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(57) Das Verfahren betrifft die Herstellung von Falladiumtetrammindihydrogencarbonat {Pd(NH,),){HCO,), aus
beliebigen loslichen Palladiumverbindungen, die zundchst mit NH;, in einen [Pd{NH;),)X,-Komplex iiberfiihrt werden.
Diese Losung wird einem Kationenaustauscher aufgegeben. Aus der beladenen Harzpackung wird der Pd-Komplex
mittels einer ammoniakalischen Carbonatldsung desorbiert und bei pH 6,5-9,0 zu [Pd(NH,),}(HCO;), umgesetzt. Das
Verfahren hat einen hohen Raffinationseffekt fiir Pd und fiihrt zu einem reinen Salz, das vorteithaft vielfaltig
einsetzbar ist in der Galvanik, zur Herstellung von Pd-Pulver sowie anderer reiner Pd-Verbindungen.
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Patentansprliche:

1. Verfahren zur Herstellung von Palladiumtetrammindihydrogencarbonat, dadurch gekennzeichnet,
daR eine Palladium-Amminkomplexverbindung des Typs [Pd(NH3)4)X,, in wéRriger Phase einem
Kationenaustauscher aufgegsben wird, daf die Elution mittels einer Carbonatl8sung eifolgt und
daf’ der pH-Wert der erhaltenen Lésung auf pH 6,5 bis 9,0 eingestellt wird.

2, Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daR als Palladium-
Amminkomplexverbindung Palladiumtetrammindinitrat oder -dichlorid vorgelaufen werden.

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dal der Kationenaustauscher in der Salzform
eingesetzt wird, .

4, Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, da3 die Elution mit einer ammoniakalischen
Ammoniumcarbonatlésung erfolgt.

5. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daR der pH-Waert durch Einleiten von
Kohlendioxid eingestellt wirg.

Anwendungsgeblet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von reinem Palladiumtetrammindihydrogencarbonat {Pd{NH;)J(HCO,};.

Charaktrs -istik des kekannten Standes der Technik

In der Fachliteratur {(Gmelin, Handbuch der anorganischen Chemie, System Nr.65 Pd, 8. Auflage, Verlag Chemie 1942;
J.J.Cernjajev, Synthese komplexer Verbindungen der Platinmetalle, Verlag Nauka, Moskau 1964; F.R. Hartley, The chemistry of
platinum and palladium, Appl. Sci. Publ. Ltd, London 1973) wurde weder die Existenz von {Pd{NH;),J{HCO;), noch dessen
Herstellung beschrieben.

Ziel der Erfindung

Das Ziel der Erfindung besteht darin, ein Verfahren zur Herstellung von reinem Palladiumtetrammindibhydrogencarbonat
bereitzustellen, .

Darlegung des Wasens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunds, ein Verfahren zu entwickeln, das die Herstellung von reinem [Pd{NH3)a)(HCO3 )2auf
Basis von lonsnaustauscherstufen gewihrleistet.

Erfindungsgeman wird die Aufgabe dadurch geldst, daB bekannte Palladiumverbindungen in wiRriger Losung zunéchst mitte
Ammoniak, das gasférmig oder in Form einer wiBrigen Lésung zugesetzt wird, in eine Palladium-Amminkomplexverbindung
des Typs [PA(NH;)4)X,, Giberfiihrt werden, wobei X ein fiir Falladiumkomplexsalze bekanntes Anion darstellt, insbesondere NO; ™,
CI". Hierbei sind die Reaktionsbedingungen bekanntermaBen so zu wihlen, daB das Palladium mdglichst vollstandig in den
obigen Tetramminkomplex tberfiihrt wird. Das kann am sichersten durch einen Umsatz bei Temperaturen itber 50°C sowle
durch Anwendung eines Ammoniakiiberschusses erreicht werden, Es kdnnen auch bekannte Palladiumtetramminkomplexe,
wie [Pd{NH;)}(NO;), in wéBriger Lésung direkt als Vorlaufmaterial dienen.

ErfindungsgemiR wird die den Pd-Tetramminkomplex enthaltende wiirige Losung mit einem Kationenaustauscher behandelt.
ZweckmiRigerweise arbeitet man im Sdulenverfahren, d.h, eine mit lonenaustauscher beschickte Siule wird mit der
palladiumbaltigen Losung beaufschlagt. Es kénnen belicbige Kationenaustauscher (schwach oder stark saure Typen) benutzt
werden, die vorteilhaftin der Salzform eingesetzt werden. Die Harzmenge muB so bemessen sein, da das gesamte vorlaufende
Palladium gebunden wird. Nach erfolgter Beladung wird die palladiumhaltige Harzpackung so lange gewaschen, bis im Ablauf
nur noch Spuren des Anions X nachzuweisen sind, Das Waschen erfolgt am besten mit Wasser oder mit verdiinnten
ammoniakalischen Losungen. AnschlieBend wird das Palladium mit einer ammoniakalischen Carbonatldsung desorbiert.
ZweckmiBig setzt man eine Ammoniumcarbonatlésung ein. Nach erfolgter Elution wird aus der L8sung, die das Palladium als
Tetramminkomplex, frei von dem urspriinglichen Anion X, znthlt, durch Einstelien des pH-Wertes auf pH 6,5-9,0, die
Verbindung [Pa{NH;),](HCO;), ausgefélit. Diese Einstellung dea 2H-Wertes erfolgt vorzugsweise durch Einleiten von
Kohlendioxid in die Lésung.

Ausfihrungsbelspiel .

Die Erfindung wird anhand eines Ausfihrungsbeispiels ndher erldutert.

Belspicl .

Durch Lésen von 100g metallischem Palladium durch chlorhaltige Salzséure wurde eine ungefihr 10%ige
Palladiumchlorididsung hergestellt, Diese wurde mit halbkonzentrierter wéBriger Ammoniaklésung im UberschuR versetzt und
biszurn Entstehen einer fast farblosen Lésung erhitzt. Gegebenenfalls muR erneut Ammoniaklésung zugesetzt werden. Man lieR
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abk(ihlen und gab diese L&sung bel einer FlieBgeschwindiskeit von ca. 10ml - min~! - cm=2{iber eine S#ule, die mit 2,61 des stark
sauren Kationenaustauschers Wofatit KPS gefiilit war, Dieses Harz wurde vorher in bekannter Weise durch Behandeln mit
ammonjakalischer L8sung und Waschen mit Wasser in die Ammoniumform Uberfihrt. Nach beendeter Aufgabe wurde das
palladiumhaltige Harz mit Waseer so lange gewaschen, bis im Ablauf kein Chlorid mehr nachzuweisen war. Durchlauf und
Waschwasser waren palladiumfrsi und konnten verworfen werden. Danach wurde die Hauptmenge des Palladiums mit 4 einer
ca. 10%igen Ammoniumcarbonatlésung, der 40ml konzentrierter Ammonlakldsung zugefilgt wurden, desorbiert. (Da die
restlose Pd-Desorption aufwendig ist, war es zweckméBiger, einen Teil des Palladiums auf der Séule zu belassen und diese Séule
fiir die néchste Charge einzusetzen). Die palladiumhaltige Lésung wurde weitgehend eingedampft. Nach dem Abkiihlen wurde
der pH-Wert der Losung durch Einleiten von CO; auf < 8 gesenkt, Das ausgefallene [Pd{NH;)4J(HCO3)2 wurde abfiltriert,
gewaschen und getrocknet. Man erhielt 229g Salz mit einem Pd-Gehalt von 35%, entsprechend einer Ausbeute von 80%. Das
Salz war vollig chloridfrel.

Das erfindungsgeméBe Verfahren gewidhrleistet die Herstellung von reinem Palladiumtetrammindihydrogencarbonat aus
bekannten Palladiumverbindungen, Das Verfahren ist gleichermaBen geeignet, Palladium zu raffinieren, indem stérende
Gehalte anderer Metalle und Nichtmetalle leicht abtrennbar sind.

Das erhaltene reine Palladiumsalz ist vielféltig einsetzbar zur Herstellung galvanischer Béder oder zur Herstellung anderer
technisch wichtiger, reiner Palladiumverbindungen.

AuBerdem ist aus Palladiumtetrammindihydrogencarbonat unter Vermeidung schadiicher Abprodukte durch einfache
thermische Zerlegung reines Palladiumpulver herstellbar.
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