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(54) Verfahren zur Trennung von Iridium und Platin

(67) Das Ziel der Erfindung.ist ein technologisch vereinfachtes und ékonomisches Verfahren zur Trennung von Platin

- und Iridium aus technischen Stoffgemischen (Edeimetalischrott). Die Aufgabe, ein vereinfachtes Verfahren zur
Trennung von Platin und Iridium zu entwickeln, wird geldst, indem das Stoffgemisch in heiler konzentrierter
Salzsaure unter Einleiten von Chlor gel6st, Iridium zundchst mit einer Losung, die 0,1 bis 0,4 m an Formaldehyd und
0,1 bis 0,5 m an Natriumacetat ist, zur dreiwertigen Stufe reduziert wird, das Platin anschlieBend aus dieser Losung
mit elementaren Aluminium abgetrennt und das Iridium aus dem Filtrat gewonnen wird. Das Verfahren eignet sich zur
selektiven Trennung von Platin und fridium aus den entsprechenden loslichen Verbindungen. Ein bevorzugtes
Anwendungsgebiet ist die Aufarbeitung verbrauchter Katalysatoren. '
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Erfindungsanspruch:

Verfahren zur Trennung von Platin und Iridium aus technischen Stoffgemischen, die Verbindungen dieser Elemente bzw. diese
Elemente selbst enthalten, durch Losen des Stoffgemisches in heiRer konzentrierter Salzsdure unter Einieiten von Chlorund
selektives Ausfallen von Platin, gekennzeichnet dadurch, daB in jeweils an sich bekannter Weise Iridium bei einer Temperatur
von 323 bis 353K und einem pH-Wert von 4 bis 7 mit einer Lésung, die 0,1 bis 0,4 m an Formaldehyd und 0,1 bis 0,5m an
Natriumacetat ist, zur dreiwertigen Stufe reduziert wird, das Platin anschlieRend aus dieser Losung mit elementarem Aluminium
bzw. Aluminiumstaben ausgefallt und abgetrennt, das Iridium im Filtrat mit Wasserstoffperoxid oxydiert, in dieser Form an
einem basischen Anionenaustauscher bei einer Temperatur oberhalb 323K angelagert, der lonenaustauscher mit verdiinnter
Salzsiure und anschlieRend mit Wasser bei Temperaturen von 333 bis 363K gewaschen, das Iridium erneut reduziert, mit 4 bis 8
molarer Salzsaure bei 333 bis 373K eluiert und im Eluat gegebenenfails mit Wasserstoffperoxid zur vierwertigen Stufe oxydiert
wird,

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Trennungvon Iridium und Platin aus Stoffgemischen, die Verbindungen dieser Elemente
in ihrer hdchsten Wertigkeitsstufe und gegebenenfalls noch andere Schwermetalle wie Eisen, Nickel oder Blei enthalten.

Charakteristik der bekannten technischen Losungen

Die Trennung von Iridium und Platin aus Gemischen, die z.T. mit weiteren Schwermetallen verunreinigt in verschiedenen
Bereichen der Industrie als sogenannter ,Edeimetallschrott” anfallen, und ihre quantitative Riickgewinnung ist aus der Sicht der
Verfiigbarkeit und Preise dieser Elemente eine wirtschaftliche Notwendigkeit.

Zur Riickgewinnung dieser beiden Wertmetalle sind einige Verfahren bekannt, die sich verschiedener Praktiken bedienen.

So beschreibt die DE-OS 2454647 eine Trennung aus salzsaurer Losung durch Einsatz von Anionenaustauscherharzen in
verschiedenen Austauscherstufen. Dieses Verfahren ist technisch aufwendig und hat ferner den Nachteil, da andere Metalle,
die als Verunreinigung in der saizsauren Lésung der Edelmetalle enthalten sind, nur durch zusétzliche Arbeitsschritte
abzutrennen sind.. .

Die DE-AS 2555879 empfiehit zur Aufarbeitung platin- und iridiumhaltiger Katalysatoren ebenfalls einen salzsauren Aufschluf
mit nachfolgendem lonenaustausch. Das Iridium wird dann auf dem Anionenaustauscher selektiv reduziert, mit Salzsdure eluiert
und der lonenaustauscher zur Gewinnung des Platins verascht. Dieses Verfahren hat den Nachteil, da eine sehr verdiinnte
Lésung von Iridiumchiorwasserstoffsaure anfallt und ein relativ hoher Verbrauch an Austauscherharz besteht. Ferner sind die
Aufbereitung der verdinnten Iridiumchlorwasserstoffsaure und die Veraschung des Anionenaustauschers ebenfalls zusatzliche
und aufwendige Arbeitsstufen.

Ziel der Erfindung

Das Ziel der Erfindung ist ein technologisch vereinfachtes und 6konomisches Verfahren zur Trennung von Platin und Iridium aus
technischen Stoffgemischen (Edelmetalischrott). :

Darlegung des Wesens der Erfindung

Die aus dem Ziel der Erfindung resultierende Aufgabe der Entwicklung eines vereinfachten Verfahrens zur Trennung von Platin
und Iridium aus technischen Stoffgemischen, die Verbindungen dieser Elemente bzw. diese Elemente selbst enthalten, wurde
durch Lésen des Stoffgemisches in heiBer konzentrierter Salzsdure unter Einleiten von Chlor und selektives Ausfalien von Platin
geldst, indem erfindungsgema in jeweils an sich bekannter Weise, Iridium bei einer Temperatur von 323 bis 353K und einem
pH-Wert von 4 bis 7 mit einer Lésung, die 0,1 bis 0,4m an Formaldehyd und 0,1 bis 0,5m an Natriumacetat ist, zur dreiwertigen
Stufe reduziert wird, das Platin anschlieBend aus dieser Lésung mit elementarem Aluminium bzw. Aluminiumstaben ausgefélit
und abgetrennt, das iridium im Filtrat mit Wasserstoffperoxid oxydiert, in dieser Form an einem basischen Anionenaustauscher
bei einer Temperatur oberhalb 323K angelagert, der lonenaustauscher mit verdiinnter Salzséure und anschiieBend mit Wasser
bei Temperaturen von 333 bis 363K gewaschen, das Iridium erneut reduziert, mit 4 bis 8 molarer Salzséure bei 333 bis 379K
eluiert und im Eluat gegebenenfalls mit Wasserstoffperoxid zur vierwertigen Stufe oxydiert wird.

Dem erfindungsgemaRen Verfahren zur Trennung von Platin und Iridium aus technischen Stoffgemischen lassen sich
gegebenenfalls verschiedene Aufarbeitungsverfahren voranstellen. So kann ein verbrauchter Katalysator, der Platin, Rhenium
und/oder Iridium sowie Al,0; und gegebenenfalls als Verunreinigungen weitere Schwermetalle, wie Eisen und Nickel, enthalten
kann durch Anwendung eines alkalischen AufschiuRverfahren und Verwendung von lonenaustauscherharzen behandelt
werden. Dabei wird zunachst die Katalysatormasse in an sich bekannter Weise im Autoklaven bei 423 bis 473K in konzentrierter
Natronlauge geldst, aus der Natriumaluminatlauge das Rhenium in Form von Perrhenat an einen stark basischen
Anionenaustauscher gebunden, von diesem durch heilRe konzentrierte Salzséure als Perrheniumséure eluiert und aus der
rheniumfreien )

Natriumaluminiumlauge durch Fallen gegen eine saure Komponante Aluminiumoxidhydrat gewonnen. Der das Platin und
Iridium enthaltende Riickstand wird dann erfindungsgemaf weiterbehandeit.

DaserfindungsgemaBe Verfahren I6st alle in der Aufgabe gesteliten Probleme. Es gestattet eine technisch leichtzu realisierende
Trennung der Verbindungen des Iridiums und Platins mit nur einer lonenaustauscherstufe.

Alle wihrend des Aufarbeitungsvorganges anfallenden Stoffe kénnen im Produktionsprozef erneut verwendet werden.

Ausfilthrungsbeispiel .

Eine salzsaure Lésung, die 11,3g Platin und 0,87 g iridium enthielt, wurde bei einer Temperatur von 333K mit der
Reduktionsiésung versetzt, die 0,25 m an Formaldehyd und 0,2m an Natriumacetat warund einen pH-Wert von 4,6 aufwies, und
zwei Stunden bei dieser Temperatur belassen. Nach dem Erkalten wurde dieses Gemisch mit 6m Salzséure angesauert. In die
klare Losung wurden Aluminiumstébe eingetragen, und unter lebhafter Wasserstoffentwicklung schied sich selektiv das Platin
ab. Nach Abtrennung des Platins erfolgte die Zugabe von 30%iger Wasserstoffperoxidldsung zum Filtrat. Ein UberschuB an
Wasserstoffperoxid wurde verkocht. Die Losung wurde so verdiinnt, daR das Aciditétsniveau einen pH-Wertvon etwa 1,5
aufwies. Unter Rithren wurde in diese Lésung, die eine Temperatur von etwa 333K aufwies, stark basischer lonenaustauscher in
der Chloridform vom Typ SBW eingetragen, von dem die Hexachloroiridiumsaure selektiv gebunden wurde. Der Waschvorgang
erfolgte zunichst mit 0,1 m Salzsdure und anschlieRend mit entionisiertem Wasser.



Der auf die beschriebene Weise beladene und gewaschene lonenaustauscher wurde mit dem doppelten Volumen der oben
angegebenen Reduktionsldsung versetzt und bei 60°C zwei Stunden geriihrt. Dabei war eine Farbanderung des )
Austauscherharzes von rotbraun nach gelbgriin zu beobachten. Der Waschvorgang mit entionisiertem Wasser erfolgte bei 298K,
bis das Waschwasser natriumfrei war. Die Elution des Iridiums wurde bei 333K mit 6m Salzsaure in einer Austauscherséule
vorgenommen. In der salzsauren, iridiumhaltigen Lésung wurde das Iridium mit 30%iger Wasserstoffperoxidldsung zur
Ocydationsstufe +4 oxydiert. Diese Hexachloroiridiumsaureldsung war véllig platinfrei und enthielt in den analytischen
Fehlergrenzen samtliches Iridium. ' ,

Das durch selektive Ausfallung mit Aluminium quantitativ gewonnene Platin enthielt 30ppm iridium. Eine nochmalige
Behandiung des Rohplatins in der angegebenen Weise ergab iridiumfreies Platin.
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