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Patentanspruch:

Verfahren zur Herstallung eines thermisch stabilen Rhodiumpulvers mittels Legierens des Rhodiums
mit einem Unedelmetall, wie Aluminium oder Zink, mittels Lésens des Unedelmetalls in einer
nichtoxydierenden Séure oder Base, wie HCI oder NaCH und mittels Abtrennens des verbleibenden
Rhodiumpulvers von der Losung, dadurch gekennzeichnet, daR das Rhodiumpulver bei
Raumtemperatur einem Uberschu® der Losung eines organischen Reduktionsmittels, wie Methanol,
Ethanol, Formaldehyd, Ameisensdure, Ascorbinsdure, Hydrochinon oder eines anorganischen Reduktions-
mittéls, wie Hydroxylammoniumctlorid, Hydrazinhydrat, Natriumhypophosphit, wenigstens 5 min lang
ausgesetzt wird und danach das feuchte Rhodiumpulver einer inerten oder reduzierenden Atmosphare, wie
Stickstoff, Wasserstoff, Kohlendioxid, Edelgas, einer Temperatur groRer/gleich 100 °C fiir eine Dauer von
mindestens 20 min ausgesetzt wird.

Anwendungsgebiet der Frfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung eines thermisch stabilen Rhodiumpulvers.

Charak wristik der hekannten technischen Ldsungen

Es ist bekai'nt, die Platinmetalle aus unterschiedlichsten festen Vorlaufmaterialien in ein Konzentrat oder in eine fiir die
Weiterverarbeitung glinstige feinverteilte Form dadurch zu iberfiihren, daB das Vorlaufmaterial mit einem Unedelmetali legiert
und anschlieBend durch eine naBchemische Behandlung das Unedelmetall abgetrennt wird (Stand der Technik zu US 4188362
Spalte 1 Absatz 6).

Esistjedoch auch bekannt, daB der beim Losen mit einem nichtoxydieranden Medium entstehende feinteilige
Rhodiumriickstand in vielen Fallen explosibel ist, d. h. beim Erhitzen in beliebiger Atmosphire explodiert {V. Tafel, Lehrbuch der
Metallhiittenkunde, 2. Auflage, Leipzig 1951, Band 1, S.197).

Die thermische Weiterverr-ueitung eines auf diese Weise hergestelliten Rhodiumpulvers fiihrt zu einer Gefahrdung der
Arbeitskréfte.

Ziel dor Erfindung

Ziel der Eriindung ist es, eine Gefshrdung der Arbeitskrifte bei der thermischen Weiterverarbeitung von Rhodiumpulver
auszuschlieBen.

Wesen det Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein solches Verfahren zur Herstellung eines thermisch stabilen Rhodiumpulvers zu
entwickeln, das in elnem Legieren des Rhodiums mit einem Unedelmetall, in einem Herauslésen des Unedelmetalls durch ein
nichtoxydierendes Medium und in einer Nachbehandlung des entstancenen Rhodiumpulvers besteht und die
Explosionsneigung des Rhodiumpulvers bei der Weiterverarbeitung ausschliet.

Erfindungsgem&B wird die Aufgabe dadurch geldst, daB das Rhodiumpulver, welches in an sich bekannter Weise durch Legieren
des Vorlaufmaterials mit einem Unedelmetall, wie Aluminium oder Zink, und durch Losen des Unedelmetalls mittels eines
nichtoxydierendon wiRrigen Mediums, wie Salzsiure oder Natronlauge, gewonnen wurde, zunichst vom wiRrigen Medium
abgetrennt und danach bei Raumtemperatur einen Uberschuf der L&sung eines organischen oder anorganischen
Reduktionsmittels wenigstens 5min lang ausgesetzt wird. Es hat sich gezeigt, daf eine exak*e Dosierung des Reduktionsmittels
und die Einhaltung einer genauen Reaktionsdauer nicht erforderlich sind. Wesentlich ist, daB8 das gesamte Rhodiumpulver mit
der Reduktionsmittelldsung in Beriihrung kommt und in Beriihrung bleibt, bis das feuchte Rhodiumpulver einer folgenden
inerten oder reduzierenden Atmosphire, wie Stickstof?, Wasserstoff, Kohlendioxid, Edelgas, ausgesetzt wird. In dieser
Atmosphére wird das Rhodiumpulver einer Temperatur gréer/gleich 100°C fiir eine Dauer von mindestens 20min ausgesetat.
Die Obergrenze fiir die Temperatur dieser Behandlung liegt zweckmaBigerweise bei etwa 500°C. Als organisches
Reduktionsmittel wird Methanol, Ethanol, Formaldehyd, Ameisensiure, Ascorbinsiure, Hydrochinon ader dergleichen, als
anorganisches Reduktionsmittel Hydroxylammoniumchlorid, Hvdrazinhydrat, Natriumhypophosphit oder dergleichen
eingesetzt.

Ausfihrungsbeisplel

Die Erfindung wird anhand eines Ausfihrungsbeispieles eildutert.

0,4kg metaliisches Rhodium mit 1,9 Massenanteilen in % Nickel wird in einer Zinkschmelze von 3,2kg bei einer Temperat i von
etwa 800°C eingeschmolzen. Die Legierung wird zu einem Block vergossen, zu Blech ausgewalzt und bei Raumtemperaturin 2M
Salzsdure eingeset:t. Das Zink geht in Losung. Das verbleibende Rhodiumpulver wird abfiltriert, mit verdiinnter Salzsdure
gewaschen und dunach von der Waschlésung getrennt. Dcs Rhodiumpulver ist beim = widrmen explosibel und wird in einem
QuarzgefiB mit einem Uberschufl von Hydrazinhydrat bede=kt, verrithrt und etwa 5min lang bei Raumtemperatur
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stehengelassen. Danach v/ird das Quarzgef48 mit dem noch feuchten Rhodiumpulver in einen Réhrenofen eingesetzt, der mit
Argon geflutet wird, und auf eine Temperatur von 280°C erwirmt und bei dieser Temperatur 60 min lang gehelten. Nach dem
Abkdhlen ist das Rhodiumpulver thermisch bestandig, es |4uft einer bekannten Chlorierungsapparatur vor, in der es zu
wasserldslichen Rhodium-Chlor-Verbindungen aufgeschlossen wird, ohne daB eine Verpuffungsgefahr besteht.

Die Vorteile der erfindungsgem#Ben Ldsung bestehen darin, daB das in feinverteilter Form vorliegende Rhodium thermisch
weiterverarbeitet werden kann, ohne daB eine Explosionsneigung auftriit. Auf erfindungsgemaBe Weise wird eine Gefahrdung
der Arbeitskréfte und das Auftreten von Rhodiumverlusten durch'eine mégliche Verpuffung ausgeschlossen. Vorteilhaft ist
weiterhin, daB beim erfindungsgeméRBen Verfahren eine exakte Dosierung des Reduktionsmittels und — auRer der Einhaltung
einer Mindestreaktionsdauer - eine exakte Einhaltung einer Reaktionsdauer sowie eines bestimmten Temperaturgradienten und
einer bestimmten Temperatur — auBer der angegebenen Mindasttemparatur - nicht erforderlich sind. Das erfindungsgemafe
Verfahren ermdglicht die Wahl eines der spateren Weiterverarbeitung angepaften Reduktionsmittels. Es ist méglich,
erfindungsgemaB eine Vielzahl von Rhodiumriickl4ufen in einer solchen Weise 2u behandeln, daB das Rhodiumpulver gefahrlos
thermisch weiterverarbeitet werden kann,
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