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RESUMEN:
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(12) NACH DEM VERTRAG UBER DIE INTERNATIONALE ZUSAMMENARBEIT AUF DEM GEBILT DES
PATENTWESENS (PCT) VEROFFENTLICHTE INTERNATIONALE ANMELDUNG

(19) Weltorganisation fiir geistiges Eigentum
Internationales Biiro

(43) Internationales Veréffentlichungsdatum
18. Februar 2010 (18.02.2010)
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(10) Internationale Veroffentlichungsnummer

WO 2010/017894 A2

Internationale Patentklassifikation: Nicht klassifiziert
PCT/EP2009/005521

(51
2
(22

Internationales Aktenzeichen:

Internationales Anmeldedatum:
30. Juli 2009 (30.07.2009)

Deutsch
Deutsch

25
(26)
30

Einreichungssprache:
Veriffentlichungssprache:

Angaben zur Prioritiit:
102008 038 611.1

12, August 2008 (12.08.2008) DE

(71) Anmelder (fiir alle Bestimmungsstaaten mit Ausnahme
von US): W.C. HERAEUS GMBH [DE/DE]; Heraeuss-

trasse 12-14, 63450 Hanau (DE).

Erfinder; und

Erfinder/Anmelder (nur fiir US): JANTSCH, Uwe [DE/
DE]; Dangelweg 24, 63579 Freigericht (DE). LUPTON,
David, F. {GB/DE]; Am Rain 8, 63571 Gelnhausen (DE).
MANHARDT, Harald [DE/DE); Tannenweg 7, 63486
Bruchkoebel (DE). VORBERG, Stefan [DE/DE]; nussal-
lee 27, 63450 Hanau (DE).

Anwalt: KUHN, Hans-Christian; Heraeus Holding
GmbH, Heraeusstrasse 12-14, 63450 Hanau (DE).
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NO, NZ, OM, PE-PG, PH, PL, PT, RO, RS, RU, SC,
SE, SG, SK, SL, SM, ST, SV, SY, TI, TM, TN, TR,
TZ, UA, UG, US, UZ, VC, VN, ZA, ZM, ZW.
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(84) Bestimmungsstaaten (soweit nicht anders angegeben, fiir
jede verfiigbare regionale Schutzrechtsart): ARIPO (BW,
GH, GM, KE, LS, MW, MZ, NA, 8D, SL, SZ, TZ, UG,
ZM, ZW), eurasisches (AM, AZ, BY, KG, KZ, MD, RU,
TJ, TM), europidisches (AT, BE, BG, CH, CY, CZ, DE,
DK, EE, ES, Fl, FR, GB, GR, HR, HU, IE, IS, IT, LT,
LU, LV, MC, MK, MT, NL, NO, PL, PT, RO, SE, SI,
SK, SM, TR), OAPI (BF, BJ, CF, CG, CI, CM, GA, GN,
GQ, GW, ML, MR, NE, SN, TD, TG).

Erklirungen gemif Regel 4.17:
Lrfindererkidrung (Regel 4.17 Ziffer iv)
Veriffentlicht:

ohne internationalen Recherchenbericht und erneut zu
verdffentlichen nach Erhalt des Berichts (Regel 48 Absatz

) 2 Buchstabe g)
(81) Bestimmungsstaaten (soweit nicht anders angegeben, fiir

Jjede verfiigbare nationale Schutzrechtsart). AE, AG, AL,

(54) Title: METAL FIBRES FOR CATALYST NONWOVENS
(54) Bezeichnung: METALLFASERN FUR KATALYSATORVLIESE

(57) Abstract: A metal fibre based on one or more elements from the group consisting of platinum, palladium, rhodium, rutheni-
um and iridium together with from 0 to 30% by weight of one or more additional alloying elements from the group consisting of
nickel, cobalt, gold, rhenium, molybdenum and tungsten has, according to the invention, from 1 to 500 ppm by weight of boron or
phosphorus. A nonwoven ot mesh according to the invention, in particular for producing nitrogen oxide or for producing hydro-
cyanic acid, comprises such fibres. To produce fibres based on noble metals together with up to 30% by weight of additional al-
loying metals, the melting point of the metal is reduced by at least 400°C by addition of boron or phosphorus as alloying constitu-
ent before drawing of the fibres from a melt and the boron or the phosphorus is removed again from the fibres.

(57) Zusammenfassung: Eine Metallfaser auf der Basis eines oder mehrerer Elemente aus der Gruppe Platin, Palladium, Rhodi-
um, Ruthenium oder Iridium mit O bis 30 Gew.-% eines oder mehrerer zusitzlicher Legierungselemente aus der Gruppe Nickel,
Kobalt, Gold, Rhenium, Molybdiin und Wolfram weist erfindungsgemiR 1 bis 500 Gew.-ppm Bor oder Phosphor auf. Ein erfin-
dungsgemiBes Vlies oder Netz insbesondere zur Herstellung von Stickoxid oder zur Herstellung von Blausdure besteht aus derar-
tigen Fasern. Zur Herstellung von Fasern auf Edelmetallbasis mit bis zu 30 Gew.-% zusétzlichen Legierungsmetallen wird durch
Zichen der Fasern aus einer Schmelze der Schmelzpunkt des Metalls vor dem Ziehen der Fasern durch Zulegieren von Bor oder
Phosphor um mindestens 400 °C abgesenkt und aus den Fasern das Bor oder der Phosphor wieder entfernt.
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B22F 1/00 (2006.01) B01J 23/40 (2006.01) DZ, EC, EE, EG, ES, FI, GB, GD, GE, GH, GM, GT,
B22F 3/00 (2006.01) B01J 35/06 (2006.01) HN, HR, HU, ID, IL, IN, IS, JP, KE, KG, KM, KN, KP,
B22F 9/06 (2006.01) C22C 5/04 (2006.01) KR, KZ, LA, LC, LK, LR, LS, LT, LU, LY, MA, MD,
FOIN 3/28 (2006.01) ME, MG, MK, MN, MW, MX, MY, MZ, NA, NG, NI,

NO, NZ, OM, PE, PG, PH, PL, PT, RO, RS, RU, SC, SD,

(21) Internationales Aktenzeichen: PCT/EP2009/005521 SE, SG, SK, SL, SM, ST, SV, SY, TJ, TM, 'IN, TR, TT,
(22) Internationales Anmeldedatum: TZ,UA, UG, US,UZ, VC, VN, ZA, ZM, ZW.
30. Juli 2009 (30.07.2009) (84) Bestimmungsstaaten (soweit nicht anders angegeben, fiir
(25) Einreichungssprache: Deutsch Jjede verfugbare regionale Schutzrechtsart): ARIPO (BW,
GH, GM, KE, LS, MW, MZ, NA, SD, SL, SZ, TZ, UG,
(26) Veriffentlichungssprache: Deutsch ZM, ZW), eurasisches (AM, AZ, BY, KG, KZ, MD, RU,
(30) Angaben zur Prioritiit: TJ, TM), européiisches (AT, BE, BG, CH, CY, CZ, DE,
10 2008 038 611.1 DK, EE, ES, FI, FR, GB, GR, HR, HU, IE, IS, IT, LT,
LU, LV, MC, MK, MT, NL, NO, PL, PT, RO, SE, SI,
12. August 2008 (12.08.2008) DE SK. SM. TR), OAPI (BF, BJ, CF, CG, CI, CM, GA, GN,
(71) Anmelder (fiir alle Bestimmungsstaaten mit Ausnahme GQ, GW, ML, MR, NE, SN, TD, TG).
von US): W.C. HERAEUS GMBH [DE/DE]; Heraeuss- . .
trasse 12_14, 63450 Hanau (DE) Erklarungen gemaﬂ Regel 4.17:
(72) Erfinder; und —  Erfindererkldrung (Regel 4.17 Ziffer iv)

(75) Erfinder/Anmelder (nur fiir US). JANTSCH, Uwe [DE/ Veriffentlicht:
DE]; Dangelweg 24, 63579 Freigericht (DE). LUPTON,

David, F. [GB/DE]; Am Rain 8, 63571 Gelnhausen (DE). —  mit internationalem Recherchenbericht (Artikel 21 Absatz

MANHARDT, Harald [DE/DE]; Tannenweg 7, 63486 3 )
Bruchkoebel (DE). VORBERG, Stefan [DE/DE]; nussal- —  vor Ablauf der fiir Anderungen der Anspriiche geltenden
lee 27, 63450 Hanau (DE). Frist; Verdffentlichung wird wiederholt, falls Anderun-
_ . gen eingehen (Regel 48 Absatz 2 Buchstabe h)
(74) Anwalt: KUHN, Hans-Christian; Heraeus Holding
GmbH, Heraeusstrasse 12-14, 63450 Hanau (DE). (88) Veriffentlichungsdatum des internationalen Recher-
(81) Bestimmungsstaaten (soweit nicht anders angegeben, fiir chenberichts: 10. Juni 2010

Jjede verfiigbare nationale Schutzrechtsart): AE, AG, AL,
AM, AO, AT, AU, AZ, BA, BB, BG, BH, BR, BW, BY,

(54) Title: METAL FIBRES FOR CATALYST NONWOVENS
(54) Bezeichnung : METALLFASERN FUR KATALYSATORVLIESE

(57) Abstract: A metal fibre based on one or more elements from the group consisting of platinum, palladium, rhodium, rutheni-
um and iridium together with from 0 to 30% by weight of one or more additional alloying elements from the group consisting of
nickel, cobalt, gold, rhenium, molybdenum and tungsten has, according to the invention, from 1 to 500 ppm by weight of boron or
phosphorus. A nonwoven or mesh according to the invention, in particular for producing nitrogen oxide or for producing hydro-
cyanic acid, comprises such fibres. To produce fibres based on noble metals together with up to 30% by weight of additional al-
loying metals, the melting point of the metal is reduced by at least 400°C by addition of boron or phosphorus as alloying constitu-
ent before drawing of the fibres from a melt and the boron or the phosphorus is removed again from the fibres.

(57) Zusammenfassung: Eine Metallfaser auf der Basis eines oder mehrerer Elemente aus der Gruppe Platin, Palladium, Rhodi-
um, Ruthenium oder Iridium mit 0 bis 30 Gew.-% eines oder mehrerer zusitzlicher Legierungselemente aus der Gruppe Nickel,
Kobalt, Gold, Rhenium, Molybdén und Wolfram weist erfindungsgemif 1 bis 500 Gew.-ppm Bor oder Phosphor auf. Ein erfin-
dungsgemifes Vlies oder Netz insbesondere zur Herstellung von Stickoxid oder zur Herstellung von Blausdure besteht aus derar-
tigen Fasern. Zur Herstellung von Fasern auf Edelmetalibasis mit bis zu 30 Gew.-% zusitzlichen Legierungsmetallen wird durch
Ziehen der Fasern aus einer Schmelze der Schmelzpunkt des Metalls vor dem Ziehen der Fasern durch Zulegieren von Bor oder
Phosphor um mindestens 400 °C abgesenkt und aus den Fasern das Bor oder der Phosphor wieder entfernt.
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(57) Abstract: A metal fibre based on one or more elements from the group consisting of platinum, palladium, rhodium, rutheni-
um and iridium together with from 0 to 30% by weight of one or more additional alloying elements from the group consisting of
nickel, cobalt, gold, rhenium, molybdenum and tungsten has, according to the invention, from 1 to 500 ppm by weight of boron or
phosphorus. A nonwoven or mesh according to the invention, in patticular for producing nitrogen oxide or for producing hydro-
cyanic acid, comprises such fibres. To produce fibres based on noble metals together with up to 30% by weight of additional al-
loying metals, the melting point of the metal is reduced by at least 400°C by addition of boron or phosphorus as alloying constitu-
ent before drawing of the fibres from a melt and the boron or the phosphorus is removed again from the fibres.

(57y Zusammenfassung: Eine Metalifaser auf der Basis eines oder mehrerer Elemente aus der Gruppe Platin, Palladium, Rhodi-
um, Ruthenium oder Iridium mit O bis 30 Gew.-% eines oder mehrerer zusétzlicher Legierungselemente aus der Gruppe Nickel,
Kobalt, Gold, Rhenium, Molybdin und Wolfram weist erfindungsgeméB 1 bis 500 Gew.-ppm Bor oder Phosphor auf. Ein erfin-
dungsgeméfes Vlies oder Netz insbesondere zur Herstellung von Stickoxid oder zur Herstellung von Blauséure besteht aus derar-
tigen Fasern. Zur Herstellung von Fasern auf Edelmetallbasis mit bis zu 30 Gew.-% zusitzlichen Legierungsmetallen wird durch
Ziehen der Fasern aus einer Schmelze der Schmelzpunkt des Metalls vor dem Ziehen der Fasern durch Zulegieren von Bor oder
Phosphor um mindestens 400 °C abgesenkt und aus den Fasem das Bor oder der Phosphor wieder entfernt.
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Fibras metalicas para catalizador no tejido

La presente invencion se relaciona con estructuras catalizadoras para la produccién de
acido nitrico y acido cianhidrico y con fibras metalicas basadas en metales nobles y
adecuadas para la produccion de catalizadores, para mallas y materiales no tejidos
hechos a partir de los mismos y para procesos para la produccion de dichas fibras,
materiales no tejidos y mallas.

DE 199 45 742 C1 revela un cuerpo catalizador de fibras metalicas en donde las fibras
metalicas del mismo son producidas por remocion por fundicion. Usando técnicas textiles,
las telas no tejidas, entre otras, son producidas a partir de las fibras. El material
catalizador platino, paladio, o rodio esta contenido en las fibras o presente en el material

tejido como fibras adicionales.

DE 100 00 097 A1 revela procesos de remocion por fundicién para la produccion de fibras
metalicas a partir de delgadas fibras con diametros de menos de 100 pm usando
temperaturas de bafio de fundicion de hasta mas de  1500°C.

DE 197 12 625 A1 describe un proceso en el cual fibras metalicas, entre otras, se
depositan por entre el entramado de un rodillo distribuidor por sobre un substrato en

movimiento y unidos en puntos de interseccion.

Estos procesos parecen no ser adecuados o al menos dificiles de implementar para la
produccién de fibras metélicas y mallas o materiales no tejidos producidos a partir de los

mismos en el caso de metales con un alto punto de fundicion.

DE 100 40 591 C1 ensefia el método de aleacién de platino, iridio, rodio y rutenio, entre

otras, con boro y fosforo.

La eficiencia de los catalizadores conocidos, en particular los catalizadores de platino-
rodio, se reduce en el tiempo.

El objeto de la presente invenciéon es producir fibras, mallas o materiales no tejidos
basados en metales nobles. El proceso deberia ser tan simpie como sea posible. Los

catalizadores deberian conservar un alto nivel de eficiencia a largo plazo.

e
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Para lograr este objetivo, el punto de fundicién de un metal se reduce drasticamente por
medio de boro o fosforo antes de procesar las fibras y el boro o fésforo es principalmente
removido después de la produccién de fibras o materiales no tejidos o mallas producidas
a partir de fibras.

El objeto se logra por medio de las caracteristicas de las reivindicaciones independientes.

Las reivindicaciones dependientes describen representaciones preferidas.

Se asume que la aspereza de la superficie de las fibras se incrementa durante la
remocion del boro yl/o fosforo y la efectividad del catalizador se incrementa
simultaneamente con esta porosidad adicional. Ademas, se sospecha que el boro o
fosforo obstaculiza la formacién de 6xidos que son cataliticamente inefectivos y bloquean

el acceso al catalizador.

De acuerdo con la invencién, el punto de fundiciéon de un metal basado en un metal noble,
en particular basandose en metales del grupo del platino, metales como platino, paladio,
rodio, rutenio e iridio y, de ser necesario, elementos de aleacién adicional de hasta 30 %
por peso en total de los metales niquel, cobalto, oro, renio, molibdeno y tungsteno se
reduce substancialmente, en particular por al menos 400 °C, preferiblemente por al
menos 500 °C por medio de boro o fésforo. Para este propédsito, las composiciones
eutécticas se producen preferiblemente con boro o fésforo. Dichas mezclas eutécticas por
lo general estan situadas entre 1 a 5 % por peso de boro o fésforo, basandose en el metal
a ser procesado.

Aun es factible llevar a cabo la presente invencién si la mezcla no es eutéctica. Sin
embargo, el efecto se hace inutilizable por debajo de 0.5 % por peso de boro o fésforo
porque el intervalo de fundici_én amplio de la aleacién lleva a un desmezclado
considerable. Si la proporciéon de boro o fésforo es muy alta, el boro o fésforo se quema
innecesariamente, por un lado, llevando a una mayor desventaja, ademas del incremento
del consumo, del esfuerzo que implica la remociéon de este elemento que también se
incrementa innecesariamente. Con una concentracién por sobre 10 % por peso y con una
elevacién del contenido de boro o fésforo, las desventajas en cuanto al alto consumo de
boro o fésforo, y el incremento en el esfuerzo para removerlos, deben ser considerados
en relacién con la reduccion constante de la ventaja de la reducciéon en el punto de
fundicién incluso en el caso de composiciones que no han llegado a una eutéctica hasta
entonces.
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La reduccion del punto de fundicidon de acuerdo con la invencidn esta particularmente
marcada en el caso de platino, iridio y sus aleaciones. El uso de boro para reducir el
punto de fundicion es preferible debido a que se deben tomar mayores medidas de
seguridad en general cuando se usa fosforo.

De acuerdo con la invencion, se pueden obtener fibras con un diametro de entre 10 y 200
pm, en particular entre 50 y 100pm. La extraccion de fibras de la fundicién, en particular
por remocioén por fundicion, de acuerdo con la invencién se ahorra energia reduciendo la
temperatura de fundicién por medio de boro o fésforo y es méas suave con el equipo,
particularmente en comparacion en el esfuerzo que implica sin la reduccién del punto de
fundicidn o en comparacién con el esfuerzo que implica la produccién de secciones de
alambre. Al reducir el punto de fundicion de acuerdo con la invencion, es posible para
producir las fibras también mediante un proceso de fundiciéon de alambre por vaciado de
acuerdo con DE 197 57 093 A1 o un proceso de fundicién por enrollado de acuerdo con
DE 31 36 303 A1.

De acuerdo con la invencién, aparte de la produccién simplificada de fibra extrayendo de
la fundicion, en particular mediante la remocion por fundicion, la temperatura de
sinterizacion y el tiempo necesario para la produccion de mallas o materiales no tejidos a
partir de las fibras también se reduce sin el catalizador y las propiedades mecanicas de
los materiales no tejidos que son afectados negativamente ya que el boro y el fésforo son
removidos en gran medida de nuevo antes del uso de las fibras, materiales no tejidos o
mallas como se pretende. La remocion de boro y fésforo ocurre parcialmente durante la
extracciéon de las fibras y durante la sinterizacion de las fibras para formar mallas o
materiales no tejidos. Un contenido residual excesivamente alto de boro o fésforo afecta
negativamente las propiedades deseadas para la aplicacion como catalizador. Se ha
probado que es particularmente exitoso para la remocién de boro o fosforo el calentar el
producto después de sinterizar las fibras para formar mallas o materiales no tejidos,
durante algunos minutos para a fuego blanco. Durante dicho paso de tratamiento, la
fortaleza del material se incrementa mientras el contenido de boro o fésforo se reduce. Se
asume que boro o fésforo permanece por encima de los contaminantes usuales por estos
elementos, en particular entre 1 y 500 ppm. Cuando el boro se reduce a 1 a 20 % por
peso o el fésforo a 5 a 20 % por peso, en particular, no se tienen que esperar efectos
negativos de estos elementos en la accidn catalitica y estabilidad mecanica de las fibras,

mallas o materiales no tejidos producidos de acuerdo con la invencién.

Cuando se usan elementos de aleaciones que no son nobles 0 metales del grupo del

platino sensibles a la oxidacion tales como el iridio y rutenio, la oxidacién del boro y/o
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fosforo no ocurre en una atmésfera de aire pero bajo condiciones menos severas tales
como por ejemplo en una mezcla de gas oxidante que contenga H,/H;O. Este método
suave es ventajoso en particular por la pre-sinterizacion si la aleacién contiene metales
sensibles a la oxidacion.

A continuacion, la presente invencidon se ilustra por medio de ejemplos.

Al agregar aproximadamente 2 % por peso de boro a platino, el punto de fundicion puede
reducirse de 1770°C a 790°C. Esto facilita la produccién de fibras de aleaciones de Pt,
tales como por ejemplo PtRh5, mediante el proceso de remocién por fundicion. El punto
de fundicion del Pd se reduce de manera similar de 1555°C a 1065°C mediante la

aleacion adicional con aproximadamente 3 % por peso de B.

Las fibras PtRh5 aleadas con boro son pre-sinterizadés a una temperatura (por ejemplo
de 750°C) justo por debajo de la eutéctica. El boro se oxida durante la pre-sinterizacion y
el oxido de boro formado es principalmente licuado o evaporado. Asi mismo, los
compuestos sinterizados se forman entre las fibras. Mediante un tratamiento breve de
sinterizacién (que dura unos pocos minutos) a una temperatura en la regién de 1200°C-
1400°C (por ejemplo usando una llama), el material no tejido se sinteriza firmemente. Los
trazos de oxido de boro que puedan permanecer pueden eliminarse mediante enjuague
en agua caliente.

Los materiales no tejidos de aleaciones de paladio pueden producirse de una manera
analoga. Sin embargo, ya que la eutéctica del sistema Pd-B de 1065°C es
substancialmente mayor y/o el punto de fundicion de Pd de 1555°C es substancialmente
menor que el de platino, se requiere un mayor cuidado cuando se ajuste la temperatura
de pre-sinterizacién y sinterizacion. Sin embargo, las temperaturas que son adecuadas
pueden determinarse faciimente mediante pruebas simples de endurecimiento por tiempo

y el posterior examen de metalografica de la micrografica.

Ejemplo practico:

5kg de una aleacion de PtRh5 pre-fundida de una forma convencional fueron laminados,
después de fundirse por vaciado, para formar una barra con un diametro de 10mm y
cortada en longitudes de aproximadamente 30 mm. Las secciones fueron posteriormente
calentadas lentamente mediante la induccién en un crisol de 6xido de zirconio mientras se
cubria con argén, 2.1 % por peso de boro granules — correspondiente a la eutéctica Pt-B -
que se agrega a la fundicion. Después de una breve fundiciéon, un incremento de la
temperatura de la fundicién hasta por encima de 1000°C se evité cuidadosamente con el

fin de reducir el riesgo de una reaccion entre el boro y el 6xido de zirconio en el crisol a un
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minimo. La aleacion producida asi fue fundida por vaciado en moldes de lingotes de cobre

para formar lingotes de aproximadamente 20 mm x 20 mm x 120 mm.

Los lingotes preparados de la aleaciéon que contiene B de PtRh5 fueron fundidos en un
crisol de 6xido de zirconio en un equipo de remocién por fundicién (compare la
descripcién en DE 199 45 742 C1, columna 2, de la linea 40 en adelante) bajo una
atmésfera de recubrimiento de argén mientras la temperatura del bafio de fundicion se
mantuvo en la region de 820-860°C. Las pruebas comparativas para la produccion de
fibras de la aleacién PtRh5 sin boro fallaron como resultado de la alta temperatura de
fundicién de la aleacion (la temperatura liquida de aproximadamente1820°C) y el dafio
causado al crisol fundido. El proceso de extraccion fue ajustado por medio de pruebas
preliminares de tal forma que 2.6 kg de fibras con un diametro de 50-60 um y una longitud
promedio de 5 mm fueran producidas a partir de la aleacion de PtRh5-B.

En linea con el proceso descrito en DE 197 12 625 A1, las fibras fueron diseminadas
hasta un nivel de sustrato de oéxido de aluminio con las dimensiones de

400 mm x 800 mm hasta que la masa por area de unidad de las fibras llegé a 1500 g/mZ.

El material no tejido asi colocado fue introducido en el sustrato en una camara de
horneado bajo aire de la atmosfera, calentado a 750°C y mantenido a esta temperatura
durante 5 horas. El boro se disemind de las fibras, oxidado en la superficie de la aleacion
PtRh y formo oxido de boro que es un liquido a esta temperatura (punto de fundicién
450°C). El substrato con el material no tejido pre-sinterizado fue removido del horno y
enfriado a temperatura ambiente. Después de enfriar, fue posible disolver el dxido de boro
en agua caliente como resultado de lo cual el material no tejido se desprendié del
sustrato.

Como resultado de la pre-sinterizacién, una fortaleza mecanica adecuada para colgar el
material no tejido con cable de platino ya se habia logrado. En esta etapa, sin embargo, el
material no tejido todavia era muy fragil y tenia que tratarse con mucho cuidado. El
material no tejido fue calentado con una llama de hidrégeno-oxigeno hasta la
incandescencia (apenas aproximadamente 1200°C) y mantenido a esta temperatura
durante 2-3 minutos. Después de este tratamiento, la fortaleza se habia incrementado
considerablemente. La fortaleza se determind al estirar firmemente una pieza circular no
tejida (diametro 95 mm) alrededor de la circunferencia y prensando un hemisferio de
acero (diametro 40 mm) en la misma hasta que el material no tejido se rompio. La fuerza
maxima alcanzada se midié en 95 N. En comparacién, 2 materiales no tejidos fueron
probados, los cuales habian sido producidos al colocar y sinterizar a partir de los cables
PtRh5 tomados y que también tenian una masa por unidad de area de 1500 g/mm?. El

primer material no tejido fue sinterizado durante 10 min a 1640°C en el horno y tenia una



10

15

20

6

fortaleza de compresién de 10 N. El segundo material no tejido fue sinterizado durante 12
h a 1350°C y tenia una fortaleza de compresion de 85 N. El material no tejido de acuerdo
con la invencion podria manipularse sin problemas. El contenido de boro de la aleacion de
PtRh5 se habia incrementado a < 0,001 %. El material no tejido tenia una porosidad de
91 %.

4 piezas circulares con una masa por unidad de area de 1500 g/m? y didmetros de
62 mm cada uno fueron cortados del material no tejido. Las piezas circulares fueron
probadas en un reactor de pruebas para comprobar la oxidaciéon del amoniaco al 6xido de
nitrégeno bajo una carga de 22.4 toneladas de nitrégeno por metro cuadrado y dia
(t N/m?/d), una presién de 3.5 bar y una temperatura de 860°C. En comparacion, 10
mallas estandar de catalizador que habian sido producidas por tejido de alambres de
76 um de PtRh5 y tenian una masa por unidad de area de 600g/m? cada una fueron
comprobadas en un reactor paralelo.

Las pérdidas de presion de los materiales no tejidos eran mayores por un factor de 1.4
que en el caso de las mallas, la concentracion de éxido nitroso en el gas del producto era
comparable en el caso de los materiales no tejidos y las mallas. La eficiencia de oxidacion
de los materiales no tejidos era de 96.2% bajo las condiciones probadas y se mantuvo en
ese nivel durante todo el periodo de la prueba de 126.0 horas. La eficiencia de la
oxidacién de las mallas era 96.0% al comienzo de la prueba y cayé a 95.5% durante el

periodo de la prueba.

\Q\
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Reivindicaciones de la Patente

Fibra metalica basada en uno o varios elementos del grupo de platino, paladio,
rodio, rutenio o iridio con 0 a 30 % por peso de uno o varios elementos de aleacién
adicional de entre el grupo de niquel, cobalto, oro, renio, molibdeno y tungsteno,
caracterizado en que la fibra metalica exhibe 1 a 500 ppm por peso de boro o
fésforo.

Material no tejido o mallas que constan de fibras de acuerdo con la reivindicacion 1.

Uso de fibras de acuerdo con la reivindicacion 1, en particular como mallas o
materiales no tejidos de acuerdo con la reivindicacion 5, para la produccion de 6xido

de nitrégeno o para la produccion de acido cianhidrico.

Proceso para la produccién de fibras basadas en metales nobles con hasta 30 % por
peso de metales de aleacion adicionales al extraer las fibras de una fundicion,
caracterizada en que el punto de fundicién del metal se reduce por al menos 400 °C
antes de extraer de las fibras mediante la aleacién adicional de con boro o fésforo, y

el boro o el fésforo es removido de nuevo de las fibras.

Proceso de acuerdo con la reivindicacién 4 caracterizada en que el boro o el fésforo

se mezcla con el metal bajo una capa de atmosfera de gas.

Proceso de acuerdo con la reivindicacion 4 o 5 caracterizada en que las fibras se

sinterizan para formar un material no tejido o mallas.

Proceso de acuerdo con una de las reivindicaciones 4 a 6 caracterizada en que el

boro o fosforo es extraido térmicamente como 6xido.
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Resumen

Una fibra metalica que se basa en uno o varios elementos del grupo de platino, paladio,
rodio, rutenio o iridio con 0 a 30 % por peso de uno o varios elementos de aleacién
adicional de entre el grupo de niquel, cobalto, oro, renio, molibdeno y tungsteno que

exhibe 1 a 500 ppm por peso de boro o fésforo de acuerdo con la invencion.

Un material no tejido o mallas, en particular para la produccién de éxido de nitrégeno o

para la produccion de Aacido cianhidrico, que consta de dichas fibras.

Para la produccion de fibras basadas en metales nobles con hasta 30 % por peso de
metales de aleacion adicionales extrayendo las fibras de una fundicion, el punto de
fundicion del metal se reduce por al menos 400 °C, antes de extraer de las fibras,
mediante aleacién adicional con boro o fosforo, y el boro o el fésforo es removido de

nuevo de las fibras.

I\
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GEANDERTE ANSPRUCHE
beim Internationalen Biiro eingegangen
am 31 Mai 2010 (31.05.2010)

Viies oder Netz bestehend aus.Metallfasern auf der Basis eines oder mehrerer Ele-
mente aus der Gruppe Platin, |
Palladium, Rhodium, Ruthenium oder Iridium mit O bis 30 Gew.-% eines oder mehrerer
zuséatzlicher Legierungselemente aus der Gruppe Nickel, Kobalt, Gold, Rhenium, Mo-
lybdan und Wolfram, dadurch gekennzeichnet, dass die Metalifaser 1 bis 500 Gew.-
ppm Bor oder Phosphor aufweist.

Verwendung von Netz oder Vlies nach Anspruch 1 zur Herstellung von Stickoxid oder
zur Herstellung von Blausédure.

Verfahren zur Herstellung von Fasern auf Edelmetalibasis mit bis zu 30 Gew.-% zu-
séatzlichen Legierungsmetallen durch Ziehen der Fasern aus einer Schmelze, wobei
der Schmelzpunkt des Metalls vor dem Ziehen-der Fasern-durch:Zulegieren-von Bor
oder Phosphor um mindestens 400 °C abgesenkt wird und aus den Fasern das Bor
oder der Phosphor wieder entfernt wird,

dadurch gekennzeichnet, dass die Fasern zu einem Vlies oder Netz gesintert werden.

Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, dass das Bor oder der Phos-
phor unter Schutzgasatmosphare mit dem Metall gemischt werden.

Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, dass das Bor oder der Phos-
phor thermisch als Oxid entfernt wird.

GEANDERTES BLATT (ARTIKEL 19)
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Material no tejido o malla que consta de fibras de metal basadas en uno o mas
elementos del grupo de platino, paladio, rodio, rutenio, iridio con 0 a 30 % por
peso de uno o mas elementos de aleacion adicional del grupo de niquel, cobalto,
oro, renio, molibdeno, y tungsteno, caracterizado en que la fibra de metal exhibe 1

a 500 ppm por peso de boro o fosforo.

Uso de la malla o material no tejido de la reivindicaciéon 1 para la produccion de

oxido de nitrégeno o para ta produccién de acido cianhidrico.

Proceso para la produccién de fibras basadas en metales nobles con hasta 30%
por peso de metales de aleacién adicional al extraer fibras de una fundicién, en
donde el punto de fundicion del metal se reduce a al menos 400 °C antes de
extraer las fibras mediante aleacion adicional con boro o fésforo, y el boro o el
fosforo es extraido de nuevo de las fibras, caracterizadas porque las fibras son

sinterizadas para formar un material no tejido o malla.

Proceso de acuerdo a la reivindicacion 3 caracterizada porque el boro o el fésforo

se mezcla con el metal bajo una atmésfera protectora de gas.

Proceso de acuerdo a la reivindicacion 4, caracterizado porque el boro o el fosforo

es extraido termalmente como 6xido.
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