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(&) VERFAHREN ZUR HERSTELLUNG DISPERSER METALLPULVER.

@ Verfahren zur Herstellung disperser Metallpulver
sieht die Behandlung fester Hydrate mineralischer
Metallsalze mit Alkalilaugen mit einer konzentration
von 6 bis 15 Mol/l bei einem 1,5 bis 2fachen Uber-
schuf an Alkali, das in dieser Lauge enthalten ist,
bezogen auf die stGchiometrisch flir die Bildung
eines Hydroxids erforderliche Menge, vor, die herge-
steliten Metallhydroxide werden abgefiltert, getrock-
net und mit Wasserstoff reduziert. Die Reduktion
erfolgt bei einer um 200 bis 300° C héheren Tempe-
ratur als die Temperatur des Reduktionsbeginns der
Hydroxide von entsprechenden Metallen bei einem
Wasserstoffverbrauch von 2,5 bis 6 m%Mol Me-h,
berechnet auf das Ausgangssalz. Nach der Reduk-
tion werden die erhaltenen Pulver mit einem Inertgas
passiviert.
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VERFAHREN ZUR HERSTELIUNG DISPrRSHER
MET ALLPULVER

Gebiet der Technik

Die vorliegende frfindung bezieht sich auf das Ge-
biet der Pulvermetallurgie und sie betrifft insbesonde-
re Verfahren zur Herstellung diesperser metallpulvér.

Die genannten dispersen juetallpulver finden eine
unf assende snwendung in verschiedenen Branchen der Volks-
wirtschaft und sie sind besonders beil der Entwickliung
neuer serkstoffe mit prognostizierbaren sigenschaften
perspektivisch, sie konnen ebenfalls zur Intensivierung
verschiedener technologischer Prozesse eingesetzt wer-
den. So werden, beispielsweise, disperse setallpulver,
beispielsweise aus Eisen oder Kupfer, in der Landwirt-
schaft und in der Biotechnologie als Wachstumsstimula~
toren, in der Blektrotechnik bei der mntwicklung von
stromleitenden Folymeren, im saschinenbau bei der Ent-
wicklung von werkstoffen mit feinkoérnigem Geflige und
mit erhdhten mechanischen, Antikorrosions— und leagnet-
eigenschaften, bei der Herstellung von Rinzelteilen aus
denselben mit einem kKomplex von Eigenschaften verwendet;
disperse in einer keramischen latrix verteilten letall-
pulver werden in der Energiewirtschaft, Flugzeugindus-
trie und in der kosmischen Technik eingesetzt, wo hohe
Anforderungen an Hitzebestédndigkeit und ditzefestigkelit
der Verbindungen gestellt werden.

Der Nutzeffekt von der Verwendung disperser e~
tallpulver wird in vielem durch ihre rigenschaften so-
wie durch die Wirtschaftlichkeit und susmaBe ihrer Frro-
duktion bestimmbt.

Zugrundeliegender Stand der Technik

Das Verfshren zur derstellung .disperser metallpul-
ver soll eine ausreichende Leistung aufweisen und die
Zerstellung solcher disperser iletallpulver, die praktisch
keine seimengungen aufweisen, mit bestimmten Abmessungen
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und mit minimsler Streuung in der Fraktionszusammen—
sebtzung gewdhrleisten. Das Verfshren soll eine gzleichmi-
ige Verteilung der dispersen letallpulver in einer kera—
rdschen hgtrix bewirken.

»s vesteht eine Reihe von Verfshren zur Herstellung
dlsperser .etallpulver.

sntwickelt wurde ein Verfahren zur Herstellung von
accadispersen hupfer-, Lickel~ und hobaltpulvern durch
tyrolyse von Formiaten dieser wetalle im argon=-medium
("Naukova dumka", "Poroshkovaya metallurgia", "Pulverme-
tallurgie", 1980, Nr. 3, N.M.Khokhlacheva "Svoistva vyso
kodispersnykh poroshkov metallov, poluchennykh metodom
piroliza formiatov"). Durchschnittliche Abmessungen der
Pulverteilchen betragen von 20 bis 80 nm. Einzelne Teil=-
chen des Kupferpulvers zeichnen sich jedoch durch grosse
Abmessungen aus, das heissi, dass eine Inhomogenitat der
Fraktionszusammensetzung zu verzeichnen ist. Das .Verfah-
ren erlaubt auch nicht, disperse Pulver anderer Metalle
herzustellen. Die Metallformiate sind ausserdem ziemlich

schiwer zugdnglich.

Sekannt ist ein Verfehren (US, a, 3326677) zur Her-—
stellung (verfestigter Dispersionslegierungen) disperser
wetallpulver, das cnemische Abscheidung von iketallhydroxi-
de aus elner rehrkomponenten-Lésung ihrer iHitrate, ein-
schlieflich Iydrate, ihre Filterung, Lrocknung und an~-
schlieBende selektive Reduktion mit wasserstoff vor-
sient.

Das Verfainren ermoglicht es, das disperse wetallpul-
ver leichmdfig in einer keramischen matrix zu vertei-
len. Das gemidB diesem Verfahren herzustellende Produkt
weist jedoch unvermeidlich Beimengungen auf, die aus der
1LOosung bei der Abscheidung mitgerissen werden. Als Aus—~
sangsverbvindungen kann man auBerdem lediglich Hitrate
verwenden,

dierdurch erlaubt es keines der bekannten Verfash-
ren, ohne homplizierung der Lechnologie und der appara-
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tiven Gestaltung, engfraktionierte disperse metallpul-
ver, die frei von Beimengungen wiren, mit der Moglich-
keit ihrer glelchmiBigen Verteilung, in einer kerami-
schen kabtrix herzustellen.

Offenbarung der #rfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein sol-
ches Verfahren zur Herstellung disperser lletallpulver
zu entwickeln, welches es ermdglicht, Fulver einer Reihe
von metallen mit einer TeilchengrdBe von hdchstens 1000
mm wit einer engen Fraktionsverteilung, die frei von
Beimengungen sind, wobei es mdglich ist, ihre gleichms#Bi-

3e Verteilung in einer keramischen Matrix herzustel-

len.

Diese Aufgabe wird dadurch geldst, daB ein solches
Verfahren zur Herstellung .disperser iietallpulver vor-
geschlagen wird, das die Beaibeitung der Hydrate der mi-
neralischen lietallsalze mit Alkalilaugen, die Filtration
der anfallenden lietallhydroxide, ihre Trocknung und Re-
duktion durch Wasserstoff vorsieht, in dem man, erfin-
dungsgend, feste Hydrate der usetallsalze verwendei, die
Alkalilauge mit einer Konzentration von 6 bis 15 _%Ql_
bei einem 1,5 bis 2maligen UberschuB an Alkalilauge,
die in dieser Lauge enthalten ist, bezogen auf die fir
die Bildung des Hydroxids erforderliche stoéchiometrische
menge, nimmt, und der Reduktion der Hydroxide bei einer
emperatur um 200 bis 300°C héher als der Reduktionsbe-
ginn der dydroxide der entsprechenden lletalle bei einem
Verorauch an wWasserstoff von 2,5 bis 6 m3/le:Me:h, be-
rechnet auf das Ausgangssalz, durchfihrt, und nach der
Heduktion die hergestellten Pulver mit einem Inertgas
passiviert. '

Die Umsetzung des festen Ausgangssalzes und der Al-
kalilauge fordert die Bildung von Zonen der Fhasen-Kon-
taktumsetzung im gesamten Pulvervolumen und demzufolge
von Resktionszentren auf Kosten der Protonenentnshme aus

dem Hydratwasser. Die sich vollziehende Umsetzung gewéhr-
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leistet die Substitution der Azidoliganden des festen
Salzes durch Hydroxylgruppen auf Kosten des sich ent-
wickelnden Prozesses in iikrovolumina, der zur Bildung
eines wasserarmen Hydroxids fiihrt. Das wasserarme Hydro-
xid stellt eine nichtstdchiometrische Verbindung dar,
die sich der Filtration aussetzen 1ldB8t. Die Umsetzung
der Losung des Ausgangssalzes mit der Alkalilauge wird
dagegen zum Jdiederschlagen des lLietallhydroxids in Form
eines lockeren kolloidhiederschlages mit einem grofen
Gehalt an Wasser fiihren, der sich der Filtration fast
nicht aussetzen 1aBt. Bel der Abscheidung reiBen die
voluminosen Kolloidteilchen unvermeidlich Ionen sus der
Losung mit, wodurch das Produkt verunreinigt wird.

Die Alkalilauge nimmt man mit einer Konzentration
von 6 bis 15 liol/l, weil bei einer Konzentration unter
6 wol/1l die Aufldsung von Salz die Suvstitutionsreaktion
von Azidoliganden durch Hydroxylgruppen passiviert, wes-
nalb praktisch die Umsetzung der Losungen erfolgt, was
zur 3ildung eines Kolloidniederschlages fiihrt. Eine Kon-
zentration iiber 15 Mol/l ist nicht zweckmdBig, weil ne-~
pen den kleinen Teilchen auch groBere Teilchen entstehen,
was es nicht erlaubt, eine enge Fraktionszusammenset-
zung aufrechtzuerhalten. Der UberschuB an Alkali im Ver-
zleich zum stochiometrischen Gehalt ist fixr die Errei-
chung eines Uberschusses an Hydroxylionen notwendig, die
zur Zerstorung der Bindungen beitragen. Zin groBerer als
2maliger UberschuB ist im Zusammenhang mit der unvermeid-
lichen VergroBerung des Reaktionsvolumens nicht zweck-
mEB8ig.

Die Reduktion der angefallenen wasserarmen Hydroxide
fithrt man bei einer Temperabtur um 200 bis 300°C hoher als
der Reduktionsbeginn des Hydroxids eines entsprechenden
lietalls, weil bei einer dem Reduktionsbeginn nshen Tem-
pergbur die Reduktion nicht vollsténdig zustandekommt.
Bei einer Temperatur um mehr als 300°C héher des Reduk-
tionsbeginns erfolgt das wachstum der lMetallpulverfeil-
chen, was duBerst unerwinscht ist.
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Der Verbrauch an Wasserstoff in einem Bereich von
2,5 bis 6 m /Mol-ke+h ist fir den vollstindigen Verlauf
der Reduktion erforderlich. Der Verbrauch an Wasserstoff
unter 2,5 m3/M01 liesh ermoglicht es nicht, eine Verbin-
dung bis zu einem Metall vollstandig zu reduzieren. Eine
weitere VergroBerung des Verbrauchs an Wasserstoff (liber
6 mB/Mol lie.h) verursacht das Austragen des Metallhydrok -

sids aus der Reaktionszone zusammen mit Gasstrom und die

Senkung der Ausbeute an Endprodukt.

Kraft dessen, daB die herzustellenden dispersen Ne-
tallpulver eine groBe Aktivitdt und Reaktionsfdhigkeit
aufweisen und an der Luft einfach verpbrennen kdnnen, ist
es erforderlich, diese mit einem Inertgas zu passivieren,
daB an der Pulveroberfliche durch Adsorptionskréfte ge-
halten wird.

liit dem Ziel der Erhdhung der gleichmdBigen Vertei~
lung eines dispersen hetallpulvers in einer keramischen
wabrix wird es empfohlen, vor der Trocknung die herzustel-
lenden Lietallhydroxide mit wiasseriger beziehungsweise
immonisklosung des Salzs eines anderen umetalls zusédtzlich
zu behandeln.

Bei der Durchfilhrung des bekannten Arbeitsganges der
Bearbeitung der lietallsalze mit Alkalilaugen tritt ein
unerwarteter Effekt auf, wenn als Ausgangshydrat ein fes-
tes Hydrat eines mineralischen iletallsalzes genommen
wird. In diesem Fall erhdlt man im Ergebnis der Reaktion
anstelle des zu erwartenden gelartigen ietallhydroxids
ein feinkristallines, gut filtrierbares und wasserarmes
liet allhydroxid. Die Verwendung des wasserarmen lletall-
hydroxids in den nichsten Stufen ermdglicht es, die Dauer
der Trocknung und Filtration zu reduzieren, die Tempera-
tur der Redukbtion herabzusetzen und die Eigenschaften des
dispersen Letallpulvers auf Kosten des Fehlens von Bei-
mengungen und einer engen Fraktionsverteilung zu verbes-
sern.

Das vorgeschlagene Verfshren zur Herstellung eines

dispersen ketallpulvers ermdglicht es, Pulver zu ent-
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wickeln, die folgenden Anforderungen entsprechen: sehr
geringe TeilchengrdBe, hochstens 1000 nm, ihre enge
Fraktionsverteilung und praktisches Fehlen von Beimen-
gungen; das Verfahren ermdglicht auBerdem, das disperse
lketallpulver in einer Keramischen liatrix sehr gleichmiRig
zu verteilen.

Als Ausgangsrohstoff kénnen billige und nichtdefi-
zitare Hydrabe der :ietallsalze sowie Abfdlle der hrz-—
aufbereitung verwendet werden.

Das entwickelte Verfahren zeichnet sich durch eine
einiache Technologie und apparative Gestaltung der Frozel-
fihrung aus, in diesem Verfahren kdnnen standardisierte
Ausriistungen eingesetzt werden. Das Verfahren ermdglicht
es auserdem, disperse .etallpulver von umfassender Nomen-
klatur herzustellen.

vas erfindungsgemifle Verfahren ist ziemlich wirtschaft-
lich, weil bei der Reduktion des wasserarmen Hydroxids
die wWdrmeaufnshme auf das 4fache verringert wird. Das
entwickelte Verfahren ist umweltfreundlich, weil sich al-
le verbrauchten Losungen leicht neutralisieren lassen -
und das technologische Wasser in einem geschlossenen Um~
laufsystem zirkulieren kann.

Hierdurch wird das vorgeschlagene Verfahren durch ei-
ne einfache technologische FrozeBfiihrung und apparariﬁe
Gestaltung sowie durch Wirtschaftlichkeit und universelle
Asnwendungsmdglichkeiten gekennzeichnet, weil es sich fir
die Herstellung disperser ietallpulver verschiedener lie-
talle eignet und oOkologisch rein ist.

Beste Ausfliihrungsvariante der Hrfindung

Las Verfashren zur Herstellung disperser lietallpulver
igt einfach in technologischer Gestaltung und wird wie
folzt durchgefiihrt.

Die Ausgangskomponenten werden in Beh#dlter fir flis-
sige und Schittglter aufgegeben, wobei feste Hydrate der
metallsalze und Alkalilsuge oder eine konzentrierte Ammo-
niakldsung getrennt aufgegeoen werden. Uber eine Dosie—
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rungsvorrichtung wird einem Reaktor zundchst eine Alkali-
16sung mit vorgegebener Konzentrabtion zugefiihrt und dann
wird ein festes lietallsalzhydrat in denselben aufgegeben.
Die Reaktion verlduft wahrend 1 bis 15, Stunden beli Raum-
temperatur. Nach der Beendigung der Reaktion wird die
Resktionsmasse einem Behdlter-Vakuumfilter zugefiihrt, dann
wird eine Wascheinrichtung eingeschaltet. Nach dem sorg-
faltigen Waschen mit destilliertem Wasser im Vakuumfilter
tritt die liasse des wasserarmen lietallhydroxids in einen
Infrarottrockner ein, in dem das Hydroxid bei einer Tem-—
peratur von 100°¢C getrocknet wird und dann tritt es in
ein keBgefsB fiir Schittgliter ein. Daraus wird das wasser-
arme Hydroxid in bestimmten Portionen einem Wirbelofen zur
Redukbtion mit Wasserstoff zugefihrt, in dem der Reduk-
tionsproze8 bei einer um 200 bis 300°C hoheren Temperatur
als der Reduktionsbeginn von Hydroxiden entsprechender
metalle und bei einem Wasserstoffverbrauch von 2,5 bis
6 mB/Mol ilesh wahrend einer bestimmten Zeit zustandekommt.
Wach der Beendigung der Reduktion bei der Abkihlung des
Ofens wird demselben ein Strom von Intergas zugefiihrt und
es kommt zur Passivierung des dispersen lietallpulvers.
Dann wird das Fertigprodukt aus dem Ufen herausgetragen
und ausgewogen. : .
3ei der Verwendung des Salzes eines anderen lietalls

wird diewidsserige Losung dieses Salzes liber ein leBgefdl
einem zusitzlichen Behidlter zugefiihrt, in den das wetall-
hydroxid nach der Filtration und Waschung eintritt. In
einer gewissen Zeit wird das wit der Losung des Salzes
eines anderen iletalls bearbeitete metallhydroxid erneut
abgefiltert, gewaschen und dann fiihrt man die angefalle-
ne ilasse dem Infrarottrockner zu.

Ausfiihrungsbeispiele der Erfindung

Beispiel 1
160 g Salz Ni012°6H20 behandelt man mit 300 ml einer
wgsSerigen NaOH-Losung mit einer Konzentration von 15 dol/1
bei Raumtemperatur der Uberschusg an Alkali betrdgt 1,5,
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bezogen auf die stdchiomebtrisch erforderliche lLlenge. In
1 Stunde wird die wmutterlauge abgefiltert und die feste
Fhase sorgfaltig gewaschen. Dann wird das hergestellte
Fulver des Hicxelhydroxids an der Luft innerhalb von 5
Stunden getrocknet. Die Reduktion des Nickelhydroxids
uit wasserstoff erfolgt bei einer Temperatur von 400°C,
was um 200°C héher als die Temperatur des Reduktionsbe-
&ilnns von lidckelhydroxid, bel einem Verbrauch an ¥asser-—
stoff von 3 mB/Mol Ni+h im Gasstrom, ist. Das hergestel-
lte Li-Pulver wird mit Stickstoff passiviert.

Das disperse lvickelpulver welst eine TeilchengroBe
von 3 bis 30 nm auf. Beimengungen wurden nicht nachgewie-
sen. Die Ausbeute an sndprodukt betrdgt 92%.

Beisplel 2

140 g Salz FeSO4°7H2O behandelt man mit 200 ml kon-
zentrierter wisseriger Ammoniakldsung (13,4 ol/l) bedi
Raumbemperatur, der AlkalilberschuB oetrdgt 2. In 2 Stun-
den wird die subterlauge abgefiltert, die feste FPhase wird
sorgfdltig mit Wasser gewaschen. Dann wird das nergestell-
te Pulver des fisenhydroxids an der lLuft innerhalb von
5 Stunden getrocknet. Die Reduktion des misenhydroxids
siit wWasserstoff filhrt man bel einer Temperatur von 37000,
was um 200°C hoher als die Temperatur des Reduktionsbe-
sinns von #isenhydroxid ist, bel einem Verbrauch an Was-
serstoff von 5 mB/Mol Ferh in einem Gasstrom durch. Das
hergestellte Zisenpulver wird mit Stickstoff passiviert.

Das disperse usisenpulver weist eine 'teilchengroRe
ven 3 bis 30 nm suf. Der Gehalt an Schwefel betragt
G,0001%. Die iusbeute an Endprodukt dbetragt &5%.

3eispiel 3

200 g Salz CuSO4 . 5&20 behandelt man mit 400 ml
dthanolischer iiali-Losung mit einer honzentration von
7 kol/l bei Raumtemperatur, der Uberschuf an Alkali be-
trdgt 1,75. In 1,5 Stunden wird die iutterlauge abge-~
filtert, die feste FPhase wird sorgfdltig gewaschen. Dann
wird das hergestellte Pulver des kupferhydroxids an der
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Iuft innerhalb von 3 Stunden getrocknet. Die Reduktion
fihrt man bei einer Temperatur von 430°C, was um 200°C
hoher als die Temperatur des Reduktionsbegin' von Kup-
ferhydroxid ist, bei einem Verbrauch an Wasserstoff von
2,4 mB/Mol Cue.h in einem Gasstrom durch. Das hergestell-
te Kupferpulver wird mit Stickstoff passiviert.

Das disperse Kupferpulver weist eine TeilchengriBe
von 300 bis 500 nm und ein Streuungvermdgen von 10% auf,
der Gehalt an Schwefel betridgt 0,0001%. Die aiusbeute an
wndprodukt oetragt 90%.

Beispiel 4

140 g Sglz NiSO4a7H2O behandelt man mit 250 ml wéds=-
seriger alkoholischer NaOH-Losung mit einer Konzentra-
tion von 6 kol/l bel Raumtemperatur, der UberschuB an Al-
kali betragt 1,5. In 1,5 Stunden wird die mutterlauge
abgefiltert und die feste Fhase sorgfdltig gewaschen. Das
hergestellte Pulver des Nickelhydroxids wird an der ILuft
bei einer Temperatur von 100°C wihrend 41 Stunde getrock—~
net. Die Reduktion fiihrt man bei einer Temperatur von
500°C, was um 300°C hdher als die Temperstur des Reduk=
ticonsbeginns von Nickelhydroxid ist, bei einem Verbrauch
an Jasserstoff von © mB/Mol Ni-h in einem Gasstrom durch.

Das hergestellte Nickelpulver wird mit Stickstoff
passiviert. -

Das disperse Nickelpulver weist eine Teilchengrobe
von 3 bis 30 nm suf. Der Gehalt an Schwefel betragt
0,0001%. Die Ausbeute an sndprodukt macht 90% aus.

Beilspiel 5

146 g Salz Ni(N03)2‘6H20 behandelt man mit 200 ml
wadsseriger NalH-Losung mit einer Konzentration von
10 #iol/1 bei Raumtemperatur, der UberschuB an A4lkali
betrégt 2. In 1,5 Stunden wird die .sutterlauge abgefil-
tert und die feste Phase sorgfdltig gewaschen. Dann wird
das hergestellte Pulver des Nickelhydroxids an der Luft
innerhalb von 3 Stunden getrocknet. Die Reduktion erfolgt
oei einer Temperatur von SOOOC, was um 300°C hoher als
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die Temperatur des Reaktionsbeginns von Nickelhydroxid
ist, bei einem Verbrauch an Wasserstoff von 5 m3/Mol Ni-h
im wasstrom. Das hergestellte Nickelpulver wird mit
Stickstoff passiviert.

Das disperse Nickelpulver weist eine Teilchengroie
von 3 bis 30 nm auf Beimengungen wurden nicht nachge-~
wiesen.

Seispiel ©

145 g Halz Fe(N03)2-6H20 behandelt man mit 250 ml
wasseriger EH4OH-L65ung mit einer Konzentration von
8 iol/l bei Raumtemperatur, der UberschuB an Alkali be=-
tragt 2. In 2 Stunden wird die lutterlauge abgefiltert,
der niederschlag wird sorgfiltig gewaschen. Das herge-
stellte Pulver des misenhydroxids wird an der Iuft wih-
rend 3 Stunden getrocknet. Die Reduktion filhrt man bei
einer Temperatur von 350°C, was um 180°C hoher als die
Temperatur des Reduktionsbeginns von Zisenhydroxid ist
bei einem Verbrauch an wWasserstoff von 6 mB/Mol Fe-h in
einem Gasstrom durch.

Das erhaltene iisenpulver weist eine Teilchengriége
von 3 bis 30 nm aguf. Es wurden keine Beimengungen nach-
sewlesen. Die Ausbeute an Endprodukt petragt 90%.

3eispiel 7 _

1 kg Salz A1013-6H20 behandelt man mit 2 Liter wids—
seriger NH40H-Lésung mit einer Konzentration von 13,4
k0l/1 pel Raumbemperatur, der UberschuB an Alkali be-
trégt 2. In 1 Stunde wird die Mutterlauge abgefiltert,
die feste Fhase gewaschen und unter Vermischen mit
220 g Salzlosung von NiCl2°6H20 in 500 ml konzentrierter
Ammoniaklosung behandelt. In 2 Stunden wird die Masse
abgefiltert und sorgfdltig gewaschen. Das hergestellte
Pulver wird in einem Trockenschrank bei einer Tempera-~
tur von 100°C getrocknet. Die Reduktion fithrt man bei
einer Temperatur von SOOOC, was un BOOOC héher als die
Temperatur des Reduktionsbeginns von Nickelhydroxid ist,
pel einem Verbrauch an Wasserstoff von 2,5 mB/Mol Ni*h
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in einem Gassbtrom durch. Man erhdlt Pulver folgender
Zusanmensetzungs 20% Ni und 80% A1203 mit einer gleich-
niBigen Verteilung des Nickels in einer keramischen
Latrix. Der Gehalt an Chlor betrigt unter 0,01%.

Reispiel 8

1 kg Salz A1013-6H20 behandelt men mit 2 Liter
wédsseriger NH4OH-Lésung mit einer Konzentration von
13,4 kiol/1 bei Raumtemperatur, der UberschuB an Alkali
betrdgt 2. In 1 Stunde wird die iutterlauge abgefiltert,
die feste Phase wird gewaschen und unter Vermischen mit
248 g der Losung von Na.2ivioo4 in 500 ml warmen wWasser/2,4
l0l/1l/ behandelt. In 2 Stunden wird die Masse abgefiltert
und sorgfdltig gewaschen. Das hergestellte Fulver wird
in einem 'rockenschrank bei einer Temperatur von 100°¢
getrocknet. Die Reduktion fihrt man bei einer Temperatur
von 600°C, was um 290°C héher als die Temperatur des Re-
duktionsbeginns von MﬁoO3 ist, bei einem Verbrauch an
wasserstoff von 2,5.m3/Mol ilo-h in einem Gasstrom
durch. S : : ) 7
Das erhaltene Fulver hat folgende Zusammensetzungs:
35% k0 und ©5% A1203 mit einer gleichmiBigen Verteilung
des liolybddns in einer keramischen watrix. s wurde kein
Hatrium nschgewiesen.

Belspiel 9 -

1 kg Salz Zr0012'8H2_0 behandelt man mit 2 Liter
wasseriger NH4OH-L6sung_mit einer Konzentration von
13,4 kol/l bei Raumtemperatur, der Uberschu an Alkalil
betrigt 2. In 1 Stunde wird die Wutterlauge abgefiltert,
die feste Phase mit 63,2 g der Na2WO4-Lésung in 300 ml
Wwasser (0,8 hLiol/l) unter Vermischen behandelt. In 1 Stun-
de wird die lutterlauge sorgfdltig abgefiltert und ge-
waschen. Das hergestellte Pulver wird in einem Trocken-
schrank bei einer Temperatur von 100°C getrocknet. Die
Reduktion filhrt man bei einer Temperatur von 800°C, was
um 300°C héher als die Temperatur des Reduktionsbeginns
von WO3 ist, bei einem Verbrauch an Wasserstoff von
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o m3/M01 Wit in einem Gasstrom durch. ilan erhdlt Fulver
folgender Zusamrkensetzungs: W 10% und ZrO2 90% mit einer
gleichméBigen Verteilung des Wolframs in einer kerami-
schen wabrix. s wurden keine Beimengungen nachgewiesen.

Zeispiel 10

1 kg Salz Zr0012~cH20 behandelt man mit 2 Liter
wasseriger nH4OH-Lﬁsung mit einer Konzentration von
13,4 i0l/l bei Raumtemperatur, der UberschuB an Alkali
betrdgt 2. In 1 Stunde wird die nutterlauge abgefiltert,
gie feste Fhase wird gewaschen und mit 172 g der NiCla'
-6H20-Lésung in 500 ml wisseriger konzentrierter NH40H-
Lsung behandelt. In 2 Stunden wird die liasse abgefil-~
tert und sorgfiltig gewaschen. Das hergestellte Pulver
wird in einem Trockenschrank bei einer lemperatur von
100°G getrocknet. Die Reduktion fiihrt man bei einer Tem-
peratur von 400°C durch, was um 200°C hoher als die Tem-
peratur des Reduktionsbeginns von Nickelhydroxid ist,
pei einem Verbrauch an Waséerstoff von 4 mB/Mol HWi-h in
einem sasstrom durch. lkan erhdlt Pulver folgender Zu-
sammensetzungs 10% Ni und 90% ZrO2 mit einer gleichmiaBi-
cen Verteilung des Nickels in einer keramischen Nagbrixe.
ver Gehalt an Chlor betrdgt 0,01%.

Beispiel 11 .

1 kg Salz A1013'6H20 pehandelt man mit 2 Liter
wasseriger NH4OH-L65ung mit einer Konzentration von
13,4 wol/1l bei Raumtemperatur, der UberschuB an Alkali
betridgt 2. In 1 Stunde wird die mutterlauge abgefiltert,
die feste Phase wird gewaschen und mit 84,7 g wédsseriger
FeClB-Lésung in 400 ml Wasser (1,7 ol/l) behandelt. In
1,5 otunden wird die idasse abgefiltert und sorgfaltig ge-
waschen.'Das hergestellte Pulver wird in einenm Trocken-
schrank bei einer Temperatur von 100°¢G getrocknet. Die
Zeduktion fithrt man bei einer Temperatur von 42000, was
um 250°C hoher als die Temperstur des Reduktionsbeginns
von misenhydroxid ist, bel einem Verbrauch an Wasser-=
stoff von 4,5 mB/Mol Fes:h in einem Gasstrom durch.
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man erhdlt ein Pulver folgender Zusamnensetzung:
15% Fe und 35% A1203 mit einer gleichmiBigen Verteilung
des fisens in einer keramischen liatrix. Dexr Gehalt an
Chlor betragt unter 0,01%.
Industrielle Verwertbarkeit
Disperse metallpulver konnen in der Landwirtschafd,

sls wachstumstimilatoren sowie in der Industrie zur Schaf-
fung der Stoffe mit vorausbestimmten Eigenschaften ihre

Anwendung finden.
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PATENT ANSPRUCHE

1. Verfshren zur Herstellung disperser metallpulver,
das die Behandlung von Hydraten der mineralischen lMetall-
salze mit Alkalilaugen, die Filtration der anfallenden
Metallhydroxide; ihre Trocknung und Reduktion mit Was-
cerstoff vorsieht, dadurch gekennszeilch-
net, daB man feste Hydrate der metallsalze verwendet,
die Alkalilauge mit einer Konzentration von 6 bis 15
%01/l bei einem 1,5~ bis 2fachen UberschuB an Alkali,
das in dieser Lauge enthalten ist, bezogen auf die sto-
chiometrisch fiir die Bildung eines Hydroxids erforderli-
che sienge, nimmt und die Reduktion der hydroxide pei
einer um 200 pis BOOOC hoheren Temperatur als der Reduk-
tionspeginn der Hydroxide der entsprechenden ietalle bei
einem Verbrauch an Wasserstoff von 2,5 bis 6 mB/Mbl rMerh,
berechnet suf Ausgangssalz, durchfiihrt und nach der Re-
duktion die erhaltenen Pulver mit einem Inertgas passi-
viert. '

2. Verfahren nach Anspruch 1, daduxrch ge-
kennozeichnet, daB man die herzustellenden
..etallhydroxide vor der Llrocknung zusitzlich mit elner
wisserigen beziehungsweise Ammoniskldsung des Salzes
eines anderen lietalls behandelt.
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