Zur Trennung von Blei und Wismut mittels Gallussiure
(Kurze Mitteilung)

Von
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{ Bingegangen am 13. Juli 1962)

Es wird iiber die fraktionierte Fallung von Bi und Pb aus
Losungen mit eingestelltemn pH. berichtet.

Die quantitative Trennung von Bi und Pb durch Fillung ist wenig
bearbeitet worden. Aufer der Angabe von Kershaw?! iiber die Fillung
kleiner Bi-Mengen in Gegenwart von Pb hat nur die Angabe von Mayr?
iiber die Fallung beider Metalle durch Gallusséiure analytisches Interesse.

Im nachstehenden sei gezeigt, wie diese Methode zu einer quantita-
tiven Trennung ausgebaut werden kann, indem durch geeignete Wahl
des pH eine fraktionierte Fallung moglich wird.

Die in Tab. 1 vereinigten Versuchswerte geben die Abhingigkeit der
gefillten Substanzmengen in Abhéngigkeit vom pH-Wert.

Tabelle 1. Glihrickstinde der Gallat-Niederschlidge von Bi und

Pb aus gemischten Losungen in Abhéngigkeit vom pH-Wert

Ausgangsmenge: entsprechend entspr. 0,5000g Pb = 0,732 g PbS04
0,2229 g Biz0s

pH Auswaage in g Bi;O, pH Auswaage in g PbSO,
1 0,2131 3,5 —

2 0,2158 4,4 0,342

2,25 0,2220 4 0,0003 5,4 0,6771

2,4 0,2158 6,25 0,7290 - 0,0005
5,2 0,1196 6,8 0,7246

Wismut lag in Form einer Ldsung vor, die 0,2229 g BipOg in 3 com
konz. HNOj3 enthielt. Sie wurde nach Zugabe von 5 g NH;NOg auf 100 cem
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verdiinnt und das geeignete pH durch Einleiten eines mit NHj gesdttigten
Luftstroms eingestellt.

Gefallt wurde mit einer Losung von 40g Gallussiure/l, die auf
pPH = 2,6 eingestellt war. Das Pb wurde in Form einer Nitratlosung
(0,5¢g Pb auf 3 cem konz. HNOjz) eingefiihrt.

Man laBt die Losung der Gallusséure tropfenweise in die Lisung der
Nitrate beider Metalle einfliefen, erhitzt auf 70°C und 148t auf 20°C
erkalten. Der mikrokristalline Niederschlag des Bi-Gallats ist nach 3 Stdn.
leicht filtrierbar. Br wird 6mal mit je 5cem der Gallussdurelésung ge-
waschen, samt dem mit HNOg durchfeuchteten Filter verascht und nach
Oxydation mit HNO3 gewogen, der Pb-Niederschlag analog durch Ab-
rauchen mit rauchender HNO3 und HoS0, in PbSQy, iibergefiihrt.

Die Loslichkeit des Pb-Gallats betrigt beim optimalen pH (= 6,25),
in PbSO,4 ausgedriickt, 0,0030 g, die des Bi-Gallats entspricht 0,0004 -
+ 0,0001 g.
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