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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　パラジウム（０）出発粉末を、炉内で水素ガス雰囲気中、２３０℃以上３７０℃以下の
温度で熱処理にかける、パラジウム塩の製造に用いられるパラジウム（０）粉末の製造方
法。
【請求項２】
　前記パラジウム（０）出発粉末は、Ｐｄ（ＩＩ）化合物またはＰｄ（ＩＶ）化合物を還
元することによって得られる、請求項１に記載の方法。
【請求項３】
　前記水素ガス雰囲気の水素含有量は、前記水素ガス雰囲気中に存在するガスの総量を基
準にして少なくとも５体積％である、請求項１または２に記載の方法。
【請求項４】
　前記水素ガス雰囲気は、連続的に水素を前記炉内に供給することによって作り出される
、請求項１～３のいずれか一項に記載の方法。
【請求項５】
　前記炉の加熱は、１以上の温度勾配に割り込まれる、請求項１～４のいずれか一項に記
載の方法。
【請求項６】
　前記パラジウム（０）出発粉末の前記熱処理は、２３０℃～３６０℃の範囲内の温度で
進行する、請求項１～５のいずれか一項に記載の方法。
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【請求項７】
　（ｉ）請求項１～６のいずれか一項に記載の方法によりパラジウム（０）粉末を提供す
るステップと、
　（ｉｉ）前記パラジウム（０）粉末を鉱酸を用いて変換させるステップと
を含むパラジウム塩の製造方法。
【請求項８】
　前記鉱酸は、硝酸、硫酸、塩酸、またはこれらの鉱酸の少なくとも２つの混合物である
、請求項７に記載の方法。
【請求項９】
　ステップ（ｉｉ）の前記変換は、カルボン酸またはカルボン酸無水物またはこれらの混
合物の存在下で進行する、請求項７または８に記載の方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、活性パラジウム（０）粉末の製造方法に関する。
【背景技術】
【０００２】
　粉末化パラジウムは、多くの異なる用途に、例えば、好適な反応相手を用いた変換のた
めの触媒として、または試薬として用いられる。
【０００３】
　パラジウム（０）粉末（すなわち、粉末化された酸化段階０の金属パラジウム）および
／またはパラジウム（０）海綿は、パラジウム塩、例えば、硝酸パラジウム（ＩＩ）また
はカルボン酸パラジウム（ＩＩ）（例えば、酢酸パラジウム（ＩＩ）またはプロピオン酸
パラジウム（ＩＩ））の合成を含む用途に使用される。硝酸パラジウム（ＩＩ）の製造中
、例えば、パラジウム（０）粉末は硝酸を用いて変換される。酢酸パラジウム（ＩＩ）の
製造中、例えば、パラジウム（０）粉末は以下の反応式に従って酢酸および硝酸を用いて
変換される。
　３Ｐｄ＋６ＨＮＯ３＋６ＨＯＡｃ→Ｐｄ３（ＯＡｃ）６＋６ＮＯ２＋６Ｈ２Ｏ
【０００４】
　プロセスを効率的なものとするために、反応は予め比較的低温で（例えば、予め室温で
）開始され、開始混合物のさらなる外部加熱は必要とされないかまたは少なくとも最小限
にできることが望まれる。しかしながら、この目的のために、パラジウム（０）粉末はこ
の反応のために十分に高い活性を有することが必要である。
【０００５】
　パラジウム（０）粉末は種々の製造方法を通じて入手可能であることが一般に知られて
いる。
【０００６】
　パラジウム（０）粉末は例えば、ジアミンジクロロパラジウム（ＩＩ）の熱分解により
製造できる。パラジウム（０）粉末はさらに、ギ酸を用いてヘキサクロロパラジエート（
ｐａｌｌａｄｉａｔｅ）またはテトラクロロパラジエートを還元することによって得るこ
とができる。
【０００７】
　さらに、ヒドラジンを用いてハロゲン含有パラジウム化合物をパラジウムに還元するこ
とが一般的に知られている。したがって、例えば、特許文献１は、ハロゲン含有パラジウ
ム化合物をヒドラジンおよび／またはその誘導体によってパラジウム（０）粉末に還元し
、こうして得られたパラジウム（０）粉末を窒素雰囲気中で５５０～１，２００℃の温度
まで加熱するパラジウムの製造方法を記述している。
【先行技術文献】
【特許文献】
【０００８】
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【特許文献１】独国特許出願公開第１０２　４９　５２１号
【発明の概要】
【発明が解決しようとする課題】
【０００９】
　しかしながら、従来の方法に従って製造されたパラジウム（０）粉末は、予め比較的低
温での（好ましくは、予め室温での）パラジウム塩、例えば、硝酸パラジウム（ＩＩ）ま
たはカルボン酸パラジウム（ＩＩ）の製造中の反応を開始させるのに十分に活性ではない
ことが明らかになっている。
【課題を解決するための手段】
【００１０】
　したがって、本発明の１つの目的は、特にパラジウム塩の製造中に、可能な限り高い活
性を備えた高いパラジウム（０）粉末を提供することである。
【００１１】
　当該目的は、パラジウム（０）出発粉末を、炉内で水素ガス雰囲気中、３７０℃以下の
温度で熱処理にかけるパラジウム（０）粉末の製造方法によってかなえられる。
【００１２】
　以下でより詳細に記載されているように、驚くべきことに、本発明の範囲において、水
素ガス雰囲気中でのＰｄ出発粉末の処理の際、比較的低温（３７０℃以下）が非常の活性
の高いパラジウム（０）粉末を製造するのに既に十分であることが認められた。当該パラ
ジウム（０）粉末は、パラジウム塩、例えば、硝酸パラジウム（ＩＩ）またはカルボン酸
パラジウム（ＩＩ）をもたらす変換反応を予め室温で開始させるために使用することがで
きる。さらに、驚くべきことに、本発明の範囲において、当該比較的低温を維持すること
は、活性に関して必須であり、また３７０℃を超える温度での水素熱処理は明らかにより
低い活性のパラジウム（０）粉末をもたらすことが認められた。
【発明を実施するための形態】
【００１３】
　熱処理温度とは炉の内部における温度を意味する。
【００１４】
　用語「パラジウム（０）」とは、酸化数０のパラジウム、すなわち、金属パラジウムを
意味する。
【００１５】
　本発明の範囲において、用語「パラジウム（０）粉末」はさらにパラジウム（０）海綿
も含むものとする。当業者には公知であるように、パラジウム海綿は比較的粗い粒の形態
のパラジウムである。本発明の範囲において、粉末とは、さらに、粉末粒子が少なくとも
部分的に一緒に焼結され、したがって材料は粒子状であるが、もはや、または部分的にし
か注入可能ではなくまたは流動性がない材料を意味すると理解すべきである。
【００１６】
　パラジウム（０）出発粉末の製造方法は当業者に公知である。
【００１７】
　パラジウム（０）出発粉末は、例えば、Ｐｄ（ＩＩ）化合物またはＰｄ（ＩＶ）化合物
を還元することによって得ることができる。好ましくは、これはハロゲン含有Ｐｄ（ＩＩ
）化合物またはハロゲン含有Ｐｄ（ＩＶ）化合物、例えば、ＰｄＣｌ２、（ＮＨ４）２Ｐ
ｄＣｌ６、（ＮＨ４）２ＰｄＣｌ４、Ｐｄ（ＮＨ３）４Ｃｌ２、Ｐｄ（ＮＨ３）２Ｃｌ２

に関係する。
【００１８】
　代表的な還元剤として、ヒドラジン、ヒドラジニウム塩、有機ヒドラジン誘導体、また
はギ酸が指定可能である。還元剤としてのヒドラジンの使用を通じてのパラジウムの製造
は例えば、独国特許出願公開第１０２　４９　５２１号に記載される。
【００１９】
　パラジウム（０）出発粉末は、ジアミンジクロロパラジウム（ＩＩ）の熱分解によって
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も製造できる。
【００２０】
　選択肢として、パラジウム（０）出発粉末はまず乾燥させてから炉内の水素熱処理にか
けることができる。当該乾燥ステップは例えば、炉内、または好都合には炉外でも進める
ことができる。原則として、まだ湿ったパラジウム（０）出発粉末を水素熱処理にかける
ことも実行可能である。
【００２１】
　前述のように、パラジウム（０）出発粉末の熱処理は炉内で水素ガス雰囲気中で進行す
る。
【００２２】
　熱処理を実施するために、パラジウム（０）出発粉末を好ましくは炉内に導入し、パラ
ジウム（０）出発粉末が水素ガス雰囲気中に存在するように水素ガスを炉内に流れ込ませ
る。
【００２３】
　本発明の範囲において、炉は、場合に応じて単数または複数の壁によって囲まれた空間
（炉の内部）を備える装置であると理解すべきであり、内部では熱処理に供する物体に制
御された方法で熱を供給できる。
【００２４】
　この種の熱処理のための好適な炉は当業者に一般に公知であり、市販されている。炉の
加熱は適切な制御技術によって制御および確認できる。好ましくは、炉内部の温度が確実
に測定でき、またそれによって過熱リスクを低減できるように、温度測定のための測定素
子が適切に取り付けられる。ここでは、チューブ炉を代表的な炉として言及するものとす
る。しかし、他の種類の炉でも同じく好適である。
【００２５】
　原則として、水素ガス雰囲気中の水素含有量は広範囲で様々であってもよい。水素含有
量が低ければ、パラジウム（０）粉末が十分な活性（例えば、後の鉱酸との変換のために
）を有するには、水素ガス雰囲気中のパラジウム（０）出発粉末のより長い処理時間を選
択する必要があり得る。水素ガス雰囲気中の水素含有量（すなわち、炉内部の水素含有量
）は、水素ガス雰囲気中に存在するガスの総量を基準にして、例えば、少なくとも５体積
％、より好ましくは少なくとも１０体積％または少なくとも２０体積％、さらにより好ま
しくは少なくとも３０体積％または少なくとも５０体積％、いっそうより好ましくは少な
くとも７０体積％またはさらには少なくとも９０体積％である。もしその他のガスが存在
するとすれば、これらは例えば、不活性な補助ガス（例えば、Ｎ２）または不可避的残留
量の空気であり得る。（例えば、まだ存在している空気の）酸素の含有量は好ましくは、
水素ガス雰囲気中に存在するガスの総量を基準にして、可能な限り少なく、例えば、１体
積％未満、より好ましくは０．１体積％未満、またはさらには０．０１体積％未満で維持
される。
【００２６】
　炉内への水素の流れは、連続的に、またはあるいは断続的に進み得る。好ましくは、連
続的な炉内への水素の流れは、パラジウム（０）出発粉末の熱処理中ずっと明らかである
。しかし、以下で示されるように、熱処理完了後の炉の冷却段階では炉への水素供給を停
止し、代わりに、不活性ガス、例えば、窒素を冷却段階中に炉内に供給することが好まし
い場合がある。
【００２７】
　水素ガス雰囲気が炉内で確立されると、炉温度を高くするが、３７０℃の温度は超えて
はならない。
【００２８】
　既に述べた通り、パラジウム（０）粉末の活性は、パラジウム（０）出発粉末の水素処
理が３７０℃を超えて行われた場合、パラジウム塩の製造手順では明らかに低くなってい
る。
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【００２９】
　炉の過熱を防ぐ公的な対策は当業者に一般に公知である。炉は、例えば１つ以上の温度
勾配を実行することによって、過熱されることを防ぐことができる。温度勾配を実行する
ことには、炉を保持温度Ｔ１まで加熱するステップと、当該保持温度Ｔ１を可能な限り一
定で期間ｔ１の間維持するステップとを含む。第２の温度勾配を同様に実行する場合、第
１の保持温度Ｔ１から第２の保持温度Ｔ２へのさらなる加熱プロセスがあり、次に、当該
保持温度Ｔ２は可能な限り一定で期間ｔ２の間維持される。当該温度勾配を実行すること
により、過熱リスクが最小限になるように適切な方法で炉の所定の最高温度に近づけるこ
とができる。温度勾配の数、好適な保持温度Ｔ１、Ｔ２等、および好適な保持時間ｔ１、
ｔ２等は、炉の３８０℃を超える温度に達する過熱が防がれるように、当業者によって適
切に、かつ容易に選択できる。例えば、炉を最高温度まで加熱しながら３～１０、または
４～８の温度勾配を実行でき、保持温度Ｔ１、Ｔ２等は互いに１０～１００℃異なってい
てもよく、保持時間ｔ１、ｔ２等は５～９０分間または１５～８０分間であってもよい。
【００３０】
　温度勾配の使用に代えてまたはそれに加えて、過熱リスクはさらに低加熱速度により最
小限に抑えることができる。
【００３１】
　好ましくは、炉内での水素ガス熱処理は、３６０℃以下、より好ましくは３５０℃以下
の温度で進行する。
【００３２】
　炉内での水素ガス熱処理に好ましい下限温度制限は、２３０℃、より好ましくは２８０
℃である。
【００３３】
　したがって、パラジウム（０）出発粉末の熱処理は、好ましくは２３０℃～３７０℃の
範囲内、より好ましくは２３０℃～３６０℃または２８０℃～３５０℃の範囲内の温度で
進行する。
【００３４】
　水素ガス雰囲気におけるパラジウム（０）出発粉末の熱処理の持続時間は、広範囲で様
々であることができ、さらには使用されるパラジウム（０）出発粉末の量に依存する。熱
処理の持続時間は、こうして得られたパラジウム（０）粉末がパラジウム塩の製造方法に
おいて十分に高い活性を有するように適切に選択されるべきである。パラジウム塩製造の
ためのパラジウム（０）粉末の活性は容易に試験できる（例えば、小規模試験反応を用い
て、またはＰｄ（０）粉末の熱重量分析を用いて）ため、Ｐｄ（０）出発粉末の熱処理に
最適な期間は容易に決定できる。
【００３５】
　熱処理後、炉を（例えば、室温まで）冷却させ、後にパラジウム（０）粉末を取り出し
、パラジウム塩の製造に使用できる。好ましくは、冷却プロセス中、さらなる量の水素で
はなく、不活性ガス、例えば、窒素または希ガスを炉内に供給する。
【００３６】
　炉を冷却した後、さらに、パラジウム（０）粉末は後処理、例えば、機械的粉砕および
／または研削プロセスに供することができる。
【００３７】
　パラジウム（０）粉末がパラジウム塩の製造にすぐに使用されない場合、パラジウム（
０）粉末を不活性ガス雰囲気（例えば、Ｎ２雰囲気）中で保管することが有利であり得る
。
【００３８】
　さらなる態様では、本発明は、上述の方法に従って得られ、かつ／または得ることがで
きるパラジウム（０）粉末に関する。
【００３９】
　以下でより詳細に記載されているように、本発明による方法で製造されるパラジウム（
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０）粉末は、パラジウム塩の製造において改善された活性を示すだけではなく、空気に曝
露されながら加熱および／またはアニーリングされたときに特徴的な質量増加も示すため
、他のパラジウム（０）粉末とは異なるものとなる。
【００４０】
　したがって、さらなる態様では、本発明は、空気に曝露されながら９９０℃の温度まで
加熱されたときに少なくとも１３．０重量％の質量増加を含むパラジウム０粉末に関する
。
【００４１】
　質量増加は熱重量分析により測定できる。加熱速度は例えば、１０℃／分である。パラ
ジウム（０）粉末は、通常は２５℃である開始温度から最高９９０℃の温度まで加熱され
、この温度間隔において進む質量増加が測定される。熱重量測定は空気雰囲気で行われる
。
【００４２】
　好ましくは、質量増加は少なくとも１３．５重量％、より好ましくは少なくとも１４．
０重量％である。
【００４３】
　本発明によるパラジウム（０）粉末の当該特徴的な質量増加を使用することにより、特
定のパラジウム（０）粉末がパラジウム塩の製造に十分に高い活性を示すかどうかを非常
に迅速に判断するために熱重量分析を使用できる。
【００４４】
　さらなる態様では、本発明は、パラジウム塩の製造用の試薬としての上述のパラジウム
（０）粉末の使用に関する。
【００４５】
　パラジウム塩はパラジウム（ＩＩ）塩またはパラジウム（ＩＶ）塩のいずれかであるこ
とができる。
【００４６】
　代表的な塩は、鉱酸のパラジウム塩（例えば、硝酸Ｐｄ（ＩＩ）、硫酸Ｐｄ（ＩＩ）、
または塩化Ｐｄ（ＩＩ））、およびカルボン酸のパラジウム（ＩＩ）塩（例えば、Ｃ２～

８カルボン酸）、例えば、酢酸パラジウムまたはプロピオン酸パラジウムである。
【００４７】
　さらなる態様では、本発明は、
　（ｉ）上述の方法に従ってパラジウム（０）粉末を提供するステップと、
　（ｉｉ）パラジウム（０）粉末を鉱酸と反応させるステップと
を含むパラジウム塩製造方法に関する。
【００４８】
　上記のように、パラジウム塩はパラジウム（ＩＩ）塩またはパラジウム（ＩＶ）塩のい
ずれかであることができる。代表的な塩に関しては、上記の説明を参照のこと。
【００４９】
　ステップ（ｉ）は、上述の方法に従ってパラジウム（０）粉末を提供することを含む。
【００５０】
　ステップ（ｉｉ）は、鉱酸を用いてパラジウム（０）粉末を変換することを含む。鉱酸
を用いたパラジウム（０）粉末の変換に好適な反応条件は当業者に公知である。好適な鉱
酸としては、例えば、硝酸、硫酸、塩酸、または当該鉱酸の少なくとも２つの混合物（例
えば、硝酸と塩酸との混合物）が挙げられる。硝酸が好ましい鉱酸である。
【００５１】
　好ましい実施形態は、パラジウム（０）粉末が硝酸を用いてステップ（ｉｉ）で変換さ
れる硝酸パラジウム（ＩＩ）の製造方法である。硝酸パラジウム（ＩＩ）はさらなる変換
、例えば、硝酸塩を別のアニオンで置き換えることによるさらなる塩の製造に使用できる
。
【００５２】
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　本発明の範囲では、鉱酸（例えば、硝酸）に加えて、少なくとも１つのさらなる反応相
手をステップ（ｉｉ）中に存在させることも同様に実行可能である。好ましい実施形態で
は、ステップ（ｉｉ）での変換は、カルボン酸またはカルボン酸無水物またはこれらの混
合物の存在下で進行する。カルボン酸パラジウム（ＩＩ）はこの手段により製造できる。
【００５３】
　好ましくは、カルボン酸パラジウム（ＩＩ）は、Ｃ２～８カルボン酸パラジウム（ＩＩ
）例えば、酢酸パラジウムまたはプロピオン酸パラジウムである。したがって、カルボン
酸は好ましくは、Ｃ２～８カルボン酸、例えば、酢酸またはプロピオン酸である。当該カ
ルボン酸の無水物もまた同様にステップ（ｉｉ）中に存在してもよい。
【００５４】
　好ましい実施形態では、鉱酸は硝酸であり、カルボン酸は酢酸である。ステップ（ｉｉ
）中の当該反応相手の存在により、酢酸パラジウム（ＩＩ）が得られる。
【００５５】
　鉱酸（例えば、硝酸）およびカルボン酸（例えば、酢酸）を用いたパラジウム（０）粉
末の変換に好適な反応条件は当業者に公知である。
【００５６】
　本発明によるパラジウム（０）粉末を使用した場合、反応は予め比較的低温で開始し、
例えば、予め室温で開始する。
【００５７】
　妥当な場合、試薬を含む出発混合物は反応を開始させるためにいくらか加熱されてもよ
い。
【００５８】
　本発明は以下の実施例に基づきより詳細に説明される。
【実施例】
【００５９】
　同じパラジウム（０）出発粉末を以下の全実施例で使用し、独国特許出願公開第１０２
　４９　５２１号の実施例に従って以下のように製造した。
【００６０】
　Ｐｄ（ＮＨ３）２Ｃｌ２をビーカーに移し、懸濁液の撹拌が容易になるまで熱い脱イオ
ン水を添加した。その後、５～１０ｍＬのアンモニア溶液（２５％溶液）を撹拌しながら
添加し、わずかにアルカリ性の溶液を生成した。次いで、３０～６０ｍＬのヒドラジン溶
液（２２％溶液）をゆっくりとアリコートで添加した。ヒドラジンを添加する間に懸濁液
は泡立つ。ヒドラジンの添加は発泡するのに適していなければならない。もう３ｍＬのヒ
ドラジン溶液を余分に添加した。その後、撹拌をもう１時間続け、このようにして生成さ
れたＰｄ海綿を漏斗フィルタで濾過した。Ｐｄ海綿を約１０回、熱い脱イオン水で洗浄し
た。まだわずかに湿っているＰｄ海綿を石英ガラスボートに移し、これらを施錠可能なチ
ューブ炉に押し込んだ。炉は石英ガラス製の内部チューブを装備していた。その後、窒素
ガスを内部チューブを通して供給した。チューブの出口は２Ｎ硫酸で満たされたガス洗浄
瓶に接続されていた。１０分後、酸素は完全に内部チューブから排出されており、オーブ
ンを２時間かけて２５０℃の温度まで直線的に加熱した。当該温度を４時間維持し、次に
炉を直線的に６００～６５０℃の温度までさらに加熱した。５時間の保持時間後、炉を窒
素で洗浄しながら約５０℃まで冷却させた。Ｐｄ海綿を取り出し、機械的に粉砕した。
【００６１】
　参考実施例１
　上記の方法に従って製造されたパラジウム（０）出発粉末を、酢酸パラジウムの製造に
おけるその活性について試験した。手順は以下のようである。
【００６２】
　３０ｍＬの無水酢酸および３００ｍＬの酢酸を３０ｇのパラジウム（０）出発粉末に添
加した。その後、硝酸を添加した。
【００６３】
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　室温ではＮＯｘが生成されず、パラジウム（０）粉末は酢酸および硝酸と反応して酢酸
パラジウムを生成しなかった。６０℃まで加熱しても反応は開始しなかった。
【００６４】
　実施例１
　パラジウム（０）開始粉末をチューブ炉に入れた。炉内に水素を流れ込ませた。Ｈ２流
量は２ｍ３／時であった。水素ガス雰囲気の形成後、炉を以下の温度プログラムに従って
３４０℃の最高温度まで加熱した。
－　１００℃まで加熱、
－　１００℃の温度を６０分間保持（第１の温度勾配）、
－　１５０℃までさらに加熱、
－　１５０℃の温度を３０分間保持（第２の温度勾配）、
－　２００℃までさらに加熱、
－　２００℃の温度を３０分間保持（第３の温度勾配）、
－　２８０℃までさらに加熱、
－　２８０℃の温度を３０分間保持（第４の温度勾配）、
－　３００℃までさらに加熱、
－　３００℃の温度を３０分間保持（第５の温度勾配）、
－　３４０℃までさらに加熱し、さらに１５０分間熱処理を継続、
－　炉を室温まで冷却させる。
　冷却段階中、Ｈ２の流れを停止し、代わりに窒素を炉に供給した。
【００６５】
　こうして得られたパラジウム（０）粉末の一部を熱重量分析にかけた（ＴＧユニット：
Ｎｅｔｚｓｃｈ　ＴＧ２０９）。加熱速度は１０℃／分であり、試料を空気雰囲気中で９
９０℃の温度まで加熱した。試料は１４．２重量％の質量増加を示した。
【００６６】
　パラジウム（０）粉末の第２の試料を取り、再度同一条件下で熱重量分析にかけた。試
料は１４．１重量％の質量増加を示した。
【００６７】
　残りのパラジウム（０）出発粉末を、酢酸パラジウムの製造におけるその活性について
試験した。参考実施例１の手順はこの目的のために採用した、すなわち、３０ｍＬの無水
酢酸および３００ｍＬの酢酸を３０ｇのパラジウム（０）出発粉末に添加した。その後、
硝酸を添加した。
【００６８】
　外部加熱なしでもＮＯｘがいくらか生成され、パラジウム（０）粉末は酢酸および硝酸
と反応して酢酸パラジウムを生成した。これは、本発明によるパラジウム（０）粉末が非
常に高い活性を有することを示す。
【００６９】
　参考実施例２
　パラジウム（０）出発粉末をチューブ炉に入れた。炉内に水素を流れ込ませた。Ｈ２流
量は２ｍ３／時であった。水素ガス雰囲気の形成後、炉を以下の温度プログラムに従って
３８０℃の最高温度まで加熱した。
－　１００℃まで加熱、
－　１００℃の温度を６０分間保持（第１の温度勾配）、
－　１５０℃までさらに加熱、
－　１５０℃の温度を３０分間保持（第２の温度勾配）、
－　２００℃までさらに加熱、
－　２００℃の温度を３０分間保持（第３の温度勾配）、
－　２８０℃までさらに加熱、
－　２８０℃の温度を３０分間保持（第４の温度勾配）、
－　３００℃までさらに加熱、



(9) JP 6654621 B2 2020.2.26

10

－　３００℃の温度を３０分間保持（第５の温度勾配）、
－　３８０℃までさらに加熱し、さらに１５０分間熱処理を継続、
－　炉を室温まで冷却させる。
　冷却段階中、Ｈ２の流れを停止し、代わりに窒素を炉に供給した。
【００７０】
　こうして得られたパラジウム（０）粉末の一部を熱重量分析にかけた（ＴＧユニット：
Ｎｅｔｚｓｃｈ　ＴＧ２０９）。加熱速度は１０℃／分であり、試料を空気雰囲気中で９
９０℃の温度まで加熱した。試料は１１．９重量％の質量増加を示した。
【００７１】
　残りのパラジウム（０）出発粉末を、酢酸パラジウムの製造におけるその活性について
試験した。参考実施例１および実施例１の手順はこの目的のために採用した、すなわち、
３０ｍＬの無水酢酸および３００ｍＬの酢酸を３０ｇのパラジウム（０）出発粉末に添加
した。その後、硝酸を添加した。
【００７２】
　約８０℃までの追加の外部加熱をしたときのみＮＯｘが生成され、パラジウム（０）粉
末は酢酸および硝酸と反応して酢酸パラジウムを生成した。
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