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32 Unt rsﬁchu de ebrauchten Kontaktmasse

aus dem L¥sebehiil ter auf Kebﬁ_.t und Thog. ume -

oxyg.

Der ausgebrauchte Fischerkontakt wird mit Salpetersiure be-
hande]_.t, wobei das Kgbalt praktisch vollstindig wieder in L&-
sung geht, wihrend bisweilen ein Teil des Theyriumoxyds unge-
18st bleiben kann. Es liegt also eins Lésung von Kobalt und
Thoriumexyd vor, in der Kieselgur und z.T. etwas ungeléstes
Thoriumoxyd suspendiert ist. Da das Volumen der Kieselgur, de-
ren spez.Gew. in diesem Zustande im Mittel etwa 1,5 betrigt,
von Einfluss ist, darr das Verhiltnis von Suspension zu Ldsung
nach erfolgter Probenahme keine Knderun_g_ mehr erfahren. o

Aus diesem Grunde muss der Geramtinhalt der Probeflasche -
(als solche dient eine_aej;,wa_?,So«cmz-fass'end&?ulvemasoh‘e“ni't"

Bakelitdeckel als Schraubvers chluss) zur Analyse ohne Teilung
weiter verarbeitet werden, weil es bei dem grossen Gehalt der
-Originalprobe.-an-Suspension - (-etwa 150 g/1- ='""10"“V61%"'_)' “nicht
moglich ist, die Probe ohne Anderung des Verhiiltnisses von
Suspehsion 2u Ldsung richtig zu teilen. : : :

1 Abmess dex Originallosu »

- Zur Abmessung der zur Analyse ange-
wandten Originalprobe dient ein amt—
lich geeichter, 300 om3 fassender. ..
MessSkolben, dessen Hals des bequeme~
ren Eingusses wegen am Ende etwas
erweitert ist (vgl.Sk:_lﬂzvz}e_)_ . Man

‘' bringt den Inhalt der 250 om3 Probe.
flasche mdglichst quantitativ in den
Messkolben, wobei man wihrend des
Eingiessens immer wieder kréftig um-
schiittelt, damit der Inhalt der

. Fldsche moglichst homogen ist. Auf
‘diese Weise gelingt es, die Pulver-

— -flasche—soweit zu éntleeren, dass
von lhrem Inhalt nur noch eine. gerir-~
ge Mengg durch Benetzung der Flaschen-
wand zurlickbleibt, die aber in dem
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Verhtiltnis Suspension zu Lésung von dem Inhalt des Kolbens 80
wenig verschiedeh ist - wie von uns festgestellt wurde -,
dass ein. quantitatives Nachspiilen der Probeflasche unter~
bleiben kann. Dann fifllt man aus einer geeichten Messbiirette
dest.Wasser bis zur Marke des Messkolbens auf (Temp. 20°1)
und erfihrt so durch Subtrakiion der verbrauchten cm> dest.
Wasser von 300 cm’ die zur Analyse angewandte Menge Original-
1l8sung. -
Durch Schrégstellung des Kolbenhalses spillt man die an~
haftenden Suspensionsteilchen mit dem aus der Biirette zulau-
-fenden Wasser ab, wobei man das Wasser vorsichtig an der Wan-
dung herablaufen liésst. Beim Beobachten der Eichmarke darf

man nicht lange warten, da die Suspension sonst schnell in den
Kolbenhals aufsteigen kann und ein genaues: Beobachten des
—Niveaus_ damit. unmoglich—macht.-Den~Kolbeni‘nha1t“spﬂlt man~

nun mit dest.Wasser quantitativ in einen 1000 cm> fassenden
Messkolben iber und fiillt diesen bis zur Marke auf. Diese
.rStgmmlosux_xg wird-auf Kobalt und Thoriumoxyd untersucht.

Bes des 10s. Kob.
200 cm3r_der Stamml $sung ‘werden in einem Messkolben abge~

messen, wobei die Lsung immer wieder kriaftig durchgeschiittelt
_.!il;d._dami,t keine Entmischung eintreten kann, und durch einen
Saugtrichter mit Porzellanfil terkonus (15 cm Filter) fil triert,
worauf der Rickstand mit 1/2%iger Salpetersiure quantitativ
al’i’§'§§'v'v‘a‘§€hen wird. Das Filtrat wird aus der Saugflasche mit
dest.Wasser quantitativ in einen 1000 cm3 fassenden Messkolben
Uberspiilt, der darauf bis zur Marke aufgefullt wird, 200 cm-
‘der Lbsung werden nach dem Einengen auf ca. 50 cm> und nach
Zusatz von 25 cm? konz. Schwefelsiure eingedampft und bis Zum
Auftreten von 803-Nebe1n erhitzt. Nach dem Abkiihlen verdiinnt
man mit dest.Wasser, lisst etwa 1/2 Stunde bis zur vélligen
Losung in der Wirme stehen, spiilt quantitativ in einen Soo cJ
fassenden Messkolben iiber und versetzt mit soviel konz.Ammort ~
akwasser, dase das Kobalt in Liésung bleibt, Eisen und Thorium
_aber als Hydroxyde quantitativ gefdllt werden und die Ldsung
stark ammoniakalisch ist. Man fiillt nun nach dem Abkiihlen mit
Ammoniakwasser bis zur Marke auf und filtriert durch ein trok-
kenes Faltenfilter in einen trockenen 250 cm’ Messkolben bis
zur Marke. Dar Inhalt dieses Kolbens wird mit mdglichst wenig
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dest.Wasser in ein 400 cm3 Becherglas gespiilt. Nach Zusatz
von etwa 10 g reinem Ammonsulfat und 1 - 3 g Natriumsulfit
wird das Kobalt aus der Losung elektrolytisch abgeschie-

den. (Nuheres s.Untersuchung der frischen Katalysatormasse).

Berechming,
Die Gewichtszunahme der Kathode entspricht der gefunde-

nen Menge an Kobalt., Die Verdiinnung betrigt

1%88"‘%%%3‘:222 %— der Originalldsung.

Daher ist: Ce = gef. Co 1000 . &/1 -
angew. cm Orig.Lﬁsung

’ Beispiel. Kathode mit Kobalt = 24,4413 g
" leer = 24,0731 " -
Kobalt = 0,3682 g .,
Verbr;‘cm3 dest.Wassers zum Auffiillen: 38,8 cm’.
Originall 8sung : 300 - 38,8 = 261 2 cm3.r o

0 682 . 1°°? =20 _ 70,48 g Co/Liter.
61,2
=c""(0"'48 R/l-' i : -

Bestimmu des . geldsten Thoriumo S

Zur Bestimmung des Thoriums werden 200 cm3 desselben Fil-~
trates, von dem die gleiche Menge, wie oben beschrieben,-zur
“KobaTtvestimnung mit Schwefelsiure=abgeraucht~wurde;in——

einem 800 cm’ Becherglas nach Zusatz von 4e cm> konz. Sal-
petersiure mit dest.Wasser auf etwa 600 cm3 verdiinnt und
“mit iberschiissiger gesattigter Kaliiumjodatlosung unter gutem”
Umrithren versetzt. Das ausgefallene Theriumjodat wird dann
weiter behandelt, wie in der Untersuchung fiir die frische

Ka talysatormasse ﬁitgeteilt worden ist, und séhliesslich in.
Thoriumoxyd iibergefiihrt, das als solches gewogen wird.

Berechnung. Die Verdiinnung betrigt 200 . 20 A
7000 . 1000 ~ 25

der Originalldsung. Daher ist

ef.ThO .-iooo . 2F
angew. rlg sung 8/1‘
Beispiel. Tiegel mit Thoriumoxyd = 12,7905 g
" 132-.. — 12 ﬁgeg n
2' ThO, = 0,0925 g
ThO, = 24245 : 1000 o = 8,853



‘4. _Bestimmung des ungel¥sten, in der Suspen-
sion befindlichen Egbalts und Thoriumhydro-

xyds. .

Die abfiltrierte und ausgewaschene Kieselgursuspensign (s.q.)
wird quantitativ mit etwas dest.Wasser in einen Erlenmeyer-
kolben gespiilt und nach Zusatsg von konz;Salpétersaure léngere
Zeit ausgekocht. Nach dem Verdinnen mit dest.Wasser wird durch
einen Saugtrichter mit Porzellanfilterkonus (15 cm Filter)
filtriert, mit verd.Salpetersiure quantitativ ausgewaschen und —
~das-Filtrat guf 1000 om’ verdinnt. Durch Abmessen in einem
trockenen Soo cm3 Messkolben wird die Ldsung genau geteilt,wo-
rauf die eine Hilfte nach dem Abrauchen mit Schwefelsdure und
Ausféllung des Thoriums und Eisens mit Ammoniak auf Kobalt
und die andere Hilfte mit_Kaliumjodatl&sung-auf-Thorium-unter——
sucht wird. :

Zerechnungi Angewandt jeweils $20—a -390 . 4 gor ori-

" a) Kobalt = gef. Co in s lo.. looo o
c . angew. cm-’ Orig.Losg. ¢

'b) ThO = gof. ThO, in g . 10 . 1000
2 angew. o> Urgs-mss: &/1.

Beispiel: Kathode mit Kobalt = 23,3276 g
a) " leexr = 23,3266 "

Kobalt = 0,0010 g -

- M—O—l%}—?—?_»w = 0,038 g/1.

Co = 0,0 .
b)  Tiegel ‘mifwfﬁéé' = 12,6152 g
n leex = 12,5575 "

Th.O2 = 0,0577 g

T = 0,0 « 10 . 1000 = 2,21 g/1

o= 2:21 g/1,

.I"3

Probenahme 4
"nach_dem L¥sen.
Als Probegerit wird ein Blech aus VZA-Stahl benutzt, auf
dem 5 250 cm3 Pulverflaschen symmetrisch aufgestellt sind,
deren Lage gegen einander durch Je drei auf dem Bohen angehef~-
tete Zapfen festgelegt ist. Ein Rohr (¥ '20 mm) aus gleichem
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Material ist in der Mitte aufgeschraubt; es ist etwa 5 m lang
und kann in der Mitte durch Bajonettverschluss in zwei Teile
zerlegt werden. Ein zweites Blech ist beweglich iiber dem Boden-
blech angebracht. Es hat 5 passende Ausschnitte in Form der
Flaschenhilse und kann durch eine Fliigelschraube so befestigt
werden, dass die Flaschen ihre Lage auch oben nicht éndern kén—
nen. L
Als Probeflaschen werden Pulverflaschen von 250 a?’ Inhalt
vexwendet ( h = 120, @ = 65 mm ), die mit einem werschraubba-
—ren-Bakelitdeckel—verschlossen-werden konnen:"‘Sie“werden Zu=
nichst auf dem Probegexdt eingespannt und mit Korkstopfen ver-
sehen, an denen lange Schniire befestigt sind. Diese laufen
durch eine ‘etwas oberhalb von den Flaschen an der Stange be-
festigte Scheibe mit 5 Fiihrungsltchern und werden dann weiter
- oben zusammengefiihrt, sodass man vom Griff aus jederzeit die”
Korkstopfen von den Flaschen abziehen kann.
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. Man taucht jetat das Probegeriit mit den zunichst noch ver—
schlossenen Flaschen in den Losebehilter ein und fiillt die
Flaschen in einer bestimmten Tiefe durch Abziehen der Kork-
stopfen gleichmiissig mit der zu untersuchenden Lésung. Die -
Flaschen £ind nach dem Herausziehen bis zum Rande gefiillt und
werden sofort mit dem Schraubdeckeln luftdicht verschlossen....

gez. Tramm  gez.Henke-Stark





