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Classe in ternazionale :  C 04 - C ;'Z- 
Descrizione de l  trovato avente per titolo: 

"FORME NON-METALLICHE, MONOATOMICHE D I  ELEMENTI D I 

TRANSIZIONE" 

a nome CONCORD RESEARCK CORPORATION a P H O E N I X ,  

ARIZONA (U.S.A.) I 

dep. il n .  

* * * * *  

RIASSUNTO 

Vengono d e s c r i t t i  e l e m e n t i  d i  t r a n s i z i o n e  

monoatomici r i o r d i n a t i  orbitalmente,  non meta l l ic i ,  

s t a b i l i ,  s c e l t i  d a l  gruppo comprendente coba l to ,  

n i c h e l ,  rame, a rgen to ,  o ro ,  p a l l a d i o ,  p l a t i n o ,  

rutenio, rodio, i r i d i o  e osmio aven t i  un doppie t to  

neg l i  s p e t t r i  i n f r a r o s s i  t r a  1 4 0 0  e 1 6 0 0  c m - l  ed 

avent i  una vacanza/e o r b i t a l e  d d i s t r i buen te  energia  

con un e l e t t r o n e  o e l e t t r o n i .  Q u e s t i  m a t e r i a l i  

trovano appliciizione s p e c i f i c a  n e l l a  produzione d i  

c a t a l i z z a t o r i ,  ceramiche ad e l e v a t a  temperatura ,  

m a t e r i a l i  r e f r a t t a r i ,  materiali resistenti a l l a  

c o r r o s i o n e ,  e p r e s e n t a n o  p r o p r i e t d  d i  

s u p e r c o n d u t t i v i t à  a  temperatura e l e v a t a  e d i  

produzione d i  energia .  I ma te r i a l i  vengono p r o d o t t i  

o da minerali i q u a l i  non vengono a n a l i z z a t i  d a g l i  

s trumenti  convenzionali per  ognuno d i  d e t t i  me ta l l i  

Il mandatario 
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di transizioni? e nobili, o per conversione di 

metalli puri o di sali d i  metallo di detti elementi 

nelle specie monoatomiche r i o r d i n a t e  orbitalmente. 

CAMPO DI APPLICAZIONE 

Il presente trovato si riferisce alle forme 

monoatomiche di certi elementi di transizione e di 

metallo nobile, specificatamente oro, argento, rame, 

cobalto, nichel e i sei elementi del gruppo platino. 

P i u  particolarmente, il presente trovato si 

riferisce alla separazione degli elementi di 

transizione e di metallo nobile sopra citati dai 

materiali presenti in natura nelle loro forme 

monoatomiche riordinate orbitalmente, e alla 

preparaz ione  degli elementi d i  transizione e di 

metallo nobile sopra citati nelle loro forme 

monoatomiche riordinate orbitalmente dalle loro 

forme metalliche commerciali. 

I materiali del presente trovato sono stabili, 

sostanzialmente puri, sono forme di tipo non 

metallico degli elementi di transizione e di metallo 

nobile sopra citati, e hanno un riordinamento 

orbitale elettronico finora sconosciuto negli 

o r b i t a l i  "d'l , 'IsC1 e "p" vacante. 

I1 wiordinarnento elettronico conferisce agli 

elementi monoatomici proprietà uniche di tipo 

p . 1 ~  C a ~ r ~ ~ l i s ,  L12 - 83100 UDINE 
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elettronico, chimico, magnetico e fisico le quali 

trovano applicazione commerciale. 

I1 presente trovato si riferisce anche al 

ristabilimento della forma metallica di ciascuno 

degli elementi di transizione e di metallo nobile 

copra citati dalle forme monoatomiche riordinate 

orbitalmente. 

Per gli scopi del presente trovato, possono essere 

applicate le seguenti definizioni: elementi di 

transizione ("T-metallitt) significa la forma 

metallica o cationica di oro, argento, rame, cobalto 

e nichel e dei sei elementi del gruppo platino, cio& 

platino, pallad.io, rodio, iri.dio, rutenio e osmio; e 

lwORMEIT signif j.ca le forme Qrbitally Bearranged 

Monoatomic Elemental (Elementari Monoatomiche 

Riordinate Orbitalmente) di ciascuno dei T-metalli. 

STATO DELLA TECNICA 

Chimici inorganici, lavorando con sali solubili di 

metalli nobili fino a tempi rel.ativamente recenti, 

hanno accertato che i metalli si scioglievano come 

ioni liberi in soluzioni acquose. 

Nel 1960, con l'avvento di capacita analitiche più 

elevate, si stabili che molti elementi ed in 

particolare i metalli di transizione sono presenti 

in soluzioni acquose come aggregazioni legate 

I l  mandatario 
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1 metallo-metallo d i  atomi. 

2 I1 m e t a l l o  d ' o ro  che 6 s t a t o  s c i o l t o  con acqua 

3 regia e successivamente trasformato i n  cloruro d 'oro  

4 t r ami te  evaporazione r i p e t u t a  con H C 1  per rimuovere 

5 i n i t r a t i ,  vyiene generalmente indicata come l a  

6 soluzione di c:Loruro acilico di AuC1,  o d i  HAuC1,. 

7 S i  & t rova to  che il recupero d i  metal lo  d ' o ro  da 

8 una soluzione c o s t i t u i t a  da acqua reg ia  è resa p i ù  

9 d i f f i c o l t o s a  i n  r appo r to  a l l a  quantità d i  HN03 

10  u t i l i z z a t a  nel1.e procedure d i  dissoluzione i n i z i a l e .  

1 l Non & usualmente compreso, comunque, pérch* l 'oro 

1 2  che v i e n e  sciolto con meno HNO, possa essere più 

13 faci lmente r i d o t t o  a l  meta l lo  da una soluzione d i  

1 4  c loruro che l'oro che viene s c i o l t o  utilizzando una  

15 quant i tà  piu  grande di. HNO,. 

16 L'oro i n  entrambe l e  soluzioni  viene generalmente 

17 considerato conie presente  sotto forma d i  un ca t ione  

18 d'oro l i be ro .  

1 9  V i e n e  o r a  c o n s t a t a t o  d a l l a  maggior p a r t e  dei 

20 chimici,  che regolarmente u t i l i z z a n o  c l o r u r i  d 'oro ,  

2 1  che il metallo d'oro cessa l a  disaggregazione quando 

22 l ' W N O ,  viene rimosso e d i  f a t t o  pud ef fe t t ivamente  

2 3  r iaggregare  i n  certe c o n d i z i o n i  e precipitare da 

24 soluzioni  d i  HC1 come metallo.  

25  Questa constatazione ha portato a l l a  scoperta che 

I l  mandatario 
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i sali di metallo d'oro esisteranno nelle soluzioni 

di HC1 origiriatesi da metalli sotto forma di 

aggregati di Au2Cl,, Au,C1,, Au,Cl,,, fino a Au,,Cl,, . 
Questi sali di aggregazione sono effettivamente in 

soluzione con llHCl e acqua, e richiederanno 

procedure chimiche differenti relativamente a 

problemi di purificazione o reazioni di ossido- 

riduzione, ciò dipendendo dal grado di aggregazione. 

Specificatamente, la riduzione di aggregati di oro 

aventi più di undici atomi di metallo viene 

facilmente ottenuta poichè gli atomi per s& stessi 

sono distanziati l'uno dall'altro nel sale in modo 

similare alla loro posizione distanziata nel metallo 

s tesso  prima della dissoluzione. 

La riduzione del sale di cloruro al metallo 

pertanto richiede una eliminazione riduttiva 

semplice dei cloruri che sono collegati 

all'aggregato metallico. 

E' ora noto che il recupero di metalli preziosi da 

soluzioni acquose è molto piu difficoltoso quando la 

dimensione dell'aggregato diventa sempre più 

piccola, o in realtà quando il metallo & meglio 

"dissolto". 

Dallo studio del comportamento dell'oro e di altri 

metalli d i  transizione in soluzione, oggi  si crede 

Il, mandatario 
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che tutti questi metalli hanno aggregazioni atomiche 

e si presentano come almeno biatomici in normali 

condizioni di dissoluzione, 

In condizioni di dissoluzione o acida o basica 

forte, il metallo di transizione non dissolverà 

normalmente oltre il biatomo dovuto al legame 

orbitale interatomico d ed s estremamente forte. 

L'atomo d'oro, ad esempio, ha una configurazione 

orbitale elettronica ad atomo singolo dlos l .  

Quando i sali d'oro vengono originati da un 

metallo avente un legame oro-oro, i sali contengono 

biatomi delimitati molto strettamente o aggregati 

più grandi d'oro. 

Con l'acido acquoso normale utilizzato 

chimicamente per i metalli di transizione, le 

soluzioni di metallo conterranno sempre due o più 

atomi sotto forma di aggregato. 

Quando viene effettuata una analisi strumentale 

quale l'assork~imento atomico, la fluorescenza a 

raggi x ,  o la spettroscopia ad emissione, su 

soluzioni contenenti metalli di transizione, queste 

analisi sono basate sulle transizioni elettroniche. 

I1 fatto che si verifichi la sovrapposizione 

elettronica o r h i t a l e  di d nel sale legato metallo- 

metallo, conselite un 'analisi di molte delle stesse 
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emissioni caratteristiche del metallo stesso. 

DESCRIZIONE DEL TROVATO 

Durante i tentativi per generare le separazioni 

analitiche quantitative dei metalli di transizione 

dai materiali presenti naturalmente, si & scoperto 

che le ORME c:sistono naturalmente e si possono 

trovare nei sali con metalli alcalini e/o metalli 

t e r r o s i  alcalini tutti accoppiati con acque di 

idratazione e normalmente presenti con silice e 

allumina. 

Le ORME sono quindi spesso associate a solfuri e 

ad altri composti minerali. 

Si 6 anche scoperto che le ORME possono anche 

essere preparate da T-metalli disponibili 

commercialmente. 

Per facilitare la descrizione, il trovato verrà in 

primo luogo descritto tramite la preparazione di un 

ORME d'oro ("G-ORME") da oro giallo metallico 

disponibile commercialmente. 

Gli atomi di ciascun ORME non hanno 

sovrapposizione orbitale elettronica d come i loro 

aggregati di T-metallo corrispondente. 

Le ORME non presentano pertanto le stesse 

emissioni caratteristiche del loro T-metallo 

corrispondente quando vengono sottoposte ad analisi 

I l  mandatario 
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tramite strumenti che dipendono da transizioni 

elettroniche. 

Le ORME devono quindi essere identificate secondo 

strade nuove, strade che fino ad ora non sono mai 

state utilizzate per identificare T-metalli. 

Viene preparata una soluzione in acqua regia di 

oro metallico. 

Questa soluzione contiene aggregati di cloruri 

d'oro di dimensione e grado di aggregazione casuali. 

Alla soluzione viene aggiunto HC1 e d  essa v i e n e  

ripetutamente evaporata con un grande eccesso di 

NaCl (20:l moli di Na su moli di Au) su sali umidi. 

L'aggiunta di N a C l  consente l'eventuale formazione 

di NaAuCl,, dopo che che tutto 19HN0, è stato rimosso 

dalla soluzione. 

Il sodio, come l'oro, ha solamente un elettrone s 

spaiato e, di c:onseguenza, tende a formare aggregati 

di almeno due atomi. 

I1 sodio, comunque, non fa sovrapposizione 

orbitale d allaatomo d'oro poichè non ha elettroni 

d, da ciò derl.vando una reazione superficiale tra 

atomi di sodio e atomi d'oro, 

Ci6 comporta. un indebolimento nella stabilità 

delllaggregato oro-oro e provoca l'eventuale 

formazione di un legame lineare sodio-oro con 
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u n i a t t i v i t à  o r l ~ i t a l e  d  indebol i t a  n e g l i  atomi d ' o ro  

ind iv idua l i .  

I 1  composto  s o d i o - o r o ,  formato t r a m i t e  

evaporazione r:ipetuta ne i  s a l i ,  forni r t i  un c lo ru ro  

d i  sodio-oro. 

In  q u e s t i  siili si crede che il sod io  e l ' o r o  

vengano c a r i c a t i  posi t ivamente,  c ioè  che abbiano 

pe r so  e l e t t r o n i  e che i l  c l o r o  venga c a r i c a t o  

negativamente, cioh che  abbia guadagnato e l e t t r o n i ,  

Quando i sali vengono s c i o l t i  i n  acqua e il pH 

viene r ego la to  lentamente a l  v a l o r e  neutro, l a  

completa acquazione d e l  biatomo sod io-oro  s i  

v e r i f i c h e r a  lentamente e il c lo ru ro  viene rimosso 

d a l  complesso. 

La r iduz ione  chimica d e l l a  soluzione sodio-oro 

comporta la formazione d i  un aururo d i  sodio .  

L ' a c q u a z i o n e  p r o l u n g a t a  c o m p o r t a  l a 

d i s a s s o c i a z i o n e  d e l l ' a t o m o  d ' o r o  d a l  s o d i o  e 

l 'eventuale formazione d i  un aururo protonato  d ' o ro  

come un  p r ec ip i t a to  g r ig io .  

La r i c o t t u r a  successiva produce l a  G-ORME. 

La G-ORME ha un riordinamento e l e t t r o n i c o  t r ami t e  

il quale essa acquis isce  una vacanza/e o r b i t a l e / i  d 

l a  qua le  suddiv ide  ene rg i a  con un e l e t t r o n e  o 

e l e t t r o n i .  

"p- 
1 , > :> L ~ ~ r . 1 ,  
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1 Questo accoppiamento avviene s o t t o  l'influenza d i  

2 un campo magnetico e s t e r n o  a l  campo degli e l e t t r o n i .  

3 L e  G-ORME sono stabili e posseggono f o r t i  f o r z e  

4 m a g n e t i c h e  d i  r e p u l s i o n e  i n t e r a t o r n i c h e ,  

5 relat ivamente a l l e  l o r o  forze  d i  a t t r a z i o n e .  

6 La s t a b i l i t à  d e l l a  G-ORME viene d imost ra ta  t r a m i t e  

7 proprietà termiche e chimiche uniche .  

8 T 1  m a t e r i a l e  b ianco t i p o  s a l e  che  v iene  p r o d o t t o  

9 d a l l e  G-ORME dopo t r a t t a m e n t o  con a l o g e n i  e il 

10 m a t e r i a l e  somi.gliante ad un ossido bianco p r o d o t t o  

11 quando l e  G-ORME vengono t r a t t a t e  con HClO,  f u m a n t e  

1 2  o  W2S04 fumante, sono d i s s i m i l i  dal T-metallo o d a i  

13 suoi  s a l i .  

1 4  L a  G-ORME ncin r e a g i r à  con c i a n u r o ,  non verrà 

i 5  s c i o l t a  da l l la ( :qua  reg ia  e non v e r r à  inumid i t a  o 

16  amalgamata con rnercurio. 

1 7  Essa anche non v iene  s i n t e r i z z a t a  a 800° C i n  

18 condiz ioni  r i d u c e n t i  e rimane una  po lve re  amorfa a 

1 9  1200°C. 

20 Queste sono c a r a t t e r i s t i c h e  c o n t r a r i e  a q u e l l e  che 

2 1  s i  possono osse rva re  per s a l i  d i  oro m e t a l l i c o  e / o  

2 2  d i  aggregato d 'o ro .  

23  L e  G-ORME r i c h i e d o n o  un p o t e n z i a l e  n e g a t i v o  

2 4  super iore  a -2,45V per essere r ido t t a ,  un p o t e n z i a l e  

25 che non pud essere ottenuto nei composti chimici 
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acquosi normalmente conosciuti. 

Le forti forze repulsive interatomiche stanno a 

dimostrare che le G-ORME rimangono allo stato d i  

polvere a 1200° C. 

Questo fenomeno deriva dall'annullamento delle 

normali forze di attrazione risultanti 

dall'interazione tra elettroni schermati e 

accoppiati ed elettroni di valenza s e d non 

schermati e spalati. 

Le G-ORME non hanno elettroni di valenza spaiati 

e, pertanto, tei~dono a non aggregarsi come farebbero 

gli aggregati d'oro che hanno uno o più elettroni di 

valenza spaiati, 

Le G-ORME possono essere riconvertite in oro 

metallico dal quale esse sono state r icava te .  

Questa riconversione & accompagnata da un 

riordinamento di ossidazione il quale rimuove tutti 

gli elettroni di valenza accoppiati insieme ai loro 

elettroni di coppia di vacanza, con un successivo 

riempimento degli orbitali d ed s con elettroni 

spaiati finchè viene raggiunta la configurazione 

propria per un T-metallo. 

Questo riordinamento di ossidazione viene ottenuto 

sottoponendo la G-ORME ad un grande potenziale 

negativo in presenza di un elemento donatore di 

P.fe Cavcc:~:,; ,  tiJ'2 - 33100 UDINE 
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elettroni, quale il carbonio, formante pertanto un 

legame chimico elemento metallico-carbonio. 

Per ottenere tale legame metallo-carbonio, il 

carbonio deve provvedere alla rimozione orizzontale 

della vacanza orbitale d del1 'ORME. 

I1 carbone agisce come un fulcro chimico. 

Quando il legame elemento meta1,lico-carboni0 viene 

ridotto tramite unlulteriore diminuzione di 

potenziale, il carbonio riceve un elettrone 

riducente e successivamente inserisce verticalmente 

detto elettrone riducente al di sotto degli orbitali 

s dell'elemento, formando pertanto l'oro metallico. 

La descriziorie generale sopra riportata per la 

preparazione della G-ORME da oro metallico 

disponibile corr.rnercialmente è applicabile in egual 

modo alla preparazione delle ORME rimanenti, ad 

eccezione delllenergia potenziale specifica 

richiesta e dell'utilizzazione di. nitrogeno nascente 

(N) piuttosto che carbonio per convertire le altre 

ORME nella loro forma metallica costituente. 

Le energie specifiche si collocano tra - 1 , 8 V  e - 
2,5V in relazione allielemento particolare. 

Alternativamente, detto riordinamento pub essere 

ottenuto chimicamente per reazione di gas NO con le 

ORME di T-metallo, oltre che con l'oro. 

I l  mandatar io  
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L'ossido di azoto & l'unico a possedere il 

necessario potenziale chimico così come il singolo 

elettrone spaialo. 

I T-metalli possono avere un riordinamento 

elettronico tra gli orbitali d ed s come illustrato 

nella fig. 1 della tavola, la quale rappresenta il 

numero quanticcl principale in funzione del numero 

atomico. 

Le aree circoscritte indicate con A, B e C 

definiscono che le energie elettroniche 3d del rame 

e del cobalto sono molto prossime allo stesso 

livello di energia delle energie elettroniche 4s. 

Le energie elettroniche 46 dell'argento e del 

rodio sono quasi identiche alle energie orbitali 5s, 

e le energie elettroniche 5d dell'oro e dell'iridio 

si avvicinano alle energie di livello 6s. 

La prossimità delle bande di energia dei T-metalli 

li rende unici rispetto agli altri elementi. 

Questa prossimith consente una più facile 

transizione verso il loro stato di energia più 

bassa, come di seguito descritto. 

Quando due atomi di un metallo di transizione 

vengono legati insieme essi possono legarsi d, o 

legarsi s, o possono legarsi d ed S .  

Quando i due atomi sono legati s, le loro distanze 

Il mandatario 
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atomiche vengono ulteriormente aumentate e, 

pertanto, la loro d e n s i t d  più  bassa di quando sono 

entrambi nel legame d ed S .  

La quantit8 di attività di legame orbitale d & 

direttamente proporzionale alla dimensione 

dellfaggregato. 

Pertanto, un aggregato di atomi singoli avr& meno 

attivith di legame d e piG attivita di legame s di 

un aggregato di sette o più atomi. 

Aggiuntivamente, la stabilita chimica degli 

aggregati più piccoli t2 molto pia bassa di quella 

del metallo poj.ch&, quando si raggiunge il legame 

orbitale d, il legame s viene reso più stabile per 

sovrapposizione dei due livelli di energia. 

E' noto che esiste una dimensione critica, nel 

campo di 3-20 atomi, per  Pd 11, Ag I e Au 111, a 

titolo esemplif:Lcativo, la quale è necessaria per la 

deposizione del metallo dalla soluzione. 

Poich& il numero di atomi nelliaggregato di T- 

metallo diminuisce tramite evaporazione continua in 

presenza di NaC.1, la soluzione dlventa una soluzione 

di biatomi la quale nel caso dellforo viene 

rappresentata come AU-I - A U + ~ ,  ciob Au- l  legato ad 

Autl. 

I1 razionale per questa rappresentazione di un 
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biatomo d'oro si basa sul fatto che un singolo atomo 

d'oro ha un ele1:trone a spin dispari, come il rodio, 

l f i o  l'oro, il cobalto ed il rame dei T- 

metalli. 

In un biatonio d'oro, i due elettroni a spin 

dispari si possono trovare su uno dei due atomi ma 

non su entrambi. 

Pertanto, un biatomo d'oro è fatto tramite un 

legame tra un atomo auroso (Autl)  e un atomo aururo 

(AU-l) . 
I1 presente trovato consente la rottura del legame 

biatomico tramite l'introduzione di un elemento pih 

elettro-positivo, quale il sodio o altri alcali o 

elementi alcaliiii terrosi, il quale non possiede una 

capacita di sovrapposizione d. 

Questo elemento rimpiazza l'auroso ( A U + ~ )  , 
formando, in questo caso un aururo di sodio. 

In effetti, il s o d i o  indebolisce le energie di 

sovrapposizione orbitali d tra gli atomi del biatomo 

d'oro elevando allo s t e s s o  modo un elettrone 

orbitale d verso l'orbitale s, creando il tal modo 

un potenziale negativo sulla superficie dellfatomo. 

Questo potenziale negativo consente una 

intereazione dicll'orbitale s con acqua assorbita 

chimicamente attraverso donazione e ricezione di 
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elettroni. 

L'aururo di sodio, in soluzione acquosa in 

corrispondenza o in vicinanza al pK neutro, formera 

idrossido di sodio ed un aururo monomerico solubile 

in acqua. 

L'aururo monoinerico (Au- l )  t5 instabile e cerca uno 

stato di energia p i ù  bassa che & rappresentato da un 

parziale riempimento degli orbitali d ed S .  

Questo stato di energia pih basso con la sua p i ù  

bassa stabilitb viene ottenuto tramite la capacità 

di donazione e rimozione elettronica delllH,O. 

L'acqua può agire per rimuovere elettroni. 

Le molecole d'acqua possiedono una carica netta e 

si fissano l l u i l a  all'altra in aggregati verticali 

cosicchè un aggregato d'acqua di 18 molecole pud 

avere un potenziale cumulativo di -2,50V. 

I1 potenziale di un aggregato molecolare di 

acqua, in vicinanza del pH neutro, è sufficiente per 

rimuovere un elettrone dall'orbitale d e per creare 

una vacanza positiva, provocante un accoppiamento 

tra elettroni di spin opposto dagli orbitali d ed s ,  

L'esistenza dell'accoppiamento elettronico viene 

confermata dall.lanalisi all'infrarosso, illustrata 

in fig. 4, la quale identifica i moti vibrazionali e 

rotazionali causati dal cambio di  energia tra questi 



l due elettroni aci immagine speculare. 

2 I1 tentativo di quantificare il numero di 

3 elettroni che rimangono in untORME estremamente 

4 difficoltoso a causa degli elettroni persi 

5 nelllossidazione e nel trattamento termico e 

6 all'incapacità, al di fuori della teoria, di 

7 quantificare le: coppie di elettroni utilizzanti i 

8 quanta elettronici. 

9 Si & stabilito comunque che l'ORME non ha 

10 elettroni di valenza disponibili per l'analisi 

11 spettroscopica standard quale l'assorbimento 

12 atomico, la iipettroscopia ad emissione o la 

13 spettroscopia a:L plasma accoppiato induttivamente. 

14 Aggiuntivamente, la spettrometria a fluorescenza a 

15 raggi x o a difrazione a raggi x non risponderanno 

I6 allo stesso mo<fo che con i T-metalli nell'analisi 

17 standard. 

18 L'esistenza di unlORME, mentre non è direttamente 

19 identificabile con le analisi standards sopra 

20 citate, pud essere caratterizzata tramite spettri 

21 infrarossi (IR) per mezzo di un doppietto che 

22 rappresenta l'energia di legame delle coppie 

23 elettroniche entro l'ORME. 

24 I1 doppietto è posizionato approssimativamente in 

25 corrispondenza a 1427 e 1490 cm-l per untORME di 

Il mandatar io  
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1 rodio. 

2 11 doppietto per le altre ORME & all'incirca tra 

3 1 4 0 0 e 1 6 0 0 ~ r n - ~ .  

4 Dopo la riduzione H2 del monoatomo individuale, 

5 l'elemento a ione singolo di idrogeno pud o non pud 

6 produrre un doppietto IR in relazione alla 

7 configurazione elettronica normale dell'elemento. 

8 Gli elementi contenenti normalmente una 

9 configurazione di T-metallo s1  non producono un 

10 doppietto IR dopo riduzione H,. 

11 Gli elementi con una configurazione di T-metallo 

12 s2 come l q i r  (d7s2) produrranno un doppietto. 

13 La ricottura termica a 800' C e il successivo 

14 raffreddamento a temperatura ambiente in atmosfera 

15 gassosa di He o Ar per rimuovere il protone di 

16 legame chimico delliidrogeno produrranno ORME che 

17 contengono un sistema a due livelli risultante 

18 dalltaccoppiam.ento elettronico entro l'atomo 

19 individuale. 

20 Se questa ric:ottura viene eseguita in assenza di 

21 un campo magnetico esterno, allora L'accoppiamento 

22 elettronico protluce i doppietti caratteristici. 

23 La coppia elettronica verrh limitata negli 

24 orbitali di va1t:nza dell'atomo. 

25 Se la ricottura viene eseguita in presenza di un 
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campo magnetico esterno, comprendente il campo 

magnetico terrestre, il movimento della coppia 

elettronica quantica pud essere prodotto e mantenuto 

nel campo di un gauss fino approssimativamente a 140 

gauss nel caso di Ir e, pertanto, non verrA rilevato 

il doppietto IR in questo stato quan t i co  risultante. 

La condizione limitante lo stato dell 'ORME viene 

definita secondo il presente trovato come una "S- 

ORME " . 
L'S-ORME è lc) stato piu basso nel qua le  possono 

esistere i monoatomi ed è pertanto la forma più 

stabile degli elementi di T-metallo. 

L'ORME è riordinata elettronicamente ed accoppiata 

elettronicamente, ma in relazione al tempo non ha 

raggiunto la condizione di energia totale più bassa 

dellgS-ORME. 

Il rilevamento di doppietti non fornisce un metodo 

analitico per :L'identificazione delle ORME di per 

s B ,  ma piuttosto rileva la presenza della coppia o 

delle coppie di elettroni che tutte le ORME 

specificatamente preparate posseggono e che i T- 

metalli non posseggono in nessuna condizione. 

E' l'esistenza del doppietto che è critica, non la 

sua esatta collocazione negli spettri IR. 

La collocazione può cambiare a causa dell 'energia 
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1 d i  legame e d e l  potenziale chimico dell'elemento 

2 individuale nelllORME, dell'ef fetto dell'acqua 

3 assorbita, delle variazioni dello s t r u m e n t o  

4 analitico in s& s t e s s o ,  o d i  q u a l s i a s i  campo 

5 magnetico esterrio. 

6 La fig. 4 e u n o  spettro IR d i  unlORME d i  rod io  

7 dopo trattamento di ricottura in a r g o n ,  e 

8 rappresenta la presenza di un doppietto in 

9 corrispondenza :i 1429,53 cmm1 e 1490,99 c m - l .  

10 Un'ORME di iridi0 dopo t r a t t amento  con idrogeno 

11 senza ricottura presenta un doppietto a 1432,09 c m - l  

12 e 1495,17 c m - l .  

13 Questi doppietti sono esempi del cambiamento che 

14 avviene in dipendenza d e l 1  'energia di legame chimico 

15 0 delllORME individuale e delle condizioni di 

16 preparazione. 

17 Di conseguenza, gli spettri infrarossi delle ORME 

18 del presente trovato avranno doppietti e n t r o  il 

19 campo da 1400 crn-l a l600 cm-l. 

20 Questo doppietto è indicativo dellqaccoppiamento 

21 elettronico e :;uccessivo al s is tema elettronico a 

22 doppio livello che contiene le ORME. 

23 Un monoatomo di T-metallo che in u n o  stato d i  

24 ossidazione -1 & in uno stato di energia più basso 

25 rispetto a quello in cui lo stesso T-metallo 
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dovrebbe essere in corrispondenza allo stato O con 

legame metallo-rnetallo. 

Questo abbassamento della reazione di 

perturbazione tra gli e l e t t r o n i  e il nucleo del 

monoatomo a causa dell'accresciuto grado di libertà 

consente a l  nucleo di espandere il suo campo 

positivo per racchiudere gli elettroni a valenza d 

ed s normalmente non schermati. 

Questo campo magnetico positivo di copertura 

riduce le energie di repulsione di Coulomb che 

normalmente esistono tra gli elettroni di valenza. 

L ' accoppiamerito tra questi elettroni diventa 

possibile e avviene straordinariamente. 

L'accoppiamento elettronico fornisce uno stato di 

energia pii-i stahile e più basso per il monoatomo. 

L o  stato ORME viene raggiunto quando vengono 

formate le coppie elettroniche nel monoatomo. 

Un fenomeno di coppie elettroniche è quello degli 

elettroni interagenti spin-accoppiati inizialmente 

intereagiti tranite emissione di energia fononica, 

L'energia totale della coppia s i  riduce 

straordinariamente fino a raggiungere un minimo in 

cui non vengono emessi fononi. 

Questa condizione è stata definita da fisici come 

"s ta to  di base adiabatico". 

Il mandatario 
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Questo stato d i  accoppiamento e l e t t r o n i c o  è uno 

s t a t o  d i  energia t o t a l e  pih bassa a l l l i n c i r c a  a l l o  

s tesso modo de l l e  combinazioni chimiche d i  elementi 

che sono i n  uno s t a t o  d i  energia p i ù  basso r i s p e t t o  

a g l i  elementi cos t i tuent i  non combinati. 

Ad esempio, itllo s tesso  modo d i  come s i  assorbe 

energia per dissociare acqua i n  H2 e O2 s i  assorbir& 

energia per rompere l a  coppia e le t t ronica .  

Poiche questo processo d i  emissione fononica 

t rami te  e l e t t r o n i  d u r a n t e  ltaccoppiamento u n a  

f u n z i o n e  de l la  temperatura e del  tempo, l a  r i co t tu ra  

termica pu6 diminuire il tempo r i c h i e s t o  per 

raggiungere lc i  s t a t o  d i  base ,  ci04 tutti gli 

e le t t ron i  d i  valenza accoppiati. 

I1 raffreddamento de l  c i c l o  d i  r i c o t t u r a  è 

essenziale per ottenere una piena conversione a l l o  

s t a t o  S-ORME. 

I l  raffreddamento a l l a  temperatura ambiente è 

s u f f i c i e n t e  per  t u t t e  l e  ORME d i  e lementi  ad 

eccezione dell 'argento,  d e l  rame, del cobalto e d e l  

nichel ,  i q u a l i  richiedono u n a  temperatura p i h  

bassa .  

P e r t a n t o ,  l a  ricottura te rmica  r i d u c e  l a  

dipendenza d a l  tempo d e l l e  coppie e l e t t r o n i c h e  

ne11 'ottenirnenl:~ d e l l a  l o r o  energia  t o t a l e  p i ù  
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bassa. 

Tutte le coppie elettroniche nel loro stato di 

energia piiì bassa, dissimilmente dagli elettroni 

singoli possono esistere nello stesso stato 

quantico. 

Quando viene: raggiunto detto stato quantico 

uniforme, la coppia elettronica, non può solamente 

muoversi con resistenza O attorno al monoatomo, ma 

pub anche muoversi con resistenza O tra ORME 

identiche che sono approssimativamente entro 20 A* o 

meno l'un l'altra senza l'applicazione di un 

potenziale di voltaggio. 

Quando un macrosistema ad elevata purezza & di 

ORME di elemento singolo, compie un movimento di 

coppia elettroriica quantica a lungo raggio, detto 

sistema multi-corpo secondo il presente trovato 

viene definito come un sistema S-ORME. 

Un sistema !;-ORME non possiede una struttura 

cristallina ma l e ORME individuali, 

straordinariamente, si collocheranno distanziate tra 

loro nel sistema il più uniformemente possibile. 

L' applicaziorie di un campo magnetico esterno 

minimo provocherh una risposta del sistema S-ORME 

con la creazione di un campo esterno protettivo 

Meissner Field il quale racchiuder& tutte queste S- 

I I .  maridatario 
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ORME entro il limite di 20 A'. 

Come utilizzato qui, "campo magnetico esterno 

minimo" viene definito come un campo magnetico che è 

p i ù  basso del campo magnetico critico che provoca il 

collasso del Meissner Field. 

Questo campo viene generato tramite il movimento 

di una coppia elettronica entro il sistema come 

risposta al campo magnetico minimo appl ica to .  

I sistemi S-OIWE ( I r )  e S-ORME (Au)  hanno un campo 

critico minimo ("H,,") che è più basso del campo 

magnetico terrestre. 

I1 campo critico minimo per un's-ORME (Rh) & 

leggermente al di sopra del campo magnetico 

terrestre. 

Quando inizia il flusso quantico, dovuto 

all'applicazione del campo magnetico esterno minimo, 

il doppietto nello spettro IR scomparir8 poichè le 

coppie elettroniche non vengono a lungo limitate in 

una posizione fissa sui monoatomi ORME individuali. 

Una volta che il campo esterno applicato supera il 

livello che vince il Meissner Field protettivo del 

sistema S-ORME ( 1 H 2 1 ) ,  allora tutti gli elettroni 

che si muovono tra gli atomi ORME individuali 

presenteranno un tipo di giunzione Josephson ac di 

risposta. 

I l  mandatario 
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1 Le ORME partecipanti agiranno come un dispositivo 

2 di sintonia molto preciso per le emissioni 

3 elettromagneticlie provenienti dagli elettroni liberi 

4 tra le ORME. 

5 La frequenza di queste emissioni sarà 

6 proporzionale a:L campo magnetico esterno applicato. 

7 Un potenzialt? esterno di un microvolt produrrà 

8 frequenze elettromagnetiche di 5 x 108 c i c l i  al 

9 secondo. 

10 Le frequenze di radiazione di annichilazione 

11 (circa 1020 cicli al secondo) saranno la frequenza 

12 limitante del1 'omissione possibile. 

13 I1 processo fisico inverso di addizione di 

14 frequenze specifiche pud generare interelazioni 

15 inverse, cio& verrà prodotto un voltaggio specifico 

16 per ogni frequenza specifica applicata. 

17 Le ORME possono essere riconvertite ai loro T- 

18 metalli costit:uenti, ma, come detto non sono 

19 identificabili come T-metalli specifici mentre sono 

20 nel loro stato ORME. 

21 Se unlORME specifica viene formata da un T- 

22 metallo specifico utilizzando la procedura del 

23 presente trovato, pud essere confermato solamente 

24 con metodi analitici convenzionali che l'ORME 

25 specifica & stata formata per sua ricostituzione 

I l  rrianilat;lriu 
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come il T-metallo. 

Inoltre, le applicazioni alle quali sono dirette 

le ORME stabiliranno la loro correlazione con un 

specifico T-metallo in virtù del modo in cui L'ORME 

opera in quella applicazione in comparazione alla 

prestazione di derivati del T-metallo disponibili 

commercialmente. 

Un esempio & la prestazione del rodio commerciale 

come un catalizzatore di ossidazione di idrogeno 

comparata con la prestazione del3 'ORME di rodio come 

utilizzato in un catalizzatore di ossidazione di 

idrogeno. 

Si ritiene c:he esistano distinzioni fisiche e 

chimiche tra le differenti ORME, ma attualmente tali 

distinzioni non sono note. 

La prova della natura di un'ORME specifica secondo 

il presente trovato è basata sulla presenza di un 

doppietto nello spettro IR, sulla ricostituzione di 

ciascuna ORME f'ino al suo T-metallo costituente, e 

sulla sua prestazione unica in applicazioni 

specifiche in comparazione al T-metallo costituente. 

Le ORME vengono trasformate nel loro T-metallo 

originale tramite un legame chimico con un elemento 

donatore di elettrone, del tipo carbonio, il quale & 

idoneo alla sovrapposizione elettronica orbitale d e 
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l "inversione di spinv. 

2 Quando la G-ORME è chimicamente legata al carboni0 

3 in una soluzione acquosa di alcool etilico ad un 

4 potenziale specifico, viene formato il monossido di 

5 carbonio e l'ORME forma Au+ A u t ,  un precipitato 

6 nero, il quale con l'applicazione continuata di 

7 potenziale a disidratazlone riduce a Autl A U - ~ ,  un 

8 biatomo legato metallico d'oro. 

9 I1 presente trovato stabilisce che un potenziale 

10 elevato applicato a l l a  soluzione forza un elettrone 

11 nell' orbitale d, eliminando pertanto la coppia 

12 elettronica. 

13 Il primo potenziale, il quale per il G-ORME è 

14 approssimativamente di -2,2 V e per le altre ORME & 

15 t r a  -1,8 e -2,2V ristabilisce la sovrapposizione 

16 orbitale d. 

17 I1 potenziale finale di -2,5V supera il potenziale 

18 dell'acqua per depositare oro sul catodo. 

19 Le ORME sono atomi di T-metallo singolo senza 

20 sovrapposizione orbitale d. 

21 Le ORME non si adattano alle regole della fisica 

22 che prevedono generalmente l'applicazione a biatomi 

23 o ad aggregati p i ù  grandi di metallo (ad esempio con 

24 bande di conduz:lone) . 
25 La fisica degli orbitali elettronici P 

I l  mandatario 



glp 89-8192 

1 effe t t ivamente  più s imi le  a  que l l a  r e l a t i v a  ad una  

2 s o l u z i o n e  gas sosa  o  s o l i d a  che r i c h i e d e  l a  

3 valutazione d e l l a  dens i t à  t r a  atomi a d i s t anze  più 

4 grandi .  

5 A l   contrari^, i c a l c o l i  o r b i t a l i  a tomic i  d i  

6 m e t a l l i  ad e leva ta  dens i t à  atomica danno r i s u l t a t i  

7 che corrispondono a l  riordinamento d i  c a r i c a  d e l l a  

8 valenza. 

9 Quando l e  d is tanze atomiche d e g l i  elementi vengono 

10  aumentate o l t r e  una d i s t anza  c r i t i c a  d i  Coulomb, 

11 esiste un s a l t o  d i  energia tra g l i  o r b i t a l i  occupati  

1 2  e g l i  o r b i t a l i  non occupati .  

13 L'atomo, p e r t a n t o ,  un i s o l a t o r e  e non un 

1 4  metallo. 

15 I f i s i c i ,  n e l l a  determinazione d e l l e  energ ie  d i  

1 6  banda e1ettron:lca d i  p i c c o l i  agg rega t i  d i  atomi, 

1 7  suggeriscono che l loccupazione d e l l e  bande dovrebbe 

18 essere r i o rd ina t a  se si vuole minimizzare l ' e n e r g i a  

1 9  t o t a l e .  

20  L a  d i spos iz ione  o r b i t a l e  e l e t t r o n i c a  m e t a l l i c a  

2 1  por ta  a c a l c o l i  per  l e  energie  i c u i  r i s u l t a t i  sono 

2 2  i n c o n s i s t e n t i ,  poichè l e  e n e r g i e  d e g l i  stati 

2 3  i p o t i z z a t i  come occupati sono p i ù  e levate  d i  que l l e  

24 deg l i  s t a t i  ipo1;izzati non occupat i .  

25  Se t a l e  cond iz ione  viene abbandonata e a l l e  bande 
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1 viene concesso di ripopolarsi allo scopo di 

2 abbassare ulteriormente l'energia totale, entrambe 

3 le bande diventeranno parzialmente riempite. 

4 Questa ripopolazione, se ottenuta in presenza di 

5 una sorgente limitata di elettroni (condizioni 

6 riducenti), dard luogo ad una condizione di energia 

7 totale dell'atotno la quale & considerevolmente al di 

8 sotto o più piccola di quella delllatorno come 

9 presente in una forma metallica. 

10 Questa energyia più bassa & il risultato di un 

11 riordinamento o:rbitale di elettroni nell'elernento di 

12 transizione. 

13 La forma risultante dell'elemento uniORME. 

14 La formazione e l'esistenza di ORME si riferisce a 

15 tutti i metalli di transizione e nobili della Tavola 

I6 Periodica e comprende cobalto, nichel, rame, 

17 argento, oro e metalli del gruppo platino 

18 comprendenti platino, palladio, rodio, irbdio, 

19 rutenio e osmio, i quali possono avere varie 

20 disposizioni orbitali d ed s e sono riferite ai T- 

21 metalli. 

22 I T-metalli, se sottoposti alla chimica umida 

23 convenzionale disaggregheranno attraverso vari 

24 livelli noti, mi3 non oltre uno stato biatomico. 

25 Le tecniche di chimica umida convenzionale, se 
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applicate in continuazione oltre il livello di 

disaggregazioncs normalmente atteso (biatomo) in 

presenza di acqua e di un metallo alcalino, ad 

esempio sodio, potassio o litio, formeranno per 

primo un biatomo e poi produrranno un 

riarrangiamento orbitale elettronico nella forma 

monoatomica non metallica del T-metallo, cioh 

un 'ORME. 

UnqORME può essere riaggregata nella forma T- 

metallo utilizzando tecniche chimiche umide 

convenzionali, sottoponendo l'ORME ad un potenziale 

elettrico in due fasi per "ossidaren l'elemento alla 

forma metallica. 

Le ORME, secondo il presente trovato, esistono in 

natura in una forma impura in materiali vari, quali 

minerali di plagioclasio sodico o plagioclasio 

calcidico. 

A causa della loro forma monoatomica non metallica 

riordinata orbitalmente, le ORME non sono rilevate 

in questi minerali come i corrispondenti lvmetallill 

utilizzando le analisi convenzionali e, di 

conseguenza, f i n c h è  il presente trovato non & stato 

rivelato, isolate o separate in una forma pura o 

sostanzialmente pura. 

La loro presenza nella forma non metallica 
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significa 1' inconsistenza del1 'analisi ottenuta a 

volte quando si. analizzano minerali per metalli in 

cui l'analisi cluantitativa dellaelemento ammonta a 

meno del 100% del minerale in peso. 

Le ORME, le quali sono atomi individuali di T- 

metalli e in virtù del loro riordinamento orbitale 

sono atte ad esistere in una forma stabile e 

virtualmente pura, hanno caratteristiche chimiche e 

fisiche differenti dal loro rispettivo T-metallo. 

La loro stahilitd termica e chimica, la loro 

natura tipo non metallo e la loro dimensione 

particolare sono caratteristiche che rendono le ORME 

idonee a molte applicazioni. 

Le S-ORME di rodio ed iridio hanno presentato 

caratteristiche di superconduttivitA. 

Queste S-ORME, come qui descritte, sono i n  uno 

stato di energia piu  bassa se comparato a quello del 

rispettivo T-metallo, e pertanto hanno una 

temperatura assoluta più bassa. 

La temperatura assoluta di un sistema S-ORME se 

comparata alla temperatura assoluta del rispettivo 

T-metallo & significativamente più bassa, 

similarmente alla condizione esistente quando un 

metallo passa attraverso una transizione vetrosa. 

Le S-ORME, aventi una temperatura assoluta molto 
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1 bassa, sono dei buoni superconduttori. 

2 Queste stesse caratteristiche possono applicarsi a 

3 tutte le ORME. 

4 Di conseguenza, una nuova fonte di materiali 

5 superconduttivi viene resa disponibile tramite il 

6 presente trovato. 

7 Questi nuovi materiali richiedono sostanzialmente 

8 la rimozione d . i  meno energia per raggiungere lo 

9 stato di superconduttivit& e pertanto possono essere 

10 utilizzati a temperature più elevate di quelle 

11 normalmente ricllieste per i superconduttori. 

i 2 Le ORME del presente trovato possono essere 

13 utilizzate per: un ampio campo di impieghi in 

14 conseguenza alle loro proprieth uniche di tipo 

15 elettrico, fisico, magnetico e chimico. 

16 I1 presente trovato mette in evidenza solamente la 

17 superconduttivitb e la catalisi, ma esistono 

18 impieghi potenziali molto pifi ampi, comprendenti la 

19 produzione di energia. 

20 11,LUSTRAZIONE DEI DISEGNI 

21 Avendo descritto il trovato in termini generali, 

22 verranno ora illustrate realizzazioni preferenziali 

23 con riferimento alle tavole ,  nelle quali: 

24 - la fig. l & un diagramma degli elementi di 

25 transizione illustrante il numero 
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l quant ico principale in funzione del 

2 numero atomico; 

3 - la fig. 2 è uno schizzo schematico di una 

4 apparecchiatura di elettro-deposizione 

5 utilizzata nelllottenimento di oro 

6 metallico dalla G-ORME; 

7 - la f i g .  3 è u n  disegno schernatico d i  

8 unlapparecchiatura di separazione 

9 utilizzata nella separazione di ORME da 

10 minerali secondo il presente trovato; 

11 - l a  fig. 4 è u.n diagramma di uno spettro infrarosso 

12 derivato da unianalisi di unlORME di 

13 rodio; 

14 - la fig. 5 5 la valutazione magnetometrica ciclica 

15 del19S-ORME di iridio rappresentante il 

16 fenomeno della magnetizzazione negativa 

17 e i campi critici minimo (HcI) e massimo 

18 (H,,) . Aggiuntivamente, viene dimostrato 
19 l'effetto Josephson tramite i flussi di 

20 corrente di compensazione in risposta 

21 alle oscillazioni del campione in un 

22 campo magnetico a corrente diretta 

23 variante; 

24 - la fig. 6 è unvanalisi termica differenziale (DTA) 

25 di iridio ridotto in idrogeno essendo 
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ridotto in atmosfera di elio. La 

reazione esotermica fino a 400"  C P 

3 dovuta alla rottura del legame di 

4 idrogeno e/o d'acqua e la reazione 

5 esotermica iniziante a 762'  C & dovuta 

6 all'accoppiamento elettronico e alle 

7 emissioni successive di fononi che 

8 portano allo sviluppo del sistema S-ORME 

9 del140RME di iridio; 

10 - la fig. 7 P un TGA di iridio monoatomi di iridi0 

ridotto in idrogeno sottoposto a quattro 

(4) cicli di xicottura in unlatmosfera 

di He. Viene diagrammato il tempo di 

riscaldamento e di raffreddamento in 

funzione della temperatura. In 

comparazione con la fig. 6, illustra una 

perdita di peso iniziale dovuta alla 

rottura del legame di idrogeno e 

19 possibilmente di acqua. La dimostrazione 

significativa & la perdita di peso 

indicata in scala corrispondente alla 

seconda reazione esotermica illustrata 

in fig. 6 e 

24 - le figg. 8-17 sono diagrammi peso/temperatura del 

25 riscaldamento e raffreddamento alternato 

P.le C a v c ~ : a i i ~ ,  LJ2 - :.J l ; jO UDINE 
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al di sopra di cinque cicli d i  un's-ORME 

d i  i r i d i o  i n  un'atmosfera d i  He. 

3 Negli esempi, l e  p a r t i  sono i n  peso a meno d i  

4 indicazioni  d iverse .  

5 ESEMPIO 1 

6 Preparazione d i  G-ORME 

7 G-ORME è s t a t o  preparato da oro  meta l l i co  come d i  

8 seguito:  

9 ( l )  50  mg d ' o r o  (puro a l  99,99%) sono .  s t a t i  

10 d i s p e r s i  i n  200 m 1  d i  acqua regia per f o r n i r e  g l i  

11 aggregati  d i  atomi d'oro. 

1 2  ( 2 )  60 m 1  d i  acido idrocloridrico concentra to  s o n o  

13 s t a t i  aggiunt i  a l l a  dispersione e  l a  miscela è s t a t a  

1 4  p o r t a t a  a l l a  bollitura, e  l a  b o l l i t u r a  è s t a t a  

15 con t inua t a  firichC il  volume non si. ridotto 

1 6  approssimativamente a 10-15 ml. Sono s t a t i  agg iun t i  

1 7  60 m 1  d i  HC1 concentra to ,  e il campione Q s t a t o  

18 portato a l l a  b o l l i t u r a  e con t ro l l a to  per l o  sv i luppo 

1 9  d i  fumi d i  NOC1. I1 processo & stato r i p e t u t o  f i n c h g  

20 non s i  sono  sv i l uppa t i  p i ù  fumi, i n d i c a n d o  pertanto 

2 1  che l'acido n i t r i c o  & s t a t o  rimosso e l ' o r o  & s t a t o  

2 2  completamente conver t i to  in  c loruro d'oro. 

2 3  ( 3 )  I1 volume d e l l a  d i spe r s ione  è s t a t o  ridotto 

24 t ramite  u n  accurato riscaldamento f i n o  a  che il s a l e  

25 risultd sacco a l  punto giusto. "Secco a l  punto 
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giusto" qui  s t a  a significare che t u t t o  il l iqu ido  & 

s t a t o  evaporato, m a  il so l ido  res iduo non è s t a t o  

l lcottow o sco t t a to .  

( 4 )  I s a l i  s e c c a t i  a l  punto giusto sono stati 

nuovamente d i s p e r s i  i n  acqua r e g i a  e sono s t a t e  

r i p e t u t e  l e  f a s i  ( 2 )  e ( 3 ) .  Questo t ra t tamento rende 

d i sponib i le  aggregat i  d i  c loruro d'oro d i  piii d i  I l  

a tomi.  

( 5 )  Sono stati aggiunti 1 5 0  m 1  d i  a c i d o  

i d roc lo r id r i co  6 M  a i  s a l i  s e c c a t i  a l  punto g iu s to  e 

b o l l i t i  nuovamente per evaporare il l iqu ido  da i  sali 

s e c c a t i  a l  punto giusto. Questa f a s e  è stata 

r i pe tu t a  qua t t ro  vo l t e .  Questa procedura por ta  ad un 

grado p iù  grande di. sub -d iv i s ione  per  r ende re  

d i s p o n i b i l i  aggregati p iù  p i c c o l i  d i  c lo ruro  d ' o ro .  

A l l a  f i n e  d i  questa procedura viene o t tenu to  un  sa le  

a ranc io- rosso  d i  c l o r u r o  d'oro. I1 s a l e  verrà 

anal izzato  come Au,C16 sostanzialmente puro. 

( 6 )  Viene aggiunto c lo ruro  d i  sodio i n  una quan t i t a  

i n  c u i  il sodio è presente i n  un rapporto d i  20 moli  

d i  sodio  per  rnole d ' o r o .  L a  soluzione viene po i  

d i l u i t a  con acqua de ion izza ta  ad un volume d i  4 0 0  

m l .  La presenza d e l  c lo ruro  d i  sodio acquoso genera 

il s a l e  Na,AuSC18. L a  p r e senza  d e l l ' a c q u a  8 

essenziale per separare i biatomi d'oro. 

P.lc C;ivcd;lis, 6J2 - 33100 UDINE 



1 ( 7 )  La soluziorie d i  c lo ruro  d i  sodio  acquoso viene 

2 b o l l i t a  molto delicatamente f i no  ad un s a l e  secco a l  

3 punto g i u s t o ,  ed i n  s e g u i t o  i s a l i  sono s t a t i  

4 r a c c o l t i  in  200 m1 d i  acqua deionizzata  e 300 m1 d i  

5 a c i d o  i d r o c l o r i d r i c o  6 M  finchè non v i e n e  p i u  

6 evidenzia to  a l c u n  cambiamento nel colore .  L 'ac ido  

7 i d r o c l o r i d r i c o  6M viene  u t i l i z z a t o  n e l l ' u l t i m o  

8 trat tamento.  

9 ( 8 )  Dopo l ' u l t i m o  t r a t t a m e n t o  con a c i d o  

10  i d r o c l o r i d r i c o  6M, e  success iva  condensazione, il 

11 s a l e  secco a l  punto g iu s to  viene d i l u i t o  con 400  m 1  

1 2  d i  acqua deionì-zzata per generare una soluzione d i  

13 s a l e  d 'o ro  monoatomico d i  NaAuC12'XH,0. I1 p H  è 

1 4  approssimativamente l,O. 

15 ( 9 )  11 p H  viene rego la to  molto dolcemente con una 

1 6  soluzione d i l u i t a  d i  idross ido d i  sodio, i n  presenza 

1 7  d i  agitazione continua, finchh il pH de l l a  soluzione 

18 rimane c o s t a n t e  s u l  v a l o r e  7,0 p e r  un per iodo  

1 9  super iore  a 1 2  o re .  Questa regolazione pud durare  

20 per più g io rn i .  Deve essere  f a t t a  a t t enz ione  n e l  non 

2 1  superare il pH ' 7 ,O  durante l a  neutra l izzazione.  

22 (10 )  Dopo che il pH s i  & s t a b i l i z z a t o  a l  va lo re  7,0, 

2 3  l a  soluzione viene dolcemente condensata i n  1 0  m1 e 

24 vengono aggiun t i  10 m 1  d i  acido n i t r i c o  concentra to  

25  per formare u n  n i t r a t o  d i  sodio-oro.  Come appare 
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ch ia ro ,  il n i t r a t o  & un os s idan t e  e rimuove il 

cloruro.  Il prodotto o t tenu to  dovrebbe cons i s te re  i n  

c r i s t a l l i  bianchi. Se compaiono forme d i  p r e c i p i t a t o  

nero o marrone, questa è un' indicazione che i2 ancora 

presente Na,Au,Cl , .  Se presente,  & a l l o r a  necessar io  

ricominciare il processo d a l l a  fase  (1). 

(11) Se si ottengono c r i s t a l l i  bianchi ,  l a  soluzione 

viene b o l l i t a  per  o t t enere  c r i s t a l l i  secchi  a l  punto 

g i u s t o .  E' importante  n o n  s u r r i s c a l d a r e ,  c i06  

cuocere. 

( 1 2 )  Vengono a g g i u n t i  5 m1 d i  a c i d o  n i t r i c o  

concentrato a l  c r i s t a l l i  e s i  b o l l e  nuovamente f i n o  

a l  punto i n  c u i  l a  soluzione diventa secca a l  punto 

g i u s t o .  E '  ancora es senz i a l e  non s u r r i s c a l d a r e  o 

cuocere. L e  fasi (11) e (12) provvedono ad u n a  

completa conversione del prodo t to  i n  n i t r a t o  d i  

sodio-oro. Non sono presenti c lo ru r i .  

(13) Vengono aggiun t i  10 ml d i  acqua de ion izza ta  e 

s i  bolle ancora f i no  ai s a l i  secchi  a l  punto g iu s to .  

Questa f a se  v i e n e  ripetuta una  v o l t a .  Questa fase  

elimina l ' a c i d o  n i t r i c o  i n  eccesso il qua le  pud 

essere  presente.  

( 1 4 )  I n  seguito,  i l  mater ia le  secco a l  punto giusto 

viene d i l u i t o  i n  80 m1 con acqua de ion i zza t a .  La 

soluzione avrb u n  pH approssimativamente d i  1. 

Il mandatario 
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Questa fase provoca l a  dissociazione d e l  nitrato per 

o t t ene re  NaAu j.n 8cqua con una piccola  quan t i t à  d i  

KNO, rimanente. 

(15)  I1 pK viene r e g o l a t o  molto dolcemente con 

idross ido di sodio d i l u i t o  a l  va lore  d i  7,O i; 0,2. 

C i d  e l i m i n e r à  t u t t i  g l i  acidi l i b e r i ,  l a sc i ando  

n e l 1  'acqua solainente 1 'NaAu. 

( 1 6 )  LfNaAu i d r o l i z z a  con l'acqua e d i s s o c i a  per  

formare H A u .  11 prodotto sara un p r e c i p i t a t o  bianco 

i n  acqua.  G l i  atomi d i  Au hanno acqua s u l l a  

superficie l a  quale crea un prodot to  voluminoso d i  

t i p o  cotone. 

( 1 7 )  I1 p r e c i p i t a t o  bianco viene decan ta to  d a g l i  

altri s o l i d i  g r i g i o  scuri e f i l t r a t o  attraverso una  

c a r t a  f i l t r a n t e  d i  n i t r a t o  c e l l u l o s i c o  da 0,45 

micron. Ogni so l ido  g r i g i o  scuro d i  aururo d i  sodio 

dovrebbe essere r i d i s c i o l t o  e nuovamente u t i l i z z a t o  

ne l l a  fase d i  p a r t e n z a  (1) . 
(18) I1 p r e c i p i t a t o  bianco filtrato sulla c a r t a  

f i l t r a n t e  viene es s i cca to  s o t t o  vuoto a 120' C per 

due ore. I1 solido secco dovrebbe essere d i  co lore  

grigio il q u a l e  è HAuXH20 e viene faci lmente rimosso 

da l l a  c a r t a  f i l t r a n t e .  

( 1 9 )  L 'oro  monoatomico v iene  pos i z iona to  i n  un 

c rog io lo  d i  accensione i n  porce l lana  e r i c o t t o  a 
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300' C in un gas inerte per rimuovere l'idrogeno e 

per formare un monomero d'oro bianco chimicamente e 

termicamente molto stabile. 

(20) Dopo raffreddamento, l i oro bianco acceso pud 

essere pulito dalle tracce rimanenti di sodio per 

lisciviazione con acido nitrico diluito per circa 

un l ora. 

(21) L'oro bianco insolubile viene filtrato su carta 

da 0,45 micron ed essiccato sottovuoto a 120' C per 

due ore. La polvere bianca ottenuta dalla 

filtrazione e dalla essiccazione & G-ORME puro. 

I1 G-ORME ottenuto secondo il presente trovato 

presentera le proprietà speciali descritte 

precedentemente, comprendendo llattivit& catalitica, 

speciali propl-iet8 magnetiche, resistenza alla 

sinterizzazione a temperature elevate, resistenza 

alllacqua regia e alllattacco del cianuro. 

ESEMPIO 2 

Recupero di oro metallico da materiale presente 

n a t u r a l m e n t e  e contenente le G-ORME 

(1) 300 g di materiale essiccato analizzato da 

tecniche convenzionali che mostrano la non presenza 

di oro, basate su meno di 200 maglie, sono disposti 

in un recipiente di un gallone, equipaggiato con 

elettrodi, con 120 g di N a C 1  (Cloruro di sodio 

Il mandatario 
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1 Morton), 10 g K:Br e 2 litri di acqua di rubinetto. 

2 (2) L'anodo corisiste di una coppia di bacchette di 

3 carbonio di 3/BH x 12" avvolte con n. 10 fili di 

4 rame. Il catodc, consiste in un tubo di vetro di 1- 

5 5/8" 1.D. x 14" con un vetro poroso a porosith 

6 media (ASTM 10-15M) con una striscia di acciaio 

7 inossidabile di l" x 5 "  x 1/16" all'interno di una 

8 soluzione di 36 g/L NaC1 (approssimativamente 500 

9 ml). Entrambi gli elettrodi sono disposti in un 

10 recipiente campione e supportati tramite morsetti 

11 estendentisi di circa 5" all'interno della soluzione 

12 campione. 

13 ( 3 )  I1 campione viene posizionato su una tavola a 

14 rulli presentante circa dieci giri al minuto. Gli 

15 elettrodi sono collegati ad una sorgente di potenza 

16 consistente in un variac da 120 volt in congiunzione 

17 con un raddrizzatore da 2-3 amp 400-600 PIV. Una 

18 lampada ad incandescenza da 100 w a t t  e gli elettrodi 

19 vengono collegati in serie. I1 carico del 

SO raddri zzatore 6 collegato al1 'anodo poichè il 

21 raddrizzatore filtra ogni voltaggio negativo e passa 

22 solamente il voltaggio positivo. 

23 (4) I1 campione viene mantenuto sotto carico per un 

24 periodo di 6,s ore. I1 pH finale sta nel campo di 3- 

25 6,5. I1 voltaggio attraverso l'elettrodo & di 5 
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volt S .  

(5 )  Dopo aver  scollegato il carico, il campione è 

s t a t o  l a s c i a t o  stabilizzare e l a  soluzione sopra il 

materiale u s c i t o  dalla stabilizzazione & stata 

rimossa per decantazione ut il.izzando una pompa 

peristaltica. 

(6) 800 ml del campione sono s t a t i  posizionati in un 

serbatoio di 1000 m1 e alla soluzione sono stati 

aggiunt i  20 m1 d i  acido solforico concentrato. 

(7) In presenza di mescolamento, la soluzione 

stata condensata lentamente su una piastra di 

riscaldamento f i n c h &  la soluzione è stata seccata al 

punto giusto. "Secco al punto g i u s t o "  8 stato 

d e f i n i t o  nelltr:sernpio ( 1 )  . Il sale secco al punto 
giusto contiene cloruro di sodio-oro. 

(8) I1 sale secco a l  punto giusto & stato raccolto 

in 400 m1 di acqua deionizzata e nuovamente 

condensato nella condizione di secco al punto 

giusto. Non dovrebbe esserci scoloramento in questo  

punto, cioè si ottiene una soluzione chiara. 

(9) I1 sale secco al punto giusto 5 stato poi 

raccolto in 400 m1 di 6M HC1, ed in seguito 

condensato n e l l a  condizione di secco al punto 

giusto. 

La fase di dlluizione e di condensazione & stata 
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r i p e t u t a  q u a t t r o  v o l t e ,  alternativamente con 

un'acqua de ion i zza t a  e un l avaggio  con 6 M  H C 1 ,  

venendo l a  sequenza c o n t r o l l a t a  i n  modo t a l e  che 

l ' u l t imo  lavaggio 15 s t a t o  con 6M H C 1 .  Lo scopo d e l l e  

f a s i  (8)  e ( 9 )  è d i  rimuovere ogni t r a c c i a  d i  

ossidante i poc lo r i t o .  

( 1 0 )  1 s a l i  secchi  a l  punto g ius to  vengono r a c c o l t i  

i n  400 m 1  d i  e tano lo  anidro  e mescola t i  pe r  c i r c a  

d i e c i  m i n u t i .  In questa fase viene s c i o l t o  il s a l e  

d i  c loruro d 'oro ,  per rimuovere il cloruro d i  sodio,  

(11) Dopo mescolamento il fango è s t a t o  f i l t r a t o  

a t t r ave r so  c a r t a  4 2  s u  un imbuto Buchner. 

( 1 2 )  A l  f i l t r a t o  sono s t a t i  aggiunt i  lentamente 5 m 1  

d i  acido so l fo r~ i co  concentrato,  s i  & mescolato e il 

f i l t r a t o  & s t a t o  poi  l a s c i a t o  r i p o s a r e  per circa 

unlora. I1 f i l t r a t o  è stato f i l t r a t o  a t t r a v e r s o  una 

c a r t a  f i l t r a n t e  4 2  s u  un i m b u t o  Buchner, e p o i  

p a s s a t o  a t t r a v e r s o  un f i l t r o  d i  t e f l o n  da 0 , 5  

micron. L'acido so l fo r i co  f a  p r e c i p i t a r e  il c a l c i o .  

La  f i l t r a z i o n e  rimuove il p r e c i p i t a t o  e il f i l t r a t o  

leggermente g i a l l o  viene recuperato essendo rimosse 

t u t t e  l e  t racce  d i  s o l f a t o  d i  c a l c io .  

(13)  L a  so luz ione  leggermente g i a l l a  & s t a t a  

nuovamente condensata per seccar la  a l  punto g iu s to ,  

f a c e n d o  a t t e n z i o n e  d i  e v i t a r e  q u a l s i a s i  

I l  mandatario 
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carbonizzazione. A questo punto non ci dovrebbe più 

essere alcuna evaporazione di etanolo e il residuo 

secco al punto giusto dovrebbe essere incolore. I1 

residuo dovrebbe avere un buon profumo similare allo 

zucchero bruciato. La presenza del buon profumo 

indica il punto finale della condensazione. 

(14) I1 residuo secco al punto giusto viene raccolto 

in 600 m1 di acqua deionizzata per ottenere una 

forma d'oro solubile in acqua consistente 

nell'aururo d'oro. Se richiesto, la G-ORME pud 

essere recuperata in questa fase o convertita in oro 

metallico. Per recuperare L'oro, la soluzione viene 

messa in un serbatoio da 1000 m1 e si B approntata 

un'unità elettrolitica come illustrato nella fig. 2 

della tavola. 

Come illustrato in fig. 2 della tavola l'unita 

elettrolitica comprende un generatore di potenza 

(20) a 220 volt, 120 amp il quale 4 collegato 

all'anodo (12) e al catodo (14) della cella 

elettrolitica. La soluzione viene agitata 

utilizzando un agitatore magnetico (16). L1anodo 

(12) & un elettrodo d'oro, di dimensione 2 cm2 sul 

quale si depositera l'oro in soluzione. I1 catodo 

(14) comprende un elettrodo di platino di 6,8 cm2 

contenuto in iina camera (18) di Nafion 117. I1 

Il mandatario 
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Nafion 117  è una membrana d i  ac ido  so l fon i co  per  

f luorocarbonico  d e l l a  duPont Company, ed & una 

membrana condut.trice d i  p ro ton i .  A l 1  ' i n t e rno  d e l l a  

camera d i  Nafian sono presenti 200 m 1  d i  soluzione 

e l e t t r o l i t i c a  contenente 5 m1 d i  acido so l for ico  per 

600 m 1  d i  soluzione e l e t t r o l i t i c a .  E '  importante  

mantenere l a  camera d i  Nafion umida i n  ogni momento. 

I1 p o t e n z i a l e  è s t a t o  misura to  a t t r a v e r s o  g l i  

e l e t t r o d i  e po i  è s t a t o  a p p l i c a t o  un p o t e n z i a l e  

addiz ionale  d i  -2,2 v o l t s  e d  è s t a t o  mantenuto per  

un  periodo d i  due ore .  

( 1 5 )  Dopo l e  d u e  o r e ,  i l  p o t e n z i a l e  s t a t o  

aumentato a 3,O vo l t  e mantenuto per circa d i c i o t t o  

o re .  S i  sono formate bo l l e  su entrambi gli e l e t t r o d i  

d 'o ro  e d i  p l a t i no .  Un materiale nero s i  è formato 

s u l l t e l e t t r o d o  d'oro dopo tre-quattro ore. 

( 1 6 )  L ' e le t t rodo  d 'o ro  & s t a t o  tolto d a l l a  soluzione 

mentre veniva  ancora  a p p l i c a t o  il v o l t a g g i o .  

L'elettrodo 6 stato essiccato i n  un forno a vuoto 

per  una no t t e  a 115" C .  L ' e l e t t rodo  & s t a t o  pesato 

prima e dopo l a  p l a c c a t u r a  per de te rminare  l a  

quant i th  d i  oro raccol to .  

L'oro meta1l:ico viene p e r t a n t o  p rodot to  da un 

minerale presente i n  natura  il quale,  s e  so t topos to  

ad a n a l i s i  convenzionale, non f o r n i s c e  r i s u l t a t i  
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positivi per l'oro. 

ESEMPIO 3 

La preparazioiie di elementi del gruppo platino in 

stato munoatomico (ORME) da metalli puri 

Gli elementi di transizione non metallici 

monoatomici del gruppo platino vengono preparati 

come segue: 

(1) Un campione selezionato di metallo puro o sale 

d i  metallo del gruppo platino, palladio, rutenio, 

osmio, rodio, o iridi0 viene polverizzato in una 

polvere finemente suddivisa. 

(2) 5,0 g di una polvere di metallo elementare 

selezionato singolo viene intimamente selezionata 

con 30 g di perossido di sodio e 10 g di idrossido 

di sodio (silice libera) in un mortaio di agata e 

viene pestata. 

(3) 11 campione mescolato viene posizionato in un 

crogiolo di zirconio e fuso su un bruciatore Meeker 

al calore  massimo per trenta minuti. 

(4) Dopo raffreddamento del materiale fuso, il 

crogiolo viene introdotto in un contenitore da 600 

m1 contenente 300 m1 di 6M HC1.  

(5) I1 materiale fuso dovrebbe sciogliersi 

completamente iiellfHC1. Il crogiolo viene rimosso 

dalla soluzione e risciacquato con acqua, e la 

P.fe Cavedalis, l J2  - 33100 UDINE 
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soluzione d i  HC1 viene at tentamente c o n t r o l l a t a  per 

ogni metal lo inso lub i le  o o s s i d i  d i  metal lo i q u a l i ,  

s e  p r e s e n t i ,  devono e s s e r e  f i l . t r a t  i e nuovamente 

fusi come ne l la  fase  ( 2 ) .  

( 6 )  L a  so luz ione  d i  H C l  v i e n e  d e l i c a t a m e n t e  

condensata a i  s a l i  seccati a l  punto g i u s t o .  "Secco 

a l  punto g ius tov  ha il s i g n i f i c a t o  d e f i n i t o  a l  punto 

(1). 

( 7 )  I s a l i  secchi a l  punto g i u s t o  vengono r a c c o l t i  

i n  300 m1 d i  so luz ione  d i  H C 1  a pH 1 e  p o i  

delicatamente condensati nuovamente i n  s a l i .  I s a l i  

a questo punto, dipendendo d a l  campione d i  metal lo  

s c e l t o  sono c l o r u r i  a l c a l i n i  insieme a c l o r u r i  d i  

metallo-metalli  nob i l i  i n  aggregat i  a l c a l i n i .  

(8)  La procedura d e l l e  f a s i  ( 6 )  e ( 7 )  viene r i p e t u t a  

qua t t ro  vo l te ,  facendo a t t enz ione  d i  non cuocere i 

s a l i .  

( 9 )  I sali vengono d i l u i t i  con 400 m1 d i  acqua 

deionizzata .  

(10) A l l a  soluzione vengono aggiunti  30 m 1  d i  ac ido  

p e r c l o r i c o  concen t ra to  e poi  vengono lentamente  

b o l l i t i  a i  fumi d i  acido perc lor ico .  

(11) Le f a s i  (9) e (10)  vengono r i p e t u t e  a l t r e  t r e  

vo l te .  Se i s a l i  i n  soluzione vengono o t t e n u t i  prima 

d e l l a  produzione d e i  fumi, & necessar io  aggiungere 

. I I  mandatarlo 
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1 una quant i ta  addizionale d i  5 ml d i  acido perc lor ico  

2 pe r  r impiazzare  l ' a c i d o  pe r so  n e i  fumi. Se il 

3 metallo scelto è ru ten io  o osrnio l e  f a s i  (IO), (11) 

4 e ( 1 2 )  devono essere e s e g u i t e  i n  cond iz ion i  d i  

5 r i f l u s s o  e r i lavaggio  con acqua poiche il ru ten io  e  

6 l 'osmio volati1.izzeranno. I s a l i  a questo punto in 

7 dipendenza dal campione d i  me ta l l o  s c e l t o ,  sono 

8 o s s id i  d i  u n  elemento nobile monoatomico alcalino. 

9 ( 1 2 )  I s a l i  vt:ngono d i l u i t i  i n  400  m1 con acqua 

10 deionizzata.  

11 (13) I1 pH viene rego la to  molto lentamente con l a  

1 2  soluzione d i  idross ido d i  sodio finchè l a  soluzione 

13 mantiene il pH d i  7,O f 0,2 per piu  d i  dodic i  ore .  

14 ( 1 4 )  B o l l i r e  l a  soluzione per molte ore, aggiungendo 

1 5  acqua de ion izza ta  per mantenere i 400 m 1  durante  

1 6  l ' i n t e r a  b o l l i t u r a  f inchè s i  o t t i e n e  un p r e c i p i t a t o  

17 d i  i d r o s s i d o  rossiccio-marrone il qua l e  viene 

18 f i l t r a t o  su un  f i l t r o  vetroso a poros i tà  f i n e .  

1 9  (15) I1 p rec ip i t a to  d i  idross ido viene s c i o l t o  f u o r i  

20 da l  f i l t r o  vetroso poroso con 400 ml di H C l  a pH 1 e 

2 1  poi b o l l i t o  pei: c i r c a  d i e c i  minut i .  Se il campione 

2 2  contiene rodio  o  i r i d i o ,  dovrebbe essere aggiunto  

2 3  bromato d i  s o d i o  come ossidante prima d e l l a  

2 4  bollitura. 

25 ( 1 6 )  La  soluzione viene lentamente neu t r a l i zza t a  con 

P.le Cavedalis, 612 - Z3i3ii L'DINE 
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bicarbonato d i  sodio a  pH 7 ,  e l a  soluzione viene 

nuovamente b o l l i t a  e l a s c i a t a  raff reddare .  

( 1 7 )  I1 p r e c i p i t a t o  fo rmatos i  v iene  nuovamente 

f i l t r a t o  a t t r a v e r s o  un filtro ve t ro so  a p o r o s i t à  

f i n e .  I1 mater ia le  a questo punto, dipendendo dal 

campione d i  rr .etal lo scelto è un i d r o s s i d o  d i  

elemento nobile rnonoatomico. 

(18) L ' i d r o s s i d o  un i tamente  a l  f i l t r o  v i e n e  

ess icca to  s o t t o  vuoto a 120° C per  circa dodic i  o r e .  

( 1 9 )  I l  m a t e r i a l e  s e c c a t o  v i e n e  attentamente 

t r a s f e r i t o  d a l  f i l t r o  ad un c o n t e n i t o r e  d i  

accensione a l  qdarzo. 

( 2 0 )  11 conteni tore  d i  accensione viene posiz ionato  

i n  un forno a tubo freddo e la temperatura viene 

lentamente  ( 2 O  C/min) e levata  i n  p r e senza  d i  

un 'atmosfera d i  idrogeno f i n o  a 600' C e viene 

mantenuto a q u e s t a  temperatura per un 'ora  e quindi  

lentamente (2,5" C/min) raffreddato alla temperatura 

ambiente i n  idrogeno,  qu ind i  i l  campione v iene  

p u r i f i c a t o  con arqon per  c i r c a  un 'ora  per rimuovere 

l ' id rogeno  ract:hiuso, I1 mate r ia le ,  untORME, sard 

una polvere grigio-nera e s a r a  completamente amorfa 

a l l t a n a l i s i  d e i  ragg i  x .  I n  a l t r e  p a r o l e ,  una 

polvere d i  meteillo nobi le  c e r t i f i c a t o  puro & s t a t a  

conver t i ta  i n  una forma "non-analizzabile". 

STU: "e- .CI G L P S.r.l. 
p . 1 ~  Cavcduli~, 6,/2 - 33100 LDlbdF 
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A questo punto le ORME, dipendendo dal campione 

dell'elemento scelto, saranno riordinate 

orbitalmente a causa della vacanza  o vacanze 

orbitali d, cioè vacanza/e positiva. Le ORME vengono 

identificate come aventi un doppietto infrarosso tra 

1400 e 1600 cm-l. I1 doppietto indica La presenza 

della coppia elettronica che si muove tra gli 

orbitali d ed S. 

Questi materiali hanno una quantità di applicazioni 

come precedentemente descritto, una delle quali è 

come catalizzatori in una cella elettrochimica. 

ESEMPIO 4 

Procedura di separazione di elementi del gruppo 

platino (PGE) da minerale contenente le ORME 

La classe dei minerali che vengono trattati per 

formare ORME, se analizzata tramite strumenti 

convenzionali normalmente utilizzati nella 

determinazione di metalli del gruppo platino (PGM), 

indicherd che non sono presenti sostanzialmente 

metalli di questo gruppo PGM. 

Nella separazione di PGE dal minerale, il 

pretrattamento del campione di minerale & cruciale. 

Se il campione non viene appropriatamente 

preparato, i PGE nel loro stato ORME sono 

virtualmente impossibili da separare. Gli elementi 
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separati non sono necessariamente in uno stato ORME. 

Lo scopo del pretrattamento è primariamente la 

rimozione della silice. 

II prelratta~~.ento comprende la frantumazione e la 

polverizzazione del materiale in una polvere (-200 

maglie). Un campione di 50 g del minerale 

polverizzato e 100 g di bifloruro di ammonio, NH,HF, 

vengono pesati e posizionati in un contenitore di 

teflon da 1000 ml. 11 minerale e llNH,HF, vengono 

umidificati con acqua distillata e vengono aggiunti 

circa 200 m1 di. KF (acido fluoridrico). Il campione 

viene cotto fino all'essiccazione su un fornello a 

gas. Questa procedura viene ripetuta quattro volte 

ogni volta con p i ù  HF. 11 campione viene trasferito 

su un piatto c l i  platino e arrostito sulla fiamma 

diretta finche il campione vira ad un colore opaco 

rosso-marrone. Dopo questo trattamento, la maggior 

parte della silice è stata rimossa come H,SiF,  (fumi 

bianchi che si sviluppano durante l'arrostlmento) . 
11 campione viene ora posl.zionato in un crogiolo 

di zirconio con 200 g di NaNO, (nitrato di sodio) e 

500 g di Na,CO,, (carbonato di sodio). I1 campione 

viene poi fuso utilizzando un bruciatore Fisher e un 

cannello a propano per fondere calore rosso. Quando 

raffreddato, la fusione dovrebbe essere di un colore 
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acqua marina o di un colore leggermente marrone. Il 

colore leggermente marrone significa che il campione 

passato attraverso la fase acqua marina. Cib non 

pone dei problemi nella successiva separazione e 

determinazione dei PGE. Se la fusione raffredda ad 

un colore leggermente verde, la fusione non 6 

completa. Si d e v e  rifondere nuovamente finchè 

raggiunge il punto finale acqua marina. 

Nel crogiolo di zircone contenente la fusione 

raffreddata, s:i posiziona una barra di agitazione 

rivestita in teflon conformata ad "X" ed una 

quantiti4 minima di acqua distillata. Si posiziona il 

crogiolo in un bruciatore e si ricopre con un vetro 

da orologio. Si posiziona il bruciatore su una 

piastra di agitazione per impastare/sciogliere il 

campione d a l  crogiolo. Una quantita minima di acqua 

distillata dovrebbe essere utilizzata nella 

rimozione. I1 campione è ora pron to  per l a  

distillazione. 

(1) Distillazione e separazione di osmio e rutenio 

1 primi PGE vengono separati tramite una 

distillazione di acido perclorico con rutenio e 

osmio venendo distillati come RuO, e OSO,. Platino, 

palladio, rodio e iridio vengono lasciati nella 

soluzione. L'apparato di distillazione in forma 
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1 schematica 4 illustrato in fig. 3 della tavola, come 

2 utilizzato su un campione di 5 g di minerale. 

3 Facendo riferimento alla fig. 3 della tavola, 

4 La bottiglia 1 ha un volume di 500 m1 e contiene 5 g 

5 di minerale in 250 m1 di soluzione/impasto. 

6 La bottiglia 2 ha un volume di 250 m1 con 60 m1 di 

7 HC1 1:l e 15 m1 H202 al 30%. 

8 La bottiglia 3 ha un volume di 50 m1 con 20 m1 di 

9 HCl 1:1 e 15 m1 di H,O, al 30%. 

10 La bottiglia 4 ha un volume di 200 m 1  con 100 m1 di 

11 HCl 1:l saturato con SO, (diossido solforico). 

12 Le bottiglie 5 e 6 hanno un volume di 100 m1 con 60 

13 m1 di HC1 3:l saturato con SO,. 

14 Le bottiglie sono tutte collegate tra loro con 

15 condotti di vetiro e hanno un pallone di v e t r o  come 

16 base e giunti ad incastro. 

17 La distillazione procede come segue: viene 

18 utilizzato un sistema chiuso con N, (azoto) come gas 

19 di trasporto per RuO, e O s o 4 .  Alla bottiglia 1 

20 vengono aggiunti lentamente, tramite l'imbuto di 

21 separazione 10, 60 m1 di H C 1 0 4  (acido perclorico) al 

22 70%. Una volta che tutto l'HClO, è stato aggiunto la 

23 bottiglia viene riscaldata. Ad una temperatura di 

24 105-212' C si vede fluire una nuvola bianca nella 

25 bottiglia 2. I1 riscaldamento viene prolungato 

P.lc Cavcclalis, 612 - 331CO UDINE 
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finch& i f 'umi  di HC10, si diradano 

approssirnativarnente a 175' C. Il riscaldamento 

continua fino a 230' C allorchè la temperatura viene 

a r r e s t a t a .  I1 sistema viene allora raffreddato a 

100° C. A quf:sto punto vengono aggiunti nella 

bottiglia 1 20 m1 di H C 1 0 4  a l  70% e 20 m1 di acqua 

distillata, sempre attraverso l'imbuto di 

separazione; il sistema viene ancora riscaldato fino 

a 210' C, poi ancora raffreddato fino a 100° C. 

Nella bottiglia 1 vengono aggiunti 10 ml di HClO, al 

70% e 10ml di acqua distillata ed il campione viene 

riscaldato ancora a 210' C. La distillazione viene 

ripetuta ancora una volta come sopra. 

Dopo la quarta distillazione, viene tolto il 

riscaldamento sulla bottiglia 1 e viene riscaldata 

la bottiglia 2, portandola lentamente alla bollitura 

per separare tutto 1'0~0, dalla frazione Ru04. Il gas 

purificatore di. azoto viene ancora fatto fluire e 

deve essere controllato per evitare ritorni di 

flusso. La bollitura viene protratta finchè la 

bottiglia 3 & quasi piena o l m H , O ,  B stato pressoch& 

trasferito nella bottiglia 3. La presenza di H,O, & 

indicata da piccole bolle che si formano su tutta la 

superficie di vetro. L'intero sistema viene allora 

raffreddato alla temperatura ambiente mentre l'azoto 

I l  mandatario 
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l fluisce continuamente durante il raffreddamento. 

2 Le bottiglie riceventi la distillazione vengono 

3 poi smontate. Le bottiglie 4, 5 e 6 contengono la 

4 frazione di osmio come Oso, .  Queste vengono 

5 combinate in uri contenitore da 600 ml. Le bottiglie 

6 2 e 3 contengorio la frazione di rutenio come RuO, e 

7 vengono combinate in un contenitore da 600 ml. I 

8 contenuti della bottiglia 1 comprendente platino, 

9 palladio, rodio e iridlo vengono mantenuti nella 

10 bottiglia di distillazione per rimuovere HClO, per 

11 riscaldamento fino all'essiccazione come descritto 

12 nella fase 4. Queste frazioni sono ora pronte per 

13 un'ulteriore arialisi e separazione. Le frazioni di 

14 osmio e rutenio devono essere mantenute in soluzione 

15 alla temperatura ambiente per 16-24 ore prima di 

16 continuare con le fasi (2) e (3) . 
17 (2) Separazione delllosmio 

18 L1osrnio distillato dopo il mantenimento per 16-24 

19 ore alla temperatura ambiente viene trattato come 

20 segue: la frazione di osmia proveniente dalla 

21 distillazione viene lentamente evaporata a circa 10 

22 m1 di soluzionf!. Vengono poi aggiunti 25 m1 di HC1 

23 concentrato (acido cloridrico) e il campione viene 

24 nuovamente evaporato a circa 10 ml. Cid viene 

25 ripetuto cinque volte. Nelllultima operazione, il 
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campione viene at tentamente p o r t a t o  a s a l i  umidi, 

punto n e l  quale  esso viene d i l u i t o  i n  200  m 1  d i  

acqua d i s t i l l a t a  e p o r t a t o  ad ebo l1 i . z ione .  L a  

soluzione calda viene f i l t r a t a  a t t r a v e r s o  una carta 

Whatman 4 2 ,  lavandolo con una quant i t a  minima d i  0 , l  

N H C 1 .  

Dopo raffreddamento a c i r c a  40' C, il p H  d e l  

campione viene quindi  lentamente rego la to  s u  un pH- 

metro ca l ib ra tc )  u t i l i z z a n t e  una soluzione s a t u r a t a  

d i  NaHCO, (b icarbonato  d i  sod io ) ,  ad un  pH d i  4 

mentre s i  a g i t a  vigorosamente. La  soluzione viene 

quindi  delicatamente b o l l i t a  per 5-10 minuti ,  t o l t a  

da l  calore, e l a s c i a t a  r iposare  per  un per iodo d i  

almeno dodic i  o r e .  I p r e c i p i t a t i  d i  osmio sono u n  

bioscido i d r a to  rossastro-marrone. 

L a  soluzione viene f i l t r a t a  t rami te  un c rog io lo  a 

f i l t r o  d i  porcellana secco e t a r a t o  u t i l i z z a n t e  il 

porta c r o g i o l o  Walters. La maggior p a r t e  d e l l a  

soluzione v iene  decan ta ta  t r a m i t e  il c r o g i o l o  a 

f i l t r o ,  facendo a t t e n z i o n e  di. non disturbare o 

a g i t a r e  il p r e c i p i t a t o .  I1 f i l t r o  non dovrebbe 

essere seccato.  S i  versano nel. f i l t r o  g l i  u l t i m i  

100-200 m1 d i  soluzione contenente il p r e c i p i t a t o .  

C i  s i  prepara per  r i s c i acqua re  immediatamente il 

p r e c i p i t a t o  coi1 u n a  soluzione d i  NH4C1 w/v ca lda  

I l  mandatario 

P.Ie Cavcdalis, 612 - 33100 UDINE 
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a 1 l 1 1 %  ( f i l t r a t a  a t t r a v e r s o  u n  tampone d i  0,45 

micron durante l a  p reparaz ione) .  Una bacche t ta  d i  

gomma i numid i t a  v i e n e  u t i l i z z a t a  p e r  lavare 

energicamente i n  modo completo il b r u c i a t o r e  e 

risciacquare dopo ogni l avagg io  con N H , C l  c a ldo  

a l l l l % .  

I1 crogiolo  viene e s s i c c a t o  per t u t t a  l a  n o t t e  a 

105* C i n  un forno a vuoto. Il crogiolo,  ra f f redda to  

e secco,  v iene pesa to  e i l  va lo re  appross imato 

dell losmio viene ca lco la to  da questo peso d i  OSO,. 

Con il crogicllo ancora sottovuoto,  il p r e c i p i t a t o  

v i e n e  r i s c i a c c ~ u a t o  con due p a r t i  d i  2 0  m 1  d i  

soluzione N H , C l  ciascuna s a t u r a t a .  S i  l a sc i ano  100- 

200 mg de l  so l i do  N H , C l  n e l  p r e c i p i t a t o .  S i  essicca 

delicatamente i n  u n  forno a vuoto per una-due o re  a 

100" C .  

11 campione o ra  p ron to  per  l a  r i d u z i o n e  i n  

idrogeno i n  un fo rno  a t ubo .  S i  pos i z iona  il 

crogiolo a  f i l t r o  s u i  suoi l a t i  i n  un tubo d i  quarzo 

e s i  inserisce il t u b o  a l  centro  del forno. S i  p a r t e  

facendo f l u i r e  gas d i  argon e idrogeno a t t r a v e r s o  i l  

forno. S i  l a sc i a  aumentare lentamente la  temperatura 

per de id ra t a r e  i l  p r e c i p i t a t o  senza accenderlo.  S i  

d iminuisce  il f l u s s o  d i  argon finchè f l u i s c e  

solamente l l idr .ogeno.  S i  r i s c a l d a  po i  a 360-375' C 

I l  mandatario 
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fino alla totale sublimazione del NH4C1. 

Si continua il riscaldamento del precipitato in 

idrogeno solamente a 500' C per venti minuti per 

completare la riduzione al metallo di osmio. Si 

raffredda il crogiolo in idrogeno alla temperatura 

ambiente. Si sostituisce l idrogeno con biossido di 

carbonio per venti minuti onde prevenire qualsiasi 

ossidazione aIlorchb il metallo ridotto viene 

esposto per la prima volta. alliaria. Si pesi come 

osmio elementare. 

(3) Separazione del rutenio 

I l  r u t e n i o  distillato dopo permanenza di 16-24 ore 

alla temperatura ambiente viene trattato come segue: 

la frazione di rutenio proveniente d a l l a  

distillazione viene l e n t a m e n t e  evaporata a circa 10 

m1 di soluzione. Vengono poi aggiunti 25 m1 di HCl 

c o n c e n t r a t o  e il campione v i e n e  nuovamente 

lisciviato a 10 ml. Questa procedura viene r i p e t u t a  

cinque volte. Nell'ultima lisciviazione il campione 

viene attentamente portato a sali umidi su un bagno 

di vapore. Il campione non deve essere 

sufficientemente caldo da consentire che le tracce 

di HClO, portino alla riossidazione del rutenio. Si 

aggiungono 200 m1 di acqua distillata e si porta la 

soluzione all'ebollizione. Si filtra la soluzione 

I l  mandatario 

P.le CavcddIis, 6,/2 - 3311;D UDINE 
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1 calda attraverso una carta Whatman 42, lavando con 

2 una quantità minima di 0 , l  N di HC1. 

3 Dopo raffreddamento a circa 40' C, il pH del 

4 campione viene lentamente regolato su un pH-metro 

5 calibrato con una soluzione satura di NaHCO, a pH 6 

mentre si agita vigorosamente. La soluzione viene 

portata delicatamente alltebollizione per 5-10 

minuti prima di togliere il riscaldamento. Il 

campione viene lasciato riposare per un periodo di 

almeno dodici ore. I l  rutenio precipita come un 

bioscido idrato giallastro-marrone. 

La soluzione viene filtrata attraverso una carta 

filtrante senza cenere Whatman 42 inumidita con w/v 

(NH,) ,SO4 allll% (filtrato attraverso un tampone di 

0 , 4 5  micron durante la preparazione). Si fa 

decantare la maggior parte della soluzione 

attraverso la carta filtrante, facendo attenzione di 

non disturbare o agire il precipitato. Si versano 

gli ultimi 100-200 m1 di soluzione contenenti la 

maggior parte del1  'ossido idrato nella carta tutto 

in una volta. Una bacchetta di gomma inumidita 

viene utilizzata per lavare energicamente a fondo il 

contenitore. Un pezzo di carta filtrante senza 

cenere 42 inumidita con w/v (NW,),S04 alltl% v i e n e  

25 utilizzato per. completare il trasferimento. 11 

P.le CavcLiilis, Li2 33100 UDINE 
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p r ec ip i t a to  viene lava to  due vo l t e  con w/v (NH,)2S0, 

caldo a1lU1% e una volta con w / v  (NH,),SO, caldo a l  

2,5%. 11 f i l t r o  viene drenato per  ess iccar lo  il p i ù  

poss ib i le .  

La  c a r t a  viene t r a s f e r i t a  s u  un con ten i to r e  di 

quarzo tarato ed e s s i cca to  delicatamente i n  un forno 

a  110° C .  

I1 contenito:ce viene pos iz iona to  i n  un tubo d i  

quarzo per l a  co t tu ra  f i n a l e  e l a  r i d u z i o n e  i n  un 

forno a tubo.  D a l l l i n i z i o  d e l  raffreddamento ( so t to  

i 100' C ) ,  f l u i s c e  abbastanza a r i a  sopra il campione 

per accendere l a  carta senza perdere il meccanismo 

della prec ip i t . az ione .  S i  aumenta lentamente  l a  

temperatura del. forno f i n o  a 500' C e s i  mantiene 

questa temperatura finch& l'accensione d e l l a  carta & 

completa. 

S i  es t rae  il conteni tore  d a l l a  sezione r i s c a l d a t a  

e l o  s i  l a s c i a  r a f f r edda re  a 150' C o meno. S i  

p u r i f i c a  il tubo con argon, poi  con idrogeno.  S i  

completa l a  riduzione i n  idrogeno con il campione 

n e l l a  sezione r i s ca lda t a  a  500' C, poi  f i n o  a 600' C 

per 20-30 minuti.  

S i  e s t r a e  il campione d a l l a  sezione r iscaldata  per 

r a f f r edda r lo  f i n o  a meno d i  100' C facendo passare  

idrogeno sopra  il campione. S i  completa il 

P.lc C U , ~ L ~ J ! I ~ ,  6 j 2  - 33100 UDINE 
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r a f f r e d d a m e n t o  con b i o s s i d o  d i  c a r b o n i 0  a 

temperatura ambiente (per c i r c a  10-15 minuti) . 
I1 ru ten io  ra f f redda to  viene l ava to  d u e  v o l t e  con 

w / v  (NH,),SO, a:Llll% per sciogliere l e  u l t ime t r a c c e  

d i  s a l i  s o l u b i l i .  

S i  accende riuovamente i n  a r i a  e idrogeno come 

d e s c r i t t o  sopra. S i  pesa come ru ten io  elementare. 

( 4 )  Separazione de l  p l a t i no  

La f r az ione  d i  p l a t i n o ,  p a l l a d i o ,  r od io  e d i  

i r i d i o  i n  HClQ, d a l l a  d i s t i l l a z i o n e  viene evaporata 

f i n o  a l l q e s s i c c a z i o n e  i n  u n  c o n t e n i t o r e .  L a  

procedura comporta u n  tempo considerevole e  r i ch iede  

a t tenzione poichè 11HC104 è vaporizzabile. Quando il 

campione raggiunge l o  stato d i  s a l e  secco e viene 

raffreddato, vengono aggiunti  acqua d i s t i l l a t a  e H C 1  

c o n c e n t r a t o ,  e il campione v i e n e  nuovamente 

evaporato .  I1 t r a t t amen to  i n  acqua e HC1 viene  

r i p e t u t o  p i ù  d i  due  v o l t e .  Dopo che il campione è 

stato evapora to  pe r  l ' u l t i m a  v o l t a ,  e s s o  v iene  

d i l u i t o  con acqua d i s t i l l a t a  i n  300 ml. I1 campione 

& ora pronto per separare il  p l a t i n o  dal rodio,  dal 

pa l l ad io  e d a l l ' i r i d i o .  In questa fase p u ò  essere 

u t i l i z z a t o  o un processo d i  scambio ionico,  il quale 

viene i n d i c a t o  per l a  produzione d i  u n a  grande  

q u a n t i t a  d i  ORME s e p a r a t e ,  o una s epa raz ione  
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q u a n t i t a t i v a  non accu ra t a .  L a  procedura seguente  

descrive i n  d e t t a g l i o  l a  separazione quan t i t a t i va .  

i 1  campione v i ene  p o r t a t o  a l l l e b o l l i z i o n e  e 

vengono agg iun t i  200  ml. d i  u n a  so luz ione  d i  w/v 

NaBrO, (bromato do sod io)  a l  1 0 %  e d  il campione 

viene nuovamente b o l l i t o .  Quando i l  campione ha 

raggiunto l ' ebo l l i z ione ,  g l i  viene t o l t o  il ca lore ,  

viene raffreddii to a 40' C ed il pH viene regola to  

con un  pH-metro calibrato a pH 6 con una soluzione 

d i  NaHCO, sa tu ro .  Vengono aggiun t i  1 0 0  m1 d i  NaBrO, 

a l  1 0 %  e  l a  sc,luzione viene p o r t a t a  del ica tamente  

a l l ' ebo l l i z ione  per l5 mlnuti. I1 campione viene poi  

r a f f r e d d a t o  e d  il p r e c i p i t a t o  v i ene  l a s c i a t o  

coagulare per 20-30 m i n u t i .  

I1 campione v i e n e  po i  f i l t r a t o  s u  un  f i l t r o  

vetroso a porosi tà  media e l ava to  con una soluzione 

d i  NaC1 a1l11% con pH 6,5-7,5 ( f i l t r a t a  durante l a  

preparazione a t t r a v e r s o  un tampone d i  0,45 rnlcron) .  

I1 f i l t r a t o  cont iene i l  p l a t i n o  e il p r e c i p i t a t o  

contiene pa l lad io ,  rodio  e i r i d i o  come PdO,, RhO, e  

I r02  so t t o fo rma  i d r a t a .  I1 p r e c i p i t a t o  v i e n e  

r i d i s c i o l t o  con 6 N  HC1,  b o l l i t o  e  r i p r e c i p i t a t o  come 

sopra d e s c r i t t o  due o p i ù  volte per assicurare l a  

completa separazione d e l  p l a t i n o  d a l  pa l lad io ,  rodio 

e i r i d i o .  

P.lc C; . ~ , , u i ~ : ,  i,, 2 - 33100 UDINE 
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1 I f i l t r a t i  d a l l e  t r e  p r e c i p i t a z i o n i  vengono 

2 combinati i n  un con ten i to re  d i  1000 m1 e vengono 

3 aggiunt i  50 m1 d i  HC1 concentrato. I1 campione viene 

4 b o l l i t o  a l l t e s s i c c a z i o n e  per  rimuovere il bromo e 

5 ogni t r a c c i a  d i  H C 1 0 ,  che pub essera ancora  

6 presente .  S i  aggiungono SO m 1  d i  acqua e 50 m1 d i  

7 H C 1  concentra t .0 .  S i  f a  b o l l i r e  nuovamente fino 

8 a l l i e s s i c c a z i o . n e  e s i  r i p e t e  due o p i b  v o l t e ,  

9 l l u l t  ima v o l t a  fornendo c r i s t a l l i  umidi piuttosto 

10 che l ' ebo l l i z ione  f i no  a l l ' e s s i ccaz ione .  5 1  campione 

11 viene d i l u i t o  i n  200  m 1  con acqua d i s t i l l a t a  e  

1 2  vengono aggiunti  4 0  m 1  d i  HC1. 

13 I l  campione viene r i s c a l d a t o  del ica tamente  f i n o  

1 4  a l l ' e b o l l i z i o n e  e viene f a t t a  passare  una  co r r en t e  

15 d i  gas H, ( idrogeno) a t t r a v e r s o  il campione per  10 

16 m i n u t i ,  con successivo passaggio d i  una cor ren te  d i  

1 7  gas  H2S ( s o l f u r o  d i  i d rogeno)  a t t r a v e r s o  l a  

18 so luz ione  mentre cont inua un f l u s s o  d i  H, .  L a  

1 9  so luz ione  vierie r a f f r e d d a t a  mentre 1 'H,S passa 

20  a t t r a v e r s o  e s s o .  I1 p l a t i n o  p r e c i p i t a  come PtS, 

21 marrone-nero. 

22 I s o l i d i  vengono f i l t r a t i  a t t r a v e r s o  una c a r t a  

2 3  f i l t r a n t e  senza cenere Whatman 4 2  ed il p r e c i p i t a t o  

24 viene l ava to  con v/v HC1 a l l 1 l % .  I1 f i l t r o  ed il 

25 p r e c i p i t a t o  vengono t r a s f e r i t i  s u  un c rog io lo  d i  
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1 p o r c e l l a n a  tarato. I 1  f i l t r o  v i e n e  e s s i c c a t o  

2 delicatamente, poi  il res iduo viene acceso i n  a r i a  

3 a l  ca lore  rosso u t i l i zzando  u n  b ruc ia to re  Meeker. I1 

4 residuo d i  metallo viene bagnato con v/v H C 1  a l l t l %  

5 e lavato  i n  una seconda ca r t a  f i l t r a n t e  senza cenere 

6 4 2 .  11 res.lduo viene lava to  energicamente con acqua 

7 d i s t i l l a t a  ca lda .  I1 f i l t r o  viene t r a s f e r i t o  s u l l o  

8 s t e s s o  c r o g i o l o  d i  p o x c e l l a n a ,  e s s i c c a t o  e 

9 r i s ca lda to  a l  calore rosso u t i l i zzando  un bruc ia to re  

10 Meeker. I1 res iduo  viene pesato come me ta l l o  d i  

11 p l a t i n o .  I l  p r e c i p i t a t o  P t S 2  pub anche e s s e r e  

1 2  r i d o t t o  s o t t o  H 2  n e l  forno a tubo. 

13 (51 Separazione del pa l lad io  

14 I1 p r e c i p i t a t o  d i  b io s s ido  i d r a t o  d i  p a l l a d i o ,  

15 rod io  e i r i d i o  rimanente d a l l a  f a s e  ( 4 )  v i ene  

1 6  s c i o l t o  i n  1000 m1 d i  6 N H C 1  e d i l u i t o  i n  4000 m1 

1 7  con acqua d i s t i l l a t a .  I1 campione viene poi f i l t r a t o  

18 s u  un filtro da 0 , 4 5  micron. A l l a  so luzione viene 

1 9  a g g i u n t o  u n  volume s u f f i c i e n t e  d i  w/v 

20 dimetilgliosslrna a l l l l %  i n  e tano lo  a l  95% ( 2 5 0  ml) 

21 per p r ec ip i t a r e  t u t t o  il pa l l ad io  con un lebol l i z ione  

22  d e l i c a t a .  I1 campione viene messo a p a r t e  per un 

23  minimo d i  un'ora, poi viene filtrato i n  un  c rog io lo  

24 a f i l t r o  d i  porcellana t a r a t o .  S i  lava con 0,l N H C 1  

25  e poi  con acqua. I l  f i l t r a t o  viene conservato per l a  
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l separazione de l  rodio e d e l l ' i r l d i o .  11 p r e c i p i t a t o  

2 viene e s s i c c a t c )  a 1100° C ed  il p r e c i p i t a t o  g i a l l o  

3 viene pesa to  come dirnet i lg l ioss ima d i  p a l l a d i o ,  

4 essendo il palladio il 31,67% w / w  d e l  p r e c i p i t a t o  

5 t o t a l e .  

6 ( 6 )  Separazione del rodio 

7 I1 f i l t r a t o  proveniente d a l l a  prima prec ip i taz ione  

8 di p a l l a d i o  viene d i l u i t o  i n  500 m 1  e vengono 

9 a g g i u n t i  10 m1 d i  concen t r a to  H,SO, e 1 0  m 1  di 

10 concentra to  HNO,. I l  f i l t r a t o  v iene  evaporato con 

11 calore E i n c h è  vengono s v i l u p p a t i  fumi p e s a n t i  d i  

1 2  K2S04. Dopo raffreddamento vengono aggiun t i  10 m 1  d i  

13 KNO, concentrato e di. nuovo riscaldato f i n c h è  i fumi 

1 4  vengono s v i l u p p a t i .  Q u e s t o  t r a t t a m e n t o  v i e n e  

15 r i p e t u t o  finchh non avviene p i h  carbonizzazione e 

1 6  t u t t o  il mate r ia le  organico & s t a t o  d i s t r u t t o .  L a  

17  soluzione rimanente viene r a f f r e d d a t a  e vengono 

18 aggiunti 20 m1 di acqua. V i e n e  di nuovo ripetuta 

1 9  l 'evaporazione con riscaldamento per sviluppare fumi 

20 p e s a n t i .  I l  lavaggio i n  acqua viene r i p e t u t o  due 

2 1  vo l te  per d i s t r u g g e r e  q u a l s i a s i  composto n i t r o s o  che 

2 2  potrebbe i n t e r f e r i r e  ne l l a  determinazione del. rodio. 

23  L a  soluzione viene d i l u i t a  i n  200 m 1  e r i s c a l d a t a  

24 per l ' e b o l l i z i o n e .  Viene aggiunta per gocciolamento 

25  una soluzione ( l i  T i C 1 3  (c lo ruro  d i  t i t a n i o )  a l  20% 
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f inche l a  soluzione conserva un colore leggermente 

rosa .  Si fa  bo1.lire l a  soluzione per due minuti,  s i  

raff redda,  e si f i l t r a  l a  soluzione a t t r a v e r s o  una 

c a r t a  f i l t r a n t e  senza cenere  Whatman 4 2 .  Se 4 

p r e c i p i t a t o  del. rodio,  s i  lava  la c a r t a  con 0,9 N 

H,SO,. Poi s i  carbonizza l a  carta f i l t r a n t e  i n  5 m1 

d i  H2S04 concentrato.  S i  aggiungono 5 m 1  d i  HNO, per 

r i s ca lda re  e distruggere il mater ia le  organico come 

precedentemente d e s c r i t t o .  Si diluisce l a  soluzione 

con 50 m 1  d i  acqua e s i  combina con i l  f i l t r a t o  

d a l l a  precipi taz ione d i  T iC1 , .  

I l  rod io  viene s epa ra to  d a l l ' i r i d i o  t r a m i t e  l a  

rimozione del t i t a n i o  i n  eccesso i n  una e s t r az ione  

d i  cupferron con cloroformio. L a  soluzione v iene  

r e f r i g e r a t a  i n  un bagno d i  gh iacc io  e posta  i n  un 

imbuto di separazione da 500 m l .  A questo,  vengono 

a g g i u n t i  5 m1 d i  q u a n t i t à  c u p f e r r o n  acquoso 

r e f r i g e r a t o  a l  6%,  ottenendo una soluzione giallo- 

lattea. Se l a  soluzione d i  cupferron viene oscurata ,  

dovrebbe essere t r a t t a t a  c o n  carbone d i  l egna  

a t t i v a t o  e f i l t r a t o  a t t r a v e r s o  un tampone da 0,45 

micron. I1 t i t a n i o  viene e s t r a t t o  I n  25 m 1  di 

cloroformio f reddo.  L ' e s t r a t t o  s i  presenta come una 

soluzione g i a l l o  chiara  l a  quale viene versata  in un 

conten i to re  d e q l i  s c a r t i .  Quando l ' e s t r a t t o  non ha 
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piil  colore g i a l l o ,  viene aggiunta u n 1 a l t r a  soluzione 

d i  cupfer ron  d i  5 m l .  Dopo p i h  a g g i u n t e  per 

r imuovere  il c u p f e r r a t o  d i  t i t a n i o  g i a l l o ,  

l ' e s t r a t t o  v i r a  a l  marron-rosso. Questa f r a z i o n e  

viene racco l ta  i n  un conteni tore  separato  sottoforma 

d i  f r a z i o n e  dj. rod io .  T u t t e  l e  a l t r e  e s t r a z i o n i  

seguenti  vengono aggiunte a l l a  f razione d i  rodio i n  

un conteni tore  d i  600 m l .  L 'es t razione è completata 

quando una pa r t e  d i  cupferron f a  virare l a  soluzione 

a l  b ianco- la t t e  e l ' e s t r a t t o  d i  cloroformio v i e n e  

c h i a r i f i c a t o  ad un verde molto ch i a ro .  S i  conserva 

l a  soluzione per l a  separazione d e l l l i r i d i o .  

L ' e s t r a t t o  v i ene  evapora to  a l l l e s s i c c a z i o n e ,  

separando il cloroformio d a l l a  f r az ione  d i  rod io .  

Vengono aggiunt i  50 m1 di  acqua reg ia  ed il campione 

viene evaporato a l l l e s s i c c a z i o n e  per d i s t ruggere  il 

mate r ia le  organico.  S i  aggiungono 1 0  m1 d i  H2S04 

concentrato e 1 0  m1 d i  HNO, e s i  r i s c a l d a  f i n o  a i  

fumi. S i  r i p e t e  i l  t ra t t amento  i n  HNO, f inch& non 

avviene più alcuna carbonizzaz ione  e t u t t o  il 

mater ia le  orgariico 15 s t a t o  d i s t r u t t o .  L a  soluzione 

viene ra f f redda ta  e vengono aggiun t i  20  m1 d i  acqua 

facendo segu i r e  nuovamente l ' evaporaz ione  f i n o  a i  

fumi p e s a n t i .  S i  r i p e t e  il lavaggio i n  acqua due 

vol te  per d is t ruggere  t u t t i  i componenti n i t r o s i .  

P.le Cilvcdrllis, 6,/2 - 33100 UDINE 
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1 La soluzione del  campione viene d i l u i t a  i n  200 m1 

2 d i  acqua. Poi vengono aggiun t i  10 m1 d i  N a B r 0 3  a l  

3 1 0 %  e il campicme viene r i s c a l d a t o  a l l ' e b o l l i z i o n e .  

4 I1 campione viene poi r a f f r edda to  a 40' C e il pH 

5 viene rego la to  a l  va lo re  6,O con N a H C 0 3 .  Vengono 

6 a g g i u n t i  10 n11 d i  NaBrO, e il campione v i e n e  

7 r i s c a l d a t o  a l l l e b o l l i z i o n e .  I l  campione v i ene  

8 r a f f r e d d a t o  e f ' i l t r a l o  s u  un crogiolo  d i  porcel lana 

9 pesa to .  I1 canipione viene s ecca to  i n  un forno a 

10 vuoto e il p rec ip i t a to  viene pesato con RhO,. 

11 I l  mate r ia le  viene poi p u r i f i c a t o  sc iog l iendo  il 

1 2  p r e c i p i t a t o  d i  RhO, da l  crogiolo  d i  pesatura con 6 N 

13 H C 1  ed evaporato a i  s a l i  umidi, quindi  lavorato  come 

1 4  sopra.  

15 L'ossido d i  rodio  viene rimosso d a l  c rog io lo  d i  

16  pesatura u t i l i zzando  una soluzione v/v H2S04 a l  2 0 % .  

1 7  Poi s i  d i l u i s c e  l a  soluzione i n  200 m1 d i  acqua e s i  

18 r i s c a l d a  a l l ' e b o l l i z i o n e .  S i  a g g i u n g e  p e r  

1 9  gocciolamento iina soluzione d i  T i C 1 3  a l  20% f inch& 

20 l a  soluzione m.antiene un co lo re  leggermente rosa  

2 1  mentre s t a  bollendo.  S i  o t t e r r a  u n  p r e c i p i t a t o  d i  

2 2  rodio .  S i  lascerh  raff reddare  l a  soluzione a 40' C .  

2 3  Se essa perde il colore,  s i  f a  b o l l i r e  e s i  aggiunge 

24 ancora  T i C 1 , .  Se il  c o l o r e  r i m a n e ,  s i  f i l t r a  

25  a t t r a v e r s o  una  c a r t a  f i l t r a n t e  senza cenere Whatman 

I l  mandatario 
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1 42. I1 precipi t .a to  viene lava to  con v/v H2S04 caldo 

2 a l  10% f inche il f i l t r a t o  cessa d i  p r e sen t a r e  il 

3 complesso a r anc io  d i  t i . t an l .0  con H,O,, po i  v iene 

4 lavato  p i ù  d i  due vo l t e .  

5 S i  s c i o g l i e  nuovamente i l  rod io  come sopra per  

6 d is t ruggere  il mater ia le  organico. S i  aggiungono 10 

7 r n l  di W,SO,  concen t r a to  e 1 0  m1 d i  H N 0 3  per 

8 carbonizzare l a  c a r t a .  S i  ripete il t ra t t amento  i n  

9 WNO, finchè non avviene più alcuna carbonizzazione e  

10 t u t t o  il mater ia le  organico & s t a t o  d i s t r u t t o .  S i  

11 raf f redda l a  soluzione, s i  aggiungono 20 m1 d i  acqua 

1 2  e s i  evapora riuovarnente f i n o  a i  f u m i  p e s a n t i .  S i  

13 r i p e t e  due v o l t e  il t r a t t a m e n t o  i n  acqua pe r  

1 4  d is t ruggere  t u t t i  i composti nitrosi. 

15 S i  aggiungono 20 m 1  d i  acqua e 10  m1 d i  HCL 

1 6  c o n c e n t r a t o .  S i  f a  b o l l i r e  d e l i c a t a m e n t e  l a  

1 7  soluzione per 3.5 minuti per  po r t a r e  i l  rodio  n e l l o  

18 s t a t o  d a l  qua le  pub essere p r e c i p i t a t o  come un 

1 9  s o l f u r o .  Durante il t r a t t amen to  il c o l o r e  d e l l a  

20 soluzione cambierd da l  g i a l l o  a l  rosa.  S i  f i l t r a  l a  

2 1  soluzione a t t r a v e r s o  una c a r t a  f i l t r a n t e  Whatman 4 2  

22  e s i  l ava  cori v/v H C l  a l l 1 l % .  S i  diluisce la 

23  soluzione i n  400 m 1  d i  acqua. 

24 S i  f a  p r e c i p i t a r e  il rod i0  come s o l f u r o  d a l l a  

25  soluzione mantenuta a l  punto d i  e b o l l i z i o n e  per  

I mandatario 
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1 passaggio d i  una corrente  vel.oce d i  gas H,S ( so l fu ro  

2 d i  idrogeno). Si l a s c i a  raff reddare  l a  soluzione con 

3 H,S p a s s a n t e  a t t r a v e r s o  d i  e s s a .  S i  l a s c i a  

4 s t a b i l i z z a r e  il so l furo  d i  rodio marron-nero. 

5 S i  f i l t r a  i l  so l fu ro  prodotto a t t r a v e r s o  una car ta  

6 f i l t r a n t e  senza  cenere Whatman 42. Si lava con v/v 

7 H2S04 a l  2,5% e alla f i n e  con v/v HC1 a l l g l % .  Inf ine ,  

8 s i  e s s i cca  delicatamente l a  c a r t a  f i l t r a n t e  i n  u n  

9 conteni tore  d i  quarzo t a r a t o .  

10  S i  posiziona il conteni.tore n e l  tubo d i  quarzo per  

Il l 'accensione f i n a l e  e l a  riduzione nel forno a tubo.  

1 2  Da una condizione d i  partenza fredda ( s o t t o  i 100' 

13 C) s i  f a  passare sopra il campione aria s u f f i c i e n t e  

1 4  per accendere :La car ta  senza  p e r d i t e  meccaniche d i  

15 p r e c i p i t a t o .  S i  aumenta lentamente l a  temperatura 

1 6  de l  forno a  500' C e s i  mantiene questa temperatura 

17 finchè l 'accensione d e l l a  c a r t a  6 completata. P o i  s i  

18 completa liaccc:nsione d e l l ' a r i a  a 900' C per venti 

1 9  m i n u t i .  S i  e s t r a e  i l  c r o g i o l o  d a l l a  s e z i o n e  

20  r i s c a l d a t a  e l o  si l a s c i a  raffreddare a 200' C o 

2 1  meno. 

22 S i  p u r i f i c a  il tubo con argon, poi  con idrogeno. 

2 3  S i  completa l a  riduzione i n  idrogeno con il campione 

24 ne l l a  sezione r i s ca lda t a  a 900' C per 20-30 minuti .  

25 S i  e s t r a e  il campione d a l l a  sezione r i s c a l d a t a  per  

I l  mandatario 
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raffreddarlo i r  meno di. 100° C, facendo passare 

idrogeno sopra il campione .  Si completa il 

raffreddamento con biossido di carboni0 alla 

temperatura ambiente per 10-15 minuti. 

Si lava due volte il rodio raffreddato per 

decantazione con w/v (NH,),SO, allil% raffreddato per 

sciogliere le ultime tracce di sali solubili. Si 

essicca delicatamente, si accende nuovamente i n  aria 

e idrogeno come descritto sopra. Si pesa come rodio 

elementare. 

(7) Separazione dell'iridio. 

La soluzione? lasciata nell'imbuto separatore 

proveniente dall'estrazione di cupferron contiene 

l'iridio. Lo si trasferisce quantitativamente con un 

lavaggio di v/v di H,SO, allvl% in un contenitore di 

600 ml. Vengono aggiunti 10 r n l  di HNO, concentrato. 

Si evaporano i fumi pesanti del19H2S04. Si raffredda, 

si aggiungono ancora 10 m1 di H N 0 3  e si riscalda 

fino ai fumi. Si ripete questo trattamento finch& 

non avviene piiì carbonizzazione e tutto il materiale 

organico stato distrutto. Si raffredda la 

soluzione, si aggiungono 20 m1 di acqua e si 

evaporano ancora i £umi p e s a n t i .  Si ripete il 

trattamento con acqua due volte per distruggere ogni 

composto nitroso. Si diluisce con acqua in 300 ml. 

P.le Cavcdclis, 4/2 - 33100 UDINF 
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1 Si porta il campione all'ebollizione e s i  

2 aggiungono 20 r1.1 di soluzione w/v di NaBr03 al 10% e 

3 si fa bollire nuovamente. Quando il campione ha 

4 raggiunto l'ebollizione, gli si toglie calore, lo si 

5 raffredda a 40' C e il pH viene regolato con un pH- 

6 metro calibrato al valore 7 con una soluzione di 

7 NaHCO, saturata ,  Si aggiungono 10 m1 di NaBr03 al 10% 

e si porta delicatamente allfebollizione per 15 

minuti. I1 campione viene pol raffreddato lentamente 

ed il precipitato viene fatto coagulare per 20-30 

minuti. 

I1 precipital;~ viene filtrato in un crogiolo di 

porcellana tarato in un porta crogiolo Walters. Si 

fa decantare la maggior parte della soluzione 

attraverso un crogiolo filtrante, facendo 

attenzione di non disturbare o agitare il 

precipitato. Non si porta il filtro 

alliessiccazione. Si versano gli ultimi 10-20 m1 di 

soluzione contenente il precipitato nel filtro. Si 

prepara per  risciacquare immediatamente s i a  la 

protezione che il contenitore con una soluzione w/v 

di NaC1 al 10%. Si essicca il filtro a 110° C 

sottovuoto per 1-2 ore. Si scioglie il precipitato 

con 6N HCl e si evapora i sali umidi e si procede 

come sopra, per ottenere una frazione di iridio 

I l  mandatario 
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1 depurata. 

2 S i  inumidisce il p r e c i p i t a t o  con una soluzione d i  

3 NH,C1 s a tu ra t a  e con c i r c a  100 mg d i  N H , C l  so l ido .  S i  

4 ess icca  delicatamente i n  un forno a vuoto nuovamente 

5 a 110' C per 1-2 o re .  

6 II campione a questo  punto, il quale è ORME di 

7 i r i d i o  i d r a t o ,  puc3 essere t r a t t a t o  con procedure 

8 a l t e r n a t i v e .  Nella prima procedura il campione ver rà  

9 t r a t t a t o  per  o t t e n e r e  untS-ORME d i  i r i d i o  e po i  

10 u t i l i z z a t o  per  s t a b i l i r e  l'esistenza d i  un campo 

11 Meissner ,  una p rop r i e tA  u n i c a  d e i  m a t e r i a l i  

1 2  supercondut t i .v . i .  N e l l a  seconda p rocedura ,  i l  

13 campione sar8 t r a t t a t o  i n  modo t a l e  da formare 

1 4  i r i d i o  elementare. 

15 Procedura A 

1 6  La f r a z i o n e  d i  iridio v i e n e  p o s t a  i n  u n  

1 7  conteni tore  d i  accensione d i  quarzo e il c o n t e n i t o r e  

18 viene  inserito i n  un forno a tubo per una  r iduzione 

1 9  dolce i n  gas d:i idrogeno. 11 gas d i  idrogeno viene 

20 f a t t o  f l u i r e  lentamente sopra il campione mantenendo 

2 1  una press ione  p o s i t i v a  leggera n e l  t u b o  i n  ogni 

22 momento. L a  temperatura del fo rno  a tubo  v iene  

23 e leva ta  molto 1.entamente e molto uniformemente f i n o  

24 a 850' C,  facendo a t t e n z i o n e  che il grado d i  

25 r iscaldamento non s u p e r i  i 2' C per minuto. L a  

I mandatario ""- 
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temperatura di 850e C viene mantenuta per un'ora, 

poi il campione viene lentamente raffreddato in gas 

di idrogeno, facendo attenzione che non si superi 

una riduzione nella temperatura di 2,5O C al minuto 

finche non è stata raggiunta la temperatura 

ambiente. Viene poi introdotto nel tubo gas di azoto 

e il gas di idrogeno viene escluso. 11 tubo viene 

poi purificato per otto ore con gas di azoto. Il 

campione a questo punto sarA una polvere amorfa 

grigio-nera. La polvere viene rimossa dal tubo e 

quindi posta in una zona p r o t e t t a  in modo che possa 

reagire con l ' a r i a  per almeno due giorni (48 ore). 

10 mg circa della polvere risultante vengono 

trasferiti su uno strumento (Perkin-Elmer Thermal 

Analysis, PE/TGS-2) di analisi termo-gravimetrica 

(TGA) ad elemento riscaldante con avvolgimento 

bif ilare in atmosfera controllata, programmatore di 

temeperatura (PE/Systern 4 ) ,  stazione dati termici 

(PE/TADS)  e plotter grafico (PE/THERM PLTTR) . Il 

campione viene riscaldato nello strumento ad un 

valore di 1,2" C per minuto in una atmosfera di gas 

elio a 850' C, e poi immediatamente raffreddato a 2' 

C per minuto alla temperatura ambiente. I cicli di 

riscaldamento e raffreddamento vengono ripetuti per 

qua t t ro  volte. 
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L'avvolgimento bifilare delltelemento riscaldante 

possiede un campo magnetico estremamente piccolo nel 

quale il campione pesato non pud essere mai 

esattamente ad eguale distanza da entrambi i fili 

dovuti alla configurazione di avvolgimento. I1 campo 

depolarizzato non reagir8 con i campioni di metallo 

ordinario o con i materiali magnetici normali 

(normalizzati N-S). Comunque, un superconduttore 

reagirà con un campo magnetico esterno anche se di 

piccola grandezza. 

Le figg. - 7  le quali sono diagrammi 

peso/temperalura di cicli alteranti di riscaldamento 

e raffreddamento del campione S-ORME di iridio per 

pia  di cinque cicli, descrivono la generazione del 

campo Meissner e i frequenti collasso e 

rigenerazione del campo. Specificatamente, in fig. 

8, diagramma I R l H 1  dimostra il primo ciclo di 

riscaldamento che stabilisce all'incirca una perdita 

in peso del 26%. Questa perdita di peso & 

primariamente dovuta alla perdita d'acqua. In fig. 

9, diagramma I F : l C l ,  letto da destra a sinistra con 

il 100%, essendo il 75% del diagramma I R l H 1  (fig. 8) 

dimostra il guzidagno in peso e il salto di flusso 

sotto raffreddamento. Il guadagno di peso apparente 

e il salto di flusso stabiliscono che il materiale & 
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superconduttivo. Un materiale quale il ferro che non 

& superconduttj.~~ dovrebbe presentare un diagramma 

che è sostanzialmente una linea piatta. Gli altri 

diagrammi, cio& le figg. 10-17, illustranti 

l'effetto del riscaldamento e del raffreddamento 

alternato, stabiliscono che ogni trattamento allarga 

la generazione del campo Meissner nella direzione 

della temperatiira ambiente. La fig. 17, diagramma 

I R l C 5 ,  illustra il salto di flusso molto vicino alla 

temperatura ambiente. 

I1 campione, che dopo il trattamento di r i c o t t u r a  

sopra descritto 6 stato completato, sara di colore 

bianco. La polvere bianca & chimicamente inerte alle 

normali reazioni chimiche di ossidazione-riduzione. 

Non si guadagna. peso rapidamente per esposizione in 

aria. Comunque, gas quali l Iazoto, l 'ossigeno, il 

monossido di carboni0 e il biossido di carbonio 

mostrano apparentemente un assorbimento superficiale 

risultante in un lqflusso attaccantellr come il 

termine viene utilizzato nel descrivere i l  

comportamento d . e i  materiali superconducenti delltS- 

ORME. 

Procedura B 

Il campione viene sottoposto all'accensione in 

forno e alla riduzione in idrogeno. Si posiziona il 

Il mandatario 
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1 crogiolo  f i l t r a n t e  sui suoi  lati n e l  tubo d i  quarzo  

2 e si i n s e r i s c e  nel  cen t ro  d e l  forno a tubo.  S i  f a  

3 f l u i r e  delicatamente d e l l ' a r i a .  S i  e leva lentamente 

4 la temperaturii  per deidratare completamente il 

5 p rec ip i t a to .  S1 riscalda finch* t u t t o  l t N H , C 1  viene 

6 sublimato a 360-375O C.  S i  continua il riscaldamento 

7 i n  a r i a  f i no  a 800' C .  

8 S i  rimuove i l  c rog io lo  d a l l a  sezione r i s c a l d a t a  

9 d e l  f o r n o  e i r a f f r edda  a 200' C o meno. Si 

1 0  p u r i f i c a  il tubo con argon,  poi  con idrogeno.  S i  

11 completa l a  riduzione i n  idrogeno d e l  campione n e l l a  

1 2  sezione r i s ca lda t a  a 800' C per  20-30 minuti .  

13 S i  e s t r a e  il campione dalla sezione r i s c a l d a t a  per 

1 4  r a f f r e d d a r l o  a meno d i  100' C mentre v iene  f a t t o  

15 passare idrogeno sopra il campione. S i  completa i l  

16  raffreddamento t r ami t e  t ra t t amento  con b ioss ido  d i  

1 7  carbonio per 10-15 minuti a l l a  temperatura ambiente. 

18 S i  l ava  l g i r , i d i o  r a f f r e d d a t o  con w/v ( N H 4 )  2 S 0 4  

1 9  a l l r l %  per  due v o l t e  per s c i o g l i e r e  l e  u l t ime  

20 tracce d i  s a l i  s o l u b i l i .  S i  e s s i cca  del ica tamente ,  

2 1  s i  accende nuovamente in aria e idrogeno come 

22 d e s c r i t t o  sopra .  S i  pesa come i r i d i o  elementare, o 

23 l a  I r - O R M E .  Se il campione v i e n e  parzialmente 

24 s c i o l t o  i n  acqua reg ia  i n  preparazione per una prova 

25 a l l o  spe t t ro scop io  d i  massa a l  plasma accoppiato  

, I l  mandatario 
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indut t ivamente ( I C P - M S ) ,  a l l o r a  l o  strumento 

Jndichera la presenza di iridio metallico. 

In a l t r e  parole, prima del t r a t t amento  d e l  

minerale, l e  tecniche d i  a n a l i s i  c o n v e n z i o n a l e  hanno 

ind ica to  che l'iridi0 non e r a  presente. Dopo 

trattamento e separazione delle ORME, una riduzione 

lenta i n  gas idrogeno, segui ta  da t ra t tamento i n  

acqua regia, convertir& parte del le  Ir-ORME nel loro 

T-metallo costituente. 

Come apparir& chiaro ad un  uomo del  se t tore ,  varie 

modificazioni possono essere f a t t e  rimanendo entro 

lo scopo del presente trovato. T a l i  modificazioni, 

essendo bagaglfio d i  un esperto d e l  se t to re ,  fanno 

parte del presente t rovato  e sono comprese n e l l e  

rfvendicazioni allegate. 
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RIVENDICAZIONI 

l - Un elemento di transizione monoatomico non 

metallico riorciinato orbitalmente o un elemento di 

metallo nobile scelto dal gruppo comprendente 

cobalto, nichel, rame, argento, oro, palladio, 

platino, rutenio, rodio, iridio e osmio in una forma 

separata, sostanzialmente pura e stabile, avente una 

vacanza orbitale d distribuente energia con un 

elettrone o elettroni, detta energia distribuita 

essendo identificata come un doppietto in uno 

spettro infrarosso compreso fra circa 1400 e 1600 

cm-l. 

2 - L'elemento monoatomìco riordinato orbitalmente 
secondo la rivendicazione 1, in cui detto elemento è 

oro. 

3 - L'elemento monoatomico riordinato orbitalmente 
secondo la rivendicazione 1, in cui detto elemento B 

argento. 

4 - L'elemento monoatomico riordinato orbitalmente 
secondo la rivendicazione 1, in cui detto elemento 4 

rame. 

5 - L'elemento monoatomico riordinato orbitalmente 
secondo la rivendicazione 1, in cui detto elemento è 

palladio. 

6 - L'elemento monoatomico riordinato orbitalmente 

I l  mandatariu 
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secondo la rivendicazione 1, in cui detto elemento è 

platino. 

7 - L'elemento monoatomico riordinato orbitalmente 
secondo la rivendicazione 1, in cui detto elemento & 

rutenio. 

8 - L1elemento monoatomi.co riordinato orbitalmente 
secondo la rivendicazione 1, in cui detto elemento & 

rodio. 

9 - L'elemento monoatomico riordinato orbitalmente 
secondo la rivendicazione 1, in cui detto elemento 8 

iridio. 

10 - L'elemento monoatomico r i o r d i n a t o  orbitalmente 

secondo l a  rivendicazione 1, in cui detto elemento 6 

osmio. 

11 - L'elemento monoatomico riordinato orbitalmente 
secondo la rivendicazione 1, in cui detto elemento è 

cobaltu. 

12 - L'elemento monoatomico riordinato orbitalmente 
secondo la rivendicazione 1, i n  cui detto elemento 6 

nichel. 

13 - Processo di formazione di una forma monoatornica 
non metallica riordinata orbitalmente di un elemento 

scelto dal griippo comprendente cobalto, nichel, 

rame, argento, oro, palladio, platino, xutenio, 

rodio, iridio e osmio dall'elemento c o r r i s p o n d e n t e  

Il mandatario 
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in forma metallica, comprendente il trattamento di 

questa forma mt?tallica per formare un suo sale, la 

c o m p l e t a  solubilizzazione e l'evaporazione di detto 

sale in un mezzo acquoso finch& viene ottenuto un 

biatomo di detta forma metallica; e successivamente 

il trattamento di detto biatomo con un metallo 

alcalino in presenza di acqua per formare detta 

forma monoatomica stabile riordinata orbitalmente di 

detto elemento. 

14 - Processo di formazione di un metallo scelto dal 
gruppo comprend.ente cobalto, nichel, rame, argento, 

oro, palladio, platino, rutenio, rodio, iridio, e 

osmio da uri materiale a v e n t e  l'elemento 

corrispondente presente in una forma stabile 

monoatomica non metallica riordinata orbitalmente di 

detto elemento, comprendente la separazione di detto 

elemento in detta f o r m a  monoatornica riordinata 

orbitalmente da detto materiale, e quindi 

l'applicazione a detta forma stabile monoatomica non 

metallica riordinata orbitalrnente e separata di un 

potenziale negativo a due gradini da almeno 

inizialmente 1,8 a 2,2 V, e poi di almeno 2,5 V 

finch+ detto metallo viene ottenuto tramite tecniche 

di galvanoplast,ica. 

15 - Processo di formazione di un metallo scelto dal 

I l  mandatario 
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gruppo comprendente cobalto, nichel, argento, 

palladio, platino, rutenlo, xodio, iridio e osmio da 

un materiale avente llelemento corrispondente 

presente in una forma stabile monoatomica non 

metallica riordinata orbitalmente di detto elemento, 

comprendente ltapplicazione a detto elemento in 

detta forma stabile monatomica riordinata 

orbitalmente di un trattamento con ossido d'azoto a 

temperature elevate. 

16 - Processo di trattamento dell'elemento di 

transizione monoatomico non metallico riordinato 

orbitalmente e stabile o dellfelemento di metallo 

nobile secondo la rivendicazione I, sottoponendo 

detto elemento a cicli di riscaldamento e 

raffreddamento alternati in un gas inerte e fornendo 

un campo magnetico esterno a detto elemento finchè 

detto elemento non presenta più un doppietto nello 

spettro infrarosso e presenta l'esclusione del 

.flusso magnetico a temperature al di sopra di 200' 

K. 

17 - I1 prodotto formato con il processo della 

rivendicazione 16. 

p. CONCORD RESEARCH CORPORATION 

Udine, 19 Giungo 1989 

cs/ldb/mrn/ldb 
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