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Du unsero Beurtoilaug dex S¥eovervuche auf die Zge
vorliissizskeit dor Aanlyson berunt, so hube ich gelogentlich
dos L¥sevorsuches Je oiao Prode der gowonneren Xobdaltl: uge
and des Kiesolgurrlokstundes zZum Anslysen~Vergleich an die .
Katorfadbrik, an das Hnuptlubox und an unsere eisgene Anzly-
tische Abtoilang gegeben. Wie aus dor bciliegenden Zahlonta-
fel zu ersehen ist, ist dte Uberoinstimmung sehr gus, .

. ‘ Die getundqgcn‘Untergcg;ede scheinen uns darzuf zu
berahen, dass =ir die Thorium~Trennungen sorgfiiltiger ausge-
fuhrt haben. Infolgedessen frnden wir in dem Riokstand etwas
mehr und in der uL¥sung etwas -eiigoi,?horipn. R .
“ . Im tbrigen haben wir mit Absicht eimen Riokatand

. von #dusserst hildpn Laeeﬁedlnguhgan_gewablt,;sodéss exr sba;7oin|’
geringe aber moch nachweisbare Menge Thorium enthielt.
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8) Rockslana vor Charge 4-6 aw Zotx&n_gtrmmao& Z.
Rictsbana wurde mit KO avsgowaschen, im TFockenschrank
ytlrochnel vnd gepulrert. ‘
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Ruhrchomio Aktiongasallschat Oberhansen-iol ten, den zc. Junt 1937.
Ab1, HL/uUS ¢/ Boh, 1) Fotts
J ‘I/'b STAN
lHerrn Prof.Martin, - ) :'/_ 5 L <
lgrrn Dixektor ¥aibel,
Horrn Dr.Pischer, /} "{%‘ "/ Fone i

X7 ba SO0 LT

Hexrn :‘ronom. 7
Herrn Vr.loelen,

Betres Untomnohugg dex aussobrauoh‘t'o'n FPigscher-Xontakt-
:] an a

Auf Grund unserer bisherigen Erfahrungen gestaltet
sich die Unterau_olmng von L¥sungen der auagebnnohton
Kontsktnasse anc dem :.Usebehiil ter auf Xobalt und Thorium-
oxyd jetzt folgendermassen, wobal gwegen Einz.lheite'ix :

" uber den Gang der Probenshme und ‘nalyse &af die fm An-

hang auatu.hrlich wicdergegobeno Besohreibung hingewiesen’
‘sei. - . - -

. Pnnf Pulvar!laoohan von- etwas mehr nla 250 tm3
Inha].t. die mit einem vazschraubbaren Bakelitdeckel ver-
sohlos':en werden ktnnen, werden sunichst mit Korketopten
versohen und suf einer VZA-Platté. an dex eins Stange

Cwas den gleichen Materinl bofestigt”‘let.- kreisfdrmig ein-

- nach dem Heransziahen mit dem Schraﬁbdeekel luftdidia

gespannt. Durch 1utanchen dieses Apparates—in—die Lbgung-
und Abz:lehen der Korkatopfen mittels duran bafeutigter
$ohnure werden die Flaschen in einor bes timnten Tiefe
‘des’ Behhltars gleichmiaesig and. bis rzum Hande getullt ungd -

vorsohloaaen.. - . AR e
. ‘Bet Verwendunz von Yuorkstopfan oder Glaestdpseln

. ala Versohlnss musate msn nachtrﬁ.gl:lch etwas vom Flasoheu-

:l.nhalt aus dam Flaaohsnhala entleeren, ‘wodnrch Bich daa~_~f
Verh!il tnis ven Lﬁsung su Suspension unter Umstanden e:l:was
versohieban ‘k¥nnte. Diece Miglichkeit zw:l.ngt euch dazuj,. 4
den gesanten i’laschen:lnhalt zur Analyne ohne ’l'eilung, wele"
. ter mu verarbei ten. Zu diesemn- Zwéok br:lngt man ihn mg~ .
>lichst quantitativ unter h&iu.figem Umschnttoln iu einen
305 am> - faasmﬂmxdﬁéaakolben und f£illt aus einer rﬂeas-
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NMirette dest.Yasser Xs mur ¥exke nach. Dnuh Subdtraktion
ler naohgerilteon *as-ermenge von X\ om’ erfahrt man die G-
SANTRINZE 48T zur Abelyce angewandten Titcsigkeit. Ule wi:d
donn quansitativ in elnen 1000 om” fassonden Xesakolben ge-
opilt, worsuf mit dest.%asser bDis cur Unrke aufgeftllt wirxd,
Diene Jtammlbzung w!rd guf Co un: Tboz uantexrcucht.

Beinm uugfonsm dox Pliussigkeit au: der 250 oa’ Plasche
dloidt nattirlich eine geringe Yonge durch Benetsung der ¥an-
dung in der Flaoohe ruriick. Darch wiedorholtes kxtiftigen
'molmttoln wiihrend des Singies:ens in den Mosskolben kann
msn Jodooh erxoichen, dons dse Verhiltniu von LSsung zu Suspen~
oion 1c3 lesskolben und in den in der Flarche zurlckbleibenden"
Rest praoktisch gleich 1nt, podars Pohler hierdbei nicht gu be-
Iilrchten sind. Ungogen uss dsrauf geaghtot nrdon. ‘daggs H e
Anrtullung des Nesskolbene bie zur Xarks anter noobaohtung derx

'xenperatnr von 20° genau eingehalten wirxi and daes aelbatvor-

stindlioch nur geeichte Gertite: Vomndnng finden diirfen. Felle
Tessungen von BeBe- CeS oa’ in der nngowandtonfaomtmonge
(von zme.B. 261 2 an’) bedingen dei oinen Gohalt der Ldtmng von
z.B. 70,48 g Co und 8,85 g Tho, im Liter otnen “ehlor von '
X 0913 g Co und & 0,01 g ThO, m Liter, - :
- ™e mohtolgond aufgemhrtsn “rgobnisaa dcr dntereuchnns
gwelor Versuchsreihen soigen, dass
1. die oben. augodeuteten Fehlomﬁglicbkeitan oxno
Varsohiobung doi 'Analyssnergabniase in: ainen
.o mar unbedoutendon ‘Umfenge bedingon und, Y
2. dex Inhalt allor mnf Probaflaschqn auch tat-
‘sichlich’ ganz g].e!ch 1at, was bei dor zicalioh
betr&chtliohor- ’Jange en "uspens:lon v’:lellnicht "
hi.tbe in Zweifel gesogen werden kdnnon._

" Durchschrift



”~ :/
Ruhechomle Aktlengesellschoft : U"/)
Oberhovsen:Holien
- ’b—
I Raide A S21ke
lasohe Xx. Oo P74 ™o, &1 Co g2 :wz dl
1 T 70,46 8,87 ' 80,02  s,%
2 70459 08,85 80,16 5,31
3 70,48 | 8,87 79,99 . 5,28
‘ 70.5' 8.83 . 80'06 ' 5.21
5. - T0,56 8,85 L. 79,97 5,33
31 ttelwert: P 70,51 . 8,85 . 80,08 , 5,29
grsste Abwei- | 40,08 + 0,02 i 40,12 | 40,04
,ohung vom ittel:, —=0,05 - 0,02 I 0,07 | -0,08
N L . - ] . -

Yon dex vdodorholt kriiftig durchgoaohuttol ten Lésung
werden 200 m’ mit der Suspsnsion in einem Kesskolben abgemeg-
sen, adfiltriert- und cuantitativ ausgonasohan. Das Filtrat

- wird auf 1000 -om> uutgofullt. Es rire aelbstvorstandlich‘
falsch, wenn man die Stammldcung mittels eines Faltenfilters

“von derx ~u.spex:.ei.vcm trennen und denn erst vom Filtrat 200 t::!u3
vbmessen wollte, da in diesem PFalle dan Volumen dex Suspension

o unbdberiicksichtigt blisbe. 200 em’ dieser Verdinnung wordsp mit
Sc:hwetelsé!m*abzﬂmunh.t, um die Salpetersiure zu- entterﬁon,
und @it konz,Ammonisk versetzt, wodurch Eisen und Thorium -
als Hydrcxyde ansgefb.l-l—t werden, vilihrond . Xobalt I Ldsung o
bloibt. Rach dam Verdinnen auf 500" cug’ wird. dnmh .ein W‘alton-
tn.ter gegosson and vom Filtrat werdon 250 oa3 entnomen, SR

; Bei dor Ahnossnns dieses Vo’umena bleibt zwar dae Vo].nnen
des Thoriume~ und ’.siaenh'droxydniedersohlages unbaruoksiohtigt.
‘rdoch 1:=t derxr Fahler zu gering, um in- Betracht gezogen zu ‘wer=
don. hurde.man andererseits 250 cm3 mit Hydroxydniedarsohlag
- abuoason. 80 liegt duroh das auaserdem_sehr zeitmbende quan-
. titative muswasohan dor Hydroxydo -die- &efahr’eines seringen -

' Kobal twirerluatas dnrch Adsorption am Biod rschlag viel nﬁher.

200 u:n3 werdon in—dezselben Weiso wie oben 1m Jesskolben :
e nbgemeasen, f:lltrlort u.nd quan‘ti‘tativ ausgewaaohen. Von dan
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suf 1000 om’ verdunaten Filtrat moexdon 200 on’ sntnoemen, in
deaen das Ihorium nach Zusuts von Calpetersiure mit Xaliumjg-
datlleung gelillt wixd.

' Beide Untersuchungcmethoden bosohriinken sioh mar auf-
die Bestimmung des in Lisung befindliochen Xobaolts und Thoriume
oxyds. Me Untersuchnng der abfiltriorten und auasgewsschensn
ﬁl’fio-.lgnnupmion zeaigt jedooh, dau sie zwax praktisch
Xein Xobslt mehr enthilt (ksum mehr sl 0405 g Co/l), dsss man
g+T. aber noch betrtichtliche llougen on-schwer 1¥slichem Thorium:
soxya (bis su X0F des Gesemtthoriumoxyds) d:.rin finden kann. -
an Beltimmns dieser &‘angcn konn‘ uan catweder 80 ver-
'anspension mit Sohwefela&aro -abrsucht, bezwe starkor qa].patez'-
saare antkooht, wobei auch daer sohvaer 18s1iche ¥obslt und
:.horitmbxyd in LYsung gebracht wirds . Die leiterverarbeitung .
-orfolgt dann,; wieé oden.beschriodben mu'do. DPie Differens sus
diesor tmd Qer obtgen Bestimmung ergibt den Gehalt an schwer’
lbtliohem(:o and "'hoz Oder man kooht die Kieeolgursnspennion,
“die men durch Adbfiltrieren und Answaachsn von 20C o> dex
obigen Stamldsung erh&lt mit konz._ualpepersuure sus, Til-’
triert &b und vexduant - das31?11trat nnch dem" Auswaschen des - . ..
Riederschlages auf 1000 om o Zur Kobaltbe’a‘timnng werden 500(::5;
mit uchwotolaaure abgeraucht und nach der Ansfhllung des Tho-
- riums nnd Eligens mit Ammonisk :loktrolysiert.,Dio restliochen .
500 em> werden _airekt zur monhmunung mit Relimjodat ver-
wandt. = | - L S L
o Me naohatohende Tabelle zeigt in Lmeiterung der oben :
' angeruhrtan Ergebniese dexr beiden Versuohereihen den Untdr—
aehiad 1n dor Henge des in Ldeung befindliohan sowie des P
»schwer 1valichen -Kobalts und ’L‘horiumomda und steilt guch fur.
"‘hor:lum die Gleiohmnssigkeit des Amll.{ emnaterials 1n allen
’runr Flasohen unter Boweisl o

£ha SO0 L 8T 12 - Durchschrift.”
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suhrchemlo “Akilengeselischaft w

Oberhausen-Holten : -3 -
l'l.-obo In LYsung oox g.% Egom -ohor Onom’
) §° N ld.lo ldsl.
1 © 70,46 atoht 8,87 2,21 11,98
‘ besticmat |
4 70.59 " 8,835 . 292% - 11.06
] 70.‘8 0'06, 7015‘ 8'87 2’20 11.07
4 70451 o 70,47 8,83 2,18 11,01
-3 . 70,56 o 70,56 8,85 2,16 11,01
tittelwerts 70,51 8,85 2,19 - 11,04
grisste L
Abweichung +0,08 o +0,02 +0,02 +0,04
vom 'ittels —0,05 _ - =0502, * =0,03 ., 0,03
22 Vorsuchareihe - - !
- ° |
. ,02 . 0’03' ] 80,05 ’ 5’30 2,_2_0 7.50
. 80 16 ’ 0’04 80.20 3 ’31 2,24 \ 7.55
79.99 " 0902 80,01 5,28 2,24 7952
- 80.06 0,02 - 80,08 5.21 2’24 7“45
79,97 ' 0,04 ° 80,01 5,33 2,24- - 7,57
‘i ttelwerts 80,04 | 0,03 80,07 5929 2,23 7,52
grisste - - ) ’ . .
Abweiohnng +0,12 . +0,01 . +C,13 - 40,04 00 01 +0,05

vom uittels -C 07 =0, g1 .  <0,06 - ' =0,08 =0 03 =0 207

_ Bet mg_my_lg__ mu-de dae Gesamt'- Co bezw. 1h02 .
dirokt bestimt; d:l.o sohwer laslichen \Anteile ergebon sich aus’
der Dirterenz.‘éur Kontxolle wurde die_Kiesngannsponsion bei '
"Flasobe 3 und 5 mituntarsnoht; z.rgebnisa :

‘ : % i_;\ho 3‘ “Co = 0,04 g/1; ThO, = 2,20 &’1 R

EE T T L R

. . Bei M wurde das—fach errlbslicr'e Kobalt und -

: Thorium in der Slxapen;;;om bsstimmt; die Genamtmenge erg:lbt sich

".auq der Summe._'.w : kT Ve A : :

w - Auch durch ‘Llhgerea Stehenla‘s*sen dﬂrfte der Inhalt der |
‘Probeﬂ.aschon keine Vo

'Y:Anrsohluss des nicht gel-osten Thnrilmoxydaﬁoﬁne Einnuss :I.st.
‘nasche 4 und 5 aer ersten Versuchsreihe wiirden z.B.' acht Jl'age
k'spgter ale Flasche 1, ‘2 u.nd 3 untersnoht. D:le\ I‘rgebnisse sind
v:‘.‘.,.n.hmwnl_w v-aber ‘1eeelben- Durd‘lschrlft B
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srinzip:  leduziortvr ungotlrankter Lonlakt wird adt g Ag
BGJ-Lng geochi.ttelt und auf 5. auxfjefillt.
95C cca vox Filtruat roriun uil T I'wa Cl und Zusatz wven Eald-
uxclirozot titriort urd smus deom Ver:rauch an . ilier wird die
~enze dos sktivor Zovalta tereckrotl. . cr-ux-cavttc Lorn
to-t wird it 3235‘ 1l = 1 goldst urd in uiy cenwefceliauren
Lisung das Qe a-t-"oualt o xtimnt (toiuriz¢irisel). ’

el der Luscfibrun;: troter. Iclgendo t.achteile auf:

1.) kg Log-Lag ltst uuch'auolxo~altcarbun 2t berr. uirédu-
Jzierten ontakd Coiultl herauy, godan der Leduxtiona-
.ert nicht auzs Gen koloriuctrischen .Estizungen do
~otalts in der Uilbernitretidsung und dem ae; Techwe-—
felsdurelSoun; iestimat werden kann. el dur Titration

1¢c§]““er5ub»snigen g LY 3 git hoqhsu}s%ﬁsung tritt

der Uzscklag von schautzigrot auf gel: i Segenwurt

ger touuroueu Zobaltlosun; ueschari wuf, scdzl zu-

néchat bvertitriert und denn zit %b LB §?}4L§5 zurﬁogl

geholt werder zul. - - vl

- ~v)~~—uie—koloria.etrxfci;c'_Lstt‘--ahr-b der Cobalts in G*gené =

uar‘ von uilLch&1408 is"w LT anwiekir e ur enau,

Ba ie Hsurgau 1rrolge L‘-wirhun n‘dcq,hichtc“ tribe

werden qucb chn"‘kiutrutigh bi@L»dic“ér sorgan
i . .
wiecarholt Tie Coumliwérte werden dudurely ‘viel .zn

o

a*&~ eﬁunuen..lﬂ" ;“

RE ernuiﬂv werder, £50=
,cvtakt eir “uf--
L 2 wird. &

L S el T Lo L
*~11“»raala 1w seur hOQL, da bri ader
e ;
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4.) Hine in car vorstehenc Lecchirfcvenon TeiEc Buage— -
fohrta Le.ve~lestiziung von ca. 8C ° oriab nur 37 7,
vedad von einer weituren Vorfolguay dicver irt der
e lemligutiziung Avotund L8O o ;urdo.
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Reduktionswertbestizsmung sit
% Ag 1203-Lbaun5.

e g g g g g g e L e T Gt g T g TR g g g g g g -

Irinzip: ieduzierter ungetriinktor Xontakt wird mit % Aé
R03-Lug geuchiittolt und auf 500 asufgofitllt.

'50 ccm vom Filtrat worden nit %0 lla Cl und Zusatz von Kali-

umchromat titriert und aus dem Verurauch an Silber wird die

. ienge des aktiven Cobalts verechnet. Deihﬁﬁgeéctzte on—

takt wird wit Hy50, 1 : 1 gelést und in der schwefq;qapren‘
Losung des Gesaut-Covalt vestimmt (kolorimetrisch).

Bel der Ausfiihruny treten folgende LKachteile auf:

1.) Ag E Z—Lsg 158t auch aus Cobaltcarvonat bezw. unredu-
ziertem Lontakt Cobalt heraus, sodaf der Reduktions-
wert nicht aus den kolorimetrlschen Bes tlmmungen des.
Looalts in der Silbernltratlosung pnd dem dex. ochwe—
felsaurelosung vestimmt weraen kann. Zei der ”itratlon
_des uoerschu531gen Ag NO3 mit Kochsalzlosung tritt
der Umschlab von schmutzigrot auf gelb 1n Gegenwart

dex rosaroten uooaltlosdng unscharft: auf sodas zu-
nachst tibettitriert und qann mlt_lo Ag,¥;3:Psg zur?ck%ﬁ
geholt werden muf. S SN S i )

2.) D1e kolorlmetrlsche “estlmmunv des . vobalts in Gegen—.

' wart von 1loerbalzen 1st ﬁehr schw1er1g und - ungenau,
da die Losungen 1nfolge 1nw1rkunéen des Llchtes trub?
werden und nach jeder Llltr¢t10n sich dleser Vorgang o

) w1ederholt D1e Cobaltwerte werden dudurch v1el zu’

‘hoch gefunden. s _”3’ _, C P
L ,

73;) Der Veroruuch an ullbersalz &st sehr hoch, da"bei ‘der

'Reaxtlon 60 g Co dur-ch 2167 & Ag ersetzt werden, so—-
jdaB bei- Anwendung von ca’ l g Co im “ontakt ein Auf-.
,wand ron ca. 4, 5= 5 g Ag erforderllch wird.' R
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4.) Eine in der vorstehend beuchricuenen eise ausge-
Tihrte R.W.-5estizsung von ca. 80 i ergab nur 37 e
soda3 von einor waeiteren Jorfolygung dicsoer Art der
Rele=Eostimaung Abustand genowon wurde.
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