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Methode zur directen Bestimmung der Thonerde 
neben Eisenoxyd, 

Von Ed. Donath~ 
k, k. Adjunct den Lehrkauzel f i ir  Chemle und ProS~rkunde an tier Berga~ademie in ZeoSen. 

(Vovgelegtin der Sitzung am 14. October 1880.) 

Bekanntlich wird in den meisten Fallen (lie Thonerde neber~ 
Eisenoxyd nicht direct bestimmt, sondern aus der Gesammtmenge 
tier beiden Oxyde und tier Menge des auf irgend eine Art mass- 
analytisch bestimmten Eisenoxydes ermittelt. Die Titrirmethoden, 
des Eisens sind zwar inl Allgemeinen genau; es kann jedoeh 
diese indirecte Bestimmung" tier Thonerde dann mit einer g'rSsse- 
ten Ungenauigkeit behaftet sein, wenn die Fehler bei der 
Bestimmung tier Gesammtmenge und der Menge des Eisenoxyds 
sigh summiren. Dass dennoeh nur selten eine factische Trennung 
und Bestimmung tier Thonerde ertblgt, liegt in den Sehwierig- 
keiten, mit denen eine solche verkntipft ist. Denn genaue Resul- 
rate liefert nut die Sehmelzung der beiden Oxyde im Silbertiegel 
mit Atzkali und Ausziehen des 15slichen Aluminates mit Wasser. 
Allein die Anwendung eines Silbertiegels ist, wie auch Rose  in 
seinem bekannten Werke betreffenden Ortes 1 bemerkt, immer 
unangenehm; zudem geht dabei zuletzt beim Waschen mit 
kochendem Wasser das Eisenoxyd gern durchs Filter. 

In Folgendem besehreibe ieh eine Methode, welche gestattet~ 
die Thonerde direct neben Eisenoxyd, jedoch nicht letzteres gleich- 
zeitig~ zu bestimmen und deren Anwendung" sich hauptsi~chlich 
dann empfiehlt~ wenn man eine Controle der indirecten Bestim- 
mung haben will. 

Bekanntlich besitzt das Aluminium nicht das Verm(igen Cyan 
oder g'epaarte Cyanverbindungen zu bilden, wi~hrend diese 
F~thigkeit in hohem Grade dem Eisen zukSmmt. Ftigt man zu 

1 6. Auflage, Seite 105. 
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einer das Eisen als Oxydul enthaltenden L(isung Cyankalium im 
llTberschuss hinzu, so 15st sich dcr anfangs gebildetc~ braung'elbe 
Niederschlag" unter Bildung' yon Ferrocyankalium vollsti~ndig 
wieder auf, besonders leicht beim Erw~rmen und gleichzeitiger 
Anwesenhcit yon etwas Atzkali. 1 Auch Thonerde wird yon einem 
(~berschuss yon Cyankaliuln g'enau so wie yon =;(tzkali gelSst, 
ohne dass jedoch eine Khnliche Umsetzung" derselben crfolgt und 
zcrsetzt man das Cyankalium durch blossen Zusatz you Essig- 
s~ure oder irg'end einer Mincralsiiure, so 1Ksst sich die Thonerde 
durch ihre gew(ihnlichen F~llungsmittcl~ wie z. B. Ammoncarbo- 
nat vollst",indig" wieder abscheiden. Auf dieses Verhalten ist die 
Methode zur directen Bcstimmun~ der Thoncrdc basirt~ deren 
Ausftihrung im Folgenden beschricben ist. 

Die Eisenoxyd und Thonerde enthaltcndc LSsung" wird 
eventuell auf ein kleineres Volum~ ung'efKhr 100 CC. cingedampft 
oder man nimmt zweckln/issig'er einen entsprechenden aliquoten 
Thcil der LSsung'. Nun wird die fi'eie S~ure durch Zusatz yon 
Amlnoniak grSsstentheils abg'estumpft, so (lass nur noch eine g'anz 
geringc Mcngc dersclben vorhandcn ist. Andcrseits erhitzt man in 
cinem ger~tumigen Bechcrg'lase cine mit etwas Ammoniak ver- 
setzte LSsung yon |ibcrschiissig'cnl Cyankalium (15--20 Grin. 
auf 0"1--0"3 Grin. Eiscnoxyd) his fast zum Kochcn; das Volumen 
tier CyankaliumlSsung" soll mindcstens doppelt so g'ross scin~ als 
.alas der Eiscnoxyd- und ThoncrdelSsung'. Zu diesel" hat man in- 
zwischen unter Umriillren so lang'e yon einer concentrirten Liisung 
yon untcrs~.hwcfligsaurcm Natron zug.eftig't, [)is dieselbe durch 
vollst~ndige Reduction des Eisenoxydes zu Eisenoxydul ganz 
farblos geworden ist. Sic wird nun ganz lang'sam (unter sc]fliess- 
lichem NachspUlen) in die heisse Cyankaliuml(isung cing'egosscn 
und diese dutch ungefi~hr eiue Minute noch erw~trmt. Die ent- 
standcne LSsung' soll elnc gelbe~ etwas ins Griinliche g'ehend% 
abcr keine braunlichc F~i.rbung besitzen ; sie wird durch sofbrtiges 
Einstellen in kaltes Wasscr m(iglichst rasch und vollstKndigst ab- 
g'cktlhlt. Man setzt sodanu Essig's~ure zu, bis die Fliissig'keit 
deutlich sauer reag'irt und schliesslich sofort Ammoncarbonat bis 
zur alkalischen Reaction. Der entstandenc Niederschlag' yon 

1 Siehe auch Fresenit, s, Jom'nal fiir prakt. Chcmie. 74. l~d., S. 252- 
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Thonerde wird vollst~ndig absitzen gelassen, sodann aber unver- 

weilt abfiltrirt und mit kochendem Wasser vollstlindig ausge- 
waschen. Die sO erhaltene Thonerde ist dann fast vSllig weiss, 
wenn in der ursprUngliehen LSsung relativ wenig Eisen vorhanden 
war;  bei grossem und Uberwiegendem Eisengehalt ist sie aus 
spiiter anzufiihrenden Grtinden meistens sehmutzig gelbgrUnlich 
gefitrbt. 

Ist der Niederschl ,g rein weiss, so kann er sofort gegliiht 
und gewogen werden ; im entgegengesetzten Falle digerirt man 
sofort Filter mit Niederschlag mit heisser verdtinnter Salzsiiure 
( 1 :4 ) ,  wodureh die Thonerde geRist wird, w~thrend die die 
Fi~rbung bedingenden Eiseneyanid% dabei in einen berlinerblau- 
artigen KSrper tibergehend, ungelSst bleiben. Nach einigem Ab- 
sitzen filtrirt man die LSsung ab und bestimmt in derselben die 
Thonerde mit Ammoniak in bekannter Weise. 

Zur Beurtheilung der Verwendbarkeit  dieser Methode mSgen 

folgende Belegresultate dienen: 
30 CC. einer AlaunlSsung gaben, mit Ammoniak entspreehend 

gefitllt, 0 '1200 Grin. Thonerde, mit Ammoncarbonat (in der K~tlte) 

0"1196 Grin. 
Mit dieser LSsung und einer EisenehloridlSsung, die in 

25 CC. 0"1420 Gr. Fe~O 3 enthielt, wurden Misehungen hergestellt, 

enthaltend: 
0"0800 Grin. Al~O a und 0'1420 Grin. F % 0  a. . 

2. 0"0800 , ,, 
3. 0"1200 ,, , 
4. 0"1600 , ,, 
5. 0"1200 , ,, 
6. 0 '1200 ,, ,, 

7. 0"1200 , I, 

,, 0"2~40 , ,, 

I, ~ ' 4 ~ U  ,, ,, 

Dieselben lieferten naeh der besehriebenen Methode: 

1. 0"0814 Grm. A]~O 3. 
2. 0"0816 , ,, 
3. 0"1222 ,, 
4. 0"1612 ,, 
5. 0"1255 ,, ,, 
6. 0"1253 , , 
7, 0"1280 ,, 
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Die Niederschliige 1 bis inclusive 4 waren weiss, nach dem 
GlUhen kaum bemerkbar gelblich g'efKrbt; die anderen warea 
sehmutzig und nach dem GlUhen stark gelblich gef~rbt. Bei drei 
weiteren Versuchen mit Mischungen, enthaltend 0"1200 Grin. 
A120 a und 0"2840 Grin. F%Oa~ wurden die mit Ammoncarbonat 
erhaltenen l~iederschl~ge nach dem Auswaschen sofort~ wie an- 
gefUhrt~ mit heisse 5 verdiinnter Salzs~ture behandelt und in der 
abfiltrirten LSsung die Thonerde mit Ammoniak bestimmt. 

Erhalten wurden: 

1. 0"121.0 Grin. A120 a 
2. 0"1208 ,, , 
3. 0.1190 , , 

Es ist ersichtlich, dass~ wie bereits tmgefiihrt~ bei gr(isscrem 
Eisengehalte der L~sung' auch die Resultate der Thonerdc- 
bestimmung zu hoch ausfallen i es rtihrt dieses gewiss yon d e r  
grossen Ver~tnderlichkeit des vorhandenen Ferrocyanammoniums 
her, welches bekanntlich beim Abdampfen dcr L(isung ja auch 
beim liingeren Stehen derselben an der Luft sich unter Abschei- 
dung yon Eisencyaniden zu zersetzen beg'innt i dcsshalb ist die 
vorgcschriebene Schudligkcit der Ausflihrung nothwendig. Bei 
geringeren Eisengehalten und genauestcr Befolgung der ang'e- 
gebenen Massregeln gibt die Methode jedoeh hinreichend genaue 
Resultate~ so class sic sieh sowohlzur Bestimmung der Thonerde art 
nnd fiir sich als zur Controle der indirecten Bestimmung eignet. 


