Gesteinsanalyse: basische Schlacke

Schlacken: Vorlage
Schlacken entstehen bei dem Hochofenprozess durch Zugabe von Basische Schlacke:

,»Eisenerz mit Zuschlag®, dabei sollen Beimengungen in Hauptbestandteile: Ca, Fe
leichtschmelzbare Calcium-Aluminium-Silikate iiberfiihrt Nebenbestandteile: Si. Mn. Al
werden: xCaO ¢ yAL,O; ¢ z SiO, hier: x > y; x > z. -

Losevorgang:

Durch Salzsdure — Aufschluss (Vermeidung eines starken
Saureliberschusses, da Gefahr besteht, dass Siliciumwasserstoff
entweicht) wird das Silikat als Kieselsdure quantitativ abgeschieden.
Das Pulver wird mit wenigst Tropfen konzentrierte HCI befeuchten, Einwaage gut notieren!
abrauchen und in verd. HCI aufnehmen. Erwarmen, bis sich
moglicherweise gebildete Metallchloride wieder auflosen. MaBig
warm halten, warten, Kieselsdure verbleibt letztendlich als weilles,
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/ Einwaage aus der Probe
(z.B.ca. 1g > 0,4879g +
N 0,5121 g),

1!

H,4Si04 weif3, gallertartig = SiO, + 2 HO

Losung langsam neutralisieren auf ca. 8 mit
schwacher Essigsdure HCl abrauchen,

Ca’" als Oxinat fillen (schwach
essigsauer, pH > 6,5 und quantitativ in
Glasfiltertiegel filtrieren, trocknen,
auswdagen:

C a2+ +

korniges Pulver (Vorteil: absorbiert kaum noch Fremdpartikel und 4\ 2+ 2+ 2+ 3+
geht nicht wieder kolloidal in Lésung) am Bodensatz, quantitativ im Ca™, Mn™', Fe™', Al
Porzellantiegel filtrieren, Glithen im Ofen und konstant wiagen - —\/

ergibt direkte Auswaage an SiO,: iL

Fe*" in Fe’* umwandeln mit HNOs, oder (besser)
H202:
HO + 2 Fe* + 2H =2 HO +
2 Fe™

N 20

1!

Ca2+, Mn2+, Fe3+, AP

Mit NH3/NH4CI1 zur basischen Reaktion bringen
> Fe(OH); (s), AI(OH); (s)

Durch Ammoniumchlorid (kein Ammoniumcarbonat
verwenden, sonst fillt MnCOs) bleibt die Fillung
von Mn(OH), aus, da




Vorlage

Basische Schlacke:
Hauptbestandteile (>10%): Ca, Fe
Nebenbestandteile (1 — 10%): Si, Mn, Al

s

Alkalischer Sturz:

fallt erst bei pH > 7,
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Einwaage aus der Probe I

(z.B. ca. 1g > 0,4879¢g +
0,5121 g),

Wsi

Einwaage gut notieren!
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. ca. 1 —2 Wochen
Losevorgang:
Saurer — Aufschluss mit Konigswasser, zunichst
Vermeidung eines starken Saureiiberschusses, da
Gefahr besteht, dass Siliciumwasserstoff entweicht; es
wird das Silikat als Kieselsdure quantitativ
abgeschieden. Zunichst kalt, Abscheidung der
Kieselsdure als Hydrogel (durchléssig fiir Sduren und
Salze). AnschlieBendes Unléslichmachen der
Kieselsdure. AnschlieBend: gelindes bis méBiges
Erwédrmen, bis sich moglicherweise gebildete
Metallchloride wieder auflésen. MaBig warm halten,
warten, Kieselsdure verbleibt letztendlich als weil3es,
korniges Pulver (Vorteil: absorbiert kaum noch
Fremdpartikel und geht nicht wieder kolloidal in
Losung) am Bodensatz, quantitativ im Porzellantiegel
filtrieren oder aschefreies Filter (Veraschung), Glithen
im Ofen und konstant wiagen - ergibt direkte
Auswaage an SiO,: Achtung: Filter feucht veraschen,
da beim Vergliihen leicht verstaubbar. Kieselsdure ist
stark hygroskopisch, Wigen mit Deckel nach
Austarieren der Waage!
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Konigswasser

Veraschen und
Gliihen bei 6-700°C

-> Aleg,, Fe203

Es Sollen Fe und Al abgetrennt werden:
Auf pH = 6, mit NaOH/NHj; bringen, es
fallen aus: Fe(OH); und AI(OH);3;, Mn(OH),

Abfiltrieren, Zugabe von NH;NO;, kein
NH;CO3!) erforderlich (Pufferwirkung)
sowie Verhinderung einer zu frith

einsetzenden Mn-Fillung; Nd. alkalisch
waschen (pH = 6)
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Erneutes Auflésen in
Konigswasser, aber Fillung bei
pH = 12, Es fillt nur Fe(OH);;
> Fe203

[AI(OH)4]” bleibt in Lsg.
Differenz Aw wird ermittelt

W(F€203 * A1203)

2+ 2+
Mn™"; Ca

Fillung von Calciumoxalat:
Abrauchen / Eindampfen, Zugabe von
NH,CI, schwach salzsauer machen, Kochen,
Zugaben von Oxalsre. H,C,04 u. NH; ¢ aq,
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H;Si04 welﬁ, gallertartig > SiO, + 2 H,O

Umfillung - gravimetrischen Bestimmung

von CaC,0,4 im Glasfiltertiegel ‘y

WMn WCa

Kolorimetrische

Mn-Bestimmung:

Zugabe von H,SO,, bis zur saure
Reaktion, AgNO; (als Kat),
Ammoniumpersulfat, (NH,4),S,0g sowie
ggf. H,0,, Kochen, weitere Zugabe bis
die Farbung sich nicht mehr vertieft.
Ansetzen von Referenzsubstanzen,
durch Einwdgen und Losen von
umgefillten / reinen Permanganat.
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Notwendige Fillungsdiagramme:
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