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LXXIII. 

Uber das ht0mgewicht des ,,Uranbleis" 
II. Mitteilung 

v o n  

O. HSnigschmid  und St. Horovi tz .  

Ausgefiihrt mit Unlerstiitzu~g der Kaiserl. Akademie Jet Wisseuschaflen. 

(Mit 2 Tafeln.) 

(Vorgelegt in der Sitzung am lB. Oktober 1914.) 

Die Frage nach der Natur  des letzten Zerfallsproduktes 
des Radiums, dem Ra G, welches durch a.-Strahlung aus R a F  
(Polonium) entstehen mul3, hat stets in intensiver Weise die 
radioaktive Forschung  besch~iffigt. Die erste und lange Jahre 
hindurch festgehaltene Anschauung  ging dahin, dab dies.es 
Ra G mit dem gew6hnlichen Blei identisch sei. Bei der ()ber- 
sicht der Ergebnisse der chemischen Analysen verschiedener  
prim/irer Uranmineralien zeigte es sich niimlich, dab diese 
stets Blei in betr/ichtlichen Mengen enthalten, und B o l t w o o d  1 
hat als Ers ter  darauf  hingewiesen, dai3 das Verh/i.ltnis Pb/U 
in Uranmineralien gleichen geologischen Alters konstant  sei, 
jedoch proportional  dem Alter des Minerals zunehme.  Sprach 
also das stete Vorhandensein  yon Blei und die Konstanz 
des Verh~ltnisses Pb/U daffir, daf3 das gefundene Blei mit 
dem radioaktiven Zerfall des Urans im Zusammenhang  stehe, 

so zeugte  andrerseits die Tatsache,  daft der Wer t  dieses 
VerNiltnisses mit dem Alter des Minerals zunehme,  ohne dab 
ein Maximum erreicht wurde,  f/Jr die Annahme, dal3 dieses 

1 Boltwood, Amer. Journ. of Sc., 23, 78 (1907). 
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Blei seinersei ts  keinem weiteren Zerfall unterworfen sei, son-  
dern in dem Mal]e, als e s  entstehe,  in den Mineralien auf- 

gespeicher t  werde. Es mfif3te denn sein, dab der Zerfall mit 

einer so geringen Geschwindigkei t  erfolge, daI3 eine Abnahme 

des einmal gebildeten Bleis im Laufe der in Betracht  kom- 
menden  langen, bis fiber 1000 Millionen Jahre bet ragenden 

Zeitr/iume nicht den Bereich der Mel3barkeit erreiche. Mithin 

konnte dieses Blei, wenn  es eine Einordnung  in die Uran-  
Radiumfamilie finden sollte, nur  als das Endglied dieser 

Reihe, d. h. als Ra G, angesehen  werden.  

Im Widerspruche  mit dieser Annahme  stand das Atom- 
gewicht  des Bleis. Das Atomgewich t  des Ra G liel3 sich ja  
ohne weiteres berechnen  unter  der bekannten  Vorausse tzung ,  

dat] jede a -S t rah lenumwandlung  mit e inem Masseverlust  yon 

4 Atomgewichtse inhei ten  verbunden  sei. Da der Zerfall des 
Urans  fiber Radium bis zum R a G  auf  die Abgabe yon 

8 ~.-Partikeln, also 8 He-Atomen hinausl~uft,  so mul3te die 

Differenz zwischen den Atomgewichten  yon Uran und Radium G 
8 X 3 , 9 9 - - 3 1 , 9 2  betragen.  Nimmt man ffir Uran das inter- 
nationale Atomgewicht  238"5, so berechnet  sich ffir R a G  

der Wef t  206"58. Diese Zahl weicht  erheblich ab yon dem 
internationalen Atomgewichte  des Bleis P b - - 2 0 7 " 1 .  Diese 

Diskordanz  war  vorlS.ufig nicht zu beseitigen, wenn man 
nicht annehmen wollte, dab der ffir Uran gfiltige Wer t  um 
zirka eine halbe Einheit  zu niedrig sei. Dies h/itte aber  

wieder zur  Folge gehabt,  dab das derzeitige internationale 

Atomgewich t  des Radiums R a - - 2 2 6 " 4  nicht in das Schema 
gepai3t hfi.tte, denn die Atomgewichtsdifferenz zwischen Uran 

und Radium muff 3 X 3 " 9 9 - =  11"97 betragen.  Ffir U - - 2 3 9 "  ] 
mtitgte also R a - -  227" 1 sein. Der Verdacht,  dal] vielleicht 

der derzeit  gfiltige Atomgewichtswer t  des Bleis um zirka 0"6  
zu  hoch sei, erschien g/inzlich ausgeschlossen .  

Es  erschien deshalb zun/ichst  notwendig,  die Atomgewichte  
de rAusgangse lemente  Uran und Radium einer Revision zu unter-  

werfen. Diese wurde yon dem Einen yon uns bereits aus- 
geffihrt und ergab als Maximalwert  ffir Uran  U - -  238" 181 und 

1 H6nigschmid, Monatshefte fiir Chemie, 36 1915). 
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ftir Radium Ra - -  225" 97.1 Die Differenz z w i s c h e n  diesen neuen 

Atomgewichten  von Uran und Radium betr~igt 12"21,  also 

noch immer  zirka 0"21 mehr, als es die Theor ie  verlangt. 
Eine Erkl/irung dieser Diskrepanz mul3 einer spiiteren Zeit 
vorbehal ten bleiben. Die neuen  Atomgewichte  der Ausgangs-  

elemente ver langen ffir R a G  ein noch niedrigeres Atom- 
gewicht,  als es oben errechnet  wurde,  n~imlich Ra G ~  206"00,  

r e spek t ive  206"20, je nachdem,  ob m a n  vom Radium 0der 
v o m  Uran aus  rechnet.  

Diese in allen F/illen sich ergebende Unst immigkei t  des 
Atomgewichtes  von Ra G mit dem des gewShnl ichen Bleis 

e rweckte  Zweifel an der ursprt inglichen Annahme,  dal3 man 
es hier mit  ein und demselben Element  zu tun babe  und 

daft die beobachte te  Differenz ihre Ursache in Ungenauig-  
keiten der Atomgewichte  der Ausgangse l emen te  habe. 

Man hatte inzwischen im R a D  ein Element  kennen  gelernt, 
das dem gewShnlichen Blei in seinen chemischen Eigenschaf ten  

so nahe steht, dal3 es von diesem in keiner W e i s e  getrennt  
werden  kanna weshalb  man die beiden Elemente,  wie es S o d d y  2 

getan hat, als chemisch und physikal isch prakt isch identisch 
ansprechen  kann. Gleichwohl mtissen diese beiden untrenn-  

baren Elemente  verschiedene  Atomgewichte  besitzen. 
Diese Kenntnisse  legten den Gedanken nahe, dal3 auch  

das Ra G ein derart iges von Blei un t rennbares  Element  sei 

und sich vom Blei nur durch sein verschiedenes  Atomgewich t  
unterscheide.  Als e rs te r  hat R u s s e l  diese Ansicht  ge~.ui3ert 

und auch eine Atomgewich t sbes t immung  des Uranbleis  f/Jr 

wf inschenswer t  erkl~irt [vgt. S o d d y ,  Chem. N., 107, 97, 1913 
(Ausspruch R u s s e l ' s  vom Jahre  1912)]. H e r e s y  3 ftihrt die 

verschiedenen Atomgewichte  der chemisch  nicht unterscheid-  
biaren Elemente  R a G  und Blei schon als e twas  Bekanntes  
an. In neuer  Beleuchtung erschien dieser Gedanke  e twas  sp/iter 

in den verschiedenen Versuchen \Ton R u s s e l l ,  ~ F a j a n s  5 und 

1 H 5 nigs c hmi d, Monatshefte fiir Chemie, 33, 253 (1912)u. 34, 283 (1913). 
Soddy, Journ. Chem. Soc., 99, 72 (1911). 

a Hevesy, Phys. Ztschr., lg, 61 (1913). 
4 Russell, Chem. N., 107, 49 (1913). 
5 Fajans; Phys. Ztschr., 14, 136 (1913). 
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S o d d y ,  1 die radioakt iven Elemente  in das periodische Sys tem 
einzuordnen.  Die darin entwickelten Anschauungen  ftihrten, 

die bier diskutierte Frage  betreffend, zu dem Schlusse,  dab 

die Endgl ieder  der radioaktiven Reihen des Urans,  Thor iums  und 
Actiniums vonBle i  un t rennbar  sein mtissen, obwohl  im Atom- 

gewichte  davon verschieden.  Sie mut3ten alle im periodischen 
Sys tem denselben Platz e innehmen wie das Blei und damit, 

wie F a j a n s  sich ausdrt ickt ,  Glieder der Blei-Plejade sein. 
S o d d y  bezeichnet  solche Elemente  al lgemein als Isotopen. 

Diese theoret ischen Erw/ igungen gaben  nun auch die 
Erkl/ irung ffir die Kons tanz  des Verh/il tnisses Pb/U in 

prim/iren Uranmineral ien gleichen Alters. Das aus  diesen 
Erzen  abgeschiedene  Blei ist gar  nicht dieses Element,  son- 

dern sein Isotop, das Ra G. Dabei  ist nicht zu vergessen,  dab 
das Actinium, offenbar in genet i schem Z u s a m m e n h a n g e  

s tehend mit dem Uran, immer neben diesem auftritt und 

infolgedessen auch das ,,Uranblei<, ein Gemisch  yon Ra G 
und Ac E darstellen rout3, wofern letzteres stabil oder 

mindestens  sehr langlebig  ist. Welchen  Einflul3 das A c E  
auf  das Atomgewich t  des Uranbleis  austibt, 1/il3t sich heute 

nicht sagen, da wir  keine Kenntnis  fiber das Atomgewicht  

des Actiniums besitzen. Man kann nur mit einiger Berech- 

t igung vermuten,  daft das Actinium durch e-Strahlung aus 
U Y entsteht, also ein Atomgewicht  yon zirka 230 besitzt,  
wo raus  sich ftir Ac E der Wert  210 berechnet.  Nimmr man 

nun weiter  an, daI3 8 %  der Urana tome in der Richtung der 

Ac-Reihe gehen und 9 2 %  in der Richtung der Ra-Reihe 
und w/ire Ac E ebenso stabil wie Ra G, so w/ire das Atom- 
gewicht  des bleiart igen Gemisches  Ac E + Ra G mit 206"32 

zu erwarten (Ra G - - 2 0 6 " 0 0 ) .  I s t  das Atomgewicht  des A c E  

niedi'iger, als hier supponiert ,  so ist auch sein Einflul3 auf  
das Atomgewicht  des ~Uranbleis ,  ein entsprechend geringerer.  
Bes/ifle es das Atomgewich t  von 207"0, wie es F a j a n s  2 

berechnet,  so wtirde es das Atomgewicht  des ,Uranbleis<< 

nur in k a u m  mel3barer Weise alterieren kSnnen. 

1 Soddy, Chem. N., 107, 97 (1913). 
2 Fajans, Sitzungsber. d. Heidelberger Akad. d. Wiss., 11. Mai 1914. 
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Der Beweis fiir die Exis tenz  eines von Blei untrenn- 

baren, aber als selbst/indiges Element  auf t re tenden R a G  
mul3te nun in einfacher  Weise  gelingen, n~mlich durch e i n e  

Atomgewich t sbes t immung  des aus  thorfre ienUranmineral ien ab- 
geschiedenen  Bleis. Denn wonte man nicht f/Jr A c E  ganz  un- 

berecht igterweise ein viel hSheres Atomgewich t  annehmen,  als 

oben mit Ac E - -  210 angegeben,  so war  ftir das ~Uranblei<< stets 
ein betr/ichtlich niedrigeres Atomgewicht  zu erwar ten  als 207" 10. 

Gleichzeitig konnte diese Bes t immung  unter  gtinstigen Vorbe- 

dingungen die Wahrscheinl ichkei t  der bisher  ermittelten Atom- 
gewichtswer te  des Radiums von einer neuen Seite beleuchten. 

Es  war  dabei aber  auch zu bedenken, daft die Uranerze  

auch gewShnliches Blei enthalten kSnnen und man es des- 

halb mSglicherweise immer mit einem Gemisch  der drei Iso- 
topen Pb, R a G  und A c E  zu tun hat. 

I)er Plan unserer  Untersuchung,  die zur  K1/irung der 

angeregten Frage  bei tragen sollte, war  folgender:  

Zun/ichst wa r  mit Hitfe des am leichtesten zug/inglichen, 

aus  Uranpecherz  isolierten Bleimaterials festzustellen, ob dieses 
ein anderes  Atomgewicht  besi tzt  als gewShnl iches  Blei. Im 
bejahenden Falle sollten Versuche  un te rnommen werden,  

Uranerze  aulzufinden, die lediglich Uranblei  radioakt iven 

Ursprungs  frei yon gewShnl ichem Blei enthalten. Das Atom- 
gewicht  dieses ,,Uranbleis<, war  dann zu best immen.  

Wir untersuchten deshalb zun/ichst  das Blei, welches  
aus alten Rtickst~inden der Uranfarbenfabr ikat ion in Joachims-  

thal gelegentlich der Gewinnung von Radium extrahiert  worden 
war. Diese Rtickst/inde waren schon sehr alt und infolge- 

dessen ganz  undefiniert, zumal  sie auch  neben dem aus  der 
Pechblende s t ammenden  Blei solches  aus der zur  Aufarbei tung 

verwendeten  rohen Schwefels/ iure enthalten konnten. 12lber 
die Resultate dieser Un te r suchung  1 haben wir schon berichtet. 

W i t  fanden das Atomgewich t  dieses Uranbleis  gleich 206" 73. 
Gleichzeit ig wurden  auch  /ihnliche Unte rsuchungen  unab-  

h~tngig yon anderen Forschern  ausgeftihrt.  So analysier ten 

:t O. H S n i g s c h m i d  und St. H o r o v i t z ,  Monatshefte ffir Chemie, 35, 
(1914) u. C. r .  158, 1796 (1914). 
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T. W. R i c h a r d s  und M. E. L e m b e r t  1 Bleichlorid, das aus 

verschiedenen Uranmineralien,  und zwar  Carnotit ,  Corn- 
wall is-Pechblende,  St. Joachimstha le r  Pechblende, Uraninit  und 

Thoriani t  gewonnen  war. Sie erhalten f/_ir diese verschiedenen 
Ble iproben  Atomgewich t swer te ,  die durchwegs  niedriger sind 

als der des gewShnlichen Bleis, und zwar  fanden sie ftir Blei 
aus  Carnotit den niedrigst~n Wert ,  n/imlich 206"4, und ftir 

solches aus  reinem Joachimstha ler  Pecherz 206"57. Diese in 
Harvard  mit der dort erreichten Meisterschaft  ausgeftihrte 

U n t e r s u c h u n g  bestiitigte also unsere  Resultate, deren wesent-  

l i ches  Ergebnis  darin bestand, dab tats/ichlich das aus  Uran-  
pecherz  abgeschiedene  Blei ein niedrigeres Atomgewicht  besi tzt  

a l s  das gewShnliche Blei. Eine analoge, yon Maurice C u r i e  2 
ausgeft ihrte Un te r suchung  hatte ein gleiches Ergebnis.  

Wir gingen nunmehr  auf  dem vorgezeichneten  W e g e  
einen Schritt  weiter,  indem wit  uns bemtihten, Uranerze  auf- 

zufinden, die mSglichst  frei sind yon Verunreinigungen und 
damit  auch frei yon gewShnlichem Blei. Zu diesem Zwecke  

beschafften wir  uns  zun~ichst mSglichst  reines Pecherz  yon 

St. Joachimsthal ,  das mit reinen Reagentien aufgearbei tet  
werden sollte. Durch grol3es En tgegenkommen  des k. k. Mini- 

s ter iums ftir 5ffentliche Arbeiten, dem auch hier unser  Dank 
ausgesprochen  sei, wurde  es uns ermSglicht, in St. Joachims-  

tal persSnlich 2 0 k g  reinsten Pecherzes auszusuchen.  Die 
meisten Stticke des vom Ganggeste in  geschiedenen Erzes  

sind yon Bleiglanzkrystal len sowie Pyrit  und Kupferkies  
durchsetzt .  Wir  t rachteten nun, Erzst t icke auszulesen,  die 

homogen schwarz  und frei yon Bleiglanz und anderen Sul- 
fiden erschienen. Wir  liet3en uns dabei yon dem Gedanken 
leiten, dab der oft in grol3en Krystallen und ganzen  Drusen 

e ingesprengte  Bleiglanz nicht radioaktiven Ursprungs  sel. 
Ftlr das aus dieser reinsten Pechblende isolierte Blei 

ermittelten wir das Atomgewicht  206"40. Das Resultat ent- 

sprach unseren Erwar tungen .  Das gefundene Atomgewicht  war  

niedriger als das jenes Uranbleis, das wir aus den Rtickst/inden 

1 Richards und Lembert, Journ. Amer. chem. Soe. ,76. 1329 (1914) 
u. C. r. 159, 248 (1914). 

2 Maurice Curie. C. r.. 1.58, 1676 (1914). 
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der Uranfarbenfabrikat ion gewonnen  hatten. Ftir diese werden  
Gemische  von Uranerzen  aufgearbeitet ,  die je nach der Fund- 

stelle nicht nur einen verschiedenen Uran-  und Bleigehalt, 

sondern auch ein wechse lndes  Pb/U-Verh~iltnis aufweisen.  Das 
von uns gesammel te  Material war  eben m6glichst  frei yon ak- 

zessor i schem Bleiglanz und somit  relativ reich an ,>Uranblei, 

radioakt iven Ursprungs.  Daher  die groBe Erniedr igung des 
Atomgewichtes.  Ob damit aber das m6gliche Minimum erreicht 

war, konnte  mit Hilfe des Joachimsta le r  Erzes  nicht festge- 
stellt werden,  denn es enthtilt neben U aO 8 und Pb noch so 
viel Verunreinigungen,  unter  denen wohl nur  wenlge  der 

chemischen Elemente fehlen, daft wohl nur durch Zufall 
einzelne Stticke gefunden werden k6nnten, die kein gew6hn-  

liches Blei enthalten. 

Wir  suchten deshalb in der Literatur  nach geologisch 

sehr alten prim/iren Uranerzvorkommen,  deren Analyse  einen 
hohen Reinheitsgrad verbtirgte. Geeignet  erschien uns hierzu 

in erster  Linie ein krystallisiertes Uranerz  aus  Morogoro  an 
Deutsch-Ostafrika,  das W. M a r c k w a l d l  analysier te  und 

dessen besondere  Reinheit er hervorhebt .  
Dasselbe enth/ilt neben zirka 880/0 UaO 8 7"50/0 Pb O. 

Da es sich im Urgestein,  und zwar  au fgewachsen  auf  Gl immer  
in Pegmati tg/ ingen vorfindet, konnte man  ftir dasselbe yon 

vornherein ein sehr hohes  Alter annehmen und daher  erschien 

es m6glich, daI3 das darin vo rkommende  Blei rein radioakt iven 
Ursprunges  sei und somit  reines , ,Uranblei ,  darstelle. Die 

Atomgewich t sbes t immung  spricht for diese Vermutung ,  denn 
wir ermittelten hierftir den Wer t  206"04, das ist nahezu  die 

yon der Theor ie  for Ra G geforderte Zahl. 

Auch Br6ggerit, der nach Analysen von K. A. H o l m  a n n  2 

neben zirka 79~ U a 08 und zirka 4"5 ~ T h  02 sogar  9"5~ 
P b O  enth/ilt, erschien ftir unsere  Zweck e  geeignet ,  da er 

sicher ein geologisch sehr altes prim/ires Mineral ist, fast fret 

yon Verunre in igungen durch Schwermetal le ,  so dal3 auch 
hier die Vermutung  erlaubt erschien, daft das darin gefundene  

1 w. Marekwald, Zentralbl. ftir Min. und Geol. (1906), 761. 
2 K. A. Hofmann, Bet., 36, 914 (1901). 
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Blei lediglich auf  radioakt ivem W e g e  entstanden sei. Aller- 

dings konnte  im Brtiggerit ein Gemisch  von Uranblei und 

Thorblei  vorliegen. Nimmt man nun an, daI] diese beiden 
Bleiarten stabil sind, so mtiftte das Thorblei  eine ErhShung  

des zu ermittelnden Atomgewichtes  tiber 206"0 bewirken. 
Bei der Unsicherheit ,  die noch tiber dle Lebensdauer  des 

Thor iums  besteht,  ltii3t sich der Betrag an T h E ,  der neben 
R a G  entsprechend dem Verhtiltnisse T h / U  vorhanden sein 

mtil]te, nicht genau  berechnen;  doch kann man immerhin 

angeben,  dal3 ftir die vorl iegenden Verhtiltnisse das vorhan- 
dene, als stabil vorausgese tz te  T h E  mit dem Atomgewichte  
208 das Atomgewicht  des Ra G nur um e twa 0"03 bis 0"05 

erh6hen kSnnte. Nach den Unte rsuchungen  von H o l m e s  und 

L a w s o n  1 erscheint  es abet  als sehr wahrseheinlich, daft das 
Thorblei  relativ kurzlebig ist, so daft es sieh im Br6ggerit  

niemals  in gentigend grol]er Menge ansammeln  kt~nnte, urn das 

Atomgewicht  des ,,Uranbleis<, meflbar zu beeinflussen. Unser  

Analysenbefund,  der f/Jr das aus  Br6ggerit  abgeschiedene 
Blei das Atomgewicht  206"06 .ergibt, ist praktisch identisch 

mit dem Wert,  del~ wi.r fiir das aus dem Morogoro-Uranerz  
isolierte Blei ermittelt haben. Jedenfalls  ist die Abweichung 

so gering, daf] wei tgehende Schltisse daraus nicht gezogen  
werden k~Snnen. 

Zur  Kontrolle unserer  Analysenmethode  best immten wir  
auch das Atomgewicht  des gew/Shnlichen Bleis und fanden 

es zu Pb ~ 207" 18. 
Schliel~lich untersuchten wir noch das Spektrum des 

,,Uranbleis,, mit dem Atomgewichte  206"04 und fanden es 

absolut  identisch mit dem des gew6hnliehen Bleis. 

Ausgangsmaterialien und Gewinnung der Bleipr~iparate 
aus denselben. 

1. Uranpecherz  aus  St. Joachimsthal .  Aus einem grofien 
Vorrat  yon bereits geschiedenem, d. h. yon anh~ingendem 

Ganggeste in  befi'eitem Erz wurden einzelne Stticke ausgelesen,  

die an den Bruchfliichen keine Krystalle yon Bleiglanz 

I A. Holmes und R. W. Lawson. Wiener 3erichte, 123, Abt. II a. 
1373 (1914). 
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erkennen liel3en. Davon wurden  zirka 10 kg, die mBglichst 
homogen  schwarz  und auch frei yon Pyrit  und Kupferkies  

erschienen, zerstol3en und abgesiebt.  Die e twa hirsekorn-  

grof$en Stfiekchen von Pechblende wurden  auf weif3em Papier 
in einfacher Schicht ausgebrei tet  und mit der P inze t te  e twa  

noch sichtbare bleiglanzhaltige Partikel ausgesucht .  Wir  
erhielten so zirka 6 kg Pecherz, welches  nach makroskopiseher  

Prtifung frei von Bleiglanz war. Dieses Material wurde  im 

M6rser gepulvert  und wie weiter  unten beschrieben auf- 

gearbeitet .  
2. Krystallisiertes Uranerz  aus Morogoro in Deutsch-Ost-  

affika. W. M a r c k w a l d  1 hat dieses Uranerz  untersucht  und 
gibt  an, dab es eine um 200/0 h6here Radioaktivit/it  besi tzt  

als die Pechblende von St. Joachimsthal .  Er  weist  auch darauf  

bin, dab es oberfl/ichlich zu einem Urany lka rbona t  verwittert  
ist, ftir welches er den Namen Rutherfordin in Vorschlag bringt. 

Die von W. M a r e k w a l d  ausgeftihrte Analyse  ergab 

ftir das vom Verwi t te rungsprodukt  befreite Erz  folgende 
Resultate:  

Gangart U 3 0 s Pb O Ca 0 Fe O Si 0 2 Ho.-+- CO s 

~ 0"2  87"7 7"5 2"1 1"0 0"3  0"5  

Die Firma Dr. F. K r a n t z  in Bonn beschaffte  uns  dieses 
Erz in gr6f3eren Mengen und wir erhielten es in Form teils 

sehr  wohl  ausgebi ldeter  Krystalle oder Bruehstf ieken der- 

selben, die alle oberfl~iehlich verwit ter t  waren.  Wir  ve rwen-  

deten zur  Aufarbei tung nur wohl  krystallisierte Stiicke, die 
sich von geringen Mengen anh/ ingenden Glimmers sehr leicht 

befreien liel3en. Das Erz wurde  im M6rser zerstol3en und 
gepulvert .  

3. BrBggerit von Moos in Norwegen.  In j t ingerer  Zeit 

hat  K. A. H o f m a n n  ~" Analysen eines Br6ggeri ts  yon Moos 
ausgeftihrt ,  den er von Dr. F. K r a n t z  in Bonn bezogen.  
Dieselbe Firma lieferte uns gr6fiere Mengen des gleichen 

Materials, und zwar  in Form yon Bruehst t icken teilweise 

wohl  ausgebildeter  Krystalle. 

l l ,  c, 

2 I ,  c, 
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K. A. H o f m a n n  teilt die f01genden Analysenwerte  mit: 

In 100 Gewichtsteilen des Minerals 

UO 2 U 03 Th 02 Yttererden Fe 0 Bi 203 Pb O 

I. 5 0 ' 7 0  27"28 4"66 4 ' 2 7  0"40  0"34  9"28 
II. 49"30 28"38 5"27 4 ' 8 5  0"53 0"37 9"15 

Diese 3 Uranerze  wurden  zur Gewinnung der Bleipr/ipa- 
rate in nahezu gleicher Weise  aufgearbeitet.  

W/ihrend zur AuflSsung des Morogoro-Erzes  und des 
BrSggerits nur reine Salpeters/iure ve rw en d e t  wurde, be- 
wirkten wir die Zersetzung der Joachimsthaler  Pechblende 
mit einem Gemisch yon Salpeter- und Schwefels/iure, was 
zur Folge hatte, dab in diesem Falle das Blei in Form yon 
Sulfat dem unlSslichen Rfickstande beigemischt blieb. Aus 
diesen Rtickst~nden isolierten wit  das Blei in der Weise,  
dai3 wir sie in Wasser  suspendier ten und durch Einleiten 
yon Schwefelwassers toff  das Sulfat in Sulfid verwandelten,  
das wieder durch Salpeters/iure extrahiert werden konnte. 
Zur vollst/i.ndigen ErschSpfung mul3ten die Rfickst/inde zu 
wiederholten Malen dieser Prozedur,  Einleiten yon Schwefel- 
wassers toff  und LSsen des Bleisulfids, unterworfen werden. 
Die Bleinitratl6sung wurde nun nochmals mit Schwefels/iure 
gefS.11t. Wir erhielten aus zirka 6 0 0 0 g  des Erzes  200g Blei- 
sulfat, was einem Bleigehalt yon etwa 2"6 % Pb O entspricht. 

Die salpetersauren L6Sungen des Morogoro-Erzes  und 
des BrSggerits enthielten als unlSslichen Rtic'kstand gallert- 
artige Kiesels~iure, die abfiltriert wurde. Die klaren LSsungen 
wurden mit SchwefelsS.ure gef/illt. Aus 1000g Morogoro-Erz 
erhielten wir 8 0 g  Bleisulfat, entsprechend einem Bleigehalt 
yon 6~ PbO. Es  ist da nicht zu vergessen, daft ein Teil  
des Erzes  z u  Rutherfordin verwittert  war, der nach Marck- 
wald's Analysen nut  zirka 1 ~ PbO enth~lt. Wir konnten 
also, zumal die F/illung mit Schwefels~iure keine quantitative 
Abscheidung ermSglicht, nicht erwarten, die den A n a ly sen  
des unverwit ter ten prim~ren Erzes  entsprechende Menge yon 
Blei zu erhalten. 
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Aus 1000 g Br6ggerit isolierten wir in gleicher Weise 
l 12g  Bleisulfat, entsprechend zirka 8"5~ PbO im Aus- 
gangsmaterial. 

Das so erhaltene rohe Bleisulfat wurde in allen drei 
F/tllen in reinstem ammoniakalischen Ammonacetat gelSst 
und aus den filtrierten ldaren L~Ssungen mittels frisch her- 
gestelltem reinen Ammonsulfid das Bleisulfid gef/illt. Dieses 
wurde durch wiederholte Dekantation mit H2S-haltigem 
Wasser gewaschen, auf der Porzellannutsche abgesaugt u n d  
in verdtinnter Salpeters~.ure gelSst. Die filtrierte NitratlSsung 
wurde bis zur Krystallisation eingedampft. Das auskrystal- 
lisierte Bleinitrat wurde wieder in Wasser gelSst und die 
L/Ssung durch einen Platin-Neubauertiegel in eine Platinschale 
filtriert. Von da ab kam das Pr~.parat nur mehr rnit Platin- 
oder Quarzgef/il3en in Bertihrung. 

Das Nitrat wurde nun dutch Krystallisation gereinigt. 
Hierzu 16sten wir das Salz in wenig Wasser und f/il!ten es 
dutch Zusatz frisch destillierter Salpeters/iure. Dabei scheidet 
es sich als feines Krystallmehl aus, das in Platintrichtern 
mittels einer Zentrifuge yon der Mutterlauge getrennt wurde. 
Diese Krystallisation wurde ffinfmal wiederholt. Wir halten 
dieses Reinigungsverfahren ftir sehr wirksam, da infolge der 
kleinkrystallinen Form Okklusion yon Mutterlauge tunlichst 
hintangehalten wird und andrerseits Verunreinigungen durch 
Schwermetalle, wie Kupfer und Wismuth, durch die stark 
salpetersaure L~Ssung leicht entfernt werden. Der Verlust an 
Material ist trotz der oftmalig wiederholten Krystallisation infolge 
der Schwerl6slichkeit des Bleinitrats in SalpetersS.ure minimal. 

Aus der LBsung des reinen Nitrats f/illten wit mittels 
reinster Salzs/iure, die dutch Quarzk/ihler destilliert und in 
Quarzkolben gesammelt war, das Bleichlorid aus. Diese 
Ftillung wurde in QuarzgefiiBen ausgeffihrt, da ja dabei 
KtSnigswasser entsteht. Das Chlorid wurde wiederum in 
Ptatinschalen ffinfmal aus reinstem Wasser umkrystaliisiert 
und in Platintrichtern zentrifugiert. Wir verfuhren dabei in 
gleicher Weise wie seinerzeit B a x t e r  und W i l s o n ,  1 indem 

1 B a x t e r  und W i l s o n ,  Proc. Amer. Acad., 43, 363 (1907). Z. f. anorg. 

Ch. 57, 178 (1908). 

Chemie-Heft Nr. 5. 25 
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wir zu einmaliger Krystall isation einer gegebenen  Menge von 

zirka 4 0 g  des Salzes nur e twa 750 c m  ~ W a s s e r  verwendeten.  

Wir  stellten in einer Platinschale eine heiftgesttttigte L/Ssung 
des Ch lo r id s  her, dekant ier ten von e twa zur t ickgebl iebenem 

BodenkSrper  in eine gr613ere Platinschale, k0hlten mit Eis und 

verwendeten  nach vollst/indiger Krystall isation die Mutterlauge 
zur  Aufl6sung neuer  Mengen des Chlorids. Dies wiederholten 

wir so oft, bis alles Chlorid in L6sung  gebracht  war  und ftigten 
schliel31ich so viel reinste Salzs/iure hinzu, daI3 eine zirka 

7prozentige HC1-L6sung resultierte, d. h. jene Konzentrat ion 

der Salzs~iure, bei welcher die L/)slichkeit des Bleichlorids ein 
Minimum erreicht. Durch diese Arbei tsweise erzielt man 

wei tgehende Reinigung bei m6glichst  ger ingem Materialverlust. 
Bei der 5. Krystall isation unterliet3en wir den Zusa tz  yon Salz- 

s~iure, so dal3 hier nut  reines W a s s e r  zur  Anwendung  kam. 
Das so gereinigte Chlorid war  nach den von anderen 

und uns selbst gesammel ten  Er fahrungen  als vol lkommen 

rein anzusehen.  
4. Gew6hnliches Blei. Zur l~lberprtifung der angewandten  

Reinigungs- und Ana lysenmetboden  erschien es notwendig,  
unter  gleichen Bedingungen eine Atomgewich tsbes t immung 

des gewShnlichen Bleis auszuf0hren.  Als Ausgangsmater ia l  

diente uns Bleiacetat des Handels,  aus dessen L/Ssung das 
Sulfat gef/illt wurde.  Dieses wurde  genau  so aufgearbeitet,  

wie oben ffir die aus den Uranerzen gewonnenen  Bleiprtipa- 

rate beschrieben wurde,  d. h. das Sulfat wurde in Ammon-  
aceta t  gel6st, aus der LOsung Bleisulfid geftillt, dteses mit 

Salpeters/iure zu Bleinitrat gel6st, als solches ftinfmal krystalli- 
siert, in Chlorid verwandel t  und wieder  dreimal umkrystall isiert .  

Reagentien. 

Alle Reagentien wurden  in der in Harvard  tiblichen 

YVeise gereinig~. 
\ g  a s s e r. Das verwendete  W a s s e r  wurde  dreimal destilliert, 

und zwar  einmal im grol3en Dest i l la t ionsapparat  des Labora-  
toriums, sodann ein zwei tesmat  nach  Zusa tz  yon e twas Per- 

mangana~ und Kalilauge, das Destillat hiervon noch ein 

drittesmal nach Zusa tz  yon e twas Kaliumbisulfat.  Die beiden 
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letzten Destillationen erfolgten aus Glaskolben mit ein- 
geschnfirtem Hals unter Verwendung von Zinnktihlern. 
Kautschuk-  oder Korkverbindungen werden g~inzlich vermieden. 

S a l p  e t e r s t : u r e .  Reinste konzentrierte Salpeters~ure wurde 
mittels Quarzktihlers destilliert, die ersten zwei Drittel des 
Destillates verworfen und nur das letzte Drittel verwendet.  

Sa l z s~ iu re .  Reinste konzentrierte Salzs~iure wurde his 
zum spezifischen Gewichte 1" 12 verd/_innt und unter Zusatz  
yon  einigen Krystallen von Permanganat  gekocht,  um etwa 
vorhandenes  Brom und Jod zu verdr~[ngen. Sodann wurde 
sie mittels Quarzkflhlers destilliert und das Destillat in Quarz- 

kolben gesammelt. 
A m m o n i a k .  Reinstes konzentriertes Ammoniak wurde 

destilliert und in eingektihltem reinsten Wasser  absorbiert. 
S i l b e r .  Das ftir die Analysen benStigte Silber wurde in 

tier fiblichen und schon 6fter beschriebenen Weise gewonnen.  
1. Silbernitrat w u r d e  ftinfmal aus konzentr ier ter  wtisse- 

r iger L~Ssung durch destillierte Salpeters~iure gef~illt und in 
der  Platinzentrifuge von der Mutterlauge abgeschleuderI.  Die 
L6sung  des Nitrats wurde mit frisch gereinigtem Ammonium- 
formiat reduziert, das Metall gewaschen,  getrocknet  und 
schlief~lich in Kalkschiffchen in einem Strom yon elektro- 

iytisch dargestelltem Wassers toff  geschmolzen. (Ag I.) 
2. Aus einer L6sung  von k~iuflichem Silbernitrat wurde 

mit reiner Salzs~iure das Chlorid gef~illt, dieses wieder in 
Ammoniak  gelOst und mit Salpeters~ure nochmals geftillt. 
Das gereinigte Chlorid wurde, mit alkalischer Zuckerl~Ssung 
reduziert ,  das Metall auf reinem Kalk vor dem Gebl~ise 
geschmolzen und die so erhaltenen Metallreguli durch elektro- 
!yt ische AuflSsung und Wiederausf~illung gereinigt. (Ag I1.) 

Wage und Gewichte. 

Zur Ausftihrung der W~igungen benutz ten  wir die schon 
frtiher yon dem Einen yon uns beschriebene Rueprecht-  
Wage ,  die VqS.gungen bis auf 0"01 mg  gestattet, sowie einen 
nach T. W. R i c h a r d s  geeichten Gewichtssatz,  Alle W/igungen 
wurden mittels Gegengewichten ausgeffthrt und auf den luft- 

ileeren Raum reduziert. 



3 6 8  O. H S n i g s e h m i d  und St: H o r o v i t z ,  

Folgende Vakuumkor rek tu ren  kamen  zur  Anwendung:  

Spezifisches Gewicht Vakuumkorrektur 

Ag C1 . . . . . . . . . . . .  5" 56 
Ag . . . . . . . . . . . . . .  10" 49 

Pb CI 2 . . . . . . . . . . .  5" 80 
Mess inggewich t e . .  8" 3 

+ 0 " 0 0 0 0 7 1  

- - 0 " 0 0 0 0 3 0  

-+-0"000062 

Ausftihrung der Analysen. 

Die Analysen wurden nach derselben Methode aus -  
geft'thrt, die seinerzeit  B a x t e r  und W i l s o n  1 zur Bes t immung  

des derzeit gfiltigen internationalen Atomgewichtes  des 

Bleis verwendet  haben, n~mlich durch Bes t immung des 
Chlorion im Bleichlorid, wobei  die beiden Verh/iltnisse 
Pb CI~ : 2 Ag C1 und Pb Cli : 2 Ag ermittelt wurden.  

Das gereinigte und fiber P~O 5 getrocknete  Bleichlorid 

wurde  zun~ichst im Platinschiffchen in einem Strom von 
reinem t rockenen Chlorwassers toff  geschmolzen.  Hierzu diente 

der schon oft beschr iebene Richards 'sche Einfti l lapparat mit 

Quarzrohr.  Der benStigte Chlorwassers tof f  wurde  durch Ein- 
tropfen von konzentr ier ter  Schwefels/iure in konzentr ier te  

Salzs/iure erzeugt  und in mehreren mit Glasktigelchen und 
konzentr ier ter  Schwefels~iure beschickten Tf i rmen getrocknet .  

Sobald das Chlorid in lufffreiem Chlorwassers tof f  geschmolzen  
war, wurde dieser durch reinen Stickstoff verdr/ingt und ab- 

kfihlen gelassen. Der Stickstoff wurde  einem Stahlzyl inder  
entnommen,  durch erhitztes Kupfer  yon den vorhandenen  

geringen Mengen Sauerstoff  befreit und in Glasti irmen durch  

Schwefels~.ure und schlief3lich durch P2 05 getrocknet.  Nach  
dem Abkfih!en wurde  der Apparat  mit t rockener  Luft geffillt 

und das Schiffchen in sein W~tgeglas e ingeschlossen,  ohne mit  
der Aul3enluft in BerfLhrung zu kommen.  Das Platinschiffchen 

wurde absolut  nicht angegriffen, sein Gewicht  blieb auch 
nach zahlreichen Analysen unver/indert.  

Beim Aufl6sen des so geschmolzenen  Chlorids blieb 
immer  ein minimaler  schwarzer  RCtckstand yon verkohlter  

1 B a x t e r  und W i l s o n ,  1. c. 
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*organischer Substanz zurtick, der auf der Oberfliiche der 
Fltissigkeit schwamm, wohl kaum w/igbar, aber eben wegen 
seiner schwarzen Farbe leicht wahrzunehmen war. Auch 
B a x t e r  und W i l s o n  machten gelegentlich ihrer Atom- 
gewichtsbestimmung des Bleis die gleiche Wahrnehmung, 
und ebenso neuerdings R i c h a r d s  und L e m b e r t .  Dieser 
schwarze Rtickstand ist sicherlich verkohlte organische Sub- 
stanz, die wtthrend der zahlreichen Krystallisationen in das 
Ausgangsmaterial gelangt war. So zeigte es sich, dat3 nur 
einmal krystallisiertes Bleichlorid, das for orientierende 
Analysen diente, viel weniger von diesem schwarzen Rt'lck- 
stand hinterliel3 als dasselbe Chlorid, nachdem es 5 Kry- 
stallisationen durchgemacht hatte. Dabei suchten wir Staub 
so gut als m6glich fernzuhalten, indem wit die Lgsungen 
nut wS.hrend des Kochens unbedeckt liel3en und auch dann 
in geringer H/She dartiber einen Schutzschirm anbrachten. 
W~ihrend der Abktihlung blieben die Platinschalen mit groflen 
Uhrgl~isern bedeckt in einem staubfreien Glaskasten. Trotz 
aller dieser Vorsichtsmal3regeln gelangte noch gentigend 
Staub in die LiSsung, um beim Schmelzen in Chlorwasser- 
stoff sichtbare Mengen yon verkohlter organischer Substanz 
zu liefern. 

Es handelt sich hier mehr um einen Sch6nheitsfehler, 
denn die Resultate der Analysen k/Snnen durch die kaum 
w~igbaren Spuren von Kohle nicht beeinflul3t werden. Sollte 
aber die Menge der organischen Substanz bis zu einigen 
Zehntelmilligrammen ansteigen, so wfirde dadurch das auf 
titrimetrischem Wege ermittelte Verhiiltnis Pb C12:2Ag in 
der Weise gef/ilscht, daft ein zu hohes Atomgewicht ermittelt 
wtirde. Die r e i n  gravimetrischen Analysen wtirden kaum 
tangiert, da die verkohlte Substanz sowohl mit dem PbC12 
wie auch mit dem AgC1 gewogen wird. B a x t e r  hat sich 
trotzdem bemtiht, dieses Sch/Snheitsfehlers Herr zu werden, 
indem er seinen ganzen Vorrat an Bleichlorid schmolz, in 
Wasser liSste und die LSsung filtrierte. Eine vollst/indige 
Beseitigung der organischen Substanz gelang ihm auch so 
nicht, da w~ihrend der verschiedenen Manipulationen mit der 
L6sung nach der Filtration wiederum Staub hineingelangte. 
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Da uns der stere Anblick des schwarzen Rtickstandes 
stSrte, obwohl wir uns sagen mul~ten, daI3 er infolge seiner  
kleinen, kaum w~igbaren Menge ohne Einflul~ auf unsere  
Atomgewichtswerte  bleiben mtisse, so versuchten w i r e s  doch, 
durch Destillation des Bleichlorids ein ohne Rtickstand 16s- 
liches geschmolzenes  Pr~parat herzustellen. Vorversuche 
zeigten uns, dafJ sich die Destillation ohne Schwierigkeit  
durchftihren lasse. Wir bedienten uns dazu des Quarz- 
apparates, den der eine yon uns gelegentlich der Revision 
des Atomgewichtes des Urans konstruiert  und beschrieben 
hat. Die niihere Beschreibung des Apparates  ist in der beztig- 
lichen Publikation 1 enthalten. Das Bleichlorid wurde ftir jede 
Analyse aus einem Quarzschiffchen in ein gewogenes  Quarz-  
rShrchen destilliert. Es sammelte sich daselbst in geschmol-  
zenem Zustande an. Nach dem Abktihlen im St ickstoffund Ver- 
dr/ingung des letzteren durch t rockene Luft wurde das Quarz- 
rShrchen in sein W/igeglas eingeschlossen und darin zur  W/igung 
gebracht.  Das so erhaltene Bleichlorid war  vollkommen farblos 
und durchsichtig. Es 15ste sich in Wasser,  ohne irgend einen Rtick- 
stand zu hinterlassen. Die mit destilliertem Chlorid ausgef/.ihrten 
Analysen sind in den beztiglichen Tabetlen n/iher bezeichnet.  

Zur  AuflSsung des Chlorids dienten etwas mehr als 3 l 
fassende Erlenmeyer-Kolben aus Jenaglas  mit pr~izis ein- 
geschliffenen Stopfen. In den mit zirka 1 "5 ! reinsten Wassers  
beschickten Kolben wurde das Platinschiffchen oder  Quarz-  
rShrchen mittels eines Platindrahtes eingeh/ingt, so daft es ganz 
mit Wasse r  bedeckt war  und die spezifisch schwere BleilSsung 
abflieflen konnte, wodurch  das Eintreten eines 0"bers/ittigungs- 
zustandes in der unmittelbaren Umgebung des Pr/iparates ver- 
mieden wurde. In dieser Weise wurde die AuflSsung yon zirka 5g" 
Pb Cle in 3 bis 4 Stunden erzielt. Dabei wurde durch eine elektri- 
sche Heizplatte bis nahe zum Siedepunkte des Wasse r s  geheizt.  

Nach dem Ausktihlen der LSsung wurde die F/illung 
des Chlors mittels Silbernitrats bewirkt. Sobald einmal dutch  
orientierende, auf  rein gravimetr ischem Wege  ausgeff~hrte 
Analysen das Atomgewicht  der betreffenden Bleiprobe 

1 O: HSnigschmid, Monatshefte f. Chemie, 36 (1915). 
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innerhalb enger Grenzen eingeschlossen war, wurde durch 
Titration das Verh~iltnis von PbCI2 : 2Ag ermittelt. Hierzu 
wurde unter Zugrundelegung des gefundenen Atomgewichtes 
die zur vollst~indigen F~.llung'des Chlorions benStigte Silber- 
menge berechnet, genauest ausgewogen und in eigenen, mit 
Kugelktihlrohr versehenen Kolben gel6st. Nach dem Aus- 
kochen der salpetrigen Stiure verdt'mnten wir die Silber- 
16sung auf zirka 1000 c m  3 und bewirkten die F~illung in der 
Dunkelkammer in der iiblichen Weise. Das Volumen der 
AnalysenliSsung betrug nach der F/J.llung stets zumindest 
2500 c m  8. 

Dutch wiederholtes energisches und langandauerndes 
Schtitteln des verschlossenen Fiillungskotbens wurde der 
Niederschlag zum Absitzen gebracht. Nach zumindest 
24sttindigem Stehen wurde der Kolben in Eis eingek~ihtt, 
blieb darin fiber Nacht und wurde sodann neuerdings gut 
gescht'lttelt, um das durch die Abkfihlung zur Abscheidung 
gebrachte Silberchlorid zusammenzuballen. Unter EiskCthlung 
wurde bis zur v611igen Klg.rung absitzen gelassen und dann 
erst wurden die Proben fftr das Nephelometer entnommen. 
Die Durchfiihrung der Titration mit Hilfe dieses ausgezeich- 
neten Instrumentes geschah dann in der tiblichen Weise. 

Sobald dutch Zutiigen yon Silber- oder Chlorion aus 
Standardl6sungen der Endpunkt der Titration erreicht war, 
wurde zu der L~Ssung ein ~berschuB yon Silber zugef~gt, 
und zwar 0" 1 g per 1000 c m  ~. Dies bewirkte sofortige Abschei- 
dung yon gel~Sstem Silberchlorid. Nach weiteren zwei Tagen 
war die L~Ssung zur  Filtration bereit. Dazu dienten Platin- 
Gooch-Monroe-Tiegel mit der yon T. W. R i c h a r d s  empfoh- 
lenen konischen Erweiterung. Der Niederschlag von Silber- 
chlorid wurde zehnmal dutch Dekantation mit je zirka 
60 c m  8 eisgektihltem, mit Salpeters/iure anges/iuertem Wasser  
gewaschen und dann erst auf den Tiegel gebracht. Das 
Waschwasser, dessen Menge gew0hnlich zirka 1000 cm a 
betrug, wurde separat gesammelt und das darin geliSste 
Silberchlorid durch nephelometrischen Vergleich mit eigens 
hergestellten StandardliSsungen bestimmt. Die Tiegel mit dem 
Silberchlorid wurden durch zirka 15 Stunden auf 250 ~ im 
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Porzel lantrockenschrank erhitzt. Das bei dieser Temperatur  

getrocknete Silberchlorid erleidet, wie wir uns fiberzeugen 

konnten, beim Schmelzen keinen Gewichtsverlust. 

Ih dieser Weise konnten in ein und derselben Probe 

die beiden gewtinschten Verh/iltnisse ermittelt werden. 

Uranblei  aus re ins ter  Pechb l ende  von  St. Joachimstha l .  

Von diesem Pr/iparat sianden uns groBe Mengen zur 

Verffigung, doch begnfigten wir uns mit drei auf  rein gravi- 

metrischem Wege  ausgeffihrten Analysen,  da diese das 

unseren Erwar tungen entsprechende Resultat lieferten. 

"~ Gewicht des Gewicht des o Atomgewicht ~ Pb CI~ Ag C1 Verhiiltnis &. ~ yon Pb 
~ im Vakuum in imVakuumin PbC12:2AgC1 Ag~107"88 
< Gramm Gramm 

1. 

2. 

3. 

2'91224 

2"47886 

2"76797 

8"15907 

3"01042 

2"56256 

2"86126 

8"43424 

0"96739 

0"96734 

0"96740 

0'96738 

206"410 

206"396 

206"413 

206"405 

Als Mittel dieser drei Analysen ergibt sich ffir das aus 

reinster Pechblende abgeschiedene Blei das Atomgewicht  

206"405-4--0"007.  Es ist dies wohl der niedrigste Weft, den 

man fiir das Blei aus der Pechblende von St. Joachimsthal 

erhalten kann. 

Uranblei  aus Uranerz  y o n  Morogoro .  

Wi t  hatten zirka 3 0 g  analysenreinen Bleichlorids zur  

Verffigung. Ffir die s/imtlichen Analysen wurde das Chlorid 

in Platinschiffchen im Chlorwasserstoff geschmolzen und die 

L6sungen desselben enthielten nur unwS.gbare Mengen des 

unlSslichen Kohlenrtickstandes. 
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V e r h / i l t n i s  y o n  PbCI2 �9 2 A g .  

3 7 3  

"~ Gewicht des Gewicht des 
~ Probe Pb C12 Ag Verhiiltnis Atomgewicht 

~ yon Pb 
v o n A g  im Vakuum im Vakuum Pb C12 : 2Ag  Ag~--- 107" 88 

,< in Gramm in Gramm 

3"24177 

3"94867 

3"78263 

3"68899 

4"49731 

19"15937 

2"52563 

3"07636 

2"94693 

2"87400 

3"50343 

14"92635 

1"28355 

1"28355 

1'28358 

1"28357 

1"28369 

1"28359 

206 '024 

206"025 

206"033 

206"030 

2 0 6 " 0 5 4  

206"033 

V e r h a l t n i s  y o n  PbCI~:2AgCI. 

Gewicht des Gewicht des 
~ Pb C12 Ag C1 Verh~iltnis Atomgewicht 
~ yon Pb ~ im Vakuum in im Vakuum in PbC12:2AgC1 
.~ Gramm Gramm Ag ~ 107" 88 

4& 

5 a  

6 a  

7 a  

8 a  

3"24177 

3"94867 

3"78263 

3"68899 

4"49731 

19'15937 

3"35537 

4"08686 

3"91519 

3"81830 

4"65464 

19'83036 

0"96614 

0"96619 

0"96614 

0"96613 

0"96620 

0"96616 

206"054 

2o6.o66 

206"053 

206"052 

206"070 

206"059 

A u s  d i e s e n  A n a l y s e n s e r i e n  e r g i b t  s i c h  ffir d a s  a u s  d e m  

k r y s t a l l i s i e r t e n  M o r o g o r o - U r a n e r z  i s o l i e r t e  ,>Uranblei<< alas 

A t o m g e w i c h t  v o n  2 0 6 " 0 4 6  4 -  0 " 0 1 4 .  
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Uranble i  aus  Br/Jggerit v o n  M o o s .  

A u c h  h i e r  v e r f f i g t e n  w i t  f i b e r  z i r k a  3 0 g  a n a l y s e n r e i n e n  

B l e i c h l o r i d s .  W i r  f f i h r t e n  z u n / i c h s t  m i t  e i n e m  n u t  z w e i m a l  

k r y s t a l l i s i e r t e n  P r~ .pa ra t  z w e i  B e s t i m m u n g e n  a u s ,  d ie  u n s  

d a r f i b e r  A u f s c h l u l 3  g e b e n  soi l ,  o b  s i c h  d i e s e s  M a t e r i a l  f/Jr  

u n s e r e  Z w e c k e  e i g n e .  F f i r  d i e s e  z w e i  A n a l y s e n  w u r d e  d a s  

C h l o r i d  i m  P l a t i n s c h i f f c h e n  g e s c h m o l z e n ,  f t i r  d i e  A n a l y s e n  

d e r  d e f i n i t i v e n  S e r i e  j e d o c h  irn Q u a r z a p p a r a t  d e s t i l l i e i ' t .  

V o r l ~ u f i g e  A n a l y s e n .  

H ~ ~ Pb 

"~ Gewicht des Gewicht des o Atomgewicht m Pb CI~ Ag C1 Verhtiltnis 
H ~ " Pb im Val,:uum in im Vakuum in C12:2AgCI  .~ ----AgV~ 

.< Gramm Gramm 

9 4" 50069 4" 65794 O' 96624 206" 082 

10 4 '  49363 4" 65060 O" 96625 206" 084 

8" 99432 9" 30854 O' 96625 206" 083 

Defini t ive  A n a l y s e n  des  dest i l l ierten Chlorids.  

V e r h i i l t n i s  v o n  P b C l ~ : 2 A g .  

~z Gewicht des Gewicht des 
~ Atomgewicht 
m Probe Pb C12 Ag Verhiiltnis yon Pb 
@ vonAg im Vakuum im Vakuum Pb C12 : 2 Ag A g =  107" 88 

= = in Gramm in Gramm 

11 

12 

13 

II 

II 

II 

4"83605 

3"97826 

4"91204 

13"72635 

3 '76724 

3"09903 

3"82647 

10"69274 

1"28371 

1"28371 

1"28370 

1'28371 

206"060 

206"060 

206"057 

206"059 
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< 

V e r h t i l t n i s  yon  PbCI~:2AgCI. 

I 
Gewicht des  ! Gewicht des 

Pb CI2 Ag C1 
im Vakuum in im Vakuum in 

Gramm Gramm 

Atomgewicht  
Verh~iltnis ] von  Pb 

Pb C12 : 2 Ag C1 ! 
Ag 107"88 [ 

11 a 4 ' 8 3 6 0 5  5"00512 0 ' 9 6 6 2 2  206"076 

12 a 3"97826 4 ' 1 1 7 4 1  0 ' 9 6 6 2 0  206"072 

13 a 4"91204 5"08425 0"96613 206"050 

13"72635 14"20678 0 ' 9 6 6 1 8  206"066 

Ffir das aus dem krystallisierten BrSggerit yon Moos 
isolierte Blei ermittelten wit also auf Grund dieser sechs 
Bestimmungen das Atomgewicht von 206" 063 4-  0" 008. 
Dieser Wert erscheint nahezu identisch mit dem ffir das 
,,Uranblei, aus dem Morogoro-Uranerz gefundenen Atom- 
gewichte. Ob die geringe Abweichung yon 0"02 Atom- 
gewichtseinheiten auf Versuchsfehler oder auf Beimengung 
von gewShnlichem Blei 0der stabilem Thorblei zurtickzu- 
ffihren ist, 1/il3t sich heute nicht entscheiden. 

A t o m g e w i c h t  des g e w S h n l i c h e n  Bleis.  

Das ffir die folgenden Best immungen verwendete Blei- 
chlorid war in der oben beschriebenen Weise  gereinigt und 
wurde im Quarzapparate d e s t i l l i e r t .  

V e r h i i l t n i s  von  PbCI~'2Ag. 

"~ Gewicht des Gewicht des  
Probe Pb C12 Ag Verhiiltnis Atomgewich t  

yon  Pb 
yon Ag im Vakuum im Vakuum Pb Cl 2 : 2 Ag Ag 107" 88 

i n  Gramm in Gramm I 

6"17861 

4"75170  

4 " 8 3 3 9 7  

15"7642'8 

4"79374  1"28889 

3"68659 1"28891 

3"75047 1"28890 

12 ' 23080  1"28890 

207"177 

207"182 

2 0 7 ' 1 7 8  

207" 179 
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V e r h g . i t n i s  y o n  PbCle :2AgC1.  

"~ Gewicht des Gewicht des Atomgewicht 
~ Pb C12 Ag Verhiiltnis ~ von Pb 
"~ im Vakuum in im Vakuum in P b C l ~ : 2 A g C l  A g = 1 0 7 " 8 8  

Z < Gramm Gramm 

14a 

iaa 
16a 

6"17861 

4"75170 

4'83397 

15"76428 

6"36895 

4'89837 

4"98328 

16"25060 

0"97011 

0"97006 

0"97004 

0"97007 

207"193 

207'176 

207"170 

207"180 

Aus diesen sechs Best immungen berechnet  sich das 
Atomgewicht  des gewShnlichen Bleis zu P b - -  207" 180 4- 0" 006. 
Dieser Wer t  ist um 0"08 h6her als das in ternat ionale  Atom- 
gewicht  des Bleis. Demgegenfiber ist zu bemerken,  dal3 auch 
R i c h a r d s  und L e m b e r t  bei ihren Kontrollanalysen ffir 
reines Blei die Werte  207"14 und 207"16 finden. Dabei 
weisen sie daratlf hin, daft B a x t e r  bei einer yon ihm in 
Harvard gemeinsam mit G r o v e r  durchgeffihrten neuerlichen 
Revision des Atomgewichtes  des Blei, deren Resultate noch 
nicht publiziert sind, gleichfalls einen hSheren Wer t  ermittelt 
hat, der bei zirka 207"2 zu suchen sein muf3, denn sie 
sagen, daft ihr Mittelwert 207"15 etwa in der Mitte liege 
zwischen dem internationalen und dem neuen Baxter 'schen 
Wert.  Es wird B a x t e r ' s  Sache sein, in der Frage nach dem 
wahren Atomgewicht  des Bleis die Entsche idung zu f/illen. 
Jedenfalls genfigen die Resultate der yon uns ausgeftihrten 
Analysen dem Zwecke, dem sie dienen sotlten, n/imlich als 
Kontrolle der angewandten Reinigungs- und Analysen- 
methoden. 

Spektroskopische Untersuchung des Uranbleis. 

Es erschien interessant, eine genaue  spektroskopische 
Untersuchung unseres anscheinend reinen ,,Uranbleis~, vor- 
zunehmen.  Auch R i c h a r d s  und L e m b e r t  haben mit HiKe 
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eines Quarzspektrographen das Spektrum ihres Carnotit-Bleis 
yore Atomgewichte 206 '59 photographiert und konnten nur 
die absolute Identit/it dieses Spektrums mit dem des gew6hn- 
lichen Bleis konstatieren. 

Wit verwendeten als Elektroden zur Erzeugung der 
Funken und Lichtbogen metallisches Blei, das wir einerseits 
aus dem Morogoro-Pr/iparat und andrerseits aus reinem Blei- 
nitrat herstellten. Dabei verfuhren wir in folgender Weise: 
Die yon den Analysen des Morogoro-Bleis stammenden 
Filtrate wurden nach Ausf/illung des Silbers bis zur Krystal- 
lisation des Bleichlorids eingedampft. Dieses wurde mit Am- 
moniak hydratisiert und das Hydroxyd in Salpeters/iure 
gel6st. Das Nitrat wurde einmal umkrystallisiert und sodann 
mit Ammoniak wieder in Hydroxyd verwandelt. Das getrock- 
nete Hydroxyd reduzierten wit mit reinem elektrolytischen 
Wasserstoff zu Metall in einem Quarzschiffchen. Das ge- 
schmolzene Metall wurde in Glasr6hrchen aufgesaugt, wobei 
wit einen sch6nen Metalldraht erhielten, der direkt als 
Elektroden zur Erzeugung der Funkenspektren benutzt 
werden konnte. In gleicher Weise gewannen wir gew6hn- 
liches metallisches Btei aus dem Nitrat, das f~r die Zwecke 
der Atomgewichtsbestimmung hergestellt worden war. 

Zun~chst wurde mit Rficksicht auf die relative Kost- 
barkeit des Materials ein l]bersichtsspektrum mit Hilfe eines 
festarmigen zweiprismigen Spektrographen 7on Zeil3 auf- 
genommen. Als Elektroden dienten die erw/ihnten draht- 
f6rmigen Stficke yon ,,Uranblei,, respektive reinem Blei. Den 
Funken lieferte ein Induktorium, das prim/ir mit etwa 
5 Ampere bei 50 Volt betrieben wurde; im Sekundenkreis 

war eine KapazitS.t eingeschaltet. 
Selbstverst/indlich treten im Funkenspektrum die Luft- 

linien sehr stark auf, so dal3 die 121bersicht etwas gest/Srt ist. 
Irgend welche Unterschiede zwischen den beiden Spektren 
waren selbst bei stark vergr6i3erter Projektion nicht wahr- 
zunehmen. 

Da mit Rticksicht auf die kleine Dispersion des Apparates 
Wellenl/ingenunterschiede in den Spektren der beiden Blei- 
proben eventuell verschwinden konnten, wurde auch  eine 
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Aufnahme mit einer wesent l ich gr6Beren Dispersion gemacht.  
Dies wurde uns durch das freundliche Entgegenkommen 

von Prof. E. H a s c h e k  erm/Sglicht, der uns tiber seine Unter- 
suchung folgenden Befund mitteilt: 

,,Das Spektrum wurde aufgenommen mit d e m  grof3en 
Gitter des Zweiten physikal ischen Institutes, das bei 4"5 m 
Krfimmungsradius des Konkavspiegels  72.000 Linien auf der 
geteilten F1/iche (20.000 per englischen Zoll) enth/ilt. Die 
Photographien im ersten Spektrum wurden  mit Gleichstrom 
yon etwa 5 Ampere auf einer 75cm langen, entsprechend 
gebogenen Platte hergestellt, die einen Bereich yon 2000 A. E. 
umfal3t. Die Aufnahme reicht yon etwa k - -  2400 bis k - -  4500. 
A.E.  Die Exposi t ionszei t  betrug etwa 5 bis 10 Sekunden. Als 
Elektroden dienten Kupferstficke yon 5 r a m  Dicke, die an 
dem einen Ende angebohrt  und leicht schfisself6rmig aus- 
gedreht waren. In die Vertiefung wurde unter Zuhilfenahme 
von Kolophonium ,>Uranblei<<, respektive gewShnliches Blei 
aufgeschmolzen,  so dab der Regulus die ganze obere Fl/iche 
bedeckte und eine konvexe Erhebung tiber dem Kupferstift 
bildete. 

Die Aufnahmen zeigen nut  die zwei st/irksten Kupfer- 
linien bei 3247 und 3274 als relativ schwache  Linien mit 
derselben !ntensilc/it, wie sie auch im Vergleichsspektrum 
{Eisen) auftreten. An fremden Verunreinigungen konnte nur 
in /iul3erst schwachen Linien Mg, Ca, A1, Ag und vielleicht 
auch Zinn nachgewiesen werden. Dabei sei erw/ihnt, dal3 
Mg, Ca und A1 in Spuren fast immer nachgewiesen werden 
kSnnen, so dal3 die Vermutung besteht, sie k6nnten vielleicht 
aus der Luff, eventuell auch aus dem Kolophonium stammen. 
Die Anwesenheit  yon einer Spur Silber erkl/irt sicht ohne 
weiteres daraus, daft das ,,Uranblei<< aus silberhaltigen 
Analysenfiltraten gewonnen  war. 

Es war das Spektrum von >>Uranblei<< und Blei unmittel- 
bar untereinander  auf derselben Platte photographiert .  Ab- 
gesehen von einem kleinen Unterschied in der Exposition, 
der nut  bei den allerschw/ichsten Linien merkbar ist, sind 
die beiden Spektren vol lkommen identisch: sowohl im Cha- 
rakter der Linien als auch in der Wellenl/inge ist ein Unter- 
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schied absolut nicht zu bemerken. Auf den beil iegenden 
Tafeln ist auf  ftinf Streifen die Platte in der Originalgr/313e 
reproduziert  (,>Uranblei<< in der Mitt@ Die Reproduktion 
zeigt die vNlige IdentitS.t der Spektren.~ 

Gerne sagen wit Prof. H a s c h e k  auch an dieser Stelle 
ftir die miihevolle Untersuchung unseren herzlichsten Dank. 

Zusammenfassung. 

Es wurden  Atomgewichtsbes t immungen von verschie- 
denen Bleiproben ausgeftihrt, die aus reinster Pechblende von 
St. JoachimsthaI,  aus dem krystallisierten Uranerz yon Moro- 
goro in Deutsch-Ostafrika und aus Br6ggerit von Moos in 
Norwegen isoliert worden waren. 

1. Blei aus Pechblende yon St. Joachimsthal.  8"15907ef 
Pb C12 gaben 8 " 4 3 4 2 4 g  AgC1, woraus sich das Atomgewicht 
Pb --- 206 " 405 berechnet.  Hier liegt offenbar ein Gemisch 
von ,,Uranblei<< (Ra G und Ac E)  mit gew6hnl ichem Blei vor. 

2. Blei aus krystallisiertem Uranerz yon Morogoro. 
19"15937gPbCl~ verbrauchten 1 4 " 9 2 6 3 5 g A g  und 19 '15937g 
Pb CI~ gaben 19"83036g  Ag CI, woraus  sich ftir dieses ,,Uran- 
blei<< das Atomgewicht  2 0 6 " 0 4 6 - 4 - 0 " 0 1 4  ergibt. Hier liegt 
mt~glicherweise das reine ,,Uranblei<<, d. h. das reine, an- 
scheinend stabile Endprodukt  des radioaktiven Zerfalles des 
g r a n s  vor. 

3. Blei aus Br~Sggerit yon Moos. 13" 7 2 6 3 5 g  Pb CI~. ver- 
brauchten 1 0 " 6 9 2 7 4 g  Ag und 13"72635 g PbC12 gaben 
14" 20678 g Ag C1, entsprechend einem Atomgewicht  des Bleis 
von 206"063 4 - 0 " 0 0 8 .  Dieser Wert  ist nahezu identisch mit 
dem Atomgewichte des aus dem Morogoro-Uranerz  isolierten 
Bleis, so daft auch hier vielleicht reines ,,Uranblei<< vorliegt. 

4. Gew6hnliches Blei. Die mit gew6hnl ichem reinen 
Blei ausgeftihrten Kontrollanalysen hatten folgende Resultate: 
1 5 " 7 6 4 2 8 g  PbC1, verbrauchten 1 2 " 2 3 0 8 0 g  Ag und gaben 
gleichzeitig 1 6 2 5 0 6 0  g Ag CI, .entsprechend dem Atom- 
gewichte Pb ---: 20"/" 180 • 0"006. Dieser Wert  steht in l)ber-  
e inst immung mit den von T. W. R i c h a r d s  und M. E. L e m -  
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b e r t  s o w i e  y o n  B a x t e r  u n d  G r o v e r  n e u e r d i n g s  ffir d i e s e s  

E l e m e n t  e rmi t t e l t en  A t o m g e w i c h t e n .  

Der  Verg le i ch  der  S p e k t r e n  des  ,>Uranbleis<, a u s  d e m  

k r y s t a l l i s i e r t e n  U r a n e r z  y o n  M o r o g o r o  u n d  des  g e w S h n l i c h e n  

Bleis  e rgab ,  s o w o h l  w a s  F u n k e n -  w ie  a u c h  B o g e n s p e k t r u m  

betrifft ,  d ie  a b s o l u t e  Ident i t / i t  de r se lben .  

W i r  k o m m e n  z u m  S c h l u s s e  de r  a n g e n e h m e n  Pfl icht  

nach,  der  Kaiser l .  A k a d e m i e  u n s e r e n  D a n k  a b z u s t a t t e n  ftir 

die G e w / i h r u n g  e ine r  S u b v e n t i o n ,  d u r c h  w e l c h e  uns  die 

B e s c h a f f u n g  de r  k o s t b a r e n  A u s g a n g s m a t e r i a l i e n  und  dami t  

die  A u s f f i h r u n g  der  v o r l i e g e n d e n  U n t e r s u c h u n g  e rm5g l i ch t  

wurde .  

E r k l ~ r u n g  d e r  T a f e l n .  

Auf den %lgenden zwei Tafeln sind die Spektralaufnahmen wieder- 
gegeben. Auf Tafel I findet sich zun~iehst das mit dem Quarzspektrographen 
unter Verwendung des Funkens aufgenommene ~bersiehtsspektrum. Die 
folgenden zwei Streifen auf dieser Tafel sowie die Spektralstreifen auf 
Tafel II geben den Anblick des Bogenspektrums, aufgenommen mit dem 
groi3en Gitter in der Originalgr613e. Bei alien Spektralaufnahmen ist mit 1. 
das Spektrum des Eisens, mit 2. das des ~>Uranbleis<% mit 3. das des 
gew6hnlichen Bleis bezeichnet. 

Beim Gitterspektrum ist der Wellenliingenbereieh der einzelnen Streifen 
approximativ angegeben. 
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