.z‘ Abfallkalk.

=i

Bestimmung von ‘Wasser, Soda, Natriumhydroxyd,
Calciumhydroxyd und Calciumcarbonat.

Man bestimmt das Gesamtcalcium durch Lésen des Kalks in
Salzsédure, Fidllen als Calciumoxalat und Titrieren mit n,/10
Kaliumpermanganat. In einer zweiten Probe wird das wasserlds-
liche Calcium (Ca(OH),) sowie der Gehalt an Soda und Natrium-
hydroxyd bestimmt. Durch Subtraktion des wasserldslichen Cal~-
ciums vom Gesamtcalcium erhdlt man den Calciﬁmcarbonatgehalt.
Eine dritte Probe wird zur Wasser‘bestimnnmg verwandt.

1) Wasser.

-~—~*1O 000~ g-*einer*guten~])urchschnittsprobe"werden*in“einemW'
flachen Porzellanschélchen (@ 70 mm, Hohe 20 mm) ‘drei Stun-
den bei 105 - 110° im Trockenschrank getrocknet. Nach dem
‘Erkalten im Exsikkator whgt min zuriick und berechnet den o
Wassergehalt aus der Gewichtsabnahme.

_ -Gewichtsverlust in g - 100"
Berechny. H20 = ﬁinwage ‘%

Beisplel: Schiélchen mit 10 g vor dem Trocknen: 45,398 g

" " nan nach. * " 42,035 g
o Gewichtsverlust = Wasser = 3,363 g
T H0 = lg.&i.o_t'_‘-’u = 33,63 .
H0 = 33,63% \

2) Caloiumhydroxyd, Natriumhydroxyd, Soda. .

Man wéigt genau 10,000 g der Durchschnittsprobe ab,
splilt mit dest. Wasser in einen 500 ccm Messkolben und fiillt
bis Zur Marke auf. Nach gutem Durchschiitteln filtriert man
du.rch‘trookenes Filter in einen trockenen Kolben( bei Anwen—
dung . .eines nassen Kolbens spiilt man diesen erst mehrmals- mit
dem Filtrat aus) und verwendet zur Kalk‘bestimmung (cal CH) )
100 ccm des Filtrats.

Zu diesem Zwecke verdiinnt man 100 ccm des Filtrats mit
etwas dest. Wasser, séuert mit verd. Salzséure an, macht da-

" rauf schwach ammoniakalisch und f&éllt das Ca.lcium in der
Hitze mit einer siedenden ISsung von Ammonoxalat Nach eini-
ger Zeit hat sich auf dem Wasserbad der anfangs sehr fein-
kérnige Niederschlag von. 5pa1ciumoxalat in eine grobkristallink
Form verwandelt, woxau.f er abfiltriert und mit heifSem Wasser
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Solange ausgewaschen wird, bis eine ‘Probe des Filtrats durch
einen Tropfen Permanganatltsung nicht mehr entférbt wird.
Dareuf bringt man Filter samt Fiederschlag in ein 600 com
Becherglas, zerreiSt das Filter mit Hilfe von zwei Glassti-
ben in der Fliissigkeit und setzt: unter Erwdrmen 20-30 ccm
Schwefels#ure (1:1) zu, NacH dem Verdiinnen auf 400 cem ti-
triert man die warme Losung mit n/10 Kaliumpermanganatldsun\,
bis zur Rosaférbung.

- Zur Bestimmung von Natriumhydroxyd und Soda versetzt man
weitere 100 cem obigen Filtrats nach dem Verdiinnen mit dest.

—Jiasser—mirt——Phenoiphtaa_em—als—Indﬂator—uﬁd_tltrlert zunéachst
mit n/10 Schwefelsdure., bls zur Entfdrbung und nach dem weiteren
Zusatz von Methylorange bis_zux. Braunrotfirbung

" Berechnung: :
I) 1 cem n/10 KMnO4 =0 0037043 8 Ca(OH)2
-Angewandt: 10 g Kalk/500 ccm/100 cem =-2-g Kalk. -
CalOH), = verbr.. cem n/10 KMn0O, - 0,0037043 « 50 %

- II) Da men bei der Titration mit Methylorange mur die
Hélfte der Soda titriert, hat man die Anzahl der bei dieser
" Pitration verbrauchten cem n/10 E12804 zu. verdoppeln, um auf den
Sodagehalt zu gelangen. Bei der Titration mit Phenolphtalein
titriert man die andere Hilfte der Seda sowie die durch Hy-
droxyd bedingte Alkalité#t. Diese Alkalitit wird durch NaOH
und Cal OH)2 hervorgerufen. Da man nun die Alkalitét und das -
Calcium mit n/10 ISsungen titriert und .jeweils die gleichen
' Mengen anwendet,. so ergibt sich der Gehalt an Natriumhydroxyd
durch Subtraktion der fiir die Calclumbestimmung verbrauchten
com KMn04-losu.ng sowle dexr ccm n/10 HZSO4 bei der Titration
mit Methylorange von der Anzahl der bei der Titration mit
Phenolphtalein verbrauchten ccm n/1o Hzoo4
1 cem n/10 32804 = 0,0040005 g NaOH
= 0,0052997 g Na CO3
Ist also a Anzahl ccm n/10 HZSO4 (Phenolphtalein)
b " ccm n/10 HZSO4 {Methylorange)
c " cem n/10 KMnO, fir CalOH)z,
So berechnet sich fiir ‘
II) XNaOH = (a-b-c)-00040005 ~ 50 %
III) NapCO; =2 - b + 0,0052997 . 50 %
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Beispiel: I) Angewandt: 10 g Kalk/500 ccm/100 ccm = 2 g Kalk.
Verbraucht :.24,20 ccm n/10 KMnO4
Ca(OH), = 24,20 - 0,0037043 - 50 = 4,482
Ca(OH) , = 4,48 %
Zur Umre&ghung auf.Ca0 wird dieser Wert mit dem Faktor
3%%79 = 0,7568 (1log.= 0,87897 -1) multipliziert.
Ca0 = 3,39 %
II) Angewandt: 10 g Kalk/500 ccm/100 cem = 2 g Kall..
Verbraucht:; 29,55 cem n/10 II2804 (Phenolphtaleir.
‘ 1,20.ccm n/10 H,S0, { Methylorange)
NaOH = (29, 55 - 1,20 - 24,20) -+ 0,0040005 - 50 = O, 830

TaOH = ©;85% -
IIT) Fa,C0; = 2 « 1 2o * 0,0052997 + 50 = 0,636
Naée% e 0;64-%

3) Calclumcarbonat

: ‘Genau 1 g der Durchschnlttsprobe w1rd unter Erwirmen
in verd. Salzsdure geldst, worauf die Losung in einen 500
cem MeBkolben gespiilt und mit dest. Wasser bis zur Marke
aufgefiillt wird. Von dieser Auffiillung werden 50 ccm
(= 0,1 g Kalk) mit etwa 150 ccm dest. Wasser versetzt,
schwach ammoniakalisch gemacht und in der Hltze mifweiner
_siedgnden‘Ameanalatldsnng.yersetztm_DiegEéllung_xQn.Cal___
ciumoxalat wird wie oben beschrieben welter behandelt und
das Calcium mit n/10 KMnO, titriert.
Berechnggg Da.-man hierbei sowohl den als Carbonat vorlle-~»
genden Kalk wie das Calciumhydroxyd bestimmt, kann man ent-
weder so verfahren, daS man die verbrauchten cem n/10 KMhO
auf Carbonat umrechnet und dann d1e‘€ben bestlmmten aqulva—
lente Menge Ca(OH)2 subtrah}ert. Oder man subtrahlert von
der Anzahl verbrauchter c EMnO4 die entsprechende, zur’
Bestimmung von Ca(OH)2 verbrauchten cgé KMBO4 und. rechnet
dann erst auf Calciumoarbonat um.
a) 1 cé%lﬁvm% ‘= 0,0050035 g CaCo,

Angewandt: 1 g Kalk/500 cem/50 cem 0,1 g Kalk

CaC0; = verbr. com n/10 KMnO, - 0,0050035 * 1000 -
gef. Ca(OH)a_- 100,07 %
TE, 09
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b) Da man zur Gesar_n,t_calciumbestin;mung nur 0,1 g Kalk, -gur..
Bestimmung von (Z'a.('OH)2 aber 2"'g éngewand*é hat, so ent'sbrich;t
die 0,05 fache Menge der fir die Ca(on)z-bes%immyhg verbrace™
ten cem n/10 KMnO4-lésung der Anzahl ccm n/10 KMn04, dio maa
bei -Anwendung von 0,1 g Kalk zur Caloiumhydroxydbestimmung
verbraucht hitte. Daher ist: . '
Gza.CO3 = (verbr. ccm }1710 KMnO,(Ges.Ca) -~ verbr. cem n/10 «
KMnO4‘(fﬁr.Ca(OH)2) - 0,05) - 0,0050035 . 1000 ¢

Beispiel: a) Angewandt’:‘l & Kalk/500 ccm/SO cem = 0,1 g Kall
Verbraucht: 13,25 acpy n/10 EMnO, (fiir Ges. Ca)
CaQQ3W5_13T25—+‘07665003S_T_TUUU_:_ﬁJﬁgizggsghgl =
’ -

66,30 - 6,05 = 60,25

Cacos = 60,25 ¢
e 7 S
b) Angewandt: 1 8 Kalk/500 cem/50 cem = 0,1 g Kalk.
Verbraucht: 13,25 con n/10-KMnO4-""("?iir‘Ges‘. Ca)
Verbraucht:»:w24,20 cem n/10 KMnO4
( fiir, Ca(on), bei 2 g Kalk s.o.)

(13,25 - 24,20 - 0,05) . 0,0050035 . 1000
(13,25 - 1,20) . 0,0050035 - 1000

12,05 - 0,0050035 - 1000

60,29

CaCO3

o
~

[]

CaCo;—=—"60725"%

" Die Analyse des Abfallkalks ergab in obigem Beis,pie,l o
folgende Werte: : e . ,

H,0 ‘ = - 133,63 %
-.Cal OH)2 = 4,48 % = 3,39 ¢ Cao
NaOH = 0,83 4 -
Na2003 = 0,64 %
|1 CaCog = . 60,29 %
' 99,87 %
Anm. Bei Anwesenheit grofBerer Eisenmengen verfihrt man fol-

k] -

gendermaBen: N
Beim Lésen des Abfallkalks setzt man zur Oxydation des Eisens
zweckmiifig einige Tropfen konz. Salpetersiure hinzu und ver-~
féhrt dann wie folgt : Man pipéttiert 100 cem
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des Filtrats, si@uert mit verd. Salzséure an und kocht unter
Zusatz von einigen Tropfen k.onz. HI\I'O3 auf. Nach dem Zusatz
von Ammoniak filtriert man, wenn es -sich um grdSere Mengen
von Eisenhydroxyd handelt, dieses ab.

Entsprechend verfdhrt man beil der ‘Bestimmung des Gesamt-

calciums.





