{5%15@

Ruhrchemie Aktiengesellschaft
- WthaatuedeT . Obern.-Holten, sen 15.Februar 1937.

. y . #“%‘} \ 5 ,/'E
'/' : . é g% j\
/7 . : _ r7 lmm24 2.37

—”V'e rsuc h 8 b ex i ch t . §

s

1.) ve:suohe guy Begenetiarnng von auSgebrauontem

Kontakt uber Phosgha .
4ls Versuohslbsung diente die 199. Liustellung mit
Co = 43,6 &/Lir.
- ) Thgz 7,57 g/Ltx.
Auf 100 gr Cobaltmetall wurden dieser Losung z % Ca0 in
Form von Calciumnitrat zugegeben.
T _ Ca0 = 0,83 g/Ltr.
dum Versuch wurden 2 Iiter dieser Lbaung verwandt die
83,2 g Cobalt,
15 14 g Thoroxyd,
1,66 g Calciumoxyd
enthielten. Ler Gehalt der ILisung an freier Saure betrug
: 7,60 g sSalpeterstiure/itr. _
-Saures ghorlumghoephat f4311t noch in saurer uosung, hieraut
beruht eine grosstechnische lethode,am Thorium von den iibri-
gen seltenen Erden zu trennen. Calecium givt in neutraler .

- Lésung mit Natriumphosphat (HazﬂPO ) eine- Féllung von

Caleigggxdroghsspnat.

Ca(moO )2 + HaaﬂPO4 = caHPO4 + 2 Naﬂ03
Wegen der geringen Dissociation der Phosphorsidure ist der
Niederschlag von Calciumhydrophoaphat sdureempfindlich,
d.h. er 15st sich leioht in dxneralsauren. . -

,_,H*Ihoriumfglbt mit*ﬂ82HP04 eineu“ﬂi‘aersohlag von Thorphoe—-

"Phat, der im Gegensatz zum Kglk noch etwa 10 g freie HNOB/Imz
vertrégt " ohne. sioh za - lbsen. ' S

Tm Kalz*und “Thorium gleichzeitig aus der Lbaung ‘als Phos—

phate zu fillen, muss der Sauregehalt der Lisung soweit alsg
mbglich herabgedriickt werden; das wurde erreicht, dass die -

Fallung unter Rithren bei 70 °C iber einex Bodenkirper won
Cobaltmetall vorgenommen wurde .

Af5a 50.000. X, 36

2;) Anstggzggg des Vbrsuohs.

2 Iiter: der Lsung wurden iibe¥ 30 Cobaltrondells bei 7093

Durchschrift - ‘2 .
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12 Stunden gerﬂhrt Die Fallung von Thorium und Kalk, zZusam-

‘men als Fhogphat, gesonah mit der auf Thorium und Kalk berecl

neten Mengen Natriumphosphat, NaaﬂPO » das aus tertiirem !

Natriumphosphat, HQBPOh’ flir Wasserreinigung mit Salpetei-
sdure hergestellt wurde.

2 H331‘04 + ZHNO3 = 2 KaZHPO4 + 2 33903.
Es fiel sofort ein ziemlich voluminéiser Niederschlag von
Phosphsten, der 12 Stunden bei 70 °C tiber dem Cobaltboden-
kdrper verﬁhrfuygfgglt _

-Das Tho;zbosghat wurde abgenutscht auf der Nutsche frei
von Cobalt gewasdhen. Der Eiedarschlag filtriert gut und =~
lisst sich gut waschen. Die ablaufende Losung + Waschwasser
betrug 3,380 Liter. Eine Priifung mit Kaliumjodat in salpe-
tersaurer Losnng auf Thorium. ergab keinen Niedersohlag von

'ThQJ 31‘ also thoriumfrei.

Untersuchung der Cobaltnitratléswig- 3,360 Ltr. - auf
Kalk - ' - J '

= 0,045 g CaO/Ltr. .
= 0,152 8 Cal fir die angewandte Menge .
Von den zugegebenen 1,66 g Cal gind noch 0,152 g vorhanden,
= 1,508 8 CaO s8ind also entfernt

,'_?gg = 90,84 % des Kalkes.

Im Anfang waren vorbander auf 100 Kobalt =

lggg 1 299 also rd. ﬁ CaO
Nach der Ausrallung von Thorium und xhlk mit
ﬁ*,ﬁz =0,18 g Ca0 auf 100 Go Paosphat.

Die Prufung von 500 com der Kitratldsung auf Phosghorsaure ,
ergab nur Spuren vpn Paos
Zur KontroIle, Gass nur der CObaltbodenkdrper,_der dae.

\geringe Menge freie Salpetaraauxe, die vorhanden war, wegnahm,

wurde der Versuch ohne CObaltmetall wieaerholf
Cobaltnitratlésung 2,160 Liter
o 38 5 g Co/Ltr.
6,92 g ThO,/Ltr.
0,74 g CaO/Ltr.,

das sind fiir die Henge von 2,160 Ltr.

=.83, 2@ ‘& Cobalt.
Durchschnﬁ 1,60 g Cald®
7,6 g rr.HNOB/Itr.- -3 -



666152

Ruhrchemie Aktiengesellschaft -3 -
Oberhausen-Holten

A’5a 50.000. X. 36

durch

Wie beim vorigen Versuch getéllt. Das Thorphosphat wurde

nur schars abgenuteoht, nicht gewaschen.

Thorghosghat in HBOB gelist = 0;610 Ltr., rétlioh verfiarbt.
Analyse = 25,15 g THO,/Ltr. = 15,3 g THO, .

Das Thorium ist qnantitativ als Phosphat gefillt.

Die IL&sung enthdlt noch Cobalt.

Cobaltbilanz: 4,120 Itr. mit 20 g Co/Itr. = 82,4 g Cobalt.

Vorhanden waren 83,2 = 82%00 = 99,0 % Co.

1 % des CObaltaAateckt also ‘noch im ggggzgaohenen Thorphoa-
phatniedersohlagf '
Untersuohggg der Lbsung auf EKalk.

0,39 g Cad/Itr. = 4.120 x 0,22 = 1,606 g
eingeeetzt waren 1,60 g CeO.

In der ganz sohwachssuren Lbsung von cobaltnitrat 1st der
gg beim Cobalt geblieben.
Entfernung des Falks aus der Lntterlauge der Vbrrallung

1Y

: : A Pallggg mit HNaF.
2,5 Ltr. der von der Vorfallung ablaufenden Losung wardan

mit HaF gefdllt. Analyse: Co = 16,2 g/itr. )Betriebslbsnngen
ca0 = 9,52 ° )

Gearbeitet wurde bei 60 - 70 °C unter Riihren mit der Turbine.

cobaltmenge = 16,2 x 2,5 = 40,5 g Co

- CaO~lenge = 0,92 x 2,5 = 1,3 & Cal
, auf 100 Co = :,2 % CaO. :
Auf 1 Ca0 sind 2 HaF notig, um CaF, zu bilden.

Ca0 : 2 NaF = 1,3 : x = 1,95 HaF.
56 84

Diese Flﬁornatrlummenge wurde in 100 éom HZO gelost; einge— _
. rihrt, absitzen gelassen. Leiochte Trﬁbnng durch Fallung:dea:;

Kalkes, als Can, das sioh leicht absetste.

——_Untersuchung der filtrierten<moaung auf CaO. -

In 2,5 Ltr. waren noch O, , 163 Cal von dem vorhandenen ca0 1 3
= 0,163 = 1,14 g cao entferat.
11 = 87, 7 % Cal.

v e
yiederholung des obigen Versuchs unter kaltem Riihrén.
Verwendet Betriebsldsung 8, Unterschussfiéillung. Verwendet
3 Ltr. = 1,23 g CaO. |

- Durchschrift - 4 -
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NaP Versush. Co = 19,3 g/Ltr.

Ca0 = 0,41  *= = %10 = 2,12 % Ca0 auf 100Co,

Wie.oben zerlinrt. Nach 5 Stunden.
Ca0 = 0,28 g/Ltr., £.3 Ltr. = 0,84 g Cal
1.23 - 0,84 = 0,39 = 3900 = 31,7 % dea CaO entfernt.

Nach 12 Stunden kaltem Riithren.

: Ca0 = 0,116g/Ltr.= 0,348 tir 3 Liter
1,230 -0,348 = 0,882 & cao aind gefﬁllt = 882 = 71 7 % Cao,

durch NaF-Fdllung entfernt.
NaF-VYexrguoh unter Zusatz von Ra—bioarbonat

Betriabslbsung der bntezaohuasfellung (10. Untersohus.fall
Bottieh 19 -u.20f.2 %)

Co = 15,32 g/Ltr.
CaO = 0,67 g/Ltr.
Verwendet sind 3 Iiter der l.Osung,
= 45,96 g Cobalt,
= 2, 01 g Ca0
00 = .
201 4, 37 CaO auf 100 Kobalt.

Auf 100 Cobaltmetsll wurden der Losung 4 g Bmoarhonat 1n
200 ecm H,0 zugesetzt. '

,cn 84 =3 g maF fur*die‘z g Ca0.

, Versuch 12 otunden bei 25 -130 0 verrﬁhrt sofort Truhung,-
.geringe COZ—Lntwicklung

Vclumen der Losung nach Zusats von H,O0 200 Liter. o
500 com sur CaO-’-Best. 500/10&)/500 =-250. original
Cao = 0,054 1/LtrWWa“0'0 4 X 3,2 & 0,108 CaO noch

voxrhanden. 2,01 - 0,108 = ,202 £ Ca0 _sind entfernt. -

ﬁ1302 = 94,6 % des CaO ausgefﬁllt-»

e enerationsversnch der L&sung von ausgebrauohten Kontakt

. aus la erbanalter

onap&gtmathode.

Analyse: 28 32 g Co thr.
BN 19 & fr.S/Ltr.(HH0z)

2899 = 5,64 % ThO, auf 100 Cobalt,
L£88 = 4,204 Ca0 mur 100 Co.

Du
. -5 -
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~ Vezrwendet 3 Liter.

= 3,57 g Ca0O
| =84,96 g Cobalt, _ -
mit Trinattiunphoaphat. das mit HHCB angegpiuert war,‘gerﬁlh
Die Mengen entsprechen theoratisoh dem Thorium und Kalk,
28 g N83P04.‘ : T . ' . »
Die Fullung geschah bei 50 °C. Gesamtvolumen .= 3,450 oom,
nzchdem des Phosphat abgenutschg war.
- Yerarbeitung des Thorphosphates. Ungewaschen nur fest 8o~
' presst. Das nasse Thorphosphat wurde in HNO; geltst su
oinem Iiter aufgefillt. ' o
ThO, = 0,469 in 100 com = 4,69 g/Ltr.
In der Mutterlauge der Fhosphatfillung war mit Jodat kein
Thorium nachweisbar. ‘

Phosphatwasshwasser 5,850 ocom mit O,7 g 00/1$r; =

1,295 g Co 12%;0'n 1,5 % des Co im Waschwasser.

Untersuchung suf Kalk.

Volua: 3,450 Ltr. K
Ca0/Ltr. = O,52gr 1,79 gr. _
3.57 = 1.79 = 1,78 g Cau entferst.
1%500 = 49,8 % 0a0 aind entfermt.

}

Die vorhandene freie Siure hélt noch rund die Hilfte des
Ezlkes als Phosphat in LSsung (fr.séure 1,19 g/Ltr.), wih-
rend bei dem VOréuch wit 7,6 g freier HEO,/Ltr. iberhaupt

kein Kalk ausgefallen war. :

‘Co-Bllanz 3,450 oom 24,2 g Cb/Itr. = 83,49 Co
Phosphat~ N 7 e
- waschwasser 1,850 com 0,7 g Co/Ttr. = 1,30 Co

Untersuchung des Klirgrubengohlamms. ) o
Hittelpphbe von -2 kg aus allen Fdssern mit 1 Ltr. 47 % HEOg
‘bei 70 - 80 % 10 Stunden verrithrt. Losung noch stark sau-
‘er. Filtriert gchlecht. e '

Filtrat ~ 2510 com

W¥aschwasser 2020 " kobaltfrei
| ‘ 4530 Liter. -

-6 -
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Analyaa der Lo"ung 4, 530 Ltrx.
= 31,28 g Co /Ltr.fur obige Henge = 141,7 g Cobalt,
= 1,60 g ThO,/Ltr. . = 7,25 g ThO,,
= 1,68 g Cal./Ltr. = 7,617 g CaO
| CaO suf 100 Co

B9 - s

Die Kalkbestimmnngen sind wegen ihrer Wichtigkeit doppelt
von zwei vsrschledenen Analytikern .angefertigt.

7f2§%%wu; 7709 % Co auf nasgen Schlamm bezogen,
3558 = 0,36 % ™o, = = L

7435 =0,38 % ca0 *» » ..

Extraktion dés K]argohlamms mit &Hog.

a) Filterruckstand nags, von 2200 g = 595 g naes -‘E%LQ =
29,75 % = _%% = 7,2 % Trockenaubstanz nach Extraktion der$

Hitrate von Cobalt, Thorium, Eisen eto. Rd. 93% incl.
Yasser sind mit Salpeteraaure heraualbabar.

b) Untersuchqu deg Trookenrﬁokstanﬂes.

144 g Trockensuhstanz wurden mit 150 g Hpos50,4 96 % bis
zum Rauchen der Saure oehand&lt. Nuch Erkalten in 4000 cc
¥asser gellst. _
Zobult: bLie Erufung ergibt, aass der Schwetelsaureaut-‘
schluss frei von Cobalt ist, alles Cobalt ist durch Sal
petersiure ausziehbar. -

¢) ZFrockenriickstand, Untétéuohmgidgngygggzxg;
1 Ltr.»der Lbaung von 4000 occm wurde mit Ozglaiure ge-
£511t. Nach Rednipung des Qxalatniedersohlaga wnxden

Iiﬁﬁhg_ﬂh Do ‘aungewogen = 5,92 g fur 4600 oom = B 2".”"
1, % mnoa in der TProckensubstanz.
Von dem Geaamtgehalt an Thorium in 2 kg Qriginalachlamm

—ai

7,25 8 rnoa duroh. HH¥Ug herausgeldst,

5,92 g ThO, im Trockenriickstand durch HZSO4
: Aufschlufl gewonnen

Af5a 50.000. X. 36 ' ' 1 3, 17 [uramwﬁt“'?‘horoxyd s8ind 8180 im Orllglinal-
, , sohlamm von 2 kg. -7 -
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558 = 0,36 % THO, sind durch HNO; herauslosbar.

2% = 0,296 % ThO, mit H,SO, aufgeschlossen.

Eg%gnc 44,9 % Thoroxy@ sind ait Schwefelséure heraus-

zuholen, wiahrend 55 % in der Salpetersanre—Lbsnng des Ni-
trats von Cobalt sich finden. '
Der Verhaltq;s von Cobalt zu Thoroxyd- betragt 100 : 9, 3.
Eine Untersohussfallugg, die in Arbeit-ist, soll entscheiden,
ob der Gehalt an Kalk von 5,4 % auf 100 Cobalt sich bis zur -
Verwendungsfihigkeit der Losung entfernen lagat.

Dann ktnnten wir sofort einen Losebehilter mit dem Schlamm
in Arbeit nehmen, der einen Kbﬁaltinhalt v6A 70 - 71 Co fur
die Tonne hat.

Ddr.Fi.

" K1.1
" Ros.

—%*—Scha.

A/52 50.000.-X. 36 Dﬂurcl"l s‘chrift





