Ruhrchemie Aktiengasetischaft Absohrift
Oberhausen-Holten
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Meshode der Qualitit¢sbestimmung fUr Thorium.

1. Oxydbgetimmung,
Yon der gut durchgemisohten Probe werden 1 g Thoriumhydrokarbdonat
in einem Platintiegel bei ca. 1000° vergliht und gewogea dis sur
Genichtakonstans. Das Resultat gibt uns den Oxydgehalt des Materisle.

2. Bestimmung der Sohwefolsiure.
In einem Kolben von 500 com wird soviel Thoriumhydrokarbonat, das
dde Menge 4,8 g Oxyd entspricht, in Balpeterallure 65%ig geldst und
ait 5 g reiner Oxalslure unter Vermeidung eines Uberschusses ausge-
Ldllty Man £1lt den Kolben bis fast sur Marke auf, erwirat auf dea
Wasserbade, bis sioh das Oxalat abgesetst hat, kithit auf 15° ad,
fillt auf 500 ocm auf und filtriert durch ein trocksnes Filter.
400 ocom von dea Mltrat = 3,84 g Oxyd der Budstans werden sum
Sieden erhitst, sodann durch tropfenweise Zugabe mit 25 oom heiber

- Chlorbariumlisung (10% BaOl, ¢ 2 &q) gefdllt; der Fiederschlag Ober
Nacht oder mindestens 10 Btunden stehen golassen, filtriert und susge-
waschen, bis die Chlorreaktion mit Silbernitretlisung verschwunden
ist. Piler und Niederschlag wird noch feusht bei voller Ylamns
verbrannt und nliig geglitht. Das Thoriuahydrokarbonat soll prektiasch
frei von Sohwefelsiure sein.

3, Schwermetalle und Chloride.

_Der Haohweis geschisht qualitativ in swed Proden voa je 20 oom einer
30£igen Lusung des in Galpetersiure neutral gelisten Thorhydrokartosats,
inden 2u der einen Probe %0 00n eines geskttigten Schwefelwassarstioff-
wassers, su der anderen 5 Tropfen einer 10figen SilbernitretlSmng
sugegeben werden. Schwefelwasserstoff soll gar keine Yerinderung
oder nu-r eine schwache dunkle Pirbdung, die Sildernitratlimung darf
nur eine schwache Opalesszens verursachen.

4. Eisen.

Es wird soviel Thoriunhydrokarbonat, da8 die Mange 4,8 g Oxyd ent-
spricht, in Salpetersiiure gelist, auf ca. 200 ocm saufgeflllt uns aig

15 ocom 10#igen Xaliumrhodanidltsung und % oca Salpetarsiare (2/2 normal)
versetzt. Hierbei darf nur eine reine hellrosa Firbung eatstelen.
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Ist die entstehande Rirbung so stark, dag das Rosa bereits ouw:

. 8tdoh 4n Orange aufweist, so ist die Probe mit einer halben Zinmwasge
gu wiederholen.

Ein gleiches Beoherglus wird mit 200 oca Yasser, 15 com odiger
Rhodanidlisung und der gleichen Menge Salpetersiure wie oben gefillg.
In dieses Vergleiochsbeoherglas wird aus einer Birette eine Ferrizaleld-
sung mit einenm Gehalt von 0,0001 g 10203 in 1 com einfliessen gelassen,
bis die Vergleichsflisung in der Aufoicht {iber weifer Unterlsge die-
selbe Farbintensitit seigt wie die su untersuohends Thorhydrokard:nat-
18sung. Der Vergleich der beiden Lisungen bat kurz nach fhrer Periig-

_ stellung, splitestens aber eine haldbe Stunde danach, su erfolges.

Die Ferrisalslisung wird so hergestellt, 4al man 0,491 g lohr‘oebul
Sals mit 100 con Salpetersiiure (2/1 normal) durch Koohea oxydiert

und auf 1000 com verdinnt,

Der Gehalt an 10203 s0ll nicht {lber 0,0025 ¥ 1lkegen.

des Ri b0

- Bs wird soviel Thoriumhydrokarbonat, dag die Nenge 24 g 0yd ent~
spriocht, in einen MeBkolben mit ca. 35 coa Salpeters.ure 65Kig gellst,
. mit 150 com heifem Wasser werdlinnt und mit einer kalten Lisung

von 24,5 reiner Oxalslure ausgefiillt und mindestens 10 8Std. oder

{iver Naohtwarm stehen gelassen, sodann durch weiteren Zusats voa 0,3 g
Oxalsliure 1n Lsung geprilft, nach dea Erkalten bis sur Xarke aufge-
£i1}t, durchgeschlittelt und absitsen gelassen. Darsuf wird das Xlare
Uberstehende durch swei ibereinander angeordnets, mit trocksnsn
‘Blaubandfiltern (Nr. 5689, Schleicher & Schilll) versehene trookene
Triohter in einen trockenen MeOkolben von 200 com filtriert.

(Die ersten Anteils des Filtrats, etwa 50 oca, eind su verwerfen),
Diese 200 com werden in gewogsner Platinschale eingsdampft, worsaof
die Schiale swecks Zerstbrung der Oxalslure und Ersielung der Oevicihe-
konstans {iber bewegter Bunsenflanae bis sur schwachen Rotglut ertitst
wird. Nach dem Abkithlen WHgung und viederholung der Glihoperstion

‘bis zur Gewiohtskonstans.

Die Olﬁhtonporatnr dar? 800° nicht Ubersteigon. Der Rickstand soll
nicht iber 0,06 % liegen.
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S Rhosphorsiure.

Es wird soviel Thoriumhydrokarbonat, duf die Xenge 24 g Oxyd
entapricht, in 100 com Salpetersilure 65%ig geldst. Zur klaren Liszng
werden 125 oom molybddnsaures Ammon (siehe unten) un 50 g reircss
phosphorsiurefreies Ammoniumnitrat (stets auf 2,0, su jrifen)
gegeben und lber Nacht oder nindestens 10 Stunden auf dem Tasserdade
stehen gelassen, filtriert und nit einer verdfinntan 18mng won
Aamonnitrat und reiner Salpetersiure (150 g FH, X0y, 10 oom KNO,
1,41, 1 Ltr, Hzo) susgewaschen, bis mit Anmonisk kein Niedarschlsg
mehr erfolgt. Der Riederschlag wird dann saat Pilter in das Becter-
glas surilckgebracht, in dea die Filllung stattfand und in fem siel
meist nooch Spuren des stark an der Olaswand haftenden Elederschlages
befinden. Mit ca. 100 con Tasser wird der Eiederschlag und Miter
einigerzaSen serteilt und dann nach Zusats ven Phenolphtalein =it
n/1 NaOH titriert bis sur bleibenden Rotfirtung. Rvt. erscteint
ngolge spurenweiser Reduktion die Prbung nicht rein rot sondern
etwas blau, Der unter obigen Bedingungen gefiillte Niederschlisg bat
die Pormel 12 Mo 03. 1’04(1184)3 und wird nach 'rolgcndcr Gleichung
titrierts
2 (12 N00,.P0, (nn‘) ) + 46 ¥aoH

- 2 (uu4)2m>o4 + (lm‘)2 MoO, + 2} NaMo0, + 22 H,0,

80 daB auf 1 Mol P205 46 Mol ¥a0H verbraucht werdsn bsw.

1 cca n/1 MaOH = H? = 3,084 mg P,0s.

~ Eine notwendige eapirische Korrektur redusiers dissen Yert auf
3,078 mg P20g.

X : 3 ) opinal Sgupa
I, 40 g molybdlinsaures Ammon 335 g H,0 65 com NE,OH (2%%)
I, 230 oon HAOy 1,41 370 com H,0,

LYsung I mu8 in IX gegossen werden, nicht umgekshrs, da sonst
Ausscheidungen auftreten.

Der Gehalt an Phosphorsiiure soll nicht mehr als 0,004 $ 2205
betragen,





