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Jiji Untersuchung der_ ausgebrauchten Kieselgur.

1. Bestimmung des Wassergehaltes,

In einem flachen Porzellanschiélchen werden etwa 30 - 40 g
der feuchten Kieselgur abgewogen und acht Stunden lang im Trocken-
échrank auf etwa 195° erhitzt. Der nach dem Abkithlen durch Zuriiclk-
wigen ermittelte Gewichtsverlust entspricht dem Wassergehalt der

Masse, .
Berechnung: a.

Einwage in g

b = Gewichtsverlust in g
-~ b . 100
H20 = T %
‘Beispiel: -
Schédlchen mit Masse*.=__~‘_59r76~g-—
" leer L= 22,60 g
Einwage = 37,16 g _ . -
- Schiilchen mit Mdsse vor d.Trocknen — 59,76 g
u " " pnach % o = 34'525
- Gewichtsverlust _ = 25,21 g
o .
725321 . 100 Lo o
H20 ‘—‘577’?—— = 67,84 %
ggQ::i:::.—éléQ:Z’:

In einem‘1 1 - E:;epmeye?kolben werden 100 .g der feuchten -
Masse (auf 1 g généﬁ‘éewogen ) mit 100 - 150‘cm3 konz, Salpeter—
s8ure 5 Minuten lang gekocht, worauf abgekiihlt, in einen 1 1-lMesz
kolben quantitativ Ubergefithrt und mit dest. Wasser bis_zur Marke
aufgefillt wird, :

Nach ‘gutem Durchschiitteln wird die Suspensi
ﬁtrUéKéﬁ€§“F§1tenfflter in einen tT¥ockenen RKolben filtriert; das
Filtraq wird auf Xobalt, bezw. Thoriumoxyd untersucht,

- - —e=— - - -a. Kobalt, : '

v Zqo_cm3_der salpétersauren Losung werden nach dem Einen-
gen mit 25.cm3 konz. Schwefelsiure versetzt und bis zum Entwei-
chen von SOB—Nebeln erhitzt,. Nach dem Abkiihlen wird mit dest.7asser
verdinnt, worauf man noch einige Zeit in der Wirme stehen lésst,
dann in einen 500 um3 fassenden Messkolben spiilt und mit so viel
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konz,.Ammoniak versetzt, dass das Xobalt in Lddung bleibt, Eisen
und Thorium aber guantitativ ausgefZllt werden und die Losung stark
ammoniakalisch ist. Nach dem Abkithlen fiillt man bis zur MMarke auf
und filtriert wieder durch ein Faltenfilter in einen trockenen 250
cm3 fassenden Messkolben bis zur Marke.

Der Inhclt des :iesskolbens wird mit mogllchst wenig "asser
in ein 400 cm3-Becherg1as gesplilt. Nach Zusatz von etwa 10 g rei-
nem Ammoniumsulfat und 1 - 3 g Vatriumsulfit wird das Kobalt elek-
trolytisch abgesohleden.

‘Berechnung:
Co =

Gewichtszunahme der Xathode in g . 100 %
- “—angew, lM-sse in g

‘Beispiel: Angewandt: 100g/1000/200/500/250 em3 = 10 g Masse

“““Kathode mit Kobalt = 23,4434 g
" leer = __= 23,4403 g ..

--Gewichtszunahme --- ---=--0,0031-g
Co = o,oo?ﬂ-. 100 - 0,03{ %
o. . . s
Co = __0,03.% .

|

b. Thoriumoxyd.

100 cm3 des Salpetersauren Piltrats werden in ein 8oo cm3
fossendes Becherglas abpipettiert und mit dest. 7asser auf etwa
“500 cm3 verdinnt, worzuf das Thorium unter gutem Unmriihren mit iiber-
_schiissiger, gesidtiigter Kaliumjodatlosung. gefdllt wird. Nach.dem ..
Absitzenlsssen des Niederschlages wird dieser abfiltriert und mit
KJOB-haltigem Tasser eischﬁpfend ausgewaschen. Zur Entfernung des
‘mitgeféillten Eisens wird der Niederschlag von Thoriumjodat noch-
mals vom Filter in das Becherglas zuriickgespritzt und mit starker
Salpetersdure wieder aufgelﬁgil_Dann_mird_daa_ThQrium erneut mit
Eeliumjodat gef#llt. lMan lésst zbsitzen, filtriert, widscht mit jo-
dathaliigem Wasser gut aus und fithrt das Thorlumjodat durch Aus-
waschen mit heissem verd. Ammonisk direkt suf dem Filter in das
Hydroxyd Uber. Dieses wird so lsznge mit verd. Ammoniak gewaschen,
bis eine Probe des sblsufenden Yaschwassers nach Zusatz von Silbei-— .
nitrat ?nd schwefliger Sdure keinen gelben Niederschlag (Agd)
mehr zeigf. Nun wird versscht und das Thoriumoxyd bis zur Gewich*s.-
konstanz kriftig gegliiht,
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Berechnung:
_ Gef. ThO loo
Th02 = Kﬁgew.Magse i g %
Beispiel: Angewandt: 100/1000/100 cm> = 1o g Masse

Tiegel mit Th02 13,6258 g
" leer 13,6136 g
Gef, Tho2 0,0122 g

Th02.= ,o,o]2§ﬂ.ﬁloov.ﬁ,0}122<%Nw

]

—3.—Anmerkung:—Zur-Priifung-der-Vollstindigkeit des Aurschlusses
mit konz. Salpetersdure wurde der Kieselgurriickstand der salpe-
tersauren*Lesung—nach"dem Abfiltrieren und sorgféltigen Auswaschen
“mit Vasser verschiedentlich mit Kaliumbisulfat aufgeschlossen.Die
qualltatlve Prufung auf Kobalt und Thorium verlief Jedoch be1
allen Proben negativ, ’ . —
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