3.Gemahlener Ealkstein.(Calciumcarbonat)
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1. Wasserbeatimmqup

20 g des Kalksteinmehls werden in einem flachen Porzel-
lanschiilchen (& 70~ mm, Hohe 20 mm) 2 Stunden im Trocken-
schrank bei 105 - 110° getrocknet.Der Gewichtsverlust ent-
spricht dem vorhandenen Wassergehalt.

. Gewi t 4 e 100
Berechnggg H20 = Gewichtsverlus n g %

age
Belspiel: Einwage 20 & :
Schélchen + 20 g Masse vor dem Trocknen 43,5875 g

n- ~ .Y _nach " " 43,5667 g
Gewichtsverlust = Wasser = 0,0208 g
o = 9.0208 - 100 = 0,104

27 . 2
H,0 = 0,10 % -

2. Begg;ggg§5~g§§_ﬁplﬁslicheﬁ”Ruckgtandes sowie von Eisen
und Aluminjum.
.2 g Kalkstein werden mit. ‘konz. SalzsHure vorsichtig-
ubergossen und im Platin - oder Porzellantiegel zur Trocke-
ne gedampft. Der Rﬁckstand wird schwach gegluht und nach dem
~Erkalten mit- verdinnter Salzs@ure aufgenommen, worauf die
ungeldst bleibenden Anteile (Fieselsaure, Sand u.s.w.) ab-
filtriert, mit Wasser susgewaschen und nach dem Veraschen
des Filters gewogen werden.
—.Berechnung.s
Unlssl. Ruckstand = gef. Rbckst. in g = 50 .4

Beisp 1: Angewandt- 2 g Kalkstein.
= "Gefunden: " 0,0235 & Unlssl. Ruckst.,

Unldsl. Riickstand: 0,0235 < 50 = 1,175 %
Unlssl. Rlickstand = 1,18 %

Das salzsaure Filtrat des Rﬁckstandes—wird in der Sie-
dehitze mit einigen Tropfen konz. Salpetersdure (zur Oxyde-
tion des Eisens) versetzt, worauf Eisen + Aluminium durecl:
Ammonigk als Hydroxyde ausgefdllt, filtriert, mit dest.-
Wasser ausgewaschen und nach dem Veraschen des Filters ge-

wogen werden. -
Zur Trennung des Eisens von Aluminium wird der zweck-

mEBig im Platintiegel veraschte Rﬁckstand beider Oxyde mit

Natrium—Kaliumcarbonat aufgesohlossen und das Eisen nach
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dem ﬁﬁéen der Schmelze in verdilnnter Salzsiure und der Re-
duktion mit chem. reinem Zink oder mit Zinnchlorurldsung
mittels n/10 KMnO,-Lésung titriert.

Brechnung: A1,0,+Fe,05 = A = B2f. Oxyde in 100 %

Einwage
Fe.0. = Yerbr. cem n/10 EMnO, - 0,007984 - 100
205 = Elnwage "
A105 = A - Fe,0, %

Beispiel: Angewandt: 2 g Kalkstein.
Gefunden: 0,0075 g A1203+Fe203
Verbraucht:; 0,88 ccm n/10 KMhO4

AT - 90,0075 + 100 _
Al 05+Fe 0, = 28207 100 _ ¢ 3g

= ——Al,0+Fe 0 A-= 0,38 %
F8203 = 0,88 - 8,007984 hd 109 = 0,3517
F6203 = 0,354
A1203 = 0,38 - 0,35 = 0,03
A1203A - S [ o,;o3 - % I

3. Bestimming ‘des Gehaltes an Calciumcarbonat.
a) Nach der oxydimetrischen Methode.
Genau 2 g Kalkstein werden in einem 500 ccm Messkolben

mit einigen ccm reiner konz. Salzsiure zersetzt, worauf mit

dest.-Wasser bis bis zur Marke‘aufgefullt wird. Von dieser Auf-
fiilllung werden 50 cem (entspr. 0,2 _g.Kalkstein) pipettiert.,.
mit etwas dest.-Wasser verdiinnt und nach Zusatz von Ammoni-
akwasser bis zur alkallschen Reaktlon in der Siedehitze mit

Ammonoxalat versetzt. Nach e1nlger -Zeit hat-sich-der -anfangs-

sehr felnkornlge Niederschlag vanCalciumoxalat in eine grob-

kristalline Form verwandelt, worauf er filtriert und mit
heissem Wasser solange gewaschen wird, bis eine Probe des

Filtrats durch einen Tropfen Permanganatldsung nicht mehr

entfa bt wird. Darauf bringt man Filter samt Niederschle;;

in ein 500 ccm Becherglas mit etwa 400 ccm dest.-Wasser,

‘zerreiBt das Filter mit Hiilfe von zwel Glasstiben in derxr

Flussigkeit, setzt unter Erwdrmen (40 - 50 ) 20 =30 ccm

Schwefelsaure (121) zu und titriert die warme Losung mit

n/10 Kaliuupermanganat bis zur Rosafdrbung.
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Befechnggg: 1 cem n/10 K¥nO, = O 0050035 & CaCOy

verbr. ccm 10_KMnO 0,0050035_ - 1
CaCO '—""Egggﬁ%%T’° ste f/‘::f——' %

Beispiel: Angewandt: 2 g/500/50 com = 0,2 g
Verbraucht: 39,35 cem n/10 KMnO, A
CacO, = 32:32 » 0,0050035 - 100 ' gg 44

’
- ' Caco3 = 98,44 %

b) Nach der alkalimetrischen Methode.

10 g (genau gewogen) Kalkstein werden in einem 500 ccm
Messkolben mit250 ccm n/ﬁ Salzsdure (genau gemessen) versetzt
und auf dem Wasserbad # Stunde lang miBig erwdrmt, bis die
Kohlens#dureentwicklung beendet ist.Nach dem Abkiihlen wird

—mit—dest-=Wasger bis zur Narke aufgeflillt ,wobei beim Um-
schlitteln besonders vorsichtig verfahren werden mug, da dabei_

-Teicht—ein-lberschiumen eintretsn kann, wenn die Kbhlenaéure

noch nicht restlos entwichen ist.

oo —-Man-titriert—Jetzt in 100 ccm dieser Auffﬁllung (entspr~

"2 g Kalkstein),die durch das Verdinnen einer n/é Salzséure
entspricht, die nicht un umgesetzte Salzsiure mit n/1 Natron-
lauge und Methylorange als ‘Tndikator bis zum Farbenumschlag
zurtick.

Berechnung: 1 cem HC1 n/1 = 0,050035 g CaCO3_
Vorgelegt: 50 ccm n/1 HCL.
Zuricktitriert: a ccm n/1 NaOH.
Verbraucht: 50 - a = b ccm n/1 HCl.

-~ Yerbr. cem n/1_HC1l - 0,050035 - 100
CaCOZ - angew. Menge e Kalkstein %

--Beispiel: - -Angewandt: - 10-g/500/100cem” = - 2 & Ealkstein
Vorgelegt: 50,00 ccm n/1 HCl
Zuricktitriert: 10,52 ccm.n/1 NaOH

Verbraucht: 39,48 ccm n/1 HC1 '
Cacoy = —22.48 0.0,000035 > 100 _ gg, 47
CaC0, = 98,77 %

Anm. Wdhrend man nach der oxydimetrischen Methode den Calci-
umcarbonatgehalt, sofern das Calcium als Carbonat vorliegt,
ermittelt, erféhrt man nach der alkalimetrischen Methode nar
den Gehalt an Carbonaten. Indiesem Falle wird man also, wenn
der Kalk MgCO3 enth#élt, nach beiden Methoden abweichende
Ergebnisse erhalten. o -4 -
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4. Bestimmung des Gehalts an Calcoiumoxyd.

50 g Kalkstein werden im 500 ccm Messkolben mit etwa
200 ‘ccm Wasser 10 Minuten lang gut duz"chgeschuttelt‘, worauf -
mit f‘dest «~Wasser bis zur Marke aufgefillt wird. Nach dem Ab-
sitzenlassen filtriert man durch ein trockenes Filter in
einen trockenen Kolben und titriert 250 ccm des Filtrats
(entspr. 25.g Kalkstein) unter Zisatz von Phenolphtalein als
- Indikator mit n/10 Schwefelsdure bis zur Entfdrbung. Tritt
auf Zusatz von Phenolphtalein keine Rotférbung ein, so ist
kein Hydroxyd vorhanden. :
Berechnung: 1 com n/10 HZSO4 = 0,0028035 g CaOl

" _ Yerbr.ecm n/10 5,80, - 0.0026035:100
Cal = angew. NMenge k8tein %

_ Beispiel: Angewandt: 50 g/500/250 ccm_=_25 g. Kalkstein —
o ' Verbraucht: 1,07 cem n/10 H;SO, :
_,.cao*=m3_.91_:.9555_’92§9§5_ = 100 0,012—

Ca0 = 0,012 %






