Unteranchnng m Analyao und zur Anfarbeitnng von Bmzinkontakten.
(m dem Maerblilhell-mutut :nn- mhunxouehnng,mmu-nnhr.)
‘Dh Kontnktc fiur die Synthest vou Bensin"mfach !oﬁqcﬁgi nnd x@ynn@mk
-balten; wie achon NehFLach ‘beschrieben w.rdo, als Gmndmtnh :x}é‘bﬂt] (hn.
‘Nickel oder Biaen), und alg zmtso. welche G peratur er-  j
n:lcdrigen, die &dﬁam erloichtcm,
fler:laation beachlonn:lgen x.B.in Palle di
".ulgur._n:lsen 1st mh bei\ Vernen

Die vorliegendnﬂntersnchungen ‘bezi _jzen sich anf Kobaltkontaxte, aie ksn-
nen in Falle. ‘dea. nickels amu.og verlertet werden. i e : .‘“““.
“SOLL mur der Gehalt an den Metulien bestimnt weFden, dann kann der ge-u
~-branchte xontakt d:lrekt mit verdu..nten sauren aurgelaat Ierdon, wobe:l rax?
fin und ueaugur uch abscheiden. Dag’ rararﬁn ist in diesel :a.ue dureh
geringe Nengen an sauren Beatandteilen una gefiirbten Polynerisatiomprom,
ton ge.l.b vis braun, Es muss z.B. n:lt rona:ll gere:lnigt werden, Vorteuhaf ;
ist es daher, das- rara.fi’in .aus den wOntakt- “vor-der- ﬂm-ebehnndl\mg nit -
einex I.Uaunganitul (Besigin oder Benxol) zu extrahieren. o !

Will man Paraffin von. boaonderea Reinheitagrad eruugm. dann behen, elt
men den Paraftin en‘thaltenden Eontakt vor Hsmna!mo aus dom Appé
einige stunden bel 200° mit Iasaerstoﬁ'.

Fir die Lrennnng der. l(etaue komcn folgende”lege in Betracnt- - '
a) Die Bemuung der salpetersam-en Ldaung mit Amoniak in Uhorgcm“
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.Kabalt und Kupfer gehen 1n Losung, Eisen und Thorimn fallen aus. Die letho-
de- warde’ bald. verlaasen, da zur vollsténdigen Tremmng das Biaen nhmln -

geltgat und -wieder geﬁllt worden muss und das Abfaucﬁ’en der grosaon 1-05-
..,salmngen numaténdlich. ist., - .
'd) Nach dem Bariuacarbmtgang wird die nit latrimarbonat neutralin:lerto
Lisung der Metalie mit Parjumcarbonat in dsr E¥lte im ﬂbersehnsl versotzt """
‘und-in. einer’ verkorkten Mch& etehen gelaasen. Eobalt und !npfer bleiben
_n P:lltrat, Eisen’ und thor:ln- fn&lm &m. Du !horinn Xkann. durch Behnndlm
.mit ﬁbersehﬁaaim latrimarbomt vom Eisen gotronnt werden odor o8 wird

(meh nochmliger m-ung) nit lasseratoffsuperoxyd gem.l.t. D&e lothodow

c) Rine Eethode, welch nnaeren Anrorderungen zur qnantitatinn imly
der Bensinkontakte entapraeh war die’ tolgende. n schwa
(boinahe'“" ’autraler) ‘Lisung der lleta.l.s._ rarde ' diese ist ja
den v r‘mfmien'),i it ﬂasseratoffauperend geﬁht,"hiétgnf
dao B:lso' 'naeh dor Acotatnethode -abgeachiaden und achliessli P '
de ) ges. 'ipgedaiptt und daaﬁKnpter in achwefelsaurer,v
Ioba].,t :I.n moml;al:lacher h&ms elektrolyti,geh hestimt. R
d) Pﬁr dio Begéneri'erung dar xontakte msste eine andere Ilethode
werden; ‘Die -‘fal.l.einige thmtio ' glea Paratfins gibt eine g ) (Soe
baltkontakt*dio' dlte Aktxvitat’ nicht wiederg Aueh*eine zeitweilige Behan,-.
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1un¢ dea Kontaktui,_n:lt lasaerstoff bei Ieupsraturen oberhalb 200' entfornto
our einen !eilw:dea Paraffing durch’ Bydr:lemng zu niichtigen Prodnkten. ;
Bine Merbe:l entretende Steigerm der Aktﬁ‘it&t‘hiel.t xmr knrse zut an.
Ein alter Iontakt mst_g_;it verdiinnter Sa].petersﬁure geltiat (evtl. mh"ﬁ

L N

Bism von neuem gemx,t Ierden. Au:t dieae Ve:lse mrden aas alten sehon-fffd_
wen:lg akt:lven Kontakten Ahne nenen Znaatz von letahen atcte wieder ‘Eon- |
takte von- wchstex nuutat erzeugt. R : —— )
vir g:lngen von der ﬂberlognng aus, daea Bieen, l‘horiun, Kupfer und Kobalt, ?
je pach der Iaaaeratoffionenkomntration, stufenwoise-mit Alkal:l ausgo-

fElt 'erden kvnnen. Zur Mliung solite naglichet nur” latriuncarbomt ver- ,
nndct werden, um &ie Anreichernng irgendwelcher l‘rendatoffo sa verhtndorn.
Be:l Vorverauchen gelang die Re:lnigung des Kobalts von Bisen betriedigond.

wenn der sauren Losung solange n/10 !atrinncarbomtwanng sugefugt wurde.
die curempapier keine san:ro Rsaktion mhr zeigt. Be:l~dienon Punkt war m
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mit den gebr&uchlichan Lndikatom micher. Wip gi.ngen dasu ﬂber, den
_ s&mgrad nt eine- Uaaserstofrbeatimnggapwat = num. Aut dieac
__sgure Ms;xg solange /10 Iatnmarbomtlﬁmng troptcn, ‘bis d:l.e ~pE hhl«r
-otwa 1 war, dann fiel mxr leaon aus,  wihrend dle iibr:iggn !etau.e dea Xon-
taktes (Kodbalt, Knpfer und T!wriu) 1n .h&anng hlieben. S T

m erimentelier Teil. ot

e D:le Abtrcnmmg del rarstfm nnd der neuelgnr

m d:le A,nalysc cinu von x_anfﬁ.n dnrch Extmktion mcht 'hofrmton mntatt;
“ tu mrdo eine em 4 g Kobalheta:u. enthaltende rrobo 1n 5 n: Salpeters&nggk

offensr P].me, ‘bu snr vBl.ugen .nliatmg eﬂint. Dann mdc ’ntt ‘iaaur
verdﬂmt, ﬁ,ltriert _nnd—nitwauen, achwaeh-aanrerlasur mdlreh hg
'aachen. Shtliche letalj.e amd in mtmt. Dau menn wird von der K:len]

‘gud durch [Extraktion mit umol vin Soxhlet) getrennt. Nach dem ‘Abdestil- |

l:leren dea Wnungmtteu -ernen du utstcn Bensolreate'ii Vakuum' bs
L 1w°~em~t.' ‘vis rarafiin wirg durca. Beh.mmng ut
" Der Schmeispunct des. iﬁh@ﬁ‘-;mﬁm'ﬁc‘t: 0. Bie -
f"’s&m, dann mit leichtﬂﬁchtigen hamgmttelnige-ucuem neaelgm- wird "

'i.-bia m chchtakom gctrockpet und,wsen- i
ﬁinnng du' letaue. 7-'9}' '

B ﬁir die -eiteren Bectimn ver-endet. Lol
i :) memtxmmg des Thoriuse. B
R na :ln Bensinkontakt m den aeltenon Brden, vic bereita er'lhnt. m
du !horinn vorhanden ia‘t. erlibrigt eich. ihra—kenmn; lan nentralis&ert :
d;i.e I.ﬁmmg der H:ltrate von !hor:mn. Kobalt. Kupfer nnd Biun aouit -.tt
latrim&rbonat, daas eben noch kein Fiederschleg entateht, utht lat rium.-
m and hiermf fir je 100 cem Bﬁmg 20 cm}flgm Iuaeratotf-
mperoqdlﬁsung Dann ﬂrd unter Umﬁhren anf etwa- 55° erlint. ~Me !eupo-
ntnr ist—niedr:lgers ala allgmin in der- I.itentur angegobm 'ird, da die
vorhandenen letalle den Zerfm des Iasserstcrfmperoxyda katalytisch be«- '
scnlennigen diirtten. vm die !uperaﬂr erhdht, - dann geht das rhnriun
-wieder-s.%.-in I.istmg la.n prhft m Yoraieht im Piltrat noch eiml n:lt .
Imeratoffenperotyd auf thorini. ‘Der volminno liedermg wird mtri '
mit .heisaen momtrathaltigon lasaer gewaachen, in Platintiegel veraecht :
ucd als !mz 3«Iogenm._~ B SR
Es warde eine LUsung hergestellt ans technischen Kobaltnetau, !h@rium-
trat und Xupferniirat.:. D:I,o_Bimaage ‘batrug-je-Liter Lisang 10 & Kobalt,

3 »66 P !horimitrat und- 0,76 Knpterni‘trat Brhalten mrde mch d’ﬁn obigon




-§ -
Methode bei d.re:l Bestiznungen Je 100 cem IaBanng 0,1410 g bsw. OlM?S
bn. 0, 1480 € Ihor:l,un.

nacn ‘bekannter Axt™* wird die mit Natriumcarbonst. nshesu neutrali-

‘sierte I.iiaung der Kitrate in der Kilte in einem &'loncyerkolben mit fiber-
'achﬁsa:lgea B&riulcarbonat versetzt.-‘ner Kolben verachloesen, mehrmals ge-
achﬁttelt und siehen gelassen, Dari.ltrat enth&lt neben’ Bariunmtrat EKo=

balt und Inpter. Die beiden letzteren werden nach der mllung dea Barim
mit Schwefolsﬁm nnd Uberfﬂhmng der Fitrate in Snlrate dnrch Abranehen
elcktrolytiach beati,mt, das Inpfér in achuefelmrer, das’ xobal‘t in stark
. ammoniakalischer Isbmg (Blektrolyao des Koba;l}ﬁgmbei 1 np Imd 3 Volt 111
’f_mon:lam;lacher Lusung, die frei von Nitraten ist und der ctvas monsul-
. fat und Bzdr.sinsultat mgeaotst wj,rd.) Die Uiederachlag won. !horiul nnd
’Einan w:l.rd :ln verdﬂnntor scluefelsﬁnré“‘gelaat. das Bar:lmanltat abﬁltnet
’daa !hor:lun 'xoi oben, rit laaserstotfsnporoxyd geﬂllt. d&a Biaen dnzch
g_.nenrialiges Pillen (Bntfernen von. okklidiertu hrinn) ut ﬂberschiissigu
}:-moniak (nnd, w;en des: Iiederschlagea ut Sduinre) tiher du Hydroqd
‘als Oxyd beotimmt. . S B
Zwei nach dieser Iethode ansgeﬂihrtc:.-.mnyaen e:lner salpeterunren Lbsung
:_‘5fe1noo.alten Kontaktea ergaben je 100 ccm’ folgenden Wert:
_ .:3,660-(3,662). g Kobalt, 9,538 (0.539) § mrm. 0.095 (o.oos) s mm
“und 0,074 (0, 070) g Rupfer. =~ = R
Dig lqthode ‘eignet sich benndera ftir die Bastimg du Komtc, dio““‘ |
_mieabeetinnns ist, da die mumgmme dureﬁguﬁhrt werden m-,
mtﬁndlich. ,‘_;j : S G

‘?"'-.1_ ¢):Der. latrimcetatmg Gl L i e T e T
ms horiua ‘wkrd susrst;’ w:le oban beachriohq._;n Iu.rdo. lit

!roadnll, Quantitative Analyse 1927, S. 437
!readull, Quantitative Analyse 1927. S. 125,

quratoﬁ’mperoxyd geﬁllt, das. mtrat znr %rtreihmig des laaaeratorf-

,vorsetst. Daa EBisen mn m ‘Es wird in verdlimter Saluinre abgemcht

_und des Knpter aus schweteloan,rer Lésung alektrolytisch abgeachiﬂen. Zu-

J.etzt wird daa Eobalt (wie ‘beil Bu:imarbonatm) elctrolytisch hegtint

.Dic bein Bariuncarbonatm angemhrto Analyse eines Ioba.lt-xonmtea er-
“gad nach dem lntriumetatgang bei nai 2mlenbut1mgen die tolgondon
‘Werte j& 100 Gem Lésung: 3,686 (3,680) g Xobalt, 0,533 (0.536) & Thorium,
0,115 (0,112) g Bisen und 0,068 (0,072) g Eupfer. :

Besogen suf das Iobalhetau enthielt die xontaktlﬁmng aon:,l,ts. 16,44
(16,55) % !horinaoxyd, 3,‘! (3,0) % Bisen und 1,85 (1,95) $ Kupter.
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d) Die Reinignng eines xontaktes von: meno -

. Mir dle xescnerj.emng eines alten Kontaktes wird die ‘salpeter-
lmu I.Bmg der litnte xit Natriumcarbonat abgoatu-pft, iann langgag
-unter Erwirmung: “5/10" natnmarbomtmmg sutropfen irssen. Von Zeit su
Zeit wird die lasaoratofﬁonenkcmntntion gemessen, Die hiersn n&t:lge
nﬁasigkeitmnge wird nah der loemmg Jedessal. (ohne lashayﬁlen lit Iaaae.
-wieder zur Hanptnenge gemll‘&. ¥ar ein Versueh becndet, darn mrde der ‘
Biederschhg ahﬁ,ltriert, sausé'hen und sowohl nedemehlag als anch ?11«»
trst .durch- Amlyn nnterm“ht. SRR ‘

D:le .folgonde Znaamenatehnng zaigt die Brge‘bnisae der Versuche.

P§ Zahl —— mtrat entHIt lieaomhlag_entmf
6,599, Wi T R kein Peund T, i
5,05-, T e T e

5,08 SN ,5' ""'énik"ihf.‘ [

4782 e e W

3,665-.,(,.,,-5.‘.',.;},,:’j_‘, S e e e

'616‘. . ’ o : ' L
’767 rc nnd gcﬂngo ]gngen_
11452 B

Pe, kein #h .,

daa ein*einnald geb:u,deter l:l.ederu
schlag mu- ach'er ﬂeder :ln hﬁanng geht. m du~gleiehen Gmnﬂe mo mn :
auch mit ndglichat verdiinnter. latrimarbomtwmg nnd l tinter st&n&igen o
Sthteln bsw. Rﬁhren arheiten. . : o

“M““von Bisen be:tre:lte L&mng, -elche die ﬁbrigen Kontakhetaue in u.r-»
sprﬁngliehen Verhﬂltn:ls enth&lt. kann dinekt zar Kers:tel.l.nng nmen xontak«-"
tea Venendnng ﬁnden. Es ist’ daranf zlrachtcn, daes der frisch geﬁhte
" Kontakt mit heiaau Wasser 'bis sur vollkonenen Entferlmng vorhandener
organ:lsehsr Salze guaaehen wird. L . . R

,Zusament’gm-. Lo e ,
1) Bs wurde durch Ionbimtion und Ab&nderung bekxnnter andytiacner letho-.ﬂ
der ein Gang fir die gquantitstive Analyse von Bensinkontskten erprobt. |
‘2) Es wurde eine lethode gemnden, nach welehor mit latr:lnncarbemt (dem
- mmngmm des Bensinkontaktea) et'a vorhandenss Eisen vor der mmng
von Eobalt, Kuprer and’ !horim far aieh abgeachieden lorden—nnn
L mneil-ﬂ‘nhr, im Oktober 1934. e ' S





