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Bestimmung des ;reien xetall Gehaltes
| in natalysatoren. |

“'(uaure-Vakuum-methode)

_l,)_~Allgemeirés; |
Dle Reduktion des no-hatalysators Wer in allgémeineh
nicht vollsténdig: durchgefuhrt.; Daher findet gich neben
"hetalllgchem Lo nceh unredu21ertes Oxyd und Carbonat Die

Jestlmmung dea Anteils an reouziertem uetall ‘beruht auf
"folgender Umbetzung‘ S

Co + r2,04 = Co§04 + H2
S Sov + F23L4 =1COJO4 H2 o
Aelm Auflosen 1n ,aure ﬂilt das Oxyd Wasser._ *'

Lur aas ledu21erte ‘etgll entwickelt mit ‘chwefélséﬁre
jelne uqulvalente ‘enge 4asgelst01f, welche geme&sen wird.
DurCu ieg timuunp der an&ewandten l.enge Ces ;amtkobalt 148t
}s1ch daraus oel .ntell an reduzicrtem retall berechnen._

'“rel de1 praktlschen Aus funrung dieser ~estimuung 81nd meh-
 rere Iehlermogllchkelten zu beuchten.

'  a)"Zum Wmellcn dbu hatalySdtors vexwendetcr atickstoff
| '-1st auf vaver toff zu priifen. nchon neringe mengen
auerutdif im utICkStOff konnen be1 ldnperem lberlel-v
ten eine merxliche Lx'aatlon des pdtalysators bew1r-‘
__ Len. . o ‘ R .
_b), Getxgnhte xatoren s1nd uelst hlt uuft 1n' cruhrung ge-
" Aoumen. Zie dirfen dann nicut mehr mlt "abserdtoff
,zuoammcn ebracnt velden, Zolw zum Ausopulen von Ge-
- féBen. 1ann tritt HQMIICM eine . ;tgrke “rwarwunv e1n
indem der Tauersteff. uer am :ontart hcftenaen wuft
‘mit dem ;abuerstofl vervrennt. llelbel ueutent u1e3
~4og11chke1t elner weltercn eouhtlon.
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.6) vDer am hontakt adsorblerte Wasserstoff muﬂfhorh

Vakuum abresaugt werden, daa, sonst zu hohe Reduktions-
- werte gefunden werden. Is’ genﬁgt, 1 -2 m1nuten nit -
'_dem vollen Vakuum einer ‘asserstrahlpumpe zu saugen,.
fum den Wasserstoff bis auf kleine Reste u. entfernen.
- Bei getrankten uatalysatoren muB auBerdem eThitet
4 Twerden, da das Trankdl«unter Umatanden daaﬂAbéaugen
. ~des nasserstoffee verhindert.,~“ e :

Ld)”@aalzsaure soll zum Aufschlieﬁsnvdes Latalyaators nichtf

: 'verwendet werden, da sie manchmal thor enth&lt, wel---i
. ches sich ohne Hz—wntw1ck1ung mit einer entsprechendenU
";henge CO-ketall verblndeta‘,ag4;; “¢;.“ T

Apparatur.

- Die Apparatur ist aus beiliegender SklZée ersichtllch
.Der Verschluﬁ deu neaktlonsholben kenn- mit Glasschliff

oder bit Gummistopfen vorgenommen werden. ? “

- Lirfullen..

'In den 'eaktionskolben fullt nan soviel,gontakt, aqﬁ dle'
,den e ungefahr Oy 5 - 0,8 g Co enthalt._; L o

i a)f ﬁngetrankter Kontakt W1rd unter dauerndem Linleiten

von Uassexstoff in den }eaktionskolben dureh das seit;
liche Ansatzrohr unad unter glelohzeitigem Durchleiten
"von Wasserstoff durch das VorratagefaB, aus welchem
~der. hator umgefullt werden soll in den yeaktionskolben
E ,georacht Tann wird die Apparatur zusammengesetzt und
20 - 3u cen 5u ﬂiger chwefelsaure in den Linfulltrich
_"ter gegeben. Ler \ asserstoffutrom wird durch einen ‘
. Quetachhahn abgesperrt und - gleichzeitig der im »olben
‘befindliche daoserstoff mit Hilfe einer Wasserstrahl-
-'pumpe durch den ochwanzhahn moglichet vollstandig ao- -
'_Lesaugt. I's ist besonder= darauf zu achten, daB die_ -
Apparatur vollkommen dicht ist.v' S |
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Cb) mit 01 .g'etfankt‘er Kontakt kenn ohne weiteres in den

4}")

_GaS«ln die Purette ﬁbergetrieben hat. .>

sauberen ﬁnd'trbckéhen’neé}tionskoiben gebracht wer-
 den. ‘Dann verdrdngt wan die Luft durch sauerstoff- |
freien Ztickstoff. Der 1olben wird in eine Jchale wit
siedendenm uasser gebracht und ca.. 1/4 utunde 1ang mit
.vilfe ciner aSberstrahlpumpe gesaugt. pesser noch
;erbltat men waarend des Abuaugens 5 mlnuten lang in
" einem elektrisch auf 200°% erwiirmten ausgehohlten Alu-
Amlniumblock. las “rwarmen des 'ontakts ibt notwendig,
um den am nontakt adsorblerten Vias serstoff absaugen
- zu konnen..Der Aluminiumblook wird entfernt und dar
nolben aogekuhlt. '

e) 11t 002~getranktem nontakt verf&hrt man wie unter 3 a)

fAuflosen.~

Durch Umdrehen des >chwanznahnes wird die Verbindung zwi-‘

’4schen_Aeahtionskolben und asburette hergestellt. Das

UCk chlagventil verpindert ein Zuruokstelgen des Sperr-

”‘wassers aus der Gasburette. Dann 148t man - d1e Schwefelsau—
' re langsam zu dem nontakt flieBen, wobei ‘man darauf achtet,
- 4a8 durch den infulltrichter weder Gas entweicht, noch
”Luft zutritt. Je nech Art des lLontekts entwickelt sich
- sofort genhgend Gas, um das Ruckschlagventil zu dffnen, -

sonst erhltzt man voreichtig mit kleinem Gasurenner. Das.

'i entwicPe1te Gas. steigt unter ferdrangung des Jperrwassers
 in die Gasburette.-Das ﬁuogleicthefaB steht am besten
 tief, damit schon ein geringer Gasdruck das nuckschlag-'
-'ventil offnet. Is wird solange erwarmt ‘bis die Gesent-

wicklung beendet ict und der entstehende assexuampf alles

-

" Die T'la.m“e wird entfernt und der uchwanzhahn 80 umgelegt,

daf derx LeaktionskolLen nit der AuBenluft in Verbindung

- steht. Gasvolumen,'Temperatur und Harometerstand werden -

abgelesen. Ter Inhalt des Leaktlonskolbenu w1rd verlust- l

los in ‘einen iolben gebracht, verdunnt, erwarmt, bis". 81ch

alleu obaltsulfat gelost hat, und nach Abkuhlen bis auf



7124

/42%QA§Wha~;%z§q¢uzﬁ;f%{ : v""4f.f*f

m%m

f
T

“aumtemperatur durch eine lutsche von der hieselgur und

~vom Thoriumsulfat abge°augt. Der: Aobaltgehalt w1rd an-

-  schlieBend nach einer der folgenden uethoden_bestlmmt.

5

6.)

!beutimmung des nooalts. 3

._a)'lee indirekte Lethode, durch Wagung der ;1ese1gur die

Kobaltmenge zu bes tlmmen, fliirt zu vollkomunen un- -
: brauchbaren ,erten, da die Zusammensetzung de uators‘
. nicht immer glelchmaﬁig 1st. ' o :

ib)»fDie Titrationsmethode mit Cyanid fuhrt eoenfalls nlcht

zu exakten Herten, da hieroei bestimmte Aonzentratio—
- nen einzuhalten 'sind und der 1rubungspunkt schwer zu
'erkennen ist. : C

. c) ‘Die Tltrauionsmethode mit Natronlauge ergibt e1nwand~

freie Werte bei Abwesenheit ‘von Verunreinigungen, die
'bel ahnlichen pH- erten wie hobalt, ausfallen.

1d)ilDie photometrlsche MGthode ist die schnellste. jeiv

vcllkommen klar filtrierten hosungen erglbt sie hin-
reichend genaue nerte (kalt filtrieren!) '

’é)’iDie elektrolytische methode ergibt einWandfreie Re- |

:sultate..

;bestimmung des Wasserstoffs.-“

o In dem ernaltenen Gasvolumen w1rd der beZenfgehalt an

Vas erstoff auw besten in einem an die Apparatur angesonlosg

-’uenen droat-ﬂpparat ermlttelt. Da die destandteile, die

ﬁ ‘neben den asaerstoff noch vornanden sind, fiir diese Be~ -

u'stimmung keine Bedeutung haben, kann man. den Wasserstoff
 ohne weiteres vei- ?90 'uber nupferoxyd in bekannter: deibe
| verbrennen. Das awiuchenKUhlen des Jtahlrohrcnens nit

wupferOYJd lqt uberflu881g._,s konnen 5 - 7 ueatlmmungen
. Ohne’ Oyydieren und nuhlen vorgenommen werden Sy



N
heiad,
e

t/&zam %&‘m

’WZ”&/W/’% _ | 5.,

'. | 7.) .‘

Eerechnung.

58,9 g Co ""geb'e"nvv*zz 40 1 Hy,
-1 _'g~Co - 380'ccm H2

~ Verden aléo auéix'g Gesamtkobalt y ccm‘H2 entwickelt,

8.) | R | | |
"Bin Aator ergibt’;j 180 ccm Gas’ be1 20 ‘u. 752 /m )ruck

go gilt: R . o - |
R S ¢ )

Beiapiel.

'v.Unter Normalbe- = S s :
- dingungen = 162 '"'-A" O . 76b _" 3 2 :

9})

Die Analyse ergibt: 96,9 £ B,

 Erhaltems 157 cem K, . S
BT . .0,59C g Co pnotometrloch,
157 -'100

"

C”W

70 pigetall.- .

uenauigkeit.

Bel exakten uoualtoeutlmmungen betragt die Pehlergrenze

2 —_j_Llnheiten,des heduktionswertes nach oben und unten.

fobe;hausenéHdltéh;'den 5. Januar'l938; géz;:';Roeléna,
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