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Bestimmng won ianner‘ Glihverlust, unl¥al. Rilckstand und4Eiaoq,

1. Best%mmung,dea Wassergehalts.

20,000 g einer gut zerkleinerten Durchschnittsprobe wer-
den in einem flachen Porzellanschilchen & 70, HShe 20 mm min-
destens 10 - 12 Stunden im Trockenschrank bei 80°. bis zur
Gewlchtskonstanz getrocknet. Der Gewichtsverlust entspricht

dem vorhandenen Wassergehalt.

. = Gewichtsverlust in g - 100
Bexrechnung : % H,0 =, Fvace

Beispiel: Angewandt 20,000 g g
Schédlchen + 20 g Masse vor dem Trocknen 43,550 g

" ) " ynach " : " 33,914g
Gewichtsverlust = Wasser = 9,636 g
%80 = 2836100 - 43,18
Wasser = 48,18 % o -

2. Bestimmung des @Glithverlustes, des unlosllchen
Riickstandes und des Eisens.

Mén'erhitzt genau t'g der trockenen Substanz im Platin—
—étiegel allmdhlich bis zur Rotglut und glhht bis zur Gewichts-
konstanz. Der nach dem Erkalten im Exsikkator bestimmte Ge-~
wichtsverliust entspricht ‘dem Gliihverlust. Ein Sintern des
_jRuckstandes beim Glithen ist. unter allen.Umstanden zu vermei-
den, da sonst der sich anschlieBende Autschluss erschwert wird.

- Berechnung: Ge“i"ht:ﬁggﬁf‘mﬁeﬁgeﬂ - _1°° = % Glihverlust
Beispiel: Angewandt: 1 g L ‘
 Platintleg&l vor dem ‘Glithen: 34,', 31 1_9 g
m __mach " _® 33,9890 g
| ‘Gliuhverlust = .0,3229 g =
Glihverlust = .0,3229 - 100.
Gluhverluat = -32,29 % '

o Der oben erhaltene Glithrickstand wird zurlgggggggggg
“des unldslichen Ruckstandes (hauptsaohlich aus Kieselsaure,f;
~bestehend) ‘mit heiBerx konz. Salzsaure 1angere Zelit digeriert{
bis das Eisenoxyd in ISsung gegangen ist. Darauf wird aie
ILosung in elne Porzelianschale gespulx und zur Trockene ge-
bracht.~ ' -2 -
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Zur wl lstindigen Abscheidung der Kieselslure 1H8t man die
Schale 1 - 2 Stunden im Trockenschrank bei 120°.stehen, be-
feuchtet sodann mit einigen oom konz. Salgsiiure, 148t noch-
mals 10 Minuten stehen und filtriert nach dem Verdinnen mit
heifem Wasser die KieselsHure ab. Das Filtrat wird weiter auf
Eisen verarbeitet.

Das Pllter samt der Kieselsdure wird in einem Platintie-~
gel verascht und bis zum konstanten Gewicht gegliht. Vgl. da-
zu W. Treadwell, Quantit. Analyse S. 414 (11. Aufl. 1927).

Berechmung: SSfRidkgt. - 100 = « ymissl. Rickst.
Beispiel: Angewandt: - 1.g- -

Gefunden: 0,0815 g Riickstand.

Unlosl. Rickstand =—8,15 % (in trockener Masse)

Im Filtrat (s.o.) wird das Eisen nach der Methode von

Zimmermann - Reinhardt (vgl. W. Treadwell. II. Bd. S. 525
11, Auil ) durch Titration ‘mit n/10 KMhO4-losung bestimmt.
Erforderllche Losungen.
Zinnchloriirlésung: Man 16st 250 g SnClzoaﬂéo in 200 ccm
konz. Salzsaure und. verdiinnt mit Wasser auf 2 ther.lble _
'Losung wird filtriert und muB nach Mbglichkelt vor Luftzur
tritt geschutzt werden. : -
Salzssiure: 1 Teil konz. HCL auf 1'Teil Wﬁséer._
Quecksilberchlorldlosung © kalt: gesattlgt S :
Mangansulfatlosung: Man 16st 67 g MnSO4- 5 Héo in 500 - 600
cem Wasser, fiigt 138 cem Phosphorsaure (Dichte 1,7) und 130
'ccm konz. HéSO (Dichte 1 82) hlnzu'und verdunnt mit Wasser
auf 1 Liter. ' : S '

' Man fallt- das Eisen in dem salzsauren Flltrat zunachst
fmlt Ammonlak in der Hitze, filtrlert das Hydroxyd ab, waschi
.mit helﬁem Wasser aus und 1ost es auf dem Filter mit wenig
‘heiBer Salzsaure (1:1). Die heiBe Losung wird mit Zinnchlo-
rurlosung bis zur eben auitretenden Entfarbung versetzt wo-*
rauf man mit kaltem Wasser ‘auf 100 cecm verdunnt und naﬂh el*‘
nlgnn M;nu,en don'Uberschuss an Zlnnchlorur durch Zusa.z ven
1C cem Ouecksilberchloridlosung beseitlgt. Hierbel ‘eny steh~
eine weaﬁe, seidenartige Fallung von Queck311be*chlo*url

: un012 + 2 H’gCl2 = SnCl + 332012,' ‘

5.
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die keinesfalls grau gefirbt sein darf, anderntfalls ist die
Probe zu verwerfen. Hierauf verdiinnt man auf etwa 500 oom,
fuigt 6 - 8 com der sauren Mangansulfatldsung hinzu und titriex*
mit n/10 Permanganatlssung bis zur schwachen Rosafrbung, dia’
einige Sekunden bestehen bleiben mus.
Beréohm_xgg: 1 ccm n/10 KMTnO4 = 0,005584 g Fe
' = 0,007984 g Fe,05
- . = 0,010686 g IE'e(OH)3
% Fe = verbr. com n/10 KMnO, - 0,005‘584 » 100 .
Einwage In g ' ’

verbr. ccm xg 0 mmo. . 0,007984 . 100
Einwage in ’

% F3203 =

, _. verbr. cem n/10 KMnO . 0.010686 « 100 .
% Fel OH)3 = Tinwage inqé : . : H

Beispiel: Angewandt: 1-g.
Ver'braucht 68,30 ccm n/’lO KMnO4_
_ % Pe = 68,30.+ 0,005584 - 100=738,14 |
- % Fey05 = 68, 30 * 0,007984 . 100 = 54,53
. % FefOH)3 = __ 68 »30. - 0O, 010686 « 100 -‘,72 99"

‘Fe = -38,14% ; Pe,05 = 54,55 % ; FelOH), = 72,99 %.

(in trockener Masse) A
Zur Umrechnung auf Orig;.nalmasse werden alle Werte fur
rtrockene Masse mit dem Faktor -

T Qo0 = Bg:Q'e_hﬁLt)_ .mtj_.pii_z;e;:rt_.‘

H20-Geha1t = 48, 18 % Faktor—~= 0,5182.
Gehalt in der Originalmasse: Tl S
Unlosl. Rickstand: 4,22 %
: Fe: = 19,76 %
Fey,05: . 28,26 %
2 %

Fe(OH) 5: 37,8



Taxmasse .

Die Analyse der Iuxmasse wird in entaprechender Weise
wie die des Raseneisenerzes durohgefiihrt. Infolge lhrer Her-
kunft enthdlt Luxmasse noch Alkg:i, dasim wisserigen Auszug
bestimmt wird. -

Man schiittelt 20 g der gut gemischten Durchschnittspro-
be (Originalmasse) mehrmals mit dest.-Wasser gut aus, £il-
triert alle Auszlige durch dasselbe Filterin einen 500 ccm
fassenden Messkolben und whscht, nachdem man den Rest der
Masse auf das Filter gebracht hat, mit Wasser aus.Darauf
fiil1lt man den Messkolben bis zur Marke auf und bestimmt in
100 cem (= 4 g Luxmasse) die vorhandene Menge Soda und Atz-
alkali in der bekannten Weise durch Titration mit n/10
Schwefelsé.ure, indem man zundchst mit Phenolphtalein als
‘Tndikator bis zur Entfirbung und darauf nach Zusatz von Me-
thylorange bis zur Braunrotférbung titriert. '
Berechnung: 1 ccm n/10 HyS0, = 0,0040005 g NaOH

- -~ = 0,0052997 g Na2003 »
Da man mit Phenolphtalein das Gesamtatzalkali und die
Hé.l:f.’te der Soda und mit Methylorange die. andere Halfte der
Soda best:.mmt .so hat man . von dem .,Phenolphtaleinwert den
mit Methylorange erhaltenen Wert zu subtrahieren, umden Ver- '
brauch fiir Ktzalkali zu-erhalten, und dementsprechend den
..Methylorange—Wert "zu verdoppeln, um den Verbrauch flir Soda
zu erhalten. el '

Ist ‘T derx Verbrauch an n/10 H280 4 m:l.t Phenolphtalein B
,and t der Verbrauch mit Methylorange, dann ist T - €.
Verbrauch.an n/10 sto4 fiir Na.OH und 2t ‘Verbraurc:h "a.nﬂ n/10
H2s04 fiir Na2003. Lo o

| % NaOH = (T_= t)eom n/1g Heso4 0 0040005 -_100

% Na,CO5 = . 2:%_com _n/10 %2804 :_0,0 0052997 100

Beispiel: Angewandt: 20. &/500 ‘cem/100- com a 4g
Verbrauch mit Phenolphtalein_ : 15,50 ccm n/10 32304 =_:_.. T
AT Methylorange % 5350 cem "o Tt

&% WaOH = ,(15450 =_5.50) ‘; 0, 0040005_=_100

g Lgo . 00052992
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_FoOH _ = ___ 1,00 % -Fe,004 = 1.46 %
Bei der Bostimnung des Wassers, des Gluhverlustes, des

unl¥slichen Ruckstandes und des Eisengehaltes wurden folgen-
de Zahlen erhalten, die in derselben Weiso, wie dei Rasenei-
senerz angegeben, umgerechnet wurdon:
_Wassergehalt: Angewandt: 20 g.
Gefunden: 9,658 g Gewichtsverlust.
Wasser = 9,658 *+ 5 =
Wasser = _48,29 %
Gliihverlust: Angewandt: 1 g-.
Gefunden: 0,1520 g Glihverlust. .
Glithverlust = 0,1520 - 100 =
. Gluhverlust = _15,20° %
Unlésl. Ruckstand: Angewandt: 1.g. :
Gefunden: 0,0350.g Riickstand.
; o Unlssl. Riickst. O, 0350 . 100 =
‘Unlssl. Ruckstand = 3 .50 % - -
—~Eisengehalt: Angewandt' 1 g ‘
- Gefunden: 67,30 com n/ﬁo EVnO,
_Pe = 67, 50 « O, 005584 - 100
Fe203 = 67, 30 - O, 007984'° 100
. Fe(OH)3 67 39 . 0»010686 «—100 B
Pe = 37, 58 %, Fe20 = 53,75 %, FelOH)y = 71,92 %
Sémtliche Zahlen geben den Gehalt in trockener Messe -
an( mit Ausnahme des Wassergehaltes).x' :
Zur Umrechnung aufKOriglnaimasse werden alle Zahlen mit
dem Faktor _ 100 - HGO—Gehalt" multiplizierﬁ.

HZO-Gehalt = 48,29 % Faktor =0, 5171
»Gehalt in der. Originalmasse' E

H

 Unlssl. Rickstend = 1,81 %
C Pe. = 19,43%

Fel(OH)y =" 37,19 %




