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bearbeitet von cand.chem. Helmut Exrdmann.

Im Gegensatr zu den Ublichen Methoden der quantitativen Bestimmung
von Thorium, in denen man das Blement erst nach mehrmaligem UmfHdllen
von den Metallen Kobllt und Eisen - und auch dann noch oft unsauber -
trennt, wurde versucht, einen Weg zu finden, der es gestattet, das
Thorium direkt aus der salpetersauren L8sung zu isolieren und zu be-
stimmen. Es gelang zwei Wege aufzufinden, deren Ergebnisse sehr gut
ibereinstimmen und gegentiber den bisherigen Methoden viel Zefit er—
saparen,
Der erste Trennungsgang beruht in der Féallung des Thoriums als Oxalat
aus schwach salpetersaurer Losung unter Zusatz von Hydroxylaminhydro-
chlorid, welches die Uberfithrung des Kobalts in die zweiwertige Stu-
fe und die Bildung eines sehr stabilen Komplexsalzes bewirkt.
Die zweite Bestimmung besteht in der Fdllung von Thorium als Fluorid
(ThF4). : —
L. Derxr Oxalat—Trennungsgang.

Bendtigte Reagenzien:

1. gesdttigte Losung von_ Hydroxylamlnhydrochlorld DPe2o

2. Oxalsdureldsung, gesittigt.

Notwendige Gerdte: ‘

t. ein 1 Lir.MeBkolben mit Glasschliff

2. ein 800 cem Becherglas

3. ein konstantygegiﬁhter Tiegel.
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Man £i11+ etwa 20 g Kontaktmasse in ein Wiégeglas, verschlleﬁt dieses
sofort, um Gew1chtsschwankungen durch Verdunsten des Leichtolsg, Auf-
‘nahme von Luftfeuchtlgkelt oder Selbstentzundung des Kontaktes zZu
vermelden. Die genau eingewogene Substanz wird durch e1nen Trichter
mit breitem Gang in ein 600 cem Bedherglas eingefiillt. Das leere Wi-
geglas wird zuruckgewogen, der Gew1chtsuntersch1ed gibt die elngewo-
gene Menge des Kontaktes an. : - ! :
~ Die Kontaktmasse wird. mit.50 ccm_konz HNO3 und .25 ccm dest Wasser ver—
setzt und 1. -1 Y2 Stunden vor31chtig erhitzt. Die Metalle gehen
.qnantitatlv 1n Losung. : . L
Die Losung der Metalle w1rd abgenutscht. Als Filter benutzt ‘man ein
'doppiltes Weiﬁbandfilter. Man spiilt Becherglas und'guckstand etwa -
zehnmal mit heigem dest Wasser gut ‘aus, bls:das Filtrat vollkommen

'entfarbt durchlauft. 32w
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Eo ist besonders darauf su achten, daf das Piltrat frei von etwa mit-
gericoenen Kieselgurriiokstiinden ist. Das Piltrat wird Uberfithrt in
einen 1 Ltr.Mefkolben und bei 20°C bis gur Marke aufgefiillt.
Zur Thoriumbestimmung pipettiert man 100 com der L¥sung. in ein 800 ccm -
Becherglas und fUllt mit dest.Wasser auf etwa 500 com auf. ¥Mam Xocht
auf und fugt in der Siedehitze gut 50 com Hydroxylaminhydrochlorid-
L¥sung und 30 com OxalsHure-L8sung hingzu. Mit einem Glasstab reibt
man an der Innenwand des Glases, bis sich ein sehr feiner weiBer
Niederschlag von Thoriumoxalat bildet. Nun kocht man noch etwa 3 - 4
Minuten bis der Niederschlag grod flockig geworden ist. Kochendheif
filtriert man durch ein Blaubandfilter und wischt mit heifem oxal-
sdure- und hydroxylaminhydrochloridhaltigem Wasser aus. Der Nieder-
schlag muf rein weif aussehen und ist gut auszuwaschen.
Das Filter mit dem Niederschlag bringt man in einen vorher gewogenen,
konstant gegliihten Porzellantiegel, verascht, glﬁhtvbib zur Gewichts-
konstanz (etwa 2 ¥2 Stunden) und wigt zuriick als Thoriumoxyd:ThO,.
Eine dunkle PFiérbung des Oxyds ist durvh eine prozentual garnicht zu
erfassende Menge von XKobalt bedingt.
Berechnung des #-Gehalts an Th02 in der Kontaktmasse:

Auswaage ThO, - 1000 = % ThO,
Gesamteinwaage

Il. Die Pdllune durch Flufsiure.

" Bendtigte Reagenzien:
1. FluBsdure, 40 % HF.

. Notwendige Gerie:
1. ein 1 Ltr.MeBkolben mit Glasschllff .
2. ein diinner Glasstab mit diinnem Gummischlauch umgeben
.3. ein konstant gegliihter Porzellantiegel :
4. eine Platinschale (150 - 200 cem) : o
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Der Kontakt wird bls zZur Auffullung in den 1' Ltr.MeBkolben genau S0
behandelt wie bei der Oxalatmethode. . ' -

Zur Bestimmung pipettiert man 100 cem der LBéung in ein etwa‘150— :
200 ccm'fassende Platinschale, gﬁgt etwa 20 - 30 cenm Fluﬁsaure hinzu
und dampfit vorsichtlg und langsem-ein. Es bildet sich zuniéchst ein
volumindser Niederschlag von Thoriumfluorid(ThF4), der aber bald kor-

nig wird und sich am Boden absetzt. ,
~3=
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Man verdampft bis auf etwa 20 com ein, fUllt die Platinsochale wieder
mit Wasser auf und filtriert dann durch ein Blaubandfilter abd.
Dexr Glasstad sum Abfiltrieren ist mit einem dlinnen Gummischlauoh gu
umgeben. In das GefHB, in das man filtriert, gibt man vorher etwa
100 ccm Wasser, um auf jeden Fall ein AniHtzen des Gefifes zu vermeiden.
Der Niederschlag wird mit kaltem dest.Wasser ausgewaschen.
Das Filter mit dem Niederschlag bringt man in einen vorher gewogenen,
konstant geglithten Tiegel, verascht und glitht bis zZur Gewichtskon-
stanz(etwa 3 ¥2 Stunden). Man wigt das Thorium als Pluorid zurtick.
Faktor: 0,8572 |
Berechnung des %—Gehaltes an ThO,in der Kontaktmasse:
Auswaage ThFé * 0,8572 « 1000 = 4% ThO2

Gesamteinwaage
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Art des Kontaktes . Nr. Fdllungsmittel Auswaage Thoa'in %
Gebraucﬁfe 1 Oxalsdure _Th02=0,0333 g 1,60
Kontaktmasse 2 n ‘ Th0,=0,0343 g, 1,65
3 " Th0,=0,0335 g 1,61
4 FluBsdure ThF,=0,0389 g 1,60
Frische Kontakt- 1 Oxalssure Th0,=0,0457 g 2,00
- masse mit Leicht- 2 oo Th0,=0,0423 ¢ 1,85
61 getrankt . 3 "o Th0,=0,0439 g 1,92
ThO,= 2,00 % 4 Flufsgure ThF,=0,0502 g 1,88

nach Angabe der
Lieferfirmam

Labor, den T.10.37.



