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Die Synthese der Sulfide und Oxisulfide von Seltenerdmetallen erfolgt
gegenwärtig durch trockene Sinterung, Gastransportreaktionsverfahren,
Reduktionsglühen und andere Verfahren, die auf Redoxreaktionen und
Austauschreaktionen basieren.

Wegen der großen Sauerstoffaffinität des Lanthans und seiner Sulfide ist
es notwendig, die Synthese der Lanthansulfide im Vakuum oder in
kontrollierbarer reduzierender Atmosphäre durchzuführen, z. B. in einer
Schwefelwasserstoff- oder Schwefelkohlenstoffatmosphäre. Als Reduktions-
mittel können bei den Synthesereaktionen auch Aluminium, Kohlenstoff und
andere Stoffe verwendet werden. Die ungenügende Reinigung der Atmosphäre
von Sauerstoff oder die Bildung von Wasserdampf als Reaktionsprodukt führt
zur Bildung der Lanthanoxisulfide  La2O2S und La 2O2S. Oxisulfide gewinnt man
nach dem Verfahren von Flahaut und Guittard, das auf der Reaktion zwischen
einem Oxid und einem Sesquisulfid des Lanthans basiert [1].

Die thermodynamisch wahrscheinlichere Reaktion ist die Bildung des
Sesquisulfid des Lanthans. Lanthanmonosulfid gewinnt man durch die
Reduktion des Sesquisulfids und der Oxisulfide des Lanthans mit Aluminium,
Lanthan, Kohlenstoff oder durch längerwährendes Erhitzen von La2S3 bei einer
Temperatur von 1300 K und höher. Lanthandisulfid gewinnt man durch
Erhitzen von Lanthansulfid in einer trockenen Schwefelwasserstoffströmung
bei einer Temperatur von 870 K. Das Lanthansulfid La3S4 kann durch Sinterung
des Sesquisulfids und des Lanthanmonosulfids im Vakuum bei 1873 K über
einen Zeitraum von zwei Stunden gewonnen werden. Die Betrachtung der
bereits existierenden Verfahren zur Gewinnung der Lanthansulfide und
-oxisulfide hat gezeigt, daß deren physikalische und physikalisch-chemische
Eigenschaften wesentlich von den Bedingungen abhängig sind, unter denen
sie gewonnen wurden. Die Farbe des Produkts, seine Kornzusammensetzung
und die Kristallstruktur sind in Abhängigkeit vom jeweiligen Syntheseverfahren
unterschiedlich und stehen offensichtlich miteinander in Verbindung.

Vormals wurde durch uns eine thermodynamische Einschätzung der
chemischen Reaktionen, die bei der Synthese der Lanthansulfide in
Salzschmelze ablaufen, der Wärmebeständigkeit und Reaktionsfähigkeit
vorgenommen [2].

In der wissenschaftlich-technischen und der Patentliteratur gibt es
wenig Informationen über die Synthese von Lanthansulfiden in geschmolzenen
Medien. Die Verwendung von Schmelzen als Reaktionsmedien ermöglicht eine
Senkung der Synthesetemperatur um 573 K, was im Vergleich zu bereits
existierenden  Methoden zur Gewinnung von Lanthansulfiden und -oxisulfide
thermodynamisch günstiger ist.

Korngrößemessungen, elektronenmikroskopische und thermogravi–
metrische  Analyseverfahren haben gezeigt, daß sich im Ergebnis der Synthese
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Stoffe mit kompletter Kristallstruktur bilden, die widerstandsfähiger gegen die
Oxydation bei hohen Temperaturen sind.
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