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Denne oppflnnelse angar en fremgangsmate til 3 rense anoder
for elektrolyse, hvor anodene bestar av en ledende bzrer be-
lagt med edelmetaller eller forbindelser av disse, f.eks.

oksyder, eventuelt sammen med andré ledere.

Rensing av slike anoder haf alltid vart et stbrtbproblem tid-
ligere, fordi de vanlige metoder til & utfore dette ofte

virket pd den ledende b&rer,‘spe51elt fllmdannende metall i
som f.eks. titan, heller enn pa edelmetallbelegget ford1 titan

og lignende ledere vanligvis er mindre edle.
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I andre tilfeller har kJemlSke metoder, f eks beising, gltt

meget darlige vlrknlnger, fordi selv den mlnste mengde edel-;
metaller pd det filmdannende metall, slik som titan, g1r.st9f'
kjemisk resistens til titanet pa grunn-avqanodiSR beskytﬁélée.

Rensing av disse anoder av berer-metaller ‘belagt, med ledere 34_
(bzrermetaller i motsetning til edelmetaller) og andre ledere,i
og spesielt den klasse som er kjent som filmdannende metaller,

slik som titan, er meget 'viktig fordi alle edelmetallrester

md fjernes for at bereren kan bli~“réaktivert ved beising, slik
at den kan belegges pa ny. I virkelighéten er en slik beising

umulig s& lenge det minste spor av edelmetall finnes.

Det er derfor helt nédﬁendig at alle edelmetaller eller andre
ledere fjernes fOr reaktivering for at en aktiv barer kan dan-,

nes ved beising, som kan pd ny belegges med en leder.

Det er tidligere kjent, f.eks; ffa norsk.patent nr:;76.123 a
fjerne oksydovertrekk fra overflatene av metaller eller é.av—
skalle metaller, szrlig legerte stal. I denne forbindelse gjo-
res det blant annet bruk av et smeltet bad bestaende av kau—_’

stikkalkali som inneholder et oksyderende salt.

Fra Gmelin's Handbuch der Organischen Chemie er det kjent at
alkalimetallnitrat hemmer angrep pa platina, mens f.eks. titan

ikke angripes av smeltet kaliumnitrat.

Oppflnnelsen vedrorer saledes en fremgangsmate for a rense

anoder for elektrolytlske prosesser, hvor anodene bestar av

en ledende bzrer belagt med edelmetaller eller kJemlske forbln—_

delser av disse, eventuelt sammen med andre ledere og frem-
gangsmaten karakterlseres ved at anodene behandles med en =
smelte bestaende av et ba51sk materlale ved en temperatur-‘

over 250° C og 1 nzrvar av et oksyderende salt og eventuelt ;:ﬁ_

ogsa i n&rvar av oksygengass..;} N
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Som oksyderende salt brukes fortrinnsvis et aikalimetallsait,

som har en oksyderende virkning ved 250-400°C.
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Gode resultater oppnas ved hJelp aV et saltbad 1nneholdende

mer enn 50 vekt % oksyderende salt Sllk som kallum— eller

natrlumnltrat ». 09 mlndre enn SO vekt % av_en base, slik.som . .

natrlum— eller kallumhydroksyd S

Selve saltsmelten kan fremstllles ved oppvarmnlng tll en tem—_

peratur pa £, eks. mellom 250 og lOOO C. En utmerket saltsmelte .

til dette bruk bestar f.eks. av 2 vektsdeler natrlumnltrat
og 1 vektsdel natriumhydroksyd ved en temperatur i omradet
fra 425 - 475 C .Nar _titan eller annet fllmdannende metall
belagt med edelmetaller eller andre ledere, slik som oksyder

eller blandede oksyder -av_edelmetaller og bzrermetaller, ned- .

dykkes i denne saltsmelte i flere mlnutter, fJernes alle tll—,

stedevarende 1edere, mens b&rermetallet ikke blir skadet.

Den onskede ru overflate pa det fllmdannende metall f.eks.
tltan, som for forste gang f.eks. er fremstilt ved beising i
varm vandig oksalsyre eller saltsyre, holdes helt intakt, slik
at bare beising i en 16sning av en passende substans, slik som
oksalsyre eller vinsyre i 1/10 eller mindre av den tid som er
nédvendig for den forste beising, fullstendig reaktiverer el-

ler rekonstituerer denne overflate slik at den kan motta et

nytt belegg av det onskede edelmetall eller andre ledere.,For«
sdk har v1st at ytelsen av. f eks en tltananode belagt pa ny .. -

pa denne mate.og brukt 1 klor alkallelektrolyse, er overlegen
overfor den orlglnale elektrode

Saltsmelten kan fremstllles i konvens;onelle, bestandlge kar,
men vanligvis blir rustfrle stadlkar foretrukket Varmekllden

kan vere elektrisitet, gass e.l..

Det edelmetall som er 1ost i saltsmelten kan gjenvinnes f. eks
ved a forblnde det rustfrle stalkaret som anode og . bruke som
katode et materlale som er motstandskraftlg mot saltsmelten.
Ved a lede en llkestrom gJennom saltsmelten, vil det opploste

edelmetall avsette seq. pa katoden i metalllsk form og fra

hv1lken det senere, kan fJernes I aktuell prak31s kan .en meng—iﬁ

de pa opp t11 3 vekt % edelmetall 1nkorporeres 1 saltsmelten
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Alternatlvt kan saltsmelten opploses i vann, og de opploste
metaller kan gJenv1nnes ved kJemlsk utfelllng eller elektrolyse
Etter ‘& ha rénset’ anodene i saltsmelten, anbefales det a vaske
anodene i kortere tid med en fortynnet syre, f eks. eh’ salt— b
syre- eller svovelsyreopplosnlng Det kan ogsa brukes en for-
tynnet blandlng av saltsyre og salpetersyre,'som 1kke loser '
opp det fllmdannende b&rermetall f éks. tltan zlrkonlum el—‘ '

ler tantal.
Som resultat vil de siste rester av belegg bli fjernet.

Betegnelsen filmdannende metaller som prukés her omfatter

titan, tantal, niob, 21rkon1um, wolfram og ‘vismut .

ved betegnelsen ledere (belegg) som brukes her, vil forstas
de som vil lede elektrlsk energl inn i vandlge elektrolytter

under anodiske betlngelser

EKSEMPEL 1 _ T

2 vektdeler kaliumnitrat blandes med 1 vektdel 'kaliumhyaroksyé.“
Denne blanding oppvarmes tll en temperatur pa 250 550°C. Den
oppnadde saltsmelte passet ypperllg tll a fJerne sli ke edel- =~
metaller som gull og sdlv og metallér av platlnagruppen fra” B
filmdannende metaller, slik som titan og 21rkon1um Foretruk-
ket temperatur- 340°C for 70% Pt + 30% ‘Ir (mol%) V
FJernlngstld; 5° mlnutter.

Beleggtykkelse: 20 g/m (ca. 1 mikfohjl

EKSEMPEL 2"

En blandlﬁg av 2 vektdeler kallumnltrat og 1 vektdel natrlum—
hydroksyd oppvarmes til” en temperatur pa 300~ 600 °c Sllk at”
blandlngen smeltér fullstendlg. Denne saltsmelte passer flnt L
til & fJerne edelmetaller fra fllmdannende metaller Denne .

blandlng passer spe51elt for a rense tantal zlrkonlum og n10b ”

fordi dénne’ saltsmelté ef noe mlndre aggre551v enn blandlngen




i eksempel 1. Foretrukket temperatur @OOOC fdf'P£ og/eile: Ir.‘
FJernlngstld 5 mlnutter. o S '
Beleggtykkelse: 20 g/m (ca. 1 mikron).

EKSEMPEL 3 B . _

Saltsmelténe i hénholdAtil.eksembel 1 og 2Vopp§armés'til‘én
temperatur av 400-800°C. De passéf ypﬁerlig for & fjerne edel-
metalloksyder, eventuelt i blanding med selve edelmetallene og,
om 6néket i nerver av slike fllmdannende metaller som t1tan,
tantal, niob, 21rkon1um og alumlnlum Verdler funnet for et 7
belegg av ruthenlumoksyd + tltanoksyd

Foretrukket temperatur: 450°%C.

Fjerningtid: 5 minutter

Beleggtykkeise: 10 g/mz'(ca. 2-2,5 mikron).

Saltsmeltene i henhold til eksemplene 1 og 2 passer ogsa for

a fjerne blandede oksyder bestdende av metalloksyder eller blan-
dinger derav, hvilke oksyder er elektrisk ledende under anodiske
betingelser i en elektrolytt, sdvel som oksyder av filmdannende

metaller.

EKSEMPEL 4

En blanding av 3 vektdeler natriumhydroksyd og l'vektael kalium-
nitrat, oppvarmet til en temperatur pa 350-1109°C, passer godt
til @ rense filmdannende metaller belagt med metaller av plati-
nagruppen, deres oksyder eller blandinger av dem,>5ammen med A
oksyder av uedle metaller.

Foretrukket temperatur: 450°¢

Fjerningstid:" 5 minutter

Med en beleggtykkelse pa 10 g/m passer behandllngen for- metal—
ler sd vel som oksyder. ' -

EKSEMPEL 5

En saltsmelte bestaende av 2 Vektdeler kallumnltrat l Véktdel
natrlumhydroksyd og 1l ‘vektdel natrlumklorld oppvarmet tll en_‘
temperatur pa 300-1100 C er ogsa ypperlig for & rense fllm—

dannende metallanoder belagt med ledere. Mengden av natrium-
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klorld kan Skes uten at dette har en forsLyrrende virkning,

og natrlumklorld kan erstattes med kallumklorld eller kallum/”

natriumkarbonat. N

Temperatur: 480°C.

Fjerningstid: 5 minutter. )

Beleggtykkelse: 20 g/m 1 tllfelle av edelmetall lO::g'/m2
o tllfelle av edelmetalloksyd o

Natr1um/ka11umhydroksydet kan ogsa erstatées‘med en annen base,A

£. eks{ lltlumhydroksyd Som resultat vil akt1v1teten av salt- :

smelten minske betydellg, som kan vare nyttlg i enkelte t11-

feller.

Dersom NaOH erstattes med lltlumhydroksyd er temperaturen

ogsa 480° C, men fJernlngstlden er mer enn 5 minutter.

EKSEMPEL 6

Saltsmelten bestar av en blandlng av 2 vektdeler kallumnltrat
og 1 vektdel bariumhydroksyd. Den oppvarmes til en,temperatur
mellom 400 og 700°C til blandingen smelter fullstendig.
Foretrukket temperatur: ca. 500°C .

Denne blandlngen passer for a fJerne metaller sa vel som oksy—
der som er belagt pa tltan, tantal 21rkon1um og nlob Barium-
hydroksydet kan erstattes med lltlumhydroksyd som pa samme mate
passer bade for metaller og oksyder

EKSEMPEL 7

Saltsmelten fra eksempel 1, bestdende av. 2 vektdeler -kalium- ..
nitrat.og 1 vektdel,natriumhydroksyd,‘kanvogsé erstattes av 2
vektdeler natriumnitrat og 1 vektdel natriumhydroksyd.

Dersom natrlumhydroksyd brukes alene ved en temperatur av - »
400°C kan platina- eller rutenlumbelagt t1tan renses godt men
dette er forbundet med et stort tap av tltan eller andre ba51s- 

metaller. i




Dersom 5% kaliumnitrat.eller et.annet.oksyderende.salt til- )
settes,.vil tapene bli minst 10 ganger sd smd. Vekttapene min-
sker etter som Skende mengder, kalium- eller natriumnitrat. . |
tilsettes.

Badet begynner & arbeide med 95% KNO;3 og 5% KOH eller NaOH.

Om en smelte bestdende av NaOH og KOH velges, og om finfordelt
luft eller oksygen blases gjennom badet, vil tapet av Ti bli
omtrent det samme som i tilfelle med 5% KNO3. Med zirkonium og:®

tantal er situasjonen nesten den samme.

“

Patentkravw

1. Fremgangsmate for & rense anoder for elektrolytiske
prosesser, hvor anodene bestar av en ledende bzrer belagt

med edelmetaller eller kjemiske forbindelser derav, eventuelt
sammen med andre ledere, karakterisert ved
at anodene behandles med en smelte bestdende av et basisk
materiale ved en temperatur over 250°C og 1 nerver av et oksy-

derende salt og eventuelt ogsd i narver av oksygengass.

2. Fremgangsmate ifdlge krav 1, karakter i-
sert v e d at nevnte oksyderende salt er et alkalimetall-
salt som har en oksyderende virkning ved en temperatur mellom
250 og 1100°C.

3. Fremgangsmate ifolge krav 1 eller 2, karakt e-
risert ved at det brukes mer enn 50 vekt-% oksyde-
rende salt, slik som kalium- eller natriumnitrat, og mindre
enn 50 vekt-% av et basisk materiale, slik som natrium- eller
kaliumhydroksyd.
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4, " Fremgangsmite ifdlge hvilket som helst av kravene'

1-3, Xardkterisert +v-ed at det brukes et

saltbad bestdende av 2 vektdéler natriumnitrat og 1 vektdel

. (@
natriunhydroksyd ved en temperatur av fra 425 til 4757C.

Anfgrte publikasjoner:

Norsk patent nr. 76123 (48d2—}/28.)' -

Svensk patent nr. 199083 (484°-1/32)

U.S. patent nr. 2738293 (134-3)

Gmelins Handbuch der anorganischen Chemie, 8. Auflage, System-

Nummer 68, Platin, Teil B, Lieferung 4, p. 331, 0g System-Nummer
Titan, p. 198,

41,
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