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(2)  VERFAHREN  ZUR  HERSTELLUNG  DISPERSER  METALLPULVER. 

(g)  Verfahren  zur  Herstellung  disperser  Metallpulver 
sieht  die  Behandlung  fester  Hydrate  mineralischer 
Metallsalze  mit  Alkalilaugen  mit  einer  konzentration 
von  6  bis  15  Mol/I  bei  einem  1,5  bis  2fachen  Über- 
schuß  an  Alkali,  das  in  dieser  Lauge  enthalten  ist, 
bezogen  auf  die  stöchiometrisch  für  die  Bildung 
eines  Hydroxids  erforderliche  Menge,  vor,  die  herge- 
stellten  Metallhydroxide  werden  abgefiltert,  getrock- 
net  und  mit  Wasserstoff  reduziert.  Die  Reduktion 
erfolgt  bei  einer  um  200  bis  300°  C  höheren  Tempe- 
ratur  als  die  Temperatur  des  Reduktionsbeginns  der 
Hydroxide  von  entsprechenden  Metallen  bei  einem 
Wasserstoffverbrauch  von  2,5  bis  6  m3/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  HERSTELLUNG  D I S P E R S E R  

METALLPULVER 

G e b i e t   d e r   T e c h n i k  

Die  v o r l i e g e n d e   E r f i n d u n g   b e z i e h t   s i c h   au f   das   G e -  

b i e t   d e r   P u l v e r m e t a l l u r g i e   und   s i e   b e t r i f f t   i n s b e s o n d e -  

r e   V e r f a h r e n   z u r   H e r s t e l l u n g   d i e s p e r s e r   i u e t a l l p u l v e r   . 

Die   g e n a n n t e n   d i s p e r s e n   M e t a l l p u l v e r   f i n d e n   e i n e  

u m f a s s e n d e   A n w e n d u n g   i n   v e r s c h i e d e n e n   B r a n c h e n   d e r   V o l k s -  

w i r t s c h a f t   u n d   s i e   s i n d   b e s o n d e r s   b e i   d e r   E n t w i c k l u n g  

0  n e u e r   .ver les t   o f f   e  mi t   p r o g n o s t i z i e r b a r e n   E i g e n s c h a f t e n  

p e r s p e k t i v i s c h ,   s i e   k ö n n e n   e b e n f a l l s   zu r   I n t e n s i v i e r u n g  

v e r s c h i e d e n e r   t e c h n o l o g i s c h e r   P r o z e s s e   e i n g e s e t z t   w e r -  

d e n .   So  w e r d e n ,   b e i s p i e l s w e i s e ,   d i s p e r s e   M e t a l l p u l v e r ,  

b e i s p i e l s w e i s e   aus   E i s e n   o d e r   K u p f e r ,   i n   d e r   L a n d w i r t -  

15  s c h a f t   und   i n   d e r   B i o t e c h n o l o g i e   a l s   W a c h s t   u m s s t i m u l a -  

t o r e n ,   i n   d e r   E l e k t r o t e c h n i k   b e i   d e r   E n t w i c k l u n g   v o n  

s t r o m l e i t e n d e n   P o l y m e r e n ,   im  M a s c h i n e n b a u   b e i   d e r   E n t -  

w i c k l u n g   v o n   M e r k s t o f f   en  m i t   f e i n k ö r n i g e m   G e f ü g e   u n d  

mi t   e r h ö h t e n   m e c h a n i s c h e n ,   A n t i k o r r o s i o n s -   u n d   M a g n e t -  

50  e i g e n s c h a f t e n ,   b e i   d e r   H e r s t e l l u n g   von   E i n z e l t e i l e n   a u s  

d e n s e l b e n   m i t   e i n e m   K o m p l e x   von  E i g e n s c h a f t e n   v e r w e n d e t   ; 

d i s p e r s e   i n   e i n e r   k e r a m i s c h e n   M a t r i x   v e r t e i l t e n   M e t a l l -  

p u l v e r   w e r d e n   i n   d e r   E n e r g i e w i r t s c h a f t ,   P l u g   z eug   I n d u s -  

t r i e   u n d   i n   d e r   k o s m i s c h e n   T e c h n i k   e i n g e s e t z t ,   wo  h o h e  

z-   A n f o r d e r u n g e n   an  H i t z e b e s t ä n d i g k e i t   und   x i i t z e f   e s t i g k e i t  

d e r   V e r b i n d u n g e n   g e s t e l l t   w e r d e n .  

Der  N u t z e f f e k t   von   d e r   V e r w e n d u n g   d i s p e r s e r   M e -  

t a l l p u l v e r   w i r d   i n   v i e l e m   d u r c h   i h r e   E i g e n s c h a f t e n   s o -  

w ie   d u r c h   d i e   W i r t s c h a f t l i c h k e i t   u n d   A u s m a ß e   i h r e r   P r o -  

30  d u k t i o n   b e s t i m m t .  

Z u g r u n d e l i e g e n d e r   S t a n d   d e r   T e c h n i k  

Das  V e r f a h r e n   z u r   H e r s t e l l u n g   . d i s p e r s e r   m e t a l l p u l -  

v e r   s o l l   e i n e   a u s r e i c h e n d e   L e i s t u n g   a u f w e i s e n   u n d   d i e  

H e r s t e l l u n g   s o l c h e r   d i s p e r s e r   M e t a l l p u l v e r ,   d i e   p r a k t i s c h  

35  k e i n e   B e i m e n g u n g e n   a u f w e i s e n ,   m i t   b e s t i m m t e n   A b m e s s u n g e n  
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und   mi t   m i n i m a l e r   S t r e u u n g   i n   d e r   F r a k t i o n s   Z u s a m m e n -  
s e t z u n g   g e w ä h r l e i s t e n .   Das  V e r f a h r e n   s o l l   e i n e   g l e i c h m ä -  
ß i g e   V e r t e i l u n g   d e r   d i s p e r s e n   M e t a l l p u l v e r   i n   e i n e r   k e r a -  
m i s c h e n   M a t r i x   b e w i r k e n .  

5  ^s  b e s t e h t   e i n e   R e i h e   von  V e r f a h r e n   zur   H e r s t e l l u n g  
d i s p e r s e r   m e t a l l p u l v e r .  

E n t w i c k e l t   w u r d e   e i n   V e r f a h r e n   zu r   H e r s t e l l u n g   v o n  
h o c u d i s p e r s e n   K u p f e r - ,   D i c k e l -   und   Jiob  a l t   p u l v e r n   d u r c h  
P y r o l y s e   von  F o r m i a t e n   d i e s e r   i . : e t a l l e   im  A r g o n - M e d i u m  

10  (  " N a u k o v a   d u m k a "   ,  " P o r o s h k o v a y a   m e t a l l u r g i a "   ,  " P u l v e r m e -  

t a l l u r g i e " ,   1 9 8 0 ,   Nr .   3»  N . M . K h o k h l a c h e v a   " S v o i s t v a   v y s o -  

k o d i s p e r s n y k h   p o r o s h k o v   m e t a l l o v ,   p o l u c h e n n y k h   m e t o d o m  

p i r o l i z a   f o r m i a t o v "   ).   D u r c h s c h n i t t l i c h e   A b m e s s u n g e n   d e r  

P u l v e r t e i l c h e n   b e t r a g e n   von  20  b i s   80  nm.  E i n z e l n e   T e i l -  

15  c h e n   d e s   K u p f e r p u l v e r s   z e i c h n e n   s i c h   j e d o c h   d u r c h   g r o s s e  

A b m e s s u n g e n   a u s ,   d a s   h e i s s t ,   d a s s   e i n e   I n h o m o g e n i t ä t   d e r  

F r a k t i o n s z u s a m m e n s e t z u n g   zu..  v e r z e i c h n e n   i s t .   Das  - V e r f a h -  

r e n   e r l a u b t   a u c h   n i c h t ,   d i s p e r s e   P u l v e r   a n d e r e r   M e t a l l e  

h e r z u s t e l l e n .   D ie   M e t a l l f   o r m i a t e   s i n d   a u s s e r d e m   z i e m l i c h  

20  s c h w e r   z u g ä n g l i c h .  

B e k a n n t   i s t   e i n   V e r f a h r e n   (US,  a,  3 3 2 6 6 7 7 )   z u r   H e r -  

s t e l l u n g   ( v e r f e s t i g t e r   D i s p e r s i o n s l e g i e r u n g e n )   d i s p e r s e r  
M e t a l l p u l v e r ,   d a s   c n e m i s c h e   A b s c h e i d u n g   von  Met  a l l h y d r o x i -  
de  aus   e i n e r   i < - e h r k o m p o n e n t e n - L ö s u n g   i h r e r   i i i t r a t   e,  e i n -  

25  s c h l i e ß l i c h   H y d r a t e ,   i h r e   F i l t e r u n g ,   T r o c k n u n g   und   a n -  
s c h l i e ß e n d e   s e l e k t i v e   R e d u k t i o n   mi t   W a s s e r s t o f f   v o r -  
s i e h t   .  

Das  V e r f a h r e n   e r m ö g l i c h t   e s ,   das   d i s p e r s e   l a e t a l l p u l -  

v e r   g l e i c h m ä ß i g   i n   e i n e r   k e r a m i s c h e n   ü a t r i x   zu  v e r t e i -  

30  l e n .   Das  gemäß  d i e s e m   V e r f a h r e n   h e r z u s t e l l e n d e   P r o d u k t  

w e i s t   j e d o c h   u n v e r m e i d l i c h   B e i m e n g u n g e n   a u f ,   d i e   aus   d e r  

L ö s u n g   b e i   d e r   A b s c h e i d u n g   m i t g e r i s s e n   w e r d e n .   A l s   A u s -  

g a n g s   V e r b i n d u n g e n   k a n n   man  a u ß e r d e m   l e d i g l i c h   ü i t r a t e  

v e r w e n d e n .  

35  H i e r d u r c h   e r l a u b t   es   k e i n e s   d e r   b e k a n n t e n   V e r f a h -  

r e n ,   ohne   K o m p l i   z i e r u n g   d e r   T e c h n o l o g i e   und  d e r   a p p a r a -  
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t i v e n   G e s t a l t u n g ,   e n g f r a k t i o n i e r t e   d i s p e r s e   M e t a l l p u l -  
v e r ,   d i e   f r e i   v o n   B e i m e n g u n g e n   w ä r e n ,   m i t   d e r   M ö g l i c h -  
k e i t   i h r e r   g l e i c h m ä ß i g e n   V e r t e i l u n g ,   i n   e i n e r   k e r a m i -  
s c h e n   M a t r i x   h e r z u s t e l l e n .  

5  O f f e n b a r u n g   de r   E r f i n d u n g  

Der  E r f i n d u n g   l i e g t   d i e   A u f g a b e   z u g r u n d e ,   e i n   s o l -  
c h e s   V e r f a h r e n   z u r   H e r s t e l l u n g   d i s p e r s e r   M e t a l l p u l v e r  
zu  e n t w i c k e l n ,   w e l c h e s   es   e r m ö g l i c h t ,   P u l v e r   e i n e r   R e i h e  
von  M e t a l l e n   m i t   e i n e r   T e i l c h e n g r ö ß e   von  h ö c h s t e n s   1 0 0 0  

10  nun  mi t   e i n e r   e n g e n   F r   a k t i o n s v e r t   e i l u n g ,   d i e   f r e i   v o n  
B e i m e n g u n g e n   s i n d ,   w o b e i   es  m ö g l i c h   i s t ,   i h r e   g l e i c h m ä ß i -  

ge  V e r t e i l u n g   i n   e i n e r   k e r a m i s c h e n   M a t r i x   h e r z u s t e l -  
l e n .  

D i e s e   A u f g ä b e   w i r d   d a d u r c h   g e l ö s t ,   daß  e i n   s o l c h e s  

15  V e r f a h r e n   z u r   H e r s t e l l u n g   d i s p e r s e r   M e t a l l p u l v e r   v o r -  

g e s c h l a g e n   w i r d ,   das   d i e   B e a r b e i t u n g   de r   H y d r a t e   d e r   m i -  
n e r a l i s c h e n   M e t a l l s a l z e   m i t   A l k a l i l a u g e n ,   d i e   F i l t r a t i o n  
d e r   a n f a l l e n d e n   M e t a l l h y d r o x i d e ,   i h r e   T r o c k n u n g   und   R e -  

d u k t i o n   d u r c h   W a s s e r s t o f f   v o r s i e h t ,   i n   dem  man,   e r f i n -  

20  d u n g s g e m ä ß ,   f e s t e   H y d r a t e   d e r   ölet  a l l s a l z e   v e r w e n d e t ,   d i e  

A l k a l i l a u g e   mi t   e i n e r   K o n z e n t r a t i o n   v o n   6  b i s   1 5  
b e i   e i n e m   1 , 5   b i s   2 m a l i g e n   U b e r s c h u ß   an  A l k a l i l a u g e ,  
d i e   i n   d i e s e r   L a u g e   e n t h a l t e n   i s t ,   b e z o g e n   au f   d i e   f ü r  

d i e   B i l d u n g   d e s   H y d r o x i d s   e r f o r d e r l i c h e   s t ö c h i o m e t r i s c h e  

25  M e n g e ,   n i m m t ,   und   d e r   R e d u k t i o n   d e r   H y d r o x i d e   b e i   e i n e r  

T e m p e r a t u r   um  200  b i s   300°C  h ö h e r   a l s   d e r   R e d u k t i o n s b e -  

g i n n   d e r   H y d r o x i d e   d e r   e n t s p r e c h e n d e n   M e t a l l e   b e i   e i n e m  

V e r b r a u c h   an  W a s s e r s t o f f   v o n   2 , 5   b i s   6  m ^ / M o l : M e * h ,   b e -  

r e c h n e t   auf   d a s   A u s g a n g s s a l z ,   d u r c h f ü h r t ,   und   n a c h   d e r  

30  R e d u k t i o n   d i e   h e r g e s t e l l t e n   P u l v e r   mit   e i n e m   I n e r t   g a s  
p a s s i v i e r t .  

Die  U m s e t z u n g   d e s   f e s t e n   A u s g a n g s s a l z e s   u n d   d e r   A l -  

k a l i l a u g e   f ö r d e r t   d i e   B i l d u n g   v o n   Z o n e n   d e r   P h a s e n - K o n -  

ü a k t u m s e t z u n g   im  g e s a m t e n   P u l v e r v o l u m e n   u n d   d e m z u f o l g e  

35  von   R e a k t i o n s z e n t r e n   au f   K o s t e n   d e r   P r o t o n e n e n t n a h m e   a u s  

dem  H y d r a t w a s s e r ,   Die  s i c h   v o l l z i e h e n d e   U m s e t z u n g   g e w ä h r -  
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l e i s t e t   d i e   S u b s t i t u t i o n   d e r   A z i d o l i g a n d e n   des   f e s t e n  

S a l z e s   d u r c h   H y d r o x y l g r u p p e n   au f   K o s t e n   des   s i c h   e n t -  

w i c k e l n d e n   P r o z e s s e s   i n   M i k r o v o l u m i n a ,   d e r   zur   B i l d u n g  

e i n e s   w a s s e r a r m e n   H y d r o x i d s   f ü h r t   .  Das  w a s s e r a r m e   H y d r o -  

5  x i d   s t e l l t   e i n e   n i c h t   s t   ö c h i o m e t r i s c h e   V e r b i n d u n g   d a r ,  
d i e   s i c h   d e r   F i l t r a t i o n   a u s s e t z e n   l ä ß t .   Die  U m s e t z u n g  

d e r   L ö s u n g   des   A u s g a n g s s a l z e s   mi t   d e r   A l k a l i l a u g e   w i r d  

d a g e g e n   zum  N i e d e r s c h l a g e n   d e s   M e t a l l h y d r o x i d s   i n   F o r m  

e i n e s   l o c k e r e n   K o l l o i d h i e d e r s c h l a g e s   mi t   e i n e m   g r o ß e n  

10  G e h a l t   an  W a s s e r   f ü h r e n ,   d e r   s i c h   d e r   F i l t r a t i o n   f a s t  

n i c h t   a u s s e t z e n   l ä ß t .   B e i   d e r   A b s c h e i d u n g   r e i ß e n   d i e  

v o l u m i n ö s e n   K o l l o i d t e i l c h e n   u n v e r m e i d l i c h   I o n e n   aus   d e r  

L ö s u n g   m i t ,   w o d u r c h   das   P r o d u k t   v e r u n r e i n i g t   w i r d .  

Die  A l k a l i l a u g e   n immt   man  m i t   e i n e r   K o n z e n t r a t i o n  

15  v o n   6  b i s   15  M o l / 1 ,   w e i l   b e i   e i n e r   K o n z e n t r a t i o n   u n t e r  

6  M o l / 1   d i e   A u f l ö s u n g   v o n   S a l z   d i e   S u b s t i t u t i o n s r e a k t i o n  

v o n   A z i d o l i g a n d e n   d u r c h   H y d r o x y l g r u p p e n   p a s s i v i e r t ,   w e s -  

h a l b   p r a k t i s c h   d i e   U m s e t z u n g   d e r   L ö s u n g e n   e r f o l g t ,   w a s  

z u r   B i l d u n g   e i n e s   K o l l o i d n i e d e r s c h l a g e s   f ü h r t .   E i n e   K o n -  

20  z e n t r a t i o n   ü b e r   15  M o l / 1   i s t   n i c h t   z w e c k m ä ß i g ,   w e i l   n e -  

oen   den  k l e i n e n   T e i l c h e n   a u c h   g r ö ß e r e   T e i l c h e n   e n t s t e h e n ,  

was  es   n i c h t   e r l a u b t ,   e i n e   e n g e   F r   a k t i o n s   Z u s a m m e n s e t -  

zung   a u f r e c h t z u e r h a l t e n .   Der  Ü b e r s c h u ß   an  A l k a l i   im  V e r -  

g l e i c h   zum  s t ö c h i o m e t r i s c h e n   G e h a l t   i s t   f ü r   d i e   E r r e i -  

25  c h u n g   e i n e s   Ü b e r s c h u s s e s   an  H y d r o x y l i o n e n   n o t w e n d i g ,   d i e  

z u r   Z e r s t ö r u n g   d e r   B i n d u n g e n   b e i t r a g e n .   S i n   g r ö ß e r e r   a l s  

2 m a l i g e r   Ü b e r s c h u ß   i s t   im  Z u s a m m e n h a n g   m i t   d e r   u n v e r m e i d -  

l i c h e n   V e r g r ö ß e r u n g   d e s   R e a k t i o n s v o l u m e n s   n i c h t   z w e c k -  

m ä ß i g .  

30  Die  R e d u k t i o n   d e r   a n g e f a l l e n e n   w a s s e r a r m e n   H y d r o x i d e  

f ü h r t   man  b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   um  200  b i s   300°G  h ö h e r   a l s  

d e r   R e d u k t i o n s b e g i n n   des   H y d r o x i d s   e i n e s   e n t s p r e c h e n d e n  

M e t a l l s ,   w e i l   b e i   e i n e r   dem  R e d u k t i o n s b e g i n n   n a h e n   T e m -  

p e r a t u r   d i e   R e d u k t i o n   n i c h t   v o l l s t ä n d i g   z u s t a n d e k o m m t ,  

35  B e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   um  mehr   a l s   300°G  h ö h e r   d e s   R e d u k -  

t i o n s b e g i n n s   e r f o l g t   das   W a c h s t u m   d e r   Met  a l l p u l v e r t   e i l -  

c h e n ,   was  ä u ß e r s t   u n e r w ü n s c h t   i s t .  
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Der  V e r b r a u c h   an  W a s s e r s t o f f   i n   e i n e m   B e r e i c h   v o n  

2 , 5   b i s   6  m ^ / M o l ' t o e f - h   i s t   f ü r   den   v o l l s t ä n d i g e n   V e r l a u f  

d e r   R e d u k t i o n   e r f o r d e r l i c h .   Der  V e r b r a u c h   an  W a s s e r s t o f f  

u n t e r   2 , 5   m ^ / M o l   Me*h  e r m ö g l i c h t   es   n i c h t ,   e i n e   V e r b i n -  

5  dung   b i s   zu  e i n e m   M e t a l l   v o l l s t ä n d i g   zu  r e d u z i e r e n   •  E i n e  

w e i t e r e   V e r g r ö ß e r u n g   d e s   V e r b r a u c h s   an  W a s s e r s t o f f   ( ü b e r  

6  m - V ^ o l   M e . h )   v e r u r s a c h t   das   A u s t r a g e n   d e s   Met  a l l h y d r o . k   -  

sids  aus   d e r   R e a k t i o n s z o n e   z u s a m m e n   m i t   G a s s t r o m   u n d   d i e  

S e n k u n g   d e r   A u s b e u t e   an  E n d p r o d u k t .  

10  K r a f t   d e s s e n ,   daß  d i e   h e r z u s t e l l e n d e n   d i s p e r s e n   M e -  

t a l l p u l v e r   e i n e   g r o ß e   A k t i v i t ä t   und   R e a k t i o n s f ä h i g k e i t  

a u f w e i s e n   u n d   an  d e r   L u f t   e i n f a c h   v e r o r e n n e n   k ö n n e n ,   i s t  

es   e r f o r d e r l i c h ,   d i e s e   m i t   e i n e m   I n e r t g a s   zu  p a s s i v i e r e n ,  

daß  an  d e r   P u l v e r o b e r f   l ä c h e   d u r c h   A d s o r p t i o n s k r ä f t e   g e -  

15  h a l t e n   w i r d .  

Mit   dem  Z i e l   d e r   E r h ö h u n g   d e r   g l e i c h m ä ß i g e n   V e r t e i -  

l u n g   e i n e s   d i s p e r s e n   Met  a l l p u l v e r s   i n   e i n e r   k e r a m i s c h e n  

^ a t r i x   w i r d   es   e m p f o h l e n ,   v o r   d e r   T r o c k n u n g   d i e   h e r z u s t e l -  

l e n d e n   M e t a l l h y d r o x i d e   m i t   w ä s s e r i g e r   b e z i e h u n g s w e i s e  

20  A m m o n i a k l ö s u n g   d e s   S a l z s   e i n e s   a n d e r e n   M e t a l l s   z u s ä t z l i c h  

zu  b e h a n d e l n .  

3 e i   d e r   D u r c h f ü h r u n g   d e s   b e k a n n t e n   A r b e i t s g a n g e s   d e r  

B e a r b e i t u n g   d e r   M e t a l l s a l z e   m i t   A l k a l i l a u g e n   t r i t t   e i n  

u n e r w a r t e t e r   E f f e k t   a u f ,   w e n n   a l s   A u s g a n g s h y d r a t   e i n   f e s -  

25  t e s   H y d r a t   e i n e s   m i n e r a l i s c h e n   M e t a l l s a l z e s   g e n o m m e n  

w i r d .   In   d i e s e m   F a l l   e r h ä l t   man  im  E r g e b n i s   d e r   R e a k t i o n  

a n s t e l l e   des   zu  e r w a r t e n d e n   g e l a r t i g e n   M e t a l l h y d r o x i d s  

e i n   f e i n k r i s t a l l i n e s ,   g u t   f i l t r i e r b a r e s   u n d   w a s s e r a r m e s  

M e t a l l h y d r o x i d .   Die   V e r w e n d u n g   des   w a s s e r a r m e n   M e t a l l -  

30  h y d r o x i d s   i n   den  n ä c h s t e n   S t u f e n   e r m ö g l i c h t   e s ,   d i e   D a u e r  

d e r   T r o c k n u n g   u n d   F i l t r a t i o n   zu  r e d u z i e r e n ,   d i e   T e m p e r a -  

t u r   d e r   R e d u k t i o n   h e r a b z u s e t z e n   u n d   d i e   E i g e n s c h a f t e n   d e s  

d i s p e r s e n   Met  a l l p u l v e r s   auf   K o s t e n   d e s   F e h l e n s   v o n   B e i -  

m e n g u n g e n   u n d   e i n e r   e n g e n   F r a k t i o n s v e r t e i l u n g   zu  v e r b e s -  

35  s e r n .  

Das  v o r g e s c h l a g e n e   V e r f a h r e n   z u r   H e r s t e l l u n g   e i n e s  

d i s p e r s e n   Met  a l l p u l v e r s   e r m ö g l i c h t   e s ,   P u l v e r   zu  e n t -  
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w i c k e l n ,   d i e   f o l g e n d e n   A n f o r d e r u n g e n   e n t s p r e c h e n :   s e h r  

g e r i n g e   T e i l c h e n g r ö ß e ,   h ö c h s t e n s   1 0 0 0   nm,  i h r e   e n g e  
F r a k t i o n s v e r t   e i l u n g   und   p r a k t i s c h e s   F e h l e n   v o n   B e i m e n -  

g u n g e n ;   das   V e r f a h r e n   e r m ö g l i c h t   a u ß e r d e m ,   das   d i s p e r s e  

5  M e t a l l p u l v e r   i n   e i n e r   k e r a m i s c h e n   M a t r i x   s e h r   g l e i c h m ä ß i g  

zu  v e r t e i l e n .  

Als   A u s g a n g s r o h s t o f f   k ö n n e n   b i l l i g e   und   n i c h t d e f i -  

z i t ä r e   H y d r a t e   d e r   M e t a l l s a l z e   s o w i e   A b f ä l l e   d e r   - E r z -  

a u f b e r e i t u n g   v e r w e n d e t   w e r d e n .  

IQ  Das  e n t w i c k e l t e   V e r f a h r e n   z e i c h n e t   s i c h   d u r c h   e i n e  

e i n f a c h e   T e c h n o l o g i e   und   a p p a r a t i v e   G e s t a l t u n g   d e r   P r o z e ß -  

f ü h r u n g   a u s ,   i n   d i e s e m   V e r f a h r e n   k ö n n e n   s t a n d a r d i s i e r t e  

A u s r ü s t u n g e n   e i n g e s e t z t   w e r d e n .   Das  V e r f a h r e n   e r m ö g l i c h t  

es   a u ß e r d e m ,   d i s p e r s e   M e t a l l p u l v e r   von   u m f a s s e n d e r   N o m e n -  

^5  k l a t u r   h e r z u s t e l l e n .  

Das  e r f i n d u n g s g e m ä ß e   V e r f a h r e n   i s t   z i e m l i c h   w i r t s c h a f t -  

l i c h ,   v / e i l   b e i   d e r   R e d u k t i o n   d e s   w a s s e r a r m e n   H y d r o x i d s  

d i e   W ä r m e a u f n a h m e   auf   das   4 f a c h e   v e r r i n g e r t   w i r d .   D a s  

e n t w i c k e l t e   V e r f a h r e n   i s t   u m w e l t f r e u n d l i c h ,   w e i l   s i c h   a l -  

20  1®  v e r b r a u c h t e n   L ö s u n g e n   l e i c h t   n e u t r a l i s i e r e n   l a s s e n   ■ 

und   d a s   t e c h n o l o g i s c h e   W a s s e r   i n   e i n e m   g e s c h l o s s e n e n   Um-  

l a u f   s y s t   em  z i r k u l i e r e n   k a n n .  

H i e r d u r c h   w i r d   d a s   v o r g e s c h l a g e n e   V e r f a h r e n   d u r c h   e i -  

ne  e i n f a c h e   t e c h n o l o g i s c h e   P r o z e ß f ü h r u n g   und   a p p a r a t i v e  

25  G e s t a l t u n g   s o w i e   d u r c h   W i r t s c h a f t l i c h k e i t   und   u n i v e r s e l l e  

A n w e n d u n g s m ö g l i c h k e i t e n   g e k e n n z e i c h n e t ,   w e i l   es   s i c h   f ü r  

d i e   H e r s t e l l u n g   d i s p e r s e r   M e t a l l p u l v e r   v e r s c h i e d e n e r   M e -  

t a l l e   e i g n e t   und   ö k o l o g i s c h   r e i n   i s t .  

B e s t e   A u s f ü h r u n g s v a r i a n t e   d e r   E r f i n d u n g  

30  Das  V e r f a h r e n   zu r   H e r s t e l l u n g   d i s p e r s e r   M e t a l l p u l v e r  

i s t   e i n f a c h   i n   t e c h n o l o g i s c h e r   G e s t a l t u n g   und   w i r d   w i e  

f o l g t   d u r c h g e f ü h r t .  

Die  A u s g a n g s k o m p o n e n t e n   w e r d e n   i n   B e h ä l t e r   f ü r   f l ü s -  

s i g e   und   S c h ü t t g ü t e r   a u f g e g e b e n ,   w o b e i   f e s t e   H y d r a t e   d e r  

35  Met  a l l s a l z e   u n d   A l k a l i l a u g e   o d e r   e i n e   k o n z e n t r i e r t e   Ammo-  

n i a k l ö s u n g   g e t r e n n t   a u f g e g e o e n   w e r d e n .   Ü b e r   e i n e   D o s i e -  
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r u n g s v o r r i c h t u n g   w i r d   e i n e m   R e a k t o r   z u n ä c h s t   e i n e   A l k a l i -  

l ö s u n g   m i t   v o r g e g e b e n e r   K o n z e n t r a t i o n   z u g e f ü h r t   u n d   d a n n  

w i r d   e i n   f e s t e s   M e t a l l s a l z h y d r a t   i n   d e n s e l b e n   a u f g e g e b e n .  

Die   R e a k t i o n   v e r l ä u f t   w ä h r e n d   1  b i s   15»  S t u n d e n   b e i   R a u m -  

t e m p e r a t u r «   N a c h   d e r   B e e n d i g u n g   d e r   R e a k t i o n   w i r d   d i e  

R e a k t i o n s m a s s e   e i n e m   B e h ä l t e r - V a k u u m f i l t e r   z u g e f ü h r t ,   d a n n  

w i r d   e i n e   W a s c h e i n r i c h t u n g   e i n g e s c h a l t e t .   N a c h   dem  s o r g -  

f ä l t i g e n   W a s c h e n   m i t   d e s t i l l i e r t e m   W a s s e r   im  V a k u u m f i l t e r  

t r i t t   d i e   M a s s e   d e s   w a s s e r a r m e n   M e t a l l h y d r o x i d s   i n   e i n e n  

I n f r a r o t t r o c k n e r   e i n ,   i n   dem  d a s   H y d r o x i d   b e i   e i n e r   T e m -  

p e r a t u r   von   1 0 0 ° C   g e t r o c k n e t   w i r d   u n d   d a n n   t r i t t   es   i n  

e i n   M e ß g e f ä ß   f ü r   S c h ü t t g ü t e r   e i n .   D a r a u s   w i r d   d a s   w a s s e r -  

a rme  H y d r o x i d   i n   b e s t i m m t e n   P o r t i o n e n   e i n e m   W i r b e l o f e n   z u r  

R e d u k t i o n   m i t   W a s s e r s t o f f   z u g e f ü h r t ,   i n   dem  d e r   R e d u k -  

t i o n s p r o z e ß   b e i   e i n e r   um  200  b i s   3 0 0 ° 0   h ö h e r e n   T e m p e r a t u r  

a l s   d e r   R e d u k t i o n s b e g i n n   von   H y d r o x i d e n   e n t s p r e c h e n d e r  

M e t a l l e   u n d   b e i   e i n e m   W a s s e r s t o f f   v e r b r a u c h   v o n   2 , 5   b i s  

6  m v M o l   Me«-h  w ä h r e n d   e i n e r   b e s t i m m t e n   Z e i t   z u s t a n d e k o m m t .  

N a c h   d e r   B e e n d i g u n g   d e r   R e d u k t i o n   b e i   d e r   A b k ü h l u n g   d e s  

O f e n s   w i r d   d e m s e l b e n   e i n   S t r o m   v o n   I n t e r g a s   z u g e f ü h r t   u n d  

es  kommt  zu r   P a s s i v i e r u n g   d e s   d i s p e r s e n   Met  a l l p u l v e r s .  

Dann   w i r d   d a s   F e r t i g p r o d u k t   aus   dem  O f e n   h e r a u s g e t r a g e n  

und   a u s g e w o g e n .  
B e i   d e r   V e r w e n d u n g   d e s   S a l z e s   e i n e s   a n d e r e n   M e t a l l s  

w i r d   d i e   w ä s s e r i g e   L ö s u n g   d i e s e s   S a l z e s   ü b e r   e i n   M e ß g e f ä ß  

e i n e m   z u s ä t z l i c h e n   B e h ä l t e r   z u g e f ü h r t ,   i n   d e n   d a s   M e t a l l -  

h y d r o x i d   n a c h   d e r   F i l t r a t i o n   u n d   W a s c h u n g   e i n t r i t t   .  I n  

e i n e r   g e w i s s e n   Z e i t   w i r d   d a s   w i t   d e r   L ö s u n g   des   S a l z e s  

e i n e s   a n d e r e n   M e t a l l s   b e a r b e i t e t e   M e t a l l h y d r o x i d   e r n e u t  

a b g e f i l t e r t ,   g e w a s c h e n   u n d   d a n n   f ü h r t   man  d i e   a n g e f a l l e -  

ne  M a s s e   dem  I n f r a r o t t r o c k n e r   z u .  

A u s f ü h r u n g s b e i s p i e l e   d e r   E r f i n d u n g  

B e i s p i e l   1 

160  g  S a l z   N i C l 2 ' 6 H 2 0   b e h a n d e l t   man  m i t   300  ml  e i n e r  

w ä s s e r i g e n   N a O H - L ö s u n g   m i t   e i n e r   K o n z e n t r a t i o n   v o n   15  M o l / 1  

b e i   R a u m t e m p e r a t u r   d e r   ü b e r s c h u s s ,   an  A l k a l i   b e t r ä g t   1 , 5 »  
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b e z o g e n   au f   d i e   s t ö c h i o m e t r i s c h   e r f o r   d e r   l i e b e   M e n g e .   I n  

1  S t u n d e   w i r d   d i e   M u t t e r l a u g e   a b g e f i l t e r t   und   d i e   f e s t e  

F h a s e   s o r g f ä l t i g   g e w a s c h e n .   Dann  w i r d   das   h e r g e s t e l l t e  

P u l v e r   des   N i c k e l h y d r o x i d s   an  d e r   L u f t   i n n e r h a l b   von   5  

S t u n d e n   g e t r o c k n e t   .  Die  R e d u k t i o n   des   N i c k e l h y d r o x i d s  

i idt   W a s s e r s t o f f   e r f o l g t   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von   4 0 0 ° C ,  

was  um  2 0 0 ° C   h ö h e r   a l s   d i e   T e m p e r a t u r   des   R e d u k t i o n s b e -  

^ i r i n s   von   N i c k e l h y d r o x i d , -   b e i   e i n e m   V e r b r a u c h   an  W a s s e r -  

s t o f f   v o n   3  m-Vfcol   N i ' . h   im  G a s s t r o m ,   i s t .   Das  h e r g e s t e l -  

l t e   N i - P u l v e r   w i r d   mi t   S t i c k s t o f f   p a s s i v i e r t .  

Das  d i s p e r s e   N i c k e l p u l v e r   w e i s t   e i n e   T e i l c h e n g r ö ß e  

von   3  b i s   30  nm  a u f .   B e i m e n g u n g e n   w u r d e n   n i c h t   n a c h g e w i e -  

s e n .   Die  A u s b e u t e   an  j i n d p r o d u k t   b e t r ä g t   9 2 % .  

B e i s p i e l   2  

140  g  S a l z   F e S 0 4 * 7 H 2 0   b e h a n d e l t   man  mi t   200  ml  k o n -  

z e n t r i e r t e r   w ä s s e r i g e r   A m m o n i a k l ö s u n g   (13»  4  i v io l /1 )   b e i  

R a u m t e m p e r a t u r ,   d e r   A l k a l i ü b e r s c h u ß   D e t r ä g t   2»  In   2  S t u n -  

den   w i r d   d i e   M u t t e r l a u g e   a b g e f i l t e r t ,   d i e   f e s t e   P h a s e   w i r d  

s o r g f ä l t i g   mi t   W a s s e r   g e w a s c h e n .   Dann  w i r d   das   h e r g e s t e l l -  

t e   P u l v e r   des   E i s e n h y d r o x i d s   an  d e r   L u f t   i n n e r h a l b   v o n  

5  S t u n d e n   g e t r o c k n e t .   Die  R e d u k t i o n   des   E i s e n h y d r o x i d s  

üii t   W a s s e r s t o f f   f ü h r t   man  b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   v o n   3 7 0 ° G ,  

was  um  2 0 0 ° 0   h ö h e r   a l s   d i e   T e m p e r a t u r   des   R e d u k t i o n s b e -  

g i n n s   von  E i s e n h y d r o x i d   i s t ,   b e i   e i n e m   V e r b r a u c h   an  W a s -  

s e r s t o f f   von   5  m ^ / M o l   F e - h   i n   e i n e m   G a s s t r o m   d u r c h .   D a s  

h e r g e s t e l l t e   E i s e n p u l v e r   w i r d   mi t   S t i c k s t o f f   p a s s i v i e r t .  

Das  d i s p e r s e   E i s e n p u l v e r   v / e i s t   e i n e   T e i l c h e n g r ö ß e  

von  3  o i s   30  nm  a u f .   Der  G e h a l t   an  S c h w e f e l   b e t r ä g t  

0 , 0 0 0 1 ? o .   Die  A u s b e u t e   an  E n d p r o d u k t   b e t r ä g t   ö 5 % .  

B e i s p i e l   3  

200  g  S a l z   CuS04  r  5rl20  b e h a n d e l t   man  mi t   400   m l  

ä t h a n o l i s c h e r   N a O H - L ö s u n g   m i t   e i n e r   K o n z e n t r a t i o n   v o n  

7  M o l / 1   b e i   R a u m t e m p e r a t u r ,   d e r   Ü b e r s c h u ß   an  A l k a l i   b e -  

t r ä g t   1 , 7 5 -   In   1>5  S t u n d e n   w i r d   d i e   M u t t e r l a u g e   a b g e -  

f i l t e r t ,   d i e   f e s t e   P h a s e '   w i r d   s o r g f ä l t i g   g e w a s c h e n .   D a n n  

w i r d   das   h e r g e s t e l l t e   P u l v e r   des   K u p f e r h y d r o x i d s   an  d e r  
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L u f t   i n n e r h a l b   von   3  S t u n d e n   g e t r o c k n e t .   Die  R e d u k t i o n  

f ü h r t   man  b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von   4 3 0 ° C ,   was  um  2 0 Q ° C  

h ö h e r   a l s   d i e   T e m p e r a t u r   des   R e d u k t i o n s b e g i n   von   K u p -  

f e r h y d r o x i d   i s t ,   b e i   e i n e m   V e r b r a u c h   an  W a s s e r s t o f f   v o n  

2 , 4   m ^ / I ü o l   G u . h   i n   e i n e m   G a s s t r o m   d u r c h .   Das  h e r g e s t e l l -  
t e   K u p f e r p u l v e r   w i r d   m i t   S t i c k s t o f f   p a s s i v i e r t .  

Das  d i s p e r s e   K u p f e r p u l v e r   v / e i s t   e i n e   T e i l c h e n g r ö ß e  

von   300  b i s   500   nm  und   e i n   St  r e u u n g   v e r m ö g e n   v o n   10%  a u f ,  

de r   G e h a l t   an  S c h w e f e l   b e t r ä g t   0 , 0 0 0 1 % .   Die  A u s b e u t e   a n  

ü i n d p r o d u k t   o e t r ä g t   9 0 % .  

B e i s p i e l   4  

140  g  S a l z   N i S 0 4 * 7 H 2 0   b e h a n d e l t   man  m i t   250   ml  w ä s -  

s e r i g e r   a l k o h o l i s c h e r   N a O H - L ö s u n g   m i t   e i n e r   K o n z e n t r a -  

t i o n   von   6  M o l / 1   b e i   R a u m t e m p e r a t u r ,   d e r   Ü b e r s c h u ß   an  A l -  

k a l i   b e t r ä g t   1 , 5 .   In  1 , 5   S t u n d e n   w i r d   d i e   M u t t e r l a u g e  

a b g e f i l t e r t   und   d i e   f e s t e   P h a s e   s o r g f ä l t i g   g e w a s c h e n .   D a s  

h e r g e s t e l l t e   P u l v e r   des   N i c k e l h y d r o x i d s   w i r d   an  d e r   L u f t  

b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   v o n   100°C   w ä h r e n d   1  S t u n d e   g e t r o c k -  

n e t   .  Die  R e d u k t i o n   f ü h r t   man  b e i   e i n e r -   T e m p e r a t u r   v o n  

5 0 0 ° C ,   was  um  300°C   h ö h e r   a l s   d i e   T e m p e r a t u r   d e s   R e d u k -  

t i o n s b e g i n n s   von   N i c k e l h y d r o x i d   i s t ,   b e i   e i n e m   V e r b r a u c h  

an  W a s s e r s t o f f   von   6  m ^ / M o l   Ni*  h  i n   e i n e m   G a s s t r o m   d u r c h .  

Das  h e r g e s t e l l t e   N i c k e l p u l v e r   w i r d   m i t   S t i c k s t o f f  

p a s s i v i e r t   .  
Das  d i s p e r s e   N i c k e l p u l v e r   w e i s t   e i n e   T e i l c h e n g r ö ß e  

v o n   3  b i s   30  -nm  a u f .   Der  G e h a l t   an  S c h w e f e l   b e t r ä g t  

0 , 0 0 0 1 % .   Die  A u s b e u t e   an  j & n d p r o d u k t   m a c h t   90%  a u s .  

B e i s p i e l   5  

146  g  S a l z   N i ( N 0 ^ ) 2 * 6 H 2 0   b e h a n d e l t   man  mi t   200  m l  

w ä s s e r i g e r   N a O H - L ö s u n g   m i t   e i n e r   K o n z e n t r a t i o n   v o n  

10  M o l / 1   b e i   R a u m t e m p e r a t u r ,   d e r   Ü b e r s c h u ß   an  A l k a l i  

b e t r ä g t   2.   I n   1 , 5   S t u n d e n   w i r d   d i e   M u t t e r l a u g e   a b g e f i l -  

t e r t   u n d   d i e   f e s t e   P h a s e   s o r g f ä l t i g   g e w a s c h e n .   Dann   w i r d  

das   h e r g e s t e l l t e   P u l v e r   des   N i c k e l h y d r o x i d s   an  d e r   L u f t  

i n n e r h a l b   v o n   3  S t u n d e n   g e t r o c k n e t .   Die  R e d u k t i o n   e r f o l g t  

b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   v o n   5 0 0 ° C ,   was  um  3 0 0 ° 0   h ö h e r   a l s  
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d i e   T e m p e r a t u r   des   R e a k t i o n s b e g i n n s   von   N i c k e l h y d r o x i d  
i s t ,   b e i   e i n e m   V e r b r a u c h   an  W a s s e r s t o f f   von  5  m ^ / M o l   N i - h  
im  G a s s t r o m .   Das  h e r g e s t e l l t e   N i c k e l p u l v e r   w i r d   m i t  
S t i c k s t o f f   p a s s i v i e r t .  

5  Das  d i s p e r s e   t f i c k e l p u l v e r   w e i s t   e i n e   T e i l c h e n g r ö ß e  
von   3  b i s   30  nm  au f   B e i m e n g u n g e n   w u r d e n   n i c h t   n a c h g e -  
w i e s e n .  

B e i s p i e l   6  

145  g  S a l z   £ t e (ÄT03)2«6H20   b e h a n d e l t   man  m i t   250  m l  
10  w ä s s e r i g e r   N H ^ O H - L ö s u n g   mi t   e i n e r   K o n z e n t r a t i o n   v o n  

ö  M o l / 1   b e i   S a u m t e m p e r a t u r ,   d e r   Ü b e r s c h u ß   an  A l k a l i   b e -  
t r ä g t   2.  In   2  S t u n d e n   w i r d   d i e   M u t t e r l a u g e   a b g e f i l t e r t ,  
d e r   N i e d e r s c h l a g   w i r d   s o r g f ä l t i g   g e w a s c h e n .   Das  h e r g e -  
s t e l l t e   P u l v e r   des   J i i s e n h y d r o x i d s   w i r d   an  de r   L u f t   w ä h -  

15  r e n d   3  S t u n d e n   g e t r o c k n e t .   Die   R e d u k t i o n   f ü h r t   man  b e i  
e i n e r   T e m p e r a t u r   v o n   3 5 0 ° C ,   was  um  1öO°G  h ö h e r   a l s   d i e  
T e m p e r a t u r   des   S e d u k t i o n s b e g i n n s   von  E i s e n h y d r o x i d   i s t  
b e i   e i n e m   V e r b r a u c h   an  W a s s e r s t o f f   von   6  m ^ / M o l   P e - h   i n  
e i n e m   G a s s t r o m   d u r c h .  

20  Das  e r h a l t e n e   E i s e n p u l v e r   w e i s t   e i n e   T e i l c h e n g r ö ß e  
von  3  b i s   30  nm  a u f .   Es  w u r d e n   k e i n e   B e i m e n g u n g e n   n a c h -  
g e w i e s e n .   Die  A u s b e u t e   an  E n d p r o d u k t   b e t r ä g t   9 0 % .  

B e i s p i e l   7  

1  kg  S a l z   A l C l y 6 H 2 0   b e h a n d e l t   man  m i t   2  L i t e r   w ä s -  
25  s e r i g e r   N H ^ O H - L ö s u n g   m i t   e i n e r   K o n z e n t r a t i o n   von   1 3 , 4  

M o l / 1   o e i   H a u m t e m p e r a t u r ,   d e r   Ü b e r s c h u ß   an  A l k a l i   b e -  
t r ä g t   2.   In   1  S t u n d e   w i r d   d i e   M u t t e r l a u g e   a b g e f i l t e r t ,  
d i e   f e s t e   P h a s e   g e w a s c h e n   und  u n t e r   V e r m i s c h e n   m i t  
220  g  S a l z l ö s u n g   v o n   H l G l ^ ' S E ^ O   in   500  ml  k o n z e n t r i e r t e r  

30  A m m o n i a k l ö s u n g   b e h a n d e l t .   I n   2  S t u n d e n   w i r d   d i e   M a s s e  
a b g e f i l t e r t   und  s o r g f ä l t i g   g e w a s c h e n .   Das  h e r g e s t e l l t e  
P u l v e r   w i r d   i n   e i n e m   T r o c k e n s c h r a n k   b e i   e i n e r   T e m p e r a -  
t u r   von   1 0 0 ° 0   g e t r o c k n e t .   Die  R e d u k t i o n   f ü h r t   man  b e i  
e i n e r   T e m p e r a t u r   v o n   5 0 0 ° 0 ,   was  um  300°C  h ö h e r   a l s   d i e  

35  T e m p e r a t u r   d e s   R e d u k t i o n s b e g i n n s   von   N i c k e l h y d r o x i d   i s t ,  
b e i   e i n e m   V e r b r a u c h   an  W a s s e r s t o f f   v o n   2 , 5   m ^ / M o l   N i ' h  
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.n  e i n e m   G a s s t r o m   d u r c h .   Man  e r h ä l t   P u l v e r   f o l g e n d e r  

i u s a m m e n s e t z u n g :   20%  Ni  und   öO%  A120^   m i t   e i n e r   g l e i c h -  

mäß igen   V e r t e i l u n g   d e s   N i c k e l s   i n   e i n e r   k e r a m i s c h e n  

. a t r i x .   Der  G e h a l t   an  C h l o r   b e t r ä g t   u n t e r   0 , 0 1 % .  

B e i s p i e l   8  

1  kg  S a l z   A l C l y 6 H 2 0   b e h a n d e l t   man  m i t   2  L i t e r  

w ä s s e r i g e r   N H ^ O H - L ö s u n g   m i t   e i n e r   K o n z e n t r a t i o n   v o n  

[ 3 , 4   M o l / 1   b e i   R a u m t e m p e r a t u r ,   d e r   Ü b e r s c h u ß   an  A l k a l i  

» e t r ä g t   2.   In   1  S t u n d e   w i r d   d i e   M u t t e r l a u g e   a b g e f i l t e r t ,  

l ie   f e s t e   P h a s e   w i r d   g e w a s c h e n   und   u n t e r   V e r m i s c h e n   m i t  

>4ö  g  d e r   L ö s u n g   v o n   N a ^ o O ^   i n   500  ml  w a r m e n   W a s s e r / 2 ,   4  

: i o l / l /   b e h a n d e l t .   I n   2  S t u n d e n   w i r d   d i e   M a s s e   a b g e f i l t e r t  

ind  s o r g f ä l t i g   g e w a s c h e n .   Das  h e r g e s t e l l t e   P u l v e r   w i r d  

Ln  e i n e m   T r o c k e n s c h r a n k   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   v o n   1 0 0 ° 0  

• e t r o c k n e t .   Die   R e d u k t i o n   f ü h r t   man  b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r  

;on   6 0 0 ° C ,   was  um  2 9 0 ° 0   h ö h e r   a l s   d i e   T e m p e r a t u r   d e s   R e -  

l u k t i o n s b e g i n n s   v o n   MoO^  i s t ,   b e i   e i n e m   V e r b r a u c h   a n  

äf  a s s e r   s t   o f f   von   2 , 5 m ^ / M o l   Mo-h  i n   e i n e m   G a s s t r o m  

ä u r c h .   ••. 

Das  e r h a l t e n e   P u l v e r   h a t   f o l g e n d e   Z u s a m m e n s e t z u n g :  

35%  Mo  und   65%  A l 2 0 3   m i t   e i n e r   g l e i c h m ä ß i g e n   V e r t e i l u n g  

des-  M o l y b d ä n s   i n   e i n e r   k e r a m i s c h e n   M a t r i x .   Es  w u r d e   k e i n  

N a t r i u m   n a c h g e w i e s e n .  

B e i s p i e l   9  

1  kg  S a l z   Z r O G l 2 » Ö H 2 P   b e h a n d e l t   man  m i t   2  L i t e r  

w ä s s e r i g e r   N H 4 0 H - L ö s u n g   . m i t   e i n e r   K o n z e n t r a t i o n   v o n  

1 3 , 4   M o l / 1   b e i   R a u m t e m p e r a t u r ,   d e r   Ü b e r s c h u ß   an  A l k a l i  

b e t r ä g t   2.  In   1  S t u n d e   w i r d   d i e   Mut t   er   l a u g e   a b g e f i l t e r t ,  

d i e   f e s t e   P h a s e   m i t   6 ö , 2   g  d e r   N a ^ W O ^ L ö s u n g   i n   300  m l  

W a s s e r   ( 0 , ö   M o l / 1 )   u n t e r   V e r m i s c h e n   b e h a n d e l t .   I n   1  S t u n -  

de  w i r d   d i e   M u t t e r l a u g e   s o r g f ä l t i g   a b g e f i l t e r t   und   g e -  

w a s c h e n .   Das  h e r g e s t e l l t e   P u l v e r   w i r d   i n   e i n e m   T r o c k e n -  

s c h r a n k   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   v o n   1 0 0 ° 0   g e t r o c k n e t .   D i e  

R e d u k t i o n   f ü h r t   man  b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von   600  C,  w a s  

um  300°C  h ö h e r   a l s   d i e   T e m p e r a t u r   des   R e d u k t i o n s b e g i n n s  

v o n   WO  i s t ,   b e i   e i n e m   V e r b r a u c h   an  W a s s e r s t o f f   v o n  
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6  m ^ / M o l   W»ii  i n   e i n e m   G a s s t r o m   d u r c h .   Man  e r h ä l t   P u l v e r  

f o l g e n d e r   Z u s a m m e n s e t z u n g :   W  10%  u n d   Z r 0 2   90%  m i t   e i n e r  

g l e i c h m ä ß i g e n   V e r t e i l u n g   des   W o l f r a m s   i n   e i n e r   k e r a m i -  

s c h e n   M a t r i x .   Es  w u r d e n   k e i n e   B e i m e n g u n g e n   n a c h g e w i e s e n .  

?  B e i s p i e l   1 0  

1  kg  S a l z   Z r 0 C l 2 ' c H 2 0   b e h a n d e l t   man  m i t   2  L i t e r  

w ä s s e r i g e r   N H ^ O H - L ö s u n g   mi t   e i n e r   K o n z e n t r a t i o n   v o n  

1 3 , 4   ü o l / 1   b e i   R a u m t e m p e r a t u r ,   d e r   Ü b e r s c h u ß   an  A l k a l i  

b e t r ä g t   2 .   I n   1  S t u n d e   w i r d   d i e   M u t t e r l a u g e   a b g e f i l t e r t ,  

10  d i e   f e s t e   P h a s e   w i r d   g e w a s c h e n   und   mi t   172  g  d e r   N i C l 2 »  

• 6 H 2 0 - L ö s u n g   i n   500  ml  w ä s s e r i g e r   k o n z e n t r i e r t e r   N R ^ O H -  

L ö s u n g   b e h a n d e l t .   I n   2  S t u n d e n   w i r d   d i e   Masse   a b g e f i l -  

t e r t   und   s o r g f ä l t i g   g e w a s c h e n .   Das  h e r g e s t e l l t e   P u l v e r  

w i r d   i n   e i n e m   2fr  oc  k e n s c h r a n k   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   v o n  

15  100°C   g e t r o c k n e t .   Die  R e d u k t i o n   f ü h r t   man  b e i   e i n e r   T e m -  

p e r a t u r   von   4 0 0 ° C   d u r c h ,   was  um  200°G  h ö h e r   a l s   d i e   T e m -  

p e r a t u r   des   R e d u k t i o n s b e g i n n s   von   N i c k e l h y d r o x i d   i s t ,  

b e i   e i n e m   V e r b r a u c h   an  W a s s e r s t o f f   v o n   4  m ^ / M o l   N i - h   i n  

e i n e m   a a s s t r o m   d u r c h .   Man  e r h ä l t   P u l v e r   f o l g e n d e r   Z u -  

PO  s a m m e n s e t z u n g :   10%  Ni  und   90%  Z r 0 2   mi t   e i n e r   g l e i c h m ä ß i -  

g e n   V e r t e i l u n g   des   N i c k e l s   i n   e i n e r   k e r a m i s c h e n   M a t r i x .  

Der  G e h a l t   an  C h l o r   b e t r ä g t   0 , 0 1 % .  

B e i s p i e l   1 1  

1  kg  S a l z   A 1 C 1 3 * 6 H 2 0   G e h a n d e l t   man  m i t   2  L i t e r  

25  w ä s s e r i g e r   N H ^ O K - L ö s u n g   mi t   e i n e r   K o n z e n t r a t i o n   v o n  

1 3 , 4   ä i o l / 1   b e i   R a u m t e m p e r a t u r ,   d e r   U b e r s c h u ß   an  A l k a l i  

b e t r ä g t   2.  In   1  S t u n d e   w i r d   d i e   M u t t e r l a u g e   a b g e f i l t e r t ,  

d i e   f e s t e   P h a s e   w i r d   g e w a s c h e n   und   mi t   0 4 , 7   g  w ä s s e r i g e r  

F e C l ^ - L ö s u n g   i n   400  ml  W a s s e r   ( 1 , 7   M o l / 1 )   b e h a n d e l t .   I n  

30  1»5  s t u n d e n   w i r d   d i e   M a s s e   a b g e f i l t e r t   u n d   s o r g f ä l t i g   g e -  

w a s c h e n .   Das  h e r g e s t e l l t e   P u l v e r   w i r d   i n   e i n e m   T r o c k e n -  

s c h r a n k   b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   v o n   100°C  g e t r o c k n e t .   D i e  

R e d u k t i o n   f ü h r t   man  b e i   e i n e r   T e m p e r a t u r   von   4 2 0 ° C ,   w a s  

um  2 5 0 ° C   h ö h e r   a l s   d i e   T e m p e r a t u r   d e s   R e d u k t i o n s b e g i n n s  

35  von  j i i i s e h h y d r o x i d   i s t ,   b e i   e i n e m   V e r b r a u c h   an  W a s s e r -  

s t o f f   v o n   4 , 5   m ^ / M o l   F e * h   i n   e i n e m   G a s s t r o m   d u r c h .  
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Man  e r h ä l t   e i n   P u l v e r   f o l g e n d e r   Z u s a m m e n s e t z u n g   :  

15%  Ee  und   ö5%  A l 2 0 ^   m i t   e i n e r   g l e i c h m ä ß i g e n   V e r t e i l u n g  

i e s   E i s e n s   i n   e i n e r   k e r a m i s c h e n   M a t r i x .   Der  G e h a l t   a n  

3 h l o r   b e t r ä g t   u n t e r   0 , 0 1 % .  

I n d u s t r i e l l e   V e r w e r t   b a r k e i t  

D i s p e r s e   m e t a l l p u l v e r   k ö n n e n   i n   de r   L a n d w i r t s c h a f t ,  

a l s   » V a c h s t u m s t i m u l a t o r e n   s o w i e   i n   d e r   I n d u s t r i e   zu r   S c h a f -  

fung   d e r   S t o f f e   m i t   v o r a u s b e s t i m m t e n   E i g e n s c h a f t e n   i h r e  

A n w e n d u n g   f i n d e n .  
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PATENT  ANSPRÜCHE 

1.  V e r f a h r e n   zu r   H e r s t e l l u n g   d i s p e r s e r   M e t a l l p u l v e r ,  

das   d i e   B e h a n d l u n g   v o n   H y d r a t e n   d e r   m i n e r a l i s c h e n   M e t a l l -  

s a l z e   m i t   A l k a l i l a u g e n ,   d i e   F i l t r a t i o n   d e r   a n f a l l e n d e n  

j  M e t a l l h y d r o x i d e ,   i h r e   T r o c k n u n g   u n d   R e d u k t i o n   m i t   W a s -  

s e r s t o f f   v o r s i e h t ,   d a d u r c h   g e k e n n z e i c h -  

n e t ,   daß  man  f e s t e   H y d r a t e   d e r   Met  a l l s a l z e   v e r w e n d e t ,  

d i e   A l k a l i l a u g e   m i t   e i n e r   K o n z e n t r a t i o n   von   6  b i s   1 5  

M o l / 1   b e i   e i n e m   1 , 5 -   b i s   2 f a c h e n   Ü b e r s c h u ß   an  A l k a l i ,  

10  das   i n   d i e s e r   L a u g e   e n t h a l t e n   i s t ,   b e z o g e n   auf   d i e   s t ö -  

c n i o m e t r i s c h   f ü r   d i e   B i l d u n g   e i n e s   H y d r o x i d s   e r f o r d e r l i -  

che   M e n g e ,   n immt   u n d   d i e   R e d u k t i o n   d e r   K y d r o x i d e   o e i  

e i n e r   um  200  Di s   300°C  h ö h e r e n   T e m p e r a t u r   a l s   de r   R e d u k -  

t i o n s b e g i n n   d e r   H y d r o x i d e   d e r   e n t s p r e c h e n d e n   M e t a l l e   b e i  

15  e i n e m   V e r b r a u c h   an  W a s s e r s t o f f   von   2 , 5   b i s   6  m ^ / M o l   Me . -h ,  

b e r e c h n e t   auf   A u s g a n g s s a l z ,   d u r c h f ü h r t   und   n a c h   d e r   R e -  

d u k t i o n   d i e   e r h a l t e n e n   P u l v e r   mit   e i n e m   I n e r t g a s   p a s s i -  

v i e r t   • 
2.   V e r f a h r e n   n a c h   A n s p r u c h   1,  d a d u r c h   g  e  -  

20  k e n n z e i c h n e t ,   daß  man  d i e   h e r z u s t e l l e n d e n  

_ e t   a l l h y d r o x i d e   v o r   d e r   T r o c k n u n g   z u s ä t z l i c h   m i t   e i n e r  

w ä s s e r i g e n   b e z i e h u n g s w e i s e   A m m o n i a k l ö s u n g   des   S a l z e s  

e i n e s   a n d e r e n   M e t a l l s   b e h a n d e l t .  
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