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Pulver hergestellter Formkoérper

(57) Bei einem Verfahren zum Herstellen eines
Formkérpers aus Rhodium wird das Rhodium in Pulver-
form unter einem Druck von mindestens 400 Mpa in
einer Form gepref3t. Unter einem Druck von einem Mil-
libar bis einem bar wird der Formkérper bei einer Tem-
peratur von mindestens 1300 Grad Celsius,
vorzugsweise mindestens 1500 Grad Celsius, ins-
besondere mindestens 1700 Grad Celsius warmebe-
handelt.
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Beschreibung

[0001] Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Her-
stellen eines Formkoérpers aus Rhodium sowie einen
Formkoérper aus Rhodium.

[0002] Rhodium ist ein gut verformbares Edelmetall
aus der Gruppe der Platinmetalle. Es ist sehr hart und
verschleilBbestandig. Darliber hinaus ist es chemisch
sehr bestandig.

[0003] Wegen seines relativ hohen Schmelzpunktes
von etwa 1966 Grad Celsius ist es auBerst umstéandlich
einen grofieren Korper aus reinem Rhodium herzustel-
len. Reines Rhodium wird daher bislang lediglich zur
Herstellung bestandiger optischer Spiegel oder als
Schutzfilm verwendet. Hierzu wird es galvanisch auf
einen entsprechenden Koérner aufgebracht. Lediglich
fur Laborzwecke werden aus reinem Rhodium dinne
Drahtstiicke von etwa einem Millimeter Durchmesser
und einem Zentimeter Lange hergestellt. Darlber hin-
aus wird Rhodium in Verbindungen oder als Katalysator
verwendet.

[0004] Wegen der sehr guten Materialeigenschaften
von Rhodium wére es jedoch wiinschenswert, gréRere
Formkoérper, wie beispielsweise Uhrengehduse, Arm-
bander oder andere Schmuckgegensténde aus reinem
Rhodium herzustellen, wobei unter reinem Rhodium ein
Rhodiumanteil von gréRer 99 Prozent, vorzugsweise
gréfer 99,3 Prozent, insbesondere groRer 99,7 Prozent
verstanden wird.

[0005] Es ist Aufgabe der Erfindung ein Verfahren
zum Herstellen eines Formkorpers aus reinem Rho-
dium anzugeben.

[0006] Die Losung dieser Aufgabe ergibt sich aus den
Merkmalen des kennzeichnenden Teils des Anspruchs
1. Vorteilhafte Weiterbildungen der Erfindung ergeben
sich aus den Unteranspriichen.

[0007] Gemal der Erfindung wird Rhodium in Pulver-
form unter einem Druck von mindestens 400 Mpa in
einer Form gepref3t und unter einem Druck von einem
Millibar bis einem bar bei einer Temperatur von minde-
stens 1300 Grad Celsius, vorzugsweise mindestens
1500 Grad Celsius, insbesondere mindestens 1700
Grad Celsius warmebehandelt. Es hat sich gezeigt, daf}
ein so hergestellter Formkoérper eine so hohe Dichte
aufweist, dafl® seine Oberflache hochglanz-poliert wer-
den kann. Es verbleibt lediglich eine geringe Restporo-
sitat.

[0008] Durch das Pressen kdnnen sogenannte Griint-
eile erzeugt werden, welche sehr gut handhabbar sind.
PreBhilfsmittel wie beispielsweise Wachse sind nicht
erforderlich. So kdnnen beispielsweise durch uniaxiales
Pressen des Rhodiumpulvers sogenannte Pellets
erzeugt werden, welche sich ohne grol’e Reibungsef-
fekte aus der entsprechenden Matrize auspressen las-
sen. Bei einem Kompaktierungsdruck  von
beispielsweise 400, 600 oder 800 Megapascal (Mpa)
werden sehr gute Ergebnisse erzielt. Die Pellets kbnnen
beispielsweise nach dem Pressen durch entspre-
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chende Bearbeitung in eine gewlinschte Form gebracht
werden. So kénnen aus den Pellets durch spanabhe-
bende Bearbeitung beispielsweise Schmuckteile oder
Uhrengehduse hergestellt werden.

[0009] Statt einer Bearbeitung der Pellets nach dem
Pressen kénnen die Pellets aber auch zunachst der
Warmebehandlung unterzogen werden. Hierdurch
erhoht sich die Harte der Pellets, was zum einen dazu
fuhrt, da die Pellets unempfindlicher gegen mechani-
sche Beanspruchungen geworden sind, zum anderen
aber die Bearbeitung der Pellets erschwert. Insbeson-
dere ist die spanabhebende Bearbeitung der Pellets
nach der Warmebehandlung schwieriger als vor der
Warmebehandlung. Des weiteren kann die Warmebe-
handlung gleichzeitig mit dem Pressen erfolgen.

[0010] Statt Pellets zu erzeugen, kann das Rhodium-
pulver auch in einer Form gepref3t werden, welche dem
gewulnschten Formkérper entspricht. Hierdurch redu-
ziert sich die nachtragliche formgebende Behandlung
erheblich.

[0011] Wenngleich bei einem Druck von etwa einem
Millibar auch bereits gute Ergebnisse erzielt wurden, so
hat sich doch herausgestellt, daR bei einem normalen
Umgebungsdruck von etwa einem bar besonders gute
Ergebnisse erzielt wurden.

[0012] Ahnliches gilt fir die Warmebehandlung (Sin-
terung). Bereits bei einer Temperatur von etwa 1300
Grad Celsius wurden gute Ergebnisse erreicht. Bei
einer Temperatur von 1500 Grad Celsius konnten
jedoch deutlich bessere Ergebnisse erzielt werden.
Eine weitere Verbesserung der Ergebnisse wurde bei
einer Temperatur von etwa 1700 Grad Celsius erreicht.
Wenn auch bei einer Temperatur von 1750 Grad Cel-
sius die Ergebnisse nahezu optimal waren, so war der
Unterschied zu einer Warmebehandlung bei 1700 Grad
Celsius oder 1800 Grad Celsius nicht mehr sehr grof3.
[0013] Eine deutliche Verbesserung der Ergebnisse
wurde jedoch dadurch erreicht, daf? die Warmebehand-
lung in einer Edelgasatmosphéare durchgefihrt wurde.
Hierbei hat sich die Verwendung von Argon als beson-
ders vorteilhaft herausgestellt.

[0014] Bereits bei einer einstiindigen Warmebehand-
lung werden sehr gute Ergebnisse erzielt. Es hat sich
jedoch herausgestellt, dall die Ergebnisse bei einer
zweistiindigen Warmebehandlung besser waren. Opti-
male Ergebnisse wurden bei einer Warmebehandlung
von etwa drei Stunden erreicht, wobei bei einer Warme-
behandlung von 3,5 oder vier Stunden keine Verbesse-
rung mehr erreicht wird.

[0015] Als besonders vorteilhaft hat sich eine Pulver-
fraktion herausgestellt, bei der die mittlere Korngréfie
75 Mikrometer betragt. Eine weitere Verbesserung kann
noch dadurch erreicht werden, daf das Rhodiumpulver
eine spratzige Pulverform besitzt.

[0016] Bei einer weiteren besonderen Ausfliihrungs-
form der Erfindung wird dem Rhodiumpulver ein
Schmiermittel wie Paraffin, Wachs oder Kampfer zuge-
flgt. Die Zufligung eines Schmiermittels ist jedoch nicht
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immer erforderlich sondern hangt vom Anwendungsfall
ab.

[0017] Eine weitere Verbesserung des erfindungs-
gemalen Verfahrens wurde dadurch erreicht, daf} der
Formkorper unter einem Druckaufbau auf 1500 bar von
etwa 23 Grad Celsius auf 1500 Grad Celsius aufgeheizt
wird. Hierdurch erfolgt eine Nachverdichtung des Form-
korpers. In vorteilhafter Weise sollte der Formkd&rper
etwa drei bis vier Stunden bei 1500 bar auf 1500 Grad
Celsius gehalten werden. Besonders vorteilhaft ist es,
wenn Druck und Temperatur nach der Nachverdichtung
gleichzeitig auf ihren Normalwert abgesenkt werden.
Durch die heiRisostatische Nachverdichtung kann die
Dichte der Formkdrper, die nach dem Sintern etwa 90
Prozent der theoretischen Dichte betragt, auf 99,8 Pro-
zent der theoretischen Dichte erhéht werden.

[0018] Mittels des erfindungsgeméafien Verfahrens
lassen sich hochwertige Formkdrper herstellen. Insbe-
sondere ist das erfindungsgemale Verfahren dazu
geeignet, Uhrengehduse oder ahnliche Schmuckteile
aus reinem Rhodium herzustellen. Die derart herge-
stellten Formkdrper sind sehr hart und verschleil3be-
sténdig. Sie weisen eine geringe Dichte von etwa 12,4
Gramm pro Kubikzentimeter auf. Die Formkdrper behal-
ten ihren Glanz unter allen atmosphérischen Umstéan-
den. Sie sind resistent gegen heilles Kdnigswasser und
haben eine hohe Oxidationsbesténdigkeit. Des weite-
ren haben die Formkdrper eine sehr hohe Spiegelre-
flektivitat.

[0019] Weitere Vorteile und Merkmale des erfindungs-
gemalen Verfahrens ergeben sich aus der Beschrei-
bung eines besonderen Ausflihrungsbeispiels der
Erfindung.

[0020] Rhodiumpulver mit einer Reinheit von 99,5
Gewichtsprozent Rh wurde durch uniaxiales Pressen
zu Pellets von einem Durchmesser von 10 Millimeter
beziehungsweise 15 Millimeter verarbeitet. PreRhilfs-
mittel wie beispielsweise Wachse wurden nicht verwen-
det. Die Kompaktierungsdrucke betrugen 400, 600 und
800 Mpa. Die Prefllinge wurden anschlieBend ohne
grofRe Reibungseffekte aus der Matrize ausgeprefl3t.
[0021] Die anschlieBende Sinterung erfolgte unter
Argon der Reinheit 4.8 (99,998 Prozent) unter einem
stetigen DurchfluR von 40 Kubikzentimeter pro Minute.
Die Aufheizraten betrugen 10 Kelvin pro Minute und 15
Kelvin pro Minute. Die Haltezeiten auf der Sintertempe-
ratur waren drei beziehungsweise vier Stunden. Die
Sinterungen fuhrten zu folgenden Dichten:

Probe 1: PreBling bei 600 Mpa kompaktiert Sinte-
rung: drei Stunden bei 1700 Grad Celsius
Erreichte Dichte: 10,8 Gramm pro Kubik-
zentimeter (86,4 Prozent)

Probe 2: PreRling bei 800 Mpa kompaktiert Sinte-

rung: drei Stunden bei 1750 Grad Celsius
Erreichte Dichte: 11, 24 Gramm pro Kubik-
zentimeter (89,9 Prozent)
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Probe 3: Prel3ling bei 800 Mpa kompaktiert Sinte-
rung: drei Stunden bei 1800 Grad Celsius
Erreichte Dichte: 11,26 Gramm pro Kubik-

zentimeter (87,6 Prozent)

[0022] Nach dem Sintern erfolgt eine heiBisostatische
Nachverdichtung. Die Nachverdichtung erfolgte in einer
ABB-QIH 3-Laborhippe unter Stickstoff. Die Heiliso-
statpresse war mit einem Graphitheizer ausgestattet.
Zur Nachverdichtung wurden die gesinterten Teile bei
gleichzeitigem Druckaufbau auf 1500 bar von Raum-
temperatur auf 1500 Grad Celsius aufgeheizt. Anschlie-
fend wurden sie drei beziehungsweise vier Stunden
auf 1500 Grad Celsius und 1500 bar gehalten. Danach
erfolgte gleichzeitig der Abbau von Druck und Abkih-
lung auf Raumtemperatur. Durch die Nachverdichtung
wurden folgende Dichtewerte erreicht:

Probe1: 11,35 Gramm pro Kubikzentimeter (90,8
Prozent)

Probe2: 12,48 Gramm pro Kubikzentimeter (99,8
Prozent)

Probe 3: 12,42 Gramm pro Kubikzentimeter (99,4
Prozent).

Patentanspriiche

1. Verfahren zum Herstellen eines Formkdrpers aus
Rhodium,
dadurch gekennzeichnet,
daf Rhodium in Pulverform unter einem Druck von
mindestens 400 Mpa in einer Form gepreft wird
und unter einem Druck von 1 mbar bis 1 bar bei
einer Temperatur von mindestens 1300 Grad Cel-
sius, vorzugsweise mindestens 1500 Grad Celsius,
insbesondere mindestens 1700 Grad Celsius war-
mebehandelt wird.

2. \Verfahren nach Anspruch 1,
dadurch gekennzeichnet,
dal die Warmebehandlung in einer Edelgasatmo-
sphére durchgefihrt wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2,
dadurch gekennzeichnet,
daR die Warmebehandlung bei 1750 Grad Celsius
stattfindet.

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3,
dadurch gekennzeichnet,
dal die Warmebehandlung etwa 3 Stunden
betragt.

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4,
dadurch gekennzeichnet,
dal® das Rhodiumpulver eine mittlere Korngrofie
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von 75 Mikrometer hat und vorzugsweise eine
spratzige Pulverform besitzt.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5,
dadurch gekennzeichnet,

daf’ dem Rhodiumpulver ein Schmiermittel wie Par-
affin, Wachs oder Kampfer zugefligt wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6,
dadurch gekennzeichnet,

daR der Formkdrper nach der Warmebehandlung
einer heilisostatischen Nachverdichtung unterzo-
gen wird.

Verfahren nach Anspruch 7,

dadurch gekennzeichnet,

daR der Formkdérper unter einem Druckaufbau auf
1500 bar von etwa 23 Grad Celsius auf 1500 Grad
Celsius aufgeheizt wird.

Verfahren nach Anspruch 8,

dadurch gekennzeichnet,

dall der Formkérper wahrend mindestens drei
Stunden vorzugsweise vier Stunden, insbesondere
3,5 Stunden bei 1500 bar auf 1500 Grad Celsius
nachverdichtet wird.

Verfahren nach einem der Anspriiche 7 bis 9,
dadurch gekennzeichnet,

dafd nach der Nachverdichtung Druck und Tempe-
ratur gleichzeitig auf ihren Normalwert abgesenkt
werden.

Formkorper, insbesondere Uhrengehéuse,
dadurch gekennzeichnet,
dafd er beziehungsweise es aus Rhodium besteht.
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