reduktionsmittels wenigstens §min lang ausgesetzt wird, Es hat sich gezeigt, da eine exakte Dosierung des Reduktionsmittels
und dis Einhaltung einer genauen Reaktionsdauer nicht erforderlich sind. Wesentlich ist, daB das gesamte lridiumpulver mitder
Reduktionsmittelldsung in Beriihrung kommt und in Beriihrung bleibt, bis das feuchte Iridiumpulver einer inerten oder
reduzierenden Atmosphire, wie Stickstoff, Wasserstoff, Kohiendioxid, Edelgas, ausgesetzt wird. In ideser Atmosphiére wird das
Iridiumpulver einer Temperatur gréBer/gleich 100°C fiir eine Dauer von mindestens 20min ausgesetzt. Die Obergrenze der



-2~ 288113

fir diese Behandlung liegt zweckméRigerwelse bel etwa 500°C. Als organisches Raduktionsmittel wird Methanol, Ethanol,
Formaldehyd, Ameisensture, Ascorbinstiure, Hydrochinon oder dergleichen, als anorganisches Reduktionsmittel
Hydroxylammoniumchlorid, Hydrazinhydrat, Natriumhypophosphit oder dergleichen eingesetat,

Ausfdhrungsbelisplel

Die Erfindung wird anhand eines Ausfithrungsheispleles erléutert, .

0,3kg metallisches Iridium mit 2,1 Massenantellen in % Eisen und Chrom wird in siner Aluminiumschmaelze von 1,2kg bei einer
Temperatur von etwa 900°C im Vakuuminduktionsofen eingeschmolzen, Die Legierung wird zu einem Biock vergossen, zu Blech
ausgewalzt und bei Raumtemperatur in 4,6 M Natronlauge eingageben. Das Aluminium geht in L8sung. Das verbleibende
Iridiumpulver wird abfiltriert, mit verdiinnter Salzsture gewaschen und danach von der Waschlésung getrannt, Das )
Iridiumpulver, welches noch Aluminium und Sauerstoff enthglt, Ist beim Erwiirmen explosibel und wird deshalb nach dem
Abtrennen der Waschl&sung in einem Schiffchen mit einem UberschuB von Ethanol bedeckt, verriihrt und etwa 10min lang bel
Raumtemperatur stehengelassen, Danach wird das Schiffchen mit dem feuchten Iridiumpulver in einen Réhrenofen, der mit
Stickstoff gespilit wurde, eingesetzt, Der Ofen wird auf eine Tem peratur von 450°C erwlirmt, wobel Wasserstoff hindurchgeleitet
wird, und bei dieser Temperatur etwa 30min lang gehalten. Nach dem Abkiihlen ist das Iridiumpulver thermisch besténdig und
lauft einer bekannten Chlorierungsapparatur vor, in der es mittels Chlor und Natriumchlorid zu wasserléslichen Iridium-Chlor-
Verbindungen aufgeschlossen wird, ohne daR die Gefahr einer Verpuffung, ‘ssteht,

Die Vorteile der erfindungsgem#Ren Ldsung bestehen darin, daB ein in feinverteilter Form vorliegendes Iridium thermisch
weiterverarbeitet werden kann, ohne da8 eine Explosionsneigung auftritt, Auf erfindungsgemiRe Welse wird eine Gefdhrdung
der Arbeitskriifte und das Auftreten von Iridiumverlusten durch eine mdgliche Verpuffung ausgeschlossen. Vorteithaft ist
weiterhin, daB beim erfindungsgemiBen Verfahren eine exakte Dosierung des Reduktionsmittels und - auRer der Einhaltung
einer Mindestreaktionsdauer— eine exakte Einhaltung einer Reaktionsdauer sowie eines bestimmten Temperaturgradienten und
einer bestimmten Temperatuy — i.uBer der angegebenen Mindesttemperatur - nicht erforderlich sind, wodurch die
erfindungsgemiBe Behandlung verkiirzt und vereinfacht wird, Das erfindungsgem#Re Verfahren erméglicht die Wah! eines der
spéteren Weiterverarbeitung angepaBten Reduktionsmittels. Es ist méglich, erfindungsgemis eine Vielzahl von
Iridiumriickléufen in siner solchen Weise zu behandeln, da@ das Iridiumpulver gefahrlos thermisch weitsrverarbeitet werden
kann.
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