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Die wiederholt im quMitativen analytischen Praktikum beobachtete 
Schwierigkeit der exakten Fi~llung yon Co++ und Ni++ in Form der 
Sulfide in MkMischer LSsung steigerte sich noch, als versucht wurde, 
den Nachweis dieser beiden I0nen mittels einer Halbmikromethode aus- 
zuarbeiten. 

Wir tr~chteten daher eine F~llungsmSglichkeit des Co ++ und Ni++ 
zu linden, we]che in ihren Grundziigen in einer Arbeit von G. W a g n e r  1 

beschrieben wurde; hierbei handelt es sich um die F~llung yon Co++ 
und Ni ++ mit Schwefelwasserstoff unter Einwirkung yon U]traschall 
bei pH-Werten ~ 2. Dieser Befund war um so fiberraschender, da be- 
kanntlich bis zu diesem Zeitpunkt Co++ und Ni ++ mit Schwefelwasser- 
stoff aus minerMsaurer L6sung als nicht fi~llb~r galten. Der dort be- 
schriebene Effekt muBte also ausschliei31ich der Beschallung zugeschrieben 
werden. 

Bei einer Wiederholung dieser Versuehe wurde auf strikte Einstellung 
der Wasserstoffionenkonzentration bei Beginn der Versuehe besonderer 
Wert gelegt. Zur Einstellung des ptt-Wertes 2 verwendeten wir eine 
Kaliumchlorid-Salzsi~urel6sung naeh Clark  und L u b s  2, die pH-Werte 
bis 5 stellten wir mit verd. Essigsgure bzw. dem Essigsgure-Acetatpuffer 
naeh Walpo le  3 ein. Die Beschalluugen wurden bei Frequenzen yon 880 
bis 1000 kHz und einem hnput  yon 150 bis 200 Watt  durchgefiihrt. 

1 G. Wagner,  Mitt. d. Chem. Forschungsinst. d: Industrie Osterreichs 3, 
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1943, S. 1592. 

3 G. S.  Walpole,  J. chem. Soe. London 105, 2501 (1914). 
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Die zu bcschallenden LSsungen waren in Jenaer Eprouvet tcn bei Zimmer- 
temp. mit  tt2S gcsgttigt und mit einem Gummistopfcn lose verschlosscn. 
Als Ankopplungsfliissigkeit zum Schwingquarz wurde ParaffinS1 ver- 
wendet, welches durch Kiihlung auf einer Temp. yon 22 ~ gchaltcn wurde. 
Die Beschallungszeit betrug jcweils 10 Min., wobei die Temp. des Eprou- 
vetteninhalts,  an dem lebhafte Kavi ta t ion w~hrend der Beschallung be- 
obachtet  wurde, am Ende der Beschallung 48 ~ betrug. 

Eine zweite Versuchsreihe wurde in einem Glasrohr, welches dutch 
ein Kondom gegcn die Ankopplungsfliissigkeit verschlossen war, durch- 
geffihrt. Das bei Zimmertemp. gesgttigte H~S-Wasser wurde hiebei 
wghrend der Beschallung zugetropft. 

Die Versuche zeigten, dal~ sowohl Co ++ als anch Ni ++ bei pH 2 mit 
Schwcfelwasserstoff unter Beschallung nicht gcfs werden. Bei pH 3 
ist bereits am Beginn des Versuchcs eine leichte schwarze Trfibung 
bemerkbar,  welche sich w~hrend der Beschallung nicht merklich ver- 
sts Wurde die L5sung auf einen pH-Wert  yon 3,6 eingestellt, so war 
schon bci Versuchsbeginn eine rcichliche Pr~zipitation vorhandcn, die 
sich auch nach der Bcschallung als nicht quanti tat iv crwies. Bei pH 
f~llt beim Einleiten yon H2S fast alles Kobaltsulfid und Nickelsulfid; 
die beschallten Proben liefien zum Unterschied yon den unbeschallten 
im Filtrat  mit  ~-Nitroso-fl-naphthol und Dimethylglyoxim kein Co ++ 
und Ni++ mehr crkennen. Die nach der Bcschallung vorhandcne It2S- 
Konzentrat ion war trotz erhShter Temp. und der MSglichkeit dcr Ent-  
gasung immer gro[t gcnug, dab naeh dem Ammoniakalischmachen das 
vorhandene Co ++ und Hi++ quant i ta t iv  ausfiek 

Die Verhgltnisse bei der zweiten Vcrsuchsanordnung waren vSllig 
analog; bei den niedcren pH-Werten zeigte sich w~hrcnd dcr Beschallung 
eine weiI3e Trtibung, die aus Schwefel und durchgctretenem ParaffinS1 
bestand. 

Zusammenfassend kann also gesagt werden, dab der Ultraschall bei 
Frcquenzen yon 880 bis 1000 k g z  auf die F~illung yon Kobalt-  und Nickel- 
sulfid bei p H  2 keinen EinfluB hat ;  bci p H  3 bis 5 konnte gcgenfibcr un-  
beschallten Proben eine vollstandigere F~llung beobachtet wcrden. Wir 
wollen darauf hinweisen, dab Co++ und Ni++ fiber pH 4 mit  Schwefel- 
wasserstoff ohne oder mit  Beschallung besonders gut quanti tat iv f~tllbar 
und ffltrierbar ist, was beim normalen qualitativcn Schwefelwasserstoff- 
gang beriicksicbtigt werden sollte. 

Frau Prof. Dr. F. Seidl yore I. Physikal. Ins t i tu t  der Univcrsit~tt 
Wien und Herrn Dipl.-Ing. E. Struntz yon der Firma ,,Frequentis" 
danken wir an diescr Stellc bestcns ffir die Benfitzung der Ultraschall- 
apparaturcn.  


