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Die wiederholt im qualitativen analytischen Praktikum beobachtete
Schwierigkeit der exakten Fillung von Co++ und Nitt+ in Form der
Sulfide in alkalischer Losung steigerte sich noch, als versucht wurde,
den Nachweis dieser beiden Ionen mittels einer Halbmikromethode aus-
zuarbeiten.

Wir trachteten daher eine Fillungsmoglichkeit des Co++ und Nit++
zu finden, welche in ihren Grundziigen in einer Arbeit von G. Wagner!
beschrieben wurde; hierbei handelt es sich um die Fallung von Cot+
und Nit+ mit Schwefelwasserstoff unter Einwirkung von Ultraschall
bei pH-Werten = 2. Dieser Befund war um so iiberraschender, da be-
kanntlich bis zu diesem Zeitpunkt Co*+ und Ni*+ mit Schwefelwasser-
stoff aus mineralsaurer Losung als nicht fallbar galten. Der dort be-
schriebene Effekt mulBte also ausschlieBlich der Beschallung zugeschrieben
werden.

Bei einer Wiederholung dieser Versuche wurde auf strikte Einstellung
der Wasserstoffionenkonzentration bei Beginn der Versuche besonderer
Wert gelegt. Zur Einstellung des pH-Wertes 2 verwendeten wir eine
Kaliumchlorid-Salzsdurelosung nach Clark und Lubs?, die pH-Werte
bis 5 stellten wir mit verd. Essigsdure bzw. dem HEssigsdure-Acetatpuffer
nach Walpole? ein. Die Beschallungen wurden bei Frequenzen von 880
bis 1000 kHz und einem Imput von 150 bis 200 Watt durchgefiihrt.
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Die zu beschallenden Losungen waren in Jenaer Eprouvetten bei Zimmer-
temp. mit H,S gesttigt und mit einem Gummistopfen lose verschlossen.
Als Ankopplungsfliissigkeit zum Schwingquarz wurde Paraffinél ver-
wendet, welches durch Kiithlung auf einer Temp. von 22° gehalten wurde.
Die Beschallungszeit betrug jeweils 10 Min., wobei die Temp. des Eprou-
vetteninhalts, an dem lebhafte Kavitation wiahrend der Beschallung be-
obachtet wurde, am Ende der Beschallung 48° betrug.

Eine zweite Versuchsreihe wurde in einem Glasrohr, welches durch
ein Kondom gegen die Ankopplungsfliissigkeit verschlossen war, durch-
gefithrt. Das bei Zimmertemp. gesittigte H,S-Wasser wurde hiebei
wiahrend der Beschallung zugetropft.

Die Versuche zeigten, dafl sowohl Co*+ als auch Nit+ bei pH 2 mit
Schwefelwasserstoff unter Beschallung nicht geféllt werden. Bei pH 3
ist bereits am Beginn des Versuches eine leichte schwarze Triibung
bemerkbar, welche sich wihrend der Beschallung nicht merklich ver-
starkt. Wurde die Losung auf einen pH-Wert von 3,6 eingestellt, so war
schon bei Versuchsbeginn eine reichliche Prizipitation vorhanden, die
sich auch nach der Beschallung als nicht quantitativ erwies. Bei pH 4
fallt beim Einleiten von H,S fast alles Kobaltsulfid und Nickelsulfid;
die beschallten Proben lieBen zum Unterschied von den unbeschallten
im Filtrat mit «-Nitroso-f-naphthol und Dimethylglyoxim kein Co++
und Ni++ mehr erkennen. Die nach der Beschallung vorhandene H,S-
Konzentration war trotz erhéhter Temp. und der Méglichkeit der Ent-
gasung immer groB genug, da nach dem Ammoniakalischmachen das
vorhandene Co++ und Nit++ quantitativ ausfiel.

Die Verhiltnisse bei der zweiten Versuchsanordnung waren véllig
analog; bei den niederen pH-Werten zeigte sich withrend der Beschallung
eine weille Tritbung, die aus Schwefel und durchgetretenem Paraffinél
bestand.

Zusammenfassend kann also gesagt werden, dafi der Ultraschall bei
Frequenzen von 880 bis 1000 kHz auf die Fallung von Kobalt- und Nickel-
sulfid bei pH 2 keinen EinfluB hat; bei pH 3 bis 5 konnte gegeniiber un-
beschallten Proben eine vollsténdigere Fallung beobachtet werden. Wir
wollen darauf hinweisen, dafl Cot*+ und Nit+ iiber pH 4 mit Schwefel-
wasserstoff ohne oder mit Beschallung besonders gut quantitativ fiallbar
und filtrierbar ist, was beim normalen qualitativen Schwefelwasserstoff-
gang berilicksichtigt werden sollte.

Frau Prof. Dr. F. Seidl vom 1. Physikal. Institut der Universitét
Wien und Herrn Dipl.-Ing. E. Struntz von der Firma ,Frequentis®
danken wir an dieser Stelle bestens fiir die Beniitzung der Ultraschall-
apparaturen.



