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ilolten, den 23. Mai 1938.
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Die nachfolgenden sechs Kontakte wurden im LaBoratorium syn- .
thetisch aucs Lysungen bozw. Suspensionen'horgeatellt, die aufgrund
der Analyse und des Kiegselgureinsatzes folgende Zusammensetzung
natten - o -

I. Einmecetzte Mengen fiir Kontakthergtellung, : g -

1 2 3 4 5 6

Co - g/l 40,42 39,82 39,69 39,82 40,08 39,81
on " 5,72 5,75 5,88 6,01 . 5,95 6,19
wicBelgurt  80)8_ 939" 73l0 183 14:85: - 13155
ey - 14,15: 14,44: 14,81:-.15,10: 14.85: 1 :
2053100 Co  “y45 100 “1do 160 100 50~ -
Kieseclg.:Co 2,00:1 2,23:1 1,89:1 1,92:1 19%:1 2,00:1

If. Gcfundep_im fertigen Kontekt.

a) Zum Vergleich mit dem Einsatsz. g
1. 2 .3 4 5 6
Co 25 17,14 21,48 21,45 23,90 22,04 24,33
Tho u 2,40 3,07 3,15 3,63 3,29 3,80

KieSelgur" -34,40 17,97 iO,gg ;?,%3 gz,g% . ig,gg

O - 4,00: 14,29 4 : ) HES : :
Th05:100 Co  “y3, 150" T1do Aé0” "~ “1do 160
Kieselg.:Co 2,01:1  2,23:1 r1,90:1 1,93:1 1,98:1 1,985:1

b)nAnalytimcher Befund zur Berechnung von Kieselgur.

1 2 13 4 5 6
[ A " i
freies LirO0(Xylol)ys 51,50 9,80 16,80 6,50 13,00 4,50
geb.il0(Difterenz) 4,00 4,56 4,62 5,60. 4,96 4,14
€0, (vblumetr. )% . 5,90 7,32 1,36 7,75~ 7,14 B.10
Zefamtglihverlust) 41,40 21,68 23,73 19,85 25,10 16,74

‘Kieselgur(100-Co0- - ‘ :
ThO?—Gcsamtgl&hverl3%94’40 47,97 49»82 46,13 43,61 48,53

. N |
c) Zusummensetzung deg Kontaktes.

3

i ; i

1 I & .5 6

. | . B :

Co0 | % 21,80 27,28 27,25 30,39 23,00 30,93

ThO % 2,40 3,07 3,15 3,63 3,29 3,30

frofes Wasser % 31,50 9180 ‘1880 6,50 13,50 4.50
geb. Wasser %k 4,00 . 4,56 4,62 5,60 . 4.96.. 4.14.. ..
T T 5,90 T, 327,36 T 7,75 7014 8210 )

Kifuelrur % 34,40 "47,97 40,82 46,15 4361, 48,57

. )
Sa. 7 jeweils 100 % 1
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unter gutem Umrithren mit iiberschiissiger gestttigter Kalium-
Jodatldsung gefdllt wird. Nach 1/2 stiindigem Stehen wird ab-
filtriert und mit Keliumjodhaltigem 7asser erschtpfend ausge-
waschen. Der Niederschlag von Thoriumjodat wird nunmehr vom
Filter inﬁaés Becherglas zuriickgespritzt und mit 7o cm3 konz.
Salpeteratiure wieder aufgelsst. Nach dem Verdiinnen mit dest.
Wasser auf etwa 250 cm3 werden etwa 1oo'¢m3 gestittigter Ka-
liumjodatldsung zugegeben, bis dms Thorium wieder vollsténdig
gefdllt ist,. Der Niedérschlag wird nach dem Absitzen abfil-
triert, mit Salpetersiure und jodathaltigen Wasser ausgewaobchen
und sodenn durch Auswaschen mit heissem verd.Ammoniak in das
Hydroxyd iibergefiihrt, wobel er rein weiss bleiben muss. Gerin-
ge Mengen Eisenhydroxyd machen sich durch brdunliche Fédrbung
bemerkbarv Das Auswaschen muss solange fortgesetzt werdgn;bis
eine Probe des ablaufenden Waschwassers nach Zugabe von Silber-
nitrat und etwas. schwefliger Sdure keinen gelben Niederschlag
(AgJ) mehr zeigt. Nun wird verascht und das Thoriumoxyd bis
zur Gewichtskonstanz krdftig gegliiht.
Berechnung: Angewandt: 1o &/1000/200 = 2 g Kontaktmesse
Gef. g Th02.50 =% ThO,
Trotzdem auch bei dexr Thorlumbestimmung das Volumen- der
:Kieselgursuspen81on ‘nicht berticksicéhtigt worden. ist, so ist
eine Korrektur des erhaltenen Thoriumoxydgehaltes doch nicht
notlg, da die Differenz, wie e1ne einfache Uberlegung zeigt,
nur o,o1 % ThO, betrigt.

Belsplel Tiegel mit Th02. 8,5870 g
" leer 8,5062 g
Th02 = 0,0808 g

ThO, = 0,0808 . 50 = 4,04 %,
Thoriumoxyd = 4,04 %.

Bestlmmung des Gluhveriustes. . A

Als Gesamtgluhverlust wird der Gehzlt des'Grﬁnkorns an
—allen-beim-Erhitzen—auf- etwa-12oo*““1300 “Pliichtigen Bestandteis
len bezeichnet., Der elgentliche Gluhverlqst ergibt sich dann
‘aus der Differenz:'

! Gesamtgluhverlust - freies 'Tasser ( mit ?ylol bestimm-
“z, bar ).

- “Zur-Bestimmung “des” Gesamtgluhverlustes vierden etwa BUE T
Kontaktmasse 1n‘e1nem Porzellantlegel von 4o mm Durchmessexr
zwell .St anﬂ%?%gfigmmﬁﬁnJ%uf)etwa 1200 - 1300° -erhitzt.

; =9 -
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) Berechnung,

Pt : icht hm d
Gesamtglithverlust = FeWic ggggggeeinez TiQE___.__JEL_lQQ %

Gliihverlust = Geaamtgluhverlust - freies Wasser ( mit Xylol
bestimmt ).

Beispiel. i T

Tiegel + Kontaktmesse = 18,2329 g
Tiegel (leer) = 13,2435 g
Einwage Kontakt ° = 4,9894 g
Tiegel vor dem Glithen = 18,2329 g
" _mach " " = 17,0429 g

Gewichtsverlust des ' = 11,1900 g
Tiegels b.Glithen

Gesamtglithverlust = : °°4 100 23,85 %

freies Vasser (mit Xylol bvestimmt= 11,5 &%
Glihverlust = 23,85-11,5 = 12,35 %
Glihverlust = 12,35 %.

Bestimmung des Kieselgprgehaltes.

Der Gehalt an Kieselgur ergibt sich als Difrerenz von
100% nach Abzug der bei der Analyse ermittelten Werte fiir
CoO, Th02, freies Wasser und Glithverlust.

»Befspiel: Gefunden in der Kontaktmasse:

Co0 .= 33,63 %.

: ho S = 4,04 %
i »27--’/."»-""' B T ’ -

¥ INE O = SIS -
Gliihverlust = 12,35 %
Sa.: = ' 61,52 % -

Der Gehalt an Yleselgur ( glﬁhverlustfrei ) ist dann :
100 - 61 52 = 38 48 %

Kieselgur ( gluhverlustfrei ) = 38,48 %

-

Zusammensetzung der frischen: Katalysatormasse (sog.Grunkorn).

Co0 . = ' 33,63%

Tho2 = 4,04 %

freies H,0 = 11,5 %
TeIUnverIust T =TT T TS I8 g
"”Kieselsur : = ' 38,48 %
Sa.: =" 100,00 %

.f1o”-



- Dabei bedeutet:

1. freies “asser

2. Glithverlust =
- 3. Kieselgur =
(glithverlustfrei)

gez. Tramm

Q35255

- 10 =

mit Xylol bestimmbares Wasser
Kohlensdure und gebundenes Tasser

100 ~ CoO - ThO, - freies Hzo"- Glih-
verlust., i

gez. Henke.Stark.





