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@inigung ven‘Kobalt-Rohlosungen
mlttels Elndampfen.‘

1l.) Mlttellung.

“‘Man kahn;aus Kobalt—Rohlosungen verhédltnismiBig ein-
fach mlttels Elndampfen und fraktlonlerter Krlstalllsatlon
reines Kobalt in Form des Nitrates gewinnen. D1e Verunre1n1
gungen reichern 31ch in der Mutterlauge an, welche schlief3~
lich chemisch aufgearbeltet werden kann.

Bei der praktlschen Durchfuhrung konnte man verschle—
den verfahren. lan konnte ‘sowohl die saure Rohlosung urmit—
telbar ohne jede Vorbehandlung eindampfen, oder man konnte.
in der ubllchen Weise zunichst vorfillen ung dann d1e thorl-
unfreie Lobaltlosung elnengen.

II.

i -t

Krlstalllsatlon von Fobalt
allein.

“Hlns1chtllch des Elndampfens wirde die elnfachste Ar-
beitsweise in der Aufarbeltung der Rohlosung eines Xobalt-
r"hor::.umka't:alysators nach erfolgter Vorfallunb bestehen. Bei-
der experlmentellen Learbeltung haben wir folgendes'gefun:;;

den!

Die Ausgangsrohlisung hatte—folgende Zusammensetzung:

108,7 g Co (N03)2
;,o T CcH (NU3)2
1000,7 g Wasser

1111,0 g Gesamtgewicht von einem Liter.
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Eineé derartlge Rohlosung wurde so elngedampft, SOddB
auf 1000 ther umgerechnet erhalten worden wiren:

905 kg Wasser (als Kondensat),
47,4 Liter Mutterlauge,
115,6 kg Lobaltnmtmat (Co (NO )2 .- 6 HZO)

Die Mutterlauge hatte folgende Zusammensetzung:

745 0 g-Co (NO )
337gca(N0)2_
853,3 g H,0 i

1531}O‘g Gesambtgewicht von einem TLiter.
Dér Verbleib des Kalkes wurdeifolgendermaﬁen ermitf;lp

In der Rohldsung 100 Co.: 1,08 ca0
" " Nutterlauge " " i 4,75
im Co—galz o " : O 23 n
_ Der Py—Wert der Mutterlauge lag bel 6 3. -
Der Verblelo der organlschen Substanz wurde ebenfalls
verfolgt Da eine .direkte Bestlmmung mangels genauer Kernnt-
nis dieser Stoffe unmoglich war, wurde die organlsche Sub~-
stanz an Alumlnlumoxyd adsorbiert und dle‘uenge durch Farb-
-verglelch der w1eder herausgelosten Stoffe mltelnander ver—i
glichen. ﬂurde die Ionzentratlon in der Rohldsung mit 1 ge- 
setzt, so oefand sich in der Iutterlauge dié 8,4~-fache Menge
‘und -im festen Produkt die 0,3- fache-iienge. Das erhaltenérga;
baltnltrat ist je nach gestorter uder ungestsdrter Kristalli-
__,tlQn_groh.voderL?%&nkr&stallIn, 1Bt sich zut decken und
1st von verhaltnlsmaﬁlg grofBer Reinheit. Liit Slchprhnﬂ+ lann-
man durch besseres becken, belsplelswelse mit reiner Lobalt—

nitratlosung, den oben angegebenen na121umvehalt noch wesent-
llch verrlngern. In einem Versuch haben Wir beispielsweise

e1n ha121umgeha1t von . 0,13 % CaO/iO@ Co erhalten.
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HNech
Bex dem erstmaligen Dlndampfen wurde die erste Kutter—

laugé wieder -zur Verdampfung zuruckgefuhrt. Bamenthlelt die”
zweite Mutterlauge nur noch rund 16 % des gesamten Kobalts. -
Nach erneuter Rickfithrung enthielt die drltte,Muttér}auge
nur noch 10 % des gesamten Kobalts. -

reopgdes

_ Durch die wiederholte Ruckfuhrung war der Kalkgehalt
inzwischen bis auf 34 g ca0/Liter gestlegen.l ' :

Aus Kobaltnitrat, welches auf diese Weise aus Roh15>
sung gewonnen wurde, wurden mehrere Katoren hergestellt.
Diése zeigen bis jetzt, d. h. bis 180 Betriebsstunden, eine:
sehr gute katalytlsche erksamkelt (im Mittel 70 % Konﬁraké
tlon, ca. 140 - 150 ccm flus31ge Produkte) . '

ITT.

Kr;stallisation von Kobalt mit Magnesium.

'Beim Eindgmﬁfen"dermVGEgéféllféh"RBHléEhng—eiﬁes mag-
aesiumhaltigen Iatalysators verlsuft die Kristallisation
anders als bei reinem | Kobaltnitrat. Es wurde gefunden,.daﬁ
sich- aus magnesiumhaltigen kobaltnitratlésungen schlieBlich
ein Doppelsalz abscheidet von der;Zusammensetzung.

c0 (wo. )2 2 Ng (WO )2 . 18 H,O.

_ . Die Mutterlauge hiervon enthlelt 88 g Igbalt/Ilter
und 94 g MgO/Liter. Hieraus kann man f®lgern, daB beim Bln—
dampfen einer Rohlosung, welche 40 g Kobalt/Ilter und 4 g
MgO/ther enthdlt, zunidchst reines Xobaltnitrat ausfallen
wird, bis die oben angegebene Magnesiumkonzentration er-
reicht ist. Von da ab wird das Kobalt-Magnesium-Doppelsalz

pusfallen. Mit der experiﬁentellen Prifung dieser Verh&lt-

nisse sind wir beschiftiect. = . —-

Vergleicht man die Kobaltkonzentration in der Mutter-—
lauge mit und ohne Magne81um so findet man, daB die Gegen— 
wart des Maones1ums d1e Konzentration des Kobalts in der -
‘ﬁuttériauvé—s1ch—vqftellhaft g0 auswirkt, daB die Loslichke
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‘.des KobaltSnltrats erhebllch herabgesetzt w1rd.fD1e zahlen~--
méfigen Verhaltnlsse 51nd aus dem beiliegenden Kurvenblatt I
zu ersehen.

Iv.

B R S

Dlrektes Eindampfen der sauren Rohlosung.

Grundsétzlich mﬁBté es auch mdglich sein, die saure
Losung ohné_#orherigé Vorfdllung unmittelbar einzudampfen
und der fraktionierten Kristallisation zuzufilhren. Bei der
experimentellen Bearbeitung hat sich. jedoch herausgestellt,
~daB die technischen Lbsungen eine solche Zusammensetzung ha~
ben konnen, daB mittels Krlstalllsatlon die gewunschten;ren-
_nungen nicht ohne welteres durchgefiihrt werden konnen.

W1r erhlelten am 3.2.1938 von der Kator.—Fabrlk«erne
Bohlbsung von folgender Zusammensetzung. '

g/Liter % wvon Co
Co 27,08 100
ThO,, . 3,73 13,84
Cal . 0,36 - 1,34
Fe,0 3 1,82 6,75
A1,0, 0,68 2,50
80, 0,56 2708
freie Sdure: 5,7

Dlese Losung enthlelt neben 14 % Thorlumdloxyd Uber
9 % Eisen—- und Alumlnlumoxyd' Wurde diese Losung elngedampft

so wurde beim Kristallisieren wiederum im wesentlichen zu- .
—ers%~Kﬂba%%ni%ra%—erh&%%eﬁ——%nfe%—e des~h9hen—z&sengeha}$es—
der}Rohlﬁsung way dieses & obaltnltrat Jedoch bereits stark

mit Lisen verunreiniotQ Wir kdnnen Jetzt noch nicht sagen, B
ob es Bedingungen gibt, unter‘denen man auch aus solchen LO-

*—sungen*genugénﬁ—reInés—LUbaTtnItTet—ﬂurch“KrIstaiiisatIDn
gewinnen kann. -
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AuBerdem war dleses Kobaltnitrat: merklleh durch orga—-

~ nische Substanz -verunreinigt. Unsere bisherigen Versuche ha—

ben bereits ergeben, daB ein groBer Teil der o?ganlschen ‘
Substanz zusammen mit dem Vorféllungsniederschlag entfernt
werden kann. )

Eine Gew1nnung des Thoriums durch dlrekte Frlstalllsa¥
tion -erscheint ein sehr weitgehendes Eindampfen zu erfor- -

»dern.rWurdeunamlicﬁfaiejqben~genannte Rohldsung soweit ein-—-|
~ gedampft, daB man aus 4 Liter Losung nach Abscheidung des =

Kobaltnitrats noch 80 ccm Mutterlauge erhielt, so war prak-

tisch doch das gesamte Thorlum 1n der Mutterlauge gelost.

ser Mutterlauge, némlich 51~g;Th02/Ilter, verglel?ht.mlt der'
Konzentration der beim Aufldsen des Thoriums erhaltenen Ni-
tratlosungen. Diese'enthalten beispielswgise 220 g-und mehr !
ThO,/Liter. ‘

I

Die Versuche hieriiber werden fortgesetzt.

V.

Technische“Durchfﬁhrung.

Welche Gewichts— und Raummengen bei'einer.technischen
Durchfiihrung infrage kimen, sind aus folgenden Beispielen

zu ersehen. Eine vorgefillte Rohlésuhg mit 40 g Kobalt/Litex
wirde 1 obalt 1n 25 cbm Losung enthalten. Wiirde diese Lo-
sung‘%n einem Arbveitsgang und ohne Ruckfuhrgpg der mutter—g;

lauge eingedampft, so wiren 22 cbm Wasser zu verdampfen. Aus
dem Sud wiirde man 1,5 cbm Hutterlauge erhalten, widhrend rund

700 kg Kobalt in Form von rund 4 t festem Kobaltnltrat abge
trennt werden konnten. - o :

Hieraus ist ein Hauptvorteil dieses Reinigungsverfah-
rens zu ersehen, némlich.die'geringen Raummengen der zZu ver-—

~arbeitenden Losungen. Ein weiterer Vorteil ist darin zu er-
~blicken, daB das Verfahren selbst keine Chemikalien ver-

braucht, abgesehen £#¥ von geringen 1 Vengen Soda fiir die Vor-

fEllung bezw. Aufarbeitung der mutterlauge. Dagegen konnen
‘bei dieser Arbeitsweise erhebliche mengen des iagne51ums

wiedergewonnen werden.
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o Der Dampfbedarf 1st verhédltnisméBig gerlng. Er wiirde
fir 1 t Kobalt 22 cbm Wasser, im theoretlsch gunstlgsten Pal-
le rund 6. t Dampf, . betragen, und selbst dann noch als gering

- zu bezeichnen sein, wenn er das zwei-~ bis wvierfache betruge.

Das bei der Verdampfung gewonnene Kondensat kann wie—
dexr zum Auflosen des Salzes verwendetwweraen.

Lorr031onsversuche haben gezeigt, daB auch die vorge-
fallte Losung in der Hitze Eisen so stark angreift, daB es N
als GefaBmaterlal nicht 1nfrage kommt. Dagegen haben weder
vorgeféllte noch saure Losungen V2a—B1eche in der Hltze an-
gegrlffen.

Wie bereits in Abschnitt II ausgefiihrt wurde, kann man
bei mehrfacher Riickfihrung der. Mutterlauge das Kobalt sewe%#
weniger (belsplelswelse bei Gegenwart von lagnesium 5. p),

in Form derhmlj#Yerunrelnlgungen angerelcherten hutterlauge

w*einerwchemlschen Aufarbeitung zugefuhrt‘werden‘mussen. Dies

. kbnnte beispielsweise wie bisher durch UnterschuBfallung mlt
nachfolgender Restfallung ausgefuhrt werden. -

Wiirde man die .bei der Unterschuﬁfallung der Restmutter-
flauge gewonnenen Kobalt-, bezw. hagnes1umcarbonate mit fur
“die Vorfdllung benutzen, s0 wiirde man auf diese Weise so-
wohl den Sodabedarf verringern, als auch eine Anrelcherung
des Natriums in -dem Eindampfkreislauf vermelden. ' ’
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