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Nr. 43

Hauptleboratorium.

Kieselgur,.

1. Wassger.

10 g Kieselgur werden in einer flachen, runden Porzel-
lanschale mit flachem Boden (¢ 80 mm, h 30 mm) genau gewogen
und bei 105 - 110° zwei Stunden im Trokenschrank getrocknet.
Nach dem Erkalten im Exsikkator widgt man zuriick und berech- "~
net den Wassergehalt aus der Gewichtsabnahme. -

X . _ Gewichtsverlust in g . 100y, »
Berechnung: H,0 = =""Einwage in g - %

Beispiel: Schilchen mit 1og Kieselgur v.d.Trakmen=67,7562g
L nach_dem Trocknen =67,7228g

~—-Gewichtsverlust S e = 0303348

H,0 = 2;222&73_122 = 0,334 <,

TH,0 = 0,33 #

2. Gliihvexlust.

Zur Bestimmung des Glilhverlustes widgt man genap 4 g
der bei 105-110° getrockneten Kieselgur in einem Porzellan-
" tiegel (@ 45mm;h 4omm) ab und gliht eine Stunde lang im -~
Muffelofen bei 1000 - 1050°.

Gewichtsabnahme in g . 100 %

~Bgrechnung-. Glihverlust = Einwage In &
—Beispiel: —Binwege 4§ = ‘
Tiegel mit Kiesélgur vor dem Glithen = 21,8110 g
[1] " ” nach 1] [} = 21 N 8022—5
Gewichtsverlust = .0,0088. g
Gluhverlust = 220088, 100 _o00 ¢

Glithverlust = 0,22 % ( in der trockenen Kieselgur).
-2 =
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Anmerkung.
Zur Bestimmung des Gliihverlustes kann man auch von der

nicht getrockneten Originalkieselgur ausgehen, mu dann 2ber
bei der Berechnung des Glithverlustfes den Wassergehalt beriick-
sichtigen, da man das Wasser beim Glilhen mitbestimmt. Liegen
die Werte fiir Wessergehalt und Gliihverlust unter 1 %, so

kann man den Glithverlust nach der verxreinfachten Formel

; _ Gewichtsverlust (feucht 1n lo0
% Glihverlust = _ invwage in & B> 22 7 H,q

__berechnen. fnderenfalls muB8 men nach der genaueren Formel

‘ _1oo.i;B;:Gewichgsverlu§t in g:éﬂao .Binwage in g)
% Glithverlust= Einwage in g.(7o0 - Hy B
rechnen. o : .

Beispiel. . Angewandt;'4 g feuchte Kieselgur.
Gefunden: 0,33 % H,0

Tiegel mit feuchter Kieselgur v.d. Glithen = 22,5738 g
" ‘nach dem Glithen - =_22,5518 g
. - Gew1chtsver1ust .. .=..0,0220 g

Glihverlust = 94&@2—2—-——1%‘1 - 0,33 = 0,220 %.

bezw..Glﬁ@yerlust =

100.(100.0,0220-0,33.4)_ 220 = 132 _ T
T #.(Too - 0,33 =T 398 8::,%8"? 0722 .

Glilhverlust = 0,22 %

3. Séurelbsliches. :
T P
50 g der auf o,1 g genau gewogenen und-a&eh%—getrock—“
" neten Kieselgur werden "eine Stunde lang mit- 500" cm3 25 71ger
Salpetersdure am Rickflusskiihler gekocht. Der Riickstand
wird auf einer Porzellannutsche (4 100 mm, 9 cm-Rundfilter)
mit angeschlossener 11 - Saugflasche abgesaugt und nach
kréaftigem Zusammenpressen und Ausdriicken so lange mit heis-
'sem'dest“*wasser—ausgewaschen7—bis—das—ab%aufende—#aseh—#———
wasser gegen Lackmuspapier neutral reagiert. Das Filtrat
mus v6llig klar und farblos sein, anderenfalls sind die zu-
erst durchlaufenden Anteile wieder auf die Nutsche zuriick-
zugeben. Verwendet man eine Wasserstrahlpumpe zum Absaugen,
so muB man zwischen Saugflasche und Vasserstrahlpumpe eine
leere Saugflasche schalten, damit das bei nachlassendem
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Wasserdruck etwa zuriicksteigende Leitungswasser
das Filtrat nicht verunreinigt.

Das klare Filtrat wird dann quantitativ in einen
1000 cm3 — MeSkolben gespiilt und mit dest. Wasser bis zur
Marke verdlinnt, Von dieser Losung verwendet man 250 cm3 zur
Eisenbestimﬁﬁhg’und‘weitere 500 cm3 zur Bestimmung des Alu-
miniums und Calciums.

a.) Bestimmung von Eisen.

Erforderliche Losungen. 1. Zinnchlorur. Man 16st -250 g- SnCl2
2H20 in 200 cm3konz. Salzsdure und verdiinnt
mit dest. Wasser auf 2 Liter; die Losung w1rd,’
falls notig, filtriert und muB nach Mdglich-
keit vor Luftsauerstoff geschiitzt werden.

2. Quecksilberchlorid, kalt gesdttigt.

J. Mangansulfat. Men lést 67 g MnSO4. 5H,0

in 600 cm” dest. Wasser, fligt 138 cm3 konz..

Phosphorsaure (@ 1,7) und 130 cm3 konz. Schwe-

felsdure (d 1,82) hinzu und verdunnt mit, dest.;

Wasser auf 1 Liter. ‘

250 cm’ derxr oben hergestellten Verdiinnung—erhitzt——

man zum Sieden und versetzt heiff mit Uberschiissigem konz.
Ammoniak, wobei sich das Eisen neben Aluminium und etwas
£Jﬁﬁﬁls§nxe.als_bxaunes4Hydmoxyduabscheidetv—Nach—d@m*FiTﬁ“*‘.
trieren und Afuswaschen mit heiBem Vasser 15st man den Nieder-
schlag mit wenig heiBer, mé&Big konzentrierter Salzsiure
( 1.Teil konz.-HCL,-2 Teile dest.- ‘Jasser) quantitativ vom |
Filter, widscht mit dest. Wasser gut aus und féngt die Lo~
sung in einem gerdumigen Becherglaes auf. Die gelb gefédrbte
Losung wird dann durchKochen zweckmissig auf ein kleines
Volumen eingeengt und noch HeiB aus einer Pipette tropfen-
,ﬂgisgAmixAZinnchlorﬁrlﬁSung;bisﬁzur—eben—au£%fe%en&en—Ewbr——
farbung versetzt. Ein Uberschuss von Zinnchlorir ist sorg-
faltig zu vermeiden. -
77777 Man kdhlt dle ‘Ldsung ab, verdinnt mit kaltem dest.
Wassexr (" cds 166 ¢l ) und beseitigt nach einigen Minuten
den Uberschuss an Zinnchloriir durch Zusatz von 20 - 25 cm?
Quecksilberchloridldsung, wobei eine geringe weisse, sei-
denartige Pidllung von ngcl2 entsteht. Sollte die’durch
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Quecksilberohlorid erzeugte Fallung sehr stark oder gar

8rau gefirbt sein, was auf einen zu groBen ltberschuss an

Zinnchlorir zurﬁokzufuhren ist, so ist die Probe zu ver-

werfen. L

Man gibt nun in einéh Erlenmeyerkolben etwa S5o00 cm3
dest. Wasser setzt 6o cm’ Mangarisulfatlésung zu und ti-
triert mlt1 KMhO4—losung bis zur Rotférbung. Dann bringt

man die eigentliche Probe dazu, die man mit etwas dest.

Wasser quantitativ in den Kolben spilt, und titriert nun
in der Kilte die farblose Lésung m1t1— = Kaliumperman-
ganatlésung bis zur Rotférbung. Man titriert zweckméssig

~ gegen einen weissen Hintergrund, um den Farbumschlag nach
Violettrot besser beobachten zu konnen, oder titriert nicht

__igmgingmﬁErlenmexerkombenrmsondernein~einer-grossen~weiﬂenf‘
Porzellanschale von etwa 40 cm Durchmesser, in die man in
diesem Falle nicht Soo cm3 sondern 750 cm? dest. Wasser
-8ibte . e s O

1
Berechnung: 1 cm31 KMhO4 0,005584 g Fe
o 007984 g Fe203

Fe = verbr. cm?iA,KMnO, « 0,005584 . 1oo Y A
Einwage in g
= verbr. cm31 ¥MnQ, . 0,007984 . oo %
“_Eiﬁﬁage in g

Il il

Fezo3

Beispiel. Angewandt: So g/1°°0/ s = 12,5 g Eieselgur, ,
- 250

Verbraucht: 21,25 cm31% KMnO4,

Pe = 21,25 . 0%002584 =+ 100 = 9493

Fe = 0,95 % Fe,0y = 1,36 %

8.) Bestimmung von Aluminium.
500 cm3 der oben hergestellten Verddnnung von 1 Liter-
werden nach’ Zugabe von etwas Ammoniumchlorid, um die Aus-

—faliung-von Magnesium zu verhindern, siedend Heil mit tbet-

schiissigem konz. Ammoniak versetzt, wobei sich Eisen- und
Aluminiumhydroiyd sowie etwas Kieselsiure abscheiden. Der
Niederschlag wird abfiltriert und mit heissem Wasser aus-
gewaschen, das Filtrat wird zur Bestimmung von Calcium
(s.u.) zuriickgestellt.

?
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Der Niederschlag wird in einem vorher éusgeglﬁhten
und gewogenen Pletintiegel verascht und gegliht und dann
nach dem Befeuchten mit 2-3 Tiopfen~konz..Schwefelséure
'2-3 mal mit etwa 5 cm3 FluBsdure unter dem Abzug abgeraucht.
Nach dem Entfernen der Kigselsdure (als SiF ) wird der
Ruckstand gegliiht und nach dem Erkalten Aim Exsikkator ge—
wogen. Man erhidlt so den Tert fir Pe203+ A1203, von dem
men den oben gefundenen Gehalt an Fe203 nur abzuziehen
braucht, um zu dem Gehalt an A1203 bezw. Al zu gelangen.

Berechnung.
% AIZOB - Gef.(F9203 + A1203 in g . 1oo _ % F9203
Einwege in g -

% Al = gef.% A1,05.0,5291; %Iéé =123 % = 0,5291

2-3
Beispiel. Einwage: 50 g/1000/500 = 25 g
Tiegel +(F9203+A1203) nach dem Gluhen = 25,6199 g
" ~_leer = 25,2351 g
"Fe203 + A1203 = 0,3848 g

% A1203'= 0,3848 .« 100 _ 4,36 - 0,18

% Al = 0,18 . 0,5291 = 0,0952

.€.) Bestimmung von Csdeium.

Das oben zuriickgestellte Filtrat, aus dem Eisen,
Alumlnlum und Kieselsdure abgeschieden sind, wird - gege-~
benenfalls nach vorhergehendem Einengen - mit Eisessig
vorsichtig ganz schwach angesiuert und dann in der Siede~
hitze mit einer heiBen Losung vom Ammoniumoxalat versetzt.
-Man lédsst die Fallung noch ¥2 - 1 Stunde in. der Yirme stes
hen, filtriert dann ab und widscht so lange mit heiBem
WVasser aus, bis das ablaufende Waschwasser Kaliumperman-
ganatmnicht-mehr—entférbt:'Frrféf_und'Niédéfééhléé"éiEE_
man dann in ein 8oo cm3— Becherglas mit etwa 300 - 4oo0
cm3 heissem dest. Wasser)versetzt mit 25 cm3 konz. Schwe-
felsdure und %itriert bei etwa 80° mit e1ner1— - Kalium-
permanganatldsung bis zur Violettfirbung.
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' Berechnung. 1 cm3 1o KO, = 0,002004 g Ca
Ce = Verbr. cm3 KMnO4 + 0,002004 . 100

Einwege in I3

Beispiel. Angewandt: 5o g/1000/500 = 25 8
Verbrautcht: 21,20 cm31 KMnO4

Ca = 21,20 . o!ooaoog « 100 - 0,1699 %

Ca = 0,17 %

4.Yasserlosliches. o

50 g der auf o,1 g genau gewogenen und-aioht—getrock-
‘neten Kieselgur werden ¥4 Stunde lang mit 500 cm3 dest.
Wasser in einem 1 L - Erlenmeyerkolben ausgekocht. Der
‘Rickstend wird in derselben Weise, wie auf Seite 2 be-
schrleben,vom Filtrat getrennt, worauf dieses in einem
1000 cm’ - MeBkolben mit dest. 7agser bis.zur Marke auf-
‘gefillt wird. Hierbei ist ganz besonders darauf zu achten,
daB das Filtrat vollkommen klar durchlauft, weil irgend-

- welche Verunreinigungen des Piltrets die Sulfatbestimmung
beeinflussen konnen.

500 cm’ dieser Verdiinnung dienen zur Ca101umbestimmung,
250 cm” zur Sulfatbestlmmung,des Rest zur Bestlmmung des
Chlorgehaltes und des Pu=fertes. -

a) Calcium.

- 500 ‘cm” der Verdiinnung von 1 Liter werden mit etwas
Eisessig ganz schwach angeséuert und siedend hei mit einer
siedenden Losung von Ammonoxalat versetzt. Die entstandene
Pallung von Calciumoxalat wird nach einstiindigem Stehen
in der Warme abfiltriert, mit heiBem dest. Wasser bis zum

__ngsnhmlnden_de;—ﬁeak%afnrﬂmxﬁfPermanganat—ausgevmmﬁnnﬁrﬁﬁﬁrr“
wie oben beschrleben, 1n heiler 80hwefelsaurer Losung mit
To - Kaliumpermanganatlosung tltriert._

‘Berechnung. 1 cm31 KMnO4 = 0,002004 g Ca.
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Ca = verbr. cm31- KMnO4 . 0,002004 . 100
Einwage in g

Beispiel. Angewandt: 506 g/1000/500 =25 g
Verbraucht: 5,85 cm31% KMn04

Ca = 80 . 0,002004 . 100 _ 0,04689 %
Ca = o] A
b) Sulfat.
AréSO cm3 der Verdilnnung werden mit einigen cm3 konz.

Salzsdure und nach dem Aufkochen mit einer heiSen Ldsung
von Beriumchlorid versetzt. Man l&d8t noch etwa eine Stun-
de in der 7Vdrme stehen, worauf man den Niederschlag von

Bariumsulfat abfiltriert, mit heiBem asser quantitativ
auswidscht, verascht, im- vorher ausgegluhten und gewogenen
Porzellantiegel gliiht und naeh dem Erkalten im Exsikkator _
wédgt. Der Rickstand darf hochstens nur schwach grau ge-
farbt sein. Ist das Bariumsulfat bradunlich gefarbt, so

148t das auf eine Verunreinigung durch Kieselgur schlieBen.
In diesem Palle ist_eine neue Probe anzusetzen. .

Berechnung. 96,06 _ "
§E§6% = 233 23 = 0;4115

- gef. BaSO in g . 0,4115 . 1oo
so4 8 4
’ ~Einwage in g

0

Beispiel. Angewandt: 50/1000/250 = 12,5 g
Gefunden: 0,0364 g BaSO4

304 - 0,0364 ;2364115 . 100 = 0,1198 %

50, = 9,12 %

c) Chlorid.

50 cm3 der Verdilnnung werden mit 1 cm3 L und
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6 Tropfen 1 %iger alkoholischer Diphenylcarbazonlgsung
versetzt, worauf mit einer %33 - Losung =ron- von Queck-=
silbernitrat, die in derselben “eise gegen chemisch reines
Natriumchlorid eingestellt ist, bis zum deutlichen Farb-
umschlag von Gelb nach Violett titriert wird.

Berechnung. 1 om’ 1o Hg(NO5), = 0,0003546 g Cl

ol = verbr. em’ T—b Hg(NO3), « 0,0003546 . 100 p

Einwage in g

Beisgiel. Angewandt: 5o g/1000/50 = 2,5 g Kieselgur

Verbraucht: 0,62 om? T%B Hg(NO3)2

cl = 0262 - o,o?g§§46 » oo _ 0,008793 %

Cl = 0,0088 %

a) PH-Wert.(Wasserstoffionenkonzgntration.‘

Man bringt etwa 8 cm; der Verdiinnung in ein kleines
glasiertes Porzellanschilchen, versetzt mit 4~5 Tropfen
Merckschen Universalindikators und vergleicht den entstan-

denen Farbton mit der Farbenskala. Fiir diese Zwecke eignen
sich die kleinen,eckigen Poxrzellanschilchen (35 x’So mm,
1o mmwhoqh), wie man sie zu. Aschebestimmungen braucht,
sehr gut..

Der PH—Vert des wassﬁrlgen Kieselgurauszuges soll
unter 6,5 liegen. Die wissgrige Losung reagiert gegen
lethylorange schwach, aber deutlich sichtbar alkalisch.

gez.: Tramm ) \ gez.: Henke-Stark





