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Bestimmung von Wasser, Gliihverlust, unl¥sl. Riickstand und Eisg'r'
1. Bestimmung des Wassergehalts. ' '

20,000 g einer gut zerkleinerten Durchschnittsprobe werx-
den in einem flachen Porzellanschdlchen J] "?O, Héhe 20 mm min-
destens 10 -~ 12 Stunden im Trockenschrank bei 80° bis zur
Gewichtskonstanz getrocknet. Der Gewichtsverlust entspricht
dem vorhandenen Wassergehalt.

'Beiechn . % 1-120 = Gewichtsvgz‘lu:t in g + 100 ;

Beispiel: Angewandt 20,000 g . .
Schélchen + 20 g Masse vor dem Trocknen 43,550 4

b ® ..." nach._" ) 33.914-—g—
Gewichtsverl\_lst = Wasser = 9,636 g
%8,0 = 2.636.100 _ 48,18
. Wasser = 48,18 %

)~

2., -Bestimmung des ‘Glihverlustes, des unl$slichen
Riickstandes und des Eisens.

Mah erhitzt.genau- 1 .g -der -trockenen Substanz im Platin-
tiegel allm#hlich bis zur Rotglut und gliilit bis zur Gewichts-
konstanz. Der nach dem Erkalten im Exsikkator bestimmte Ge-
wichtsverlust entspricht dem Glithverlust. Ein Sintern des
Riickstandes beim Glithen ist unter allen Umsténden zu vermei-
den, da sonst der sich anschlieBende Aufschluss -erschwert  wird

- . Gewichtsabnahme in g - 100 _ "
Bere chngg : W = % Glithverlust

Belspiel: Angewandt: 1 g; .
Platintiegel vor dem Glithen: 34,3119 g

" nach % . 33,9890 g
Glithverlust = .0,3229 g
Glithverlust = 0,3229 . 100.

- Glithverlust- - = 32,29 %

Der oben erhaltene Gliihriickstand wird zur Bestimmung
des unléslichen Riickstandes (hauptsichlich aus Kieselsdure
bestehend) mit heiBer konz. Salzsiéure liangere Zeit digeriert,
bis das Eisenoxyd in Iosung gegangen ist. Darauf wird die -
Iosung in eine Porze]_lanscha].e gespiilt und zur Trockene ge~
bracht. -2 -
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Zur wil lsténdigen Abscheidung der KieselsHure 1&B8t man die
Schale 1 = 2 Stunden im Trockenschrank bei 120°.stehen, be-
feuchtet sodann mit einigen ccm konz. Salzssure, 188t noch-
mals 10 Minuten stehen und filtriert nach dem Verdiinnen mit
heiBem Wasser die Kieselséure ab. Das Filtrat wird weiter auf
Eisen verarbeitet.

Das Filter samt der Kieselsdure wird in einem Platintie—
~ge1 verascht und bis zum konstanten Gewicht gegliiht. Vgl. da-
zu W.rTreadwell Quantit. Analyse S. 414 (11, Aufl. 1927).

. Gef. Riickst. - 100 _ o .s
Berechnung ; Kigew. Wergs = % Unlssl. Rucksf.
Beigpiel:. Angewandt: .1 g : .

Gefunden: 0,0815 g Ruckstand._
Unlésl. Rickstand = 8,15 % (in trockener Masse)

Im .Filtrat (s.o.)-wird-das Eisen-nach-der Methode wvon -~ "~
Zimmermann - Reinhardt (vgl. W. Treadwell. II. Bd. S. 525
11. Aufl.) durch Titration mit n/10 EMnO, -15sung bestimmt.
Erforderliche Idsungen:

Zinnchloriirldsung: Man 18st 250 g SnClzoZHzo in 200 cem
konz.. Salzséure und verdiinnt-mit Wasser-auf 2 Liter. Die
Iosung wird filtriert und mu8 nach Moglichkeit vor Iuftzu-
—trittgeschiitzt werden.

Salzsédure: 1 Teil konz. HC1l auf 1 Teil Wasser.
Queck511berchlor1dlosung; kalt gesattlgt.
"Mangansulfatlosung: Man 15st 67 g MnSO4 5 H20 in 500 ~ 600
cem Wasser, fiigt 138 ccem Phosphorssdure (Dichte 1 ,7) und 130
cem konz. HéSO (Dichte 1,82) hinzu und verdiinnt mit Wasser
auf 1 Liter. _

Man fél1lt das Eisen in dem salzsauren Filtrat zunidchst
mit Ammonigk in der Hitze, filtriert das Hydroxyd ab, wischt
mit heifem Wasser aus und }6st es auf dem Filter mit weﬁig
heiBer Salzséure (1:1), Die heiBe Ldsung wird mit Zinnchlo-
riirlosung bis zur eben auftretenden Entfirbung vérsetzt:‘wcn
rauf man mit kaltem Wasser auf 100 ccm verdiinnt und nach ei-
nigen Minuten den Uberschuss an Zinnchloriir dirch Zusaiz ven
1C com CuecksiTberchloridldsung beseitigt. Fierbei ea‘stehs
eine weife, seidenartige Pallung von Queck311be*chlo“u,

vnﬂlz + 2 HgCl, = SnCl + Hg,Cl,,

-— 3 - -
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die keinesfalls grau geférbt sein darf, andérnfalls ist die
Probe zu verwerfen. Hierauf verdinnt man auf etwa 500 cem,
figt 6 -~ 8 ccm der sauren Mangansulfatlssung hinzuz und titriey
mit n/10 Permanganatlésung bis zur schwachen Rosaférbung, die
einige Sekunden bestehen bleiben mug.
Berechnung: 1 cem n/10 KMnO4 = 0,005584 g Fe

= 0,007984 g Fe,0;

= 0,010686 g Fe(OH)

% Pe = XYerbr. ccm n/10 EMnO, + 0,005584 « 100 .
Einwage in g T H

?'“% vYerbr. com n/10 XMnO, . 0,007984 » 100 .
R0y - g R0 O ;

Beispiel : Angewandt: 1 -
.. Verbraucht: 68,30 ccm n/10. KMnO, . -

% Fe = 68,30.- 0,005584 - 100= 38,14
% F6203- =..68,30 *« 0,007984 - 100 = 54,53

% Felol); = 68,30 - 0,010686 « 100 = 72,99

Fe = 38,14 %; Fe,0, = 54,55%; Fe(OH); = 72,99 4.
_ .. (in trockener Masse)
;_ZnLUmrechnmrg~auf~GnB;naﬂn§§s”é“me‘ Werte fiir
trockene Masse mit dem Faktor
- 1100 - Bo-Gehaty) ‘maltipliziert

H20—Geha.1t = 48,18 % ; Faktox = 0,5182.
Gehalt in der Originalmasse:
Unl&sl. Riickstand: 4,22 4%
‘ PFe:. 19,76 %

Fe,0;: 28,26 %
Fe(OH);: 37,82 4





