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2. Ausfillen des Platins und Erzeugung des Platinschwammes.

Durch Versetzen der auf 30° Bé verdiinnten, von der Hauptmenge des Ir be-
freiten Losung mit der doppelten Menge einer konzentrierten Salmiaklosung
unter starkem Riihren fallt Platin als kanariengelber Niederschlag aus (ein-
schlieflich Auswaschen braucht man 30 1 Salmiaklsung auf 1 kg Pt); den so
gewonnenen Platinsalmiak wischt man in Saugfiltern aus Steingut oder in
Filtersicken so lange aus, bis mit Kaliumferrocyanid keine Reaktion mehr ein-
tritt, und erhitzt ihn darauf in zylindrischen Gefien (30 cm hoch, 20 em Durch-
messer) aus Quarz, mit Deckel versehen, in einem Flammofen mit reduzieren-
der Flamme langsam auf 700 bis 800°; Erhitzungsdauer: 8 Std. Der so ge-
wonnene unreine Platinschwamm enthélt noch geringe Mengen Eisen, die durch
Kochen mit 209,-HCI gelost werden konnen, und bis zu 1%, Ir. Dieses kann
durch nochmaliges Behandeln mit verdiinntem Konigswasser und Wiederaus-
fallen des Pt, falls erforderlich, entfernt werden. So gereinigtes Platin enthilt
z. B. 99,23% Pt, 0,329%, Ir, 0,13% Rh, 0,04% Ru, 0,209, Fe. Beim Erhitzen
des Schwammes in einem Schamottetiegel im Windofen erhélt man einen zu-
sammengesinterten Block, der durch Pressen bzw. Ausschmieden in kompakte
Form gebracht wird. Da
er, will man ihn schmelzen,
zu grof} ist, um ihn auf ein-
mal in einen Tiegel zu
bringen, so sintert man in
diesem Falle in mehreren,
durch Filtrierpapier ge-
trennten Schichten, die sich
nachher leicht trennen
lassen.

Das Schmelzen des
Platins erfolgt in der
Knallgasflamme nach einer
bereits 1856 vonSte.Claire
Deville und Debray an-
gegebenen Methode im (ge-
brannten) Kalkblock oder
bei groBeren Mengen in
einem Tiegel nach Fig. 73.

Dabei ist zu beriicksich-
tigen, dal} Platin genau wie

: i Fig. 73. Schmelztiegel zum Schmelzen von 15 bis
Silber im geschmolzenenZu- 20 kg Platin im Knallgasgeblése. (Aus Schnabel,
stand Sauerstoff aufnimmt  Hdb. Bd. IL.) Der Tiegel b ist mit gebranntem Kalk

ausgekleidet; das Gasgemisch wird durch eine

und diesen beim Erstarren Diise ¢ im Deckel a eingefiihrt.

unter , Spratzen wieder
ausstoBt. Am Ende der Schmelzperiode mufBl daher der Sauerstoff des
Knallgasgeblises abgedrosselt und mit Wasserstotfiiberschull gearbeitet wer-

den; man erreicht damit, daB der aufgenommene Sauerstoff wieder heraus-
brennt



158 Kapitel TII. Platin.

Verbrauch an Sauerstoff: 60 bis 701 je kg Platin; erforderlicher Druck:
12 bis 15 em Quecksilberséaule.

Die GieBformen bestehen aus Eisen, an der Oberfliche oxydiert und mit
Graphit eingerieben oder innen mit Platin iiberzogen, auch solche aus (gebrann-
tem) Kalk sind zu gebrauchen.

Beim Schmelzen verdampft noch etwa vorhandenes Osmium als Osmium-
siure, Kieselsiure wird durch CaO verschlackt.

3. Weiterbehandlung der Mutterlaugen vom Ausfillen des Pt.

Diese Losungen enthalten noch sehr geringe Mengen Pt (infolge einer geringen
Loslichkeit des Pt-Salmiak), ferner alles Pd, etwas Ir und Rh, Cu.

Zunéchst fallt man alle diese Metalle nach dem Anséuern mit H,S0, durch met.
Te (evtl. auch Zn) aus: erster schwarzer Schlamm (,,premier noir‘‘). Nach dem
Rosten auf dem Scherben im Muffelofen und nach Behandeln (Dekapieren) mit
H,S0, zum Lésen des Cu behandelt man mit verdiinntem Kdnigswasser:

A. Unléslicher Riickstand (Rh, Ir): mit BaO, gegliiht, in Kdonigswasser
(15 HCL - 2 HNO,) gelost, Ba durch H,SO,, Ir als schwarzviolettes Ammonium-
chloroiridat durch NH,Cl abgeschieden, dieses durch vorsichtiges Erhitzen in Metall
iibergefiihrt. Rh nach Anséuern mit H,S0, mittels Fe ausgefallt.

B. Lésung (Pd, Pt, Spur Ir, Rh): durch Salmiak Pt + Ir ausgefallt, beide
durch Behandeln mit verdiinntem Konigswasser, in dem Ir unléslich, getrennt.
Pd-haltige Losung mit Fe zementiert, Fe-Uberschufl durch HCL gelost; Riickstand
mit verdiinntem Kénigswasser behandelt; Pd in Losung, diese bei schwacher Hitze
auf Sirupkonsistenz eingedampft, mit Ammoniak aufgenommen; aus der klaren
Lésung fillt Pd mit HCI als gelbes Chloropalladium aus, durch Gliihen in Palladium-
schwamm verwandelt.

Der nach Losen des Pd verbleibende Riickstand enthélt Rh und geringe Mengen
Ir, er wird wie der Riickstand unter A. behandelt.

4. Die Raffination des Platins.

Das nach der beschriebenen Methode gewonnene gereinigte Platin geniigt
nicht fiir alle Verwendungszwecke und muf daher, z. B. wenn daraus Thermo-
elemente gemacht werden sollen, einem weiteren Raffinationsprozef3 unter-
worfen werden.

Nach dem Verfahren von Ste. Claire Deville und Debray legiert man
mit der 10fachen Menge Blei und erhitzt withrend 4 bis 5 Stunden auf ca. 1000 °;
wenn man die aus dieser Legierung durch Eingiefien in Wasser hergestellten

‘ranalien mit stark verdiinnter Salpetersiure in der Hitze behandelt, geht alles
Pd zusammen mit dem Pb,Fe, Cu und geringen Pt- und Rh-Mengen in Losung,
wiihrend die Hauptmenge des Pt im Riickstand bleibt. Behandelt man diesen
mit verdiinntem Konigswasser (8 HCL, 2 HNO;, 90 H,0), so 16st sich Pt, wiih-
rend Tr und Ru ungelést bleiben; aus der Losung kann man Pt durch
NH,Cl in Gegenwart von NaCl (um Rh in Losung zu halten) ausfillen. Durch
Glithen des Niederschlags erhilt man ein Produkt mit 99,989, Pt, je 0,01% Rh
und Ag.

Durch wiederholtes Auflosen in Kénigswasser und Ausfallen durch Salmiak
kann man noch gréBeren Reinheitsgrad erzielen.



