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Zur gewichts analytischen Bestimmung der Eisen(III)ionen pflegt man 
das Eisen zumeist als Eisen(III)hydroxyd zu fällen und nach entsprechender 
Wärmebehandlung als Eisen(III)oxyd zu wiegen. Eine große Zahl yon F 01" 

schern befaßte sich mit Versuchen, die auf eine Herabsetzung der zum Ghihen 
erforderlichen hohen Temperaturen abzielten. Da aber die Struktur des 
Eisen(III)hydroxyds in hohem :Maße yon den Versuchsumständen abhängig 
ist, kann die geringste Änderung der Versuchsbedingungen statt zur Ab
scheidung des l\"iederschlages zum Ausfallen eines yoluminösen, schlecht 
filtrierbaren Gels führen. Wir setzten uns das ZieL das thermische Verhalten 
der nach nrschiedenen :Methoden gefällten Eisen(III)hydroxydnieder;;:chläge 
zu untersuchen, um auf Grund unserer Ergebnisse auf die Struktur und rich
tige Wärmebehandlung der einzelnen Niederschläge folgern zu können. Die 
Gewichtsbeständigkeit analytischer Niederschläge und somit auch die Ge
wichtsbeständigkeit einiger Eisen(III)hydroxydniederschläge wurde bereit,. 
yon C. DUYAL und Mitarbeiter [1] untersucht. Da es diesen Forschern nur um 
die Ermittlung der Ge',-iehtsbeständigkeit ging, genügte zu ihren Versuchen 
die thermograyimetrisehe untersuchung der Niederschläge. 

\Vir führten unsere Vel'l3Uche einerseits mit der deriYierenden Thermo
waage [2] aus, mit der sich die auch quantitati,- auswertbaren thermograYi
metrischen (TG-) Kurven und die die Geschwindigkeit der Gewichtsänderung 
anzeigenden deriyatiythermograyimetrischen (DTG-) Kurven aufnehmen 
.lassen. anderseits mi' der differentialthermoanalytischen Vorrichtung aUE. 
die die Ermittlung der die Enthalpieänderung der Prohe anzeigenden Kuryen 
gestattet. Aus den derart he stimmten Gewiehts- und Enthalpieänderungen 
der untersuchten l\"iederschläge wünschten wir auf deren Struktur und Zu
sammensetzung zu schließen. Es ist zu bemerken, daß mit Hilfe des Deriyato
graphen die erwähnten Kuryen gleichzeitig und automatiEeh ermittelt werden 
können [3]. 

Versuchsumstiinde : Die Konstruktion und Arbeitsweise der hei unseren 
Versuchen yerwendeten deriyierenden Thermowaage und differentialthermo
analytischen (DTA-) Vorrichtung ,nlrde in einer früheren Veröffentlichung [2] 
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bereits beschrieben. "/ir führten unsere delivatiythermograYimetrischen 
Untersuchungen mit etwa 0,5 g, die differentialthermoanalytischen dagegen 
mit etwa 1 g SubsLanzmenge durch. Die Aufheizungsgeschwindigkeit betrug 
in beiden Fällen 10 oe/Minute. Auf einen wesentlichen Unterschied in den 
Versuchsumständen muß aber schon jetzt hingewiesen werden. Die deriyie
rende Thermowaage mißt nämlich die Temperatur des Ofenluftraumes, die 
DTA-Yorrichtung hingegen die der Probe. Daraus erklärt sich die Tatsache, 
daß zwischen dcn charakteristischen Temperaturen der einzelnen Umwandlun
gen oft bedeutende Abweichungen zu beobachten sind [2]. Betont sei jedoch, 
daß der Derivatograph auch diesen methodischen Fehler vollständig beseitigt 

[3J. 
Die untersuchten Niederschläge "wurden aus einer etwa 5 % Salzsäure 

enthaltenden Eisen(III)chloridlösung gefällt. Die nach nrschiedenen ::\lethoden 
gefällten Eisen(III)hydroxydniederschläge wurden vorschriftsgemäß auf Glas
filter abfiltriert, mit Wasser gewaschen und bei 40 oe getrocknet. Die luft
trockenen Niederschläge wurden in das Platin gefäß der derivierenden Ther
mowaage eingewogen. 

Ergebnisse 

Der Eisel1gehah der einzelnen Niederschläge wurde aus den für die 
Versuchs zwecke bereits vorbereiteten Proben ascorbinometrisch bestimmt [4]. 
Der Eisengehalt der eingewogenen Probe war demgemäß in jedem Falle be
kannt. Vergleichshalher rechneten wir die auf der TG-Kurye erhaltenen 
Werte in der Weise um, daß der Eisengehalt 1000 mg entsprach. Dadurch 
ließen sich die Ergebnisse in einem und demselhen :Maßstab angeben lInd auch 
die gleichen stöchiometrischen Höhenstufen auf das Diagramm auftragen. 

1. Fällen mit AmmoniaklösHng 

Der Niederschlag wurde nach TREADWELL [5] aus "armer Lösung mi·c. 
Ammoniak gefällt. Die Ergebnisse der thermischen ::\Iessungen sind in Abb. 1 
aufgetragen. (Die obere Kurve ist die DTA-, die mittlere die DTG- und die 
untere die TG-Kluve.) \Vie aus der thermogra'dmetrischen Kurye ersichtlich, 
gab der Niederschlag bis 480 ce seinen Wassergehalt größtenteils ab, der 
Rückstand setzte sich jedoch zu gewichtsheständigem Eisen(III)oxyd erst bei 
einer Temperatur yon über 860 oe um. Der Gewichtsverlust z"ischen 480 und 
860 oe beträgt nur etwa 0,3 %. ,'Fie aus der DTG-Kurye ersichtlich, entwich 
das \Vasser in einer Stufe. Die DTA-Kurye zeigt einen ähnlichen Verlauf, doch 
meldet sich bei 460 ce eine exotherme Spitze, die sich bei den nach yerschiede
nen Methoden gefällten Eisen(III)hydroxyden im allgemeinen auffinden läßt 
und die auf eine strukturelle Umsetzung hinweist. 
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Fällen mit Ammoniakgas 

Durch die auf 70 sC enl'ärmte Lösung wurde langsam strömendes Am
moniakgas geIeit~t. Die thermoanalytischen Kuryen des erhaltenen J\'ieder
schlages sind in _-\.bb. 2 dargestellt. Die Kurven verlaufen ähnlich wie die 
,hermoanalytischen Kuryen des mit Ammoniaklösung gefällten J\'ieder
schlages. Die Wasserabgahe erfolgte auch hier in einer Stufe u. zw. mit maxi
maler Geschwindigkeit bei 100 Co. Obwohl bis 500 sC beinahe das gesamte 
Wasser entwichen war, konnte bis 860 sC noch ein 'I-eiterer, 0,6 %iger Gewichts
verlust beobachtet werden. Auf der DTA-Kurye zeigte sich eine exotherme 
Spitze ohne Gewichtsänderung, die auf eine Umkrii3tallii3ation hinweist. 

3. Fällen mit Ammoniaklösung in alkoholischem Jledium 

Der Niederschlag wurde nach DAYIDSON [6) aus heißer, 50 Vol % Äthyl
alkohol enthaltender Lösung mit Ammoniaklösung gefällt. Das thermische 
Verhalten des Niederschlages ist in Abb. 3 graphisch dargestellt. Wie aus der 
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TG-Kurve ersichtlich, enthielt der amorphe Niederschlag etwa 2 Mol Wasser. 
Der Niederschlag, dessen thermische Eigenschaften mit denjenigen der beiden 
bereits angeführten Niederschläge übereinstimmten, wurde bei einer Tempe
ratur von über 900 oe gewichtsbeständig. 

4. Fällen mit Ammoniumnitrit 

Der ::\iederschlag wurde gemäß SCHIRM [7] aus warmer Lösung mit 
Ammoniumnitrit gefällt. Die Ergebnisse der thermischen Untersuchungen 
gehen aus Abb. 4 hervor. Der ""\Vassergehalt entwich in einer Stufe bis zu etwa 
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320 ~e, Eisen(III)oxyd von stöchiometrischer Zusammensetzung entstand 
jedoch erst bei 840 oe. Die die Umkristallisation andeutende exothermische 
Spitze auf der DTA-Kurve war auch in diesem Falle auffindbar. 
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J. Fällen mit Pyridin 

Der Niederschlag wurde nach :!\IE:c\"DEZ und PI:c\"TO [8] mit Pyridin ge
fällt. Er fiel mit etwa 3 Mol Wassergehalt aus. Die Ergebnisse der thermoanaly
tischen Untersuchungen finden sich in Abb. 5. Wie die TG- und DTG-KurYen 
beweisen, ent'vich der größte Teil des \Vassergehaltes in einer Stufe. Über 200 oe 
nahm die Gesch,öndigkeit der Gewichtsänderung beträchtlich ah, der Nieder-
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schlag wurde nur bei etwa 800 ce gewichtsbeständig. Bei diesem Niederschlag 
zeigte sich eine strukturelle Umsetzung bei 230 ce. Dieser exotherme Vorgang 
setzte gegen Ende des endothermen Vorganges plötzlich ein, indern er sich 
auf die endotherme Kurve des Wasserverlustes superponierte. Mit Beendigung 
dieses exothermen Vorganges verläuft die Kurve wie zuvor in endotherm i
scher Richtung. Mit einer Spitzentemperatur von 350 oe läßt sich noch ein 
weiteres endothermisches Maximum beobachten. 
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6. Fällen mit NatriHmazetat 

Der Niederschlag wurde nach BORcK [9] aus einer 5 % Essigsäure ent
haltenden Lösung mit Natriumazetat gefällt und die niederschlaghaltige 
Lösung aufgekocht. Wie aus Abb. 6 ersichtlich, entwich das Gelwasser des 
Niederschlages schon bei et"wa 150 ce, wonach bei 220 oe ein ·weiterer Zerfalls
yorgang einsetzte. Von 300 oe an war die Gewichtsänderung nur geringfügig 

l:ialvanom. ausschlag 60C 
20 
10 

Skala 0 

-10 

-20 

-30 

-40 

Skc'a 0 ---
1/0 

10 

20 

30 

40 

50 

60 

70 

Ge ... /!chtsär:derung 
% 220 

fezOJ?!jO 1800 

feZ03f!zO ..J§OO _ 

TG 

200 400 600 800 1000 oe 
Abb. 6 

und das restliche Eisen(III)oxyd "wurde erst bei einer Tcmperatur yon über 
750 oe gewichtsbeständig. Auch auf der DTA-Kurve zeigten sich zwei endo
thermische Spitzen, da sich aber auf letztere der exotherme Vorgang 
der Umkristallisation superponierte, läßt sich durch Kurvenaddition nur 
eine kleine Einbuchtung beobachten. Bei 600 ce meldete sich noch ein 
weiterer exothermer, mit Gewichtsänderung praktisch nicht yerbundener 
Vorgang. 
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7. Fällen mit Natriumformiat 

Der Niederschlag wurde nach FUl'i'K [10] durch Fällung mit Natrium
formiat und durch nachträgliches Aufkochen der Lösung bereitet. Das Thermo
gramm dieses Niederschlages ist demjenigen des mit Natriumazetat gefällten 
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Niederschlages sehr ähnlich und unterscheidet sich davon nur insofern, als 
sich der zweite mit Gewichtsverlust nicht verbundene Vorgang nicht auffinden 
läßt (Abb. 7). Der Niederschlag wurde über 750 ce ge"ichtsbeständig. 

8. Fällen mit Ammoniaklösllng und Hydrazin 

Die Fällung wurde nach SCHIRM [11] in heißer Lösung durchgeführt. 
Der Niederschlag enthielt et'wa 1,5 Mol Wasser. Wie aus Abb. 8 ersichtlich, 
ent'wichen 0,5 1V1ol Wasser leicht aus dem Niederschlag, worauf nach einem 
gut beobachtbaren Knickpunkt auch das restliche 1 Mol Wasser abgegeben 
wurde. Die vollständige Gewichtsbeständigkeit stellte sich sehr schwierig, 
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nur bei etwa 1000 oe ein. Die DTA beweist ebenfalls, daß der Wasserverlust 
in zwei Stufen verlief. Die exotherme Spitze der Umkristallisation läßt sicb 
nicht oder nur kaum beobachten, da sie von der endothermen Spitze des 
Wasserverlustes überdeckt wird. 
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9. Fällen mit Kalillmjodid-Kaliumjodat 

Der ~iederschlag wurde nach 1\100DY [12] und GLAßJIA="N [13] aus 
warmer Lösung mit einem Gemisch von Kaliumjodid und Kaliumjodat 
gefällt. Der Niederschlag enthielt mehr als 3 Mol Wasser. Wie aus Abb. 9 er
sichtlich, meldet sich in diesem Fall auf der DTG-Kurve auch eine dritte 
Spitze. Nach Entweichen des Gelwassers bei 100 oe wurde bei etwa 220 oe 
das lose gebundene und sodann erst bei 640 oe das stärker gebundene Konsti
tutionswasser u. zw. in einer ~Ienge von je etwa 1 1\101 abgegeben. 

Dieselben Anderungen zeichnen sich auch auf der DTA-Kurve ab. Die 
exotherme Spitze der Umkristallisation läßt sich auch in diesem Fall beobach
ten. Der restliche Niederschlag wird erst bei 1000 oe ge,vichtsbeständig. 
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10. Fällen mit Hexamethylentetramin 

Der Niederschlag wurde nach RAY und CHATTOPADHYA [14] aus heißer 
Lösung mit Hexamethylentetramin gefällt. Die Struktur dieses Niederschlages 
glich derjenigen des im yorherigen Abschnitt beschriebenen. Wie aus Abb. 10 
ersichtlich, yerlief die \Vasserabgabe in drei Stufen. Auf der DTA-KuTH läßt 
sich die zweite endotherme Stufe der \Vasserentweichung nicht deutlich er
kennen, weil sie durch den gleichzeitig yerlaufenden exothermen Vorgang 
der Umkristallisation Yerdeckt wird. Die dritte Spitze verschob sich infolge 
der Verschiedenheit der Versuchsumstände. Der Niederschlag ist yon 1000 GC 
gewichtsbeständiges Eisen(III)oxyd. 

11. Fällen mit Karbamid 

Die auf Hydrolyse beruhende Fällung des Eisen(III)hydroxyds wurde 
nach WILLARD und TANG [15] aus heißer Lösung mit Karbamid durchgeführt. 



Galvanam. ausschlagl 

Skala 0·' 

- 10 

- 20 

- 30 

- ',0 

-- 50· 

S/rala 0 

10 

20 

30 

'10 

50 

60 

'10 

80 

Gewichlsandel'ung 
% 

2000 
FeZ03':j!!gO _ _ _ 

Fez03211;>0 /800 L1; 
FezD://iz!! ..J!jQQ,.--

(e203 - -ft,(J(T'-

200. 'IOD 

Ab!J. 10 

DrG 

TG 

600 [JOD 1000 "e 

"ialvanam ausschlag 

10 

Skala O' 

Skala 

10 

- 20 

- 1,0 

- 50 

-60' 

tu 

60 

Geivichlsänderung 
% 

2000· 
f':!zOj'3HzO __ -. 

f60 

Fe20J2HzO_!§00 ,----

Fe20Jfl20 ..J!jQJL. ___ _ 

',60 

.y 

fJTG 

620 

F~D3 

~--~~=====---
200 '100 600 /JO~ 1000 "e 

A/'b. II 

>-i 
0:: 
[;J 
::: 
rh 
(") 

0:: 
h 
r-: 
:,... 
...j 
h 
::0 v, 
r-: 
(") 

0:: 
N 

~ 
Q 
:...: 
h 
'-< v, 
h 
:...: 

-;::; 
'-< 
'-< ::: 
ti 
S 
" ti 
:,... 
.... 
M 
tJ 
M 
::0 

2 
2 
h 
:...: 

~ 



298 L. ERDEY u • .1fitarb. 

Wie auf Abb.ll zu sehen ist, verlief die bei niedrigeren Temperaturen erfolgeude 
Wasserabgabe in einer längeren, verzogenen Stufe. Das restliche 0,5 Mol 
Wasser entwich erst nach dem exothermen Vorgang der Umkristallisation, 
z'wischen 500 und 700 oe. Das Eisen(III)oxyd wurde bei einer Temperatur über 
900 oe gewichtsbeständig. 

12. Füllen mit Kohlendioxydgas alls Kalillmferratlösllng 

Konzentrierte Kaliumkarbonutlösung wurde unter Umrühren tropfen
weise mit Eisen(III)chloridlösung versetzt. In die entstandene, auf 50 oe er
wärmte Kaliumferratlösung wurde langsam strömendes Kohlendioxydgas 
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geleitet. \Vie aus Abb. 12 hervorgeht, entwich der Wassergehalt des Gels in 
einer Stufe. Der Gewichtsverlust dauerte jedoch bis 1000 oe an. An der DTA
Kurve zeigte sich diesmal die exotherme Spitze der Umkristallisation nicht. 
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13. Aufschluß mit iVatriumkarbonat 

Festes Eisen(III)chlorid wurde mit wasserfreiem Natriumkarbonat yer
mengt und in einem ~ickeltiegel aufgeschlossen. Nach Abkühlen der Schmelze 
wurde sie in kaltem ''lasser aufgelöst und der puh-erartige Niederschlag ab
filtriert. Nach gründlichem 'Waschen mit 'Wasser wurde der Nieden-chlag bei 
40°C getrocknet. Abb. 13 zeigt die Ergebnisse der thermischen Untersuchung, 
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laut welcher sich der ::\iederschlag als Eisen(III)oxyd erwies. Es konnte fest
gestellt werden, daß der Gewichtsyerlust zwischen 20 und 1000 ~C nur etwa 
1 % betrug. Das Eisen(III)oxyd enthielt also nur unhedeutende }Iengen 
Wasser. Auf der DTA-Kurye läßt sich bei 70 cC eine kleine Spitze beohachten, 
die das Entweichen der Feuchtigkeit anzeigt. Bei 720 cC erscheint eine weitere 
kleine Spitze. 



300 L. ERDEY u. ,Uitarb. 

14. Untersuchung ron räntgenreinem Goethit (Nadeleisenerz) 

Xach der Untersuchung yon Eisen(III)hydroxydl1iederschlägen wurde 
das natürliche a-Eisenhydroxyd, der Goethit gleichfalls einer thermischen 
Analyse unterworfen. Auf Abb. 14 sind die thermo analytischen Kuryen des 
aus Izamajor (Ungarn) stammenden röntgenreinen Goethits zu sehen . ..'iach 
Entweichen cl!'s adsorptiY gebundenen Feuchtigkeitsgehaltes, setzte bei etwa 
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:WO oe das Entwei!'hen cl!'s Konstitutionswassers ein, ,,'dch!'s den TG- und 
DTG-Kuryen gemäß bei 290 ce mit maximaler Geschwindigkeit yerlief. 
Die DTA-Kurve zeigte denn auch nur eine endothermische Umwandlung 
mit einer Spitzentemperatur yon 330 oe an. Auf weitere Steigerung der Tempe
ratur mddete sich die für die Eisen(III)hydroxydniederschläge so charakteri
stische exotherme Umkristallisation nicht., Laut Literaturangaben zeigt das 
natürliche i-Eisenhydroxyd, der Lepidokrokit im Laufe seiner thermischen 
Behandlung gleichfalls keine exotherme Umkristallisation, sein thermischer 
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Zerfall liegt jedoch bei einer niedrigeren Temperatur als der des Goethits. 
Dies läßt sich damit erklären, daß sich im Goethit das Wasserstoffatom zwi
schen den Sauerstoffatomen als ein Kation verhält, während sich im Lepido
krokit selbständige OH-Gruppen befinden. Letztere Struktur ist weniger stabil 
und demgemäß erfolgt ihr Zerfall bei etwas niedrigerer Temperatur. 

Diskussion 

Es läßt sich fesstellen, daß sämtliche der hergestellten Eisenhydroxyd
niederschläge Gehl-asser in großen }Iengen enthielten. Ihrem thermischen 
Verhalten nach lassen sich unter den untersuchten Eisen(III)hydroxydnieder
schlägen drei Gruppen unterscheiden. 

Die erste Gruppe faßt diejenigen ::\iederschläge zusammen, dic nur Gel
wasser enthalten. Diese amorphen :\iederschläge (1 12) können eigentlich 
als Eisenhydroxyde angesehen werden, die über keine hestimmte Kristall
struktur yerfügen. Obwohl sie hei 40 oe getrocknet wurden und äußerlich 
puh-erartig und trocken erschienen, hatten sie einen heträchtlichen W· asser

gehalt. 
Zur zweiten Gruppe gehören die mit Hilfe der Verfahren 6-8 herge

stellten ::\iederschläge, hei denen nach Entweichen des Gelwassers noch ein 
weiterer mit Gewichtsverlust verhundener Vorgang zu beohachten war. 
Dieser Gewichtsverlust entsprach etwa 1 }Iol Wasser und stammt vermutlich 
aus dem Entweichen yon Konstitutionswasser. Man kann jedoch auch an
nehmen, daß der :\ied<:rschlag durch hasisches Salz verunreinigt war. Der einem 
:1Iol Wasser entsprechende Gewichtsyerlust macht allt'rdings die ersterwähnte 
}Iöglichkeit wahrscheinlich. 

Bei den zur dritten Gruppe gehörenden Xiederschlägen (9-11) yedief 
der \\-asseryerlust in drei Stufen. ::\ach Entweichen des Gelwassers giht die 
Suh8tanz das durch kleinere Krähe gehundene Konstitutionswasser ah. Der 
in der dritten Stufe erfolgende \Vasseryerlust deutet dagegen ausgesprochen 
auf Konstitutionswasser hin, das mit stärkeren chemischen Kräften gehunden 
ist. Der \\fasseryerlust sowohl in der zweiten als auch in der drittcn Stufe ent
spricht je 1 }Iol -WasseL 

Es ist zu hemerken, daß dcr Dispersitätsgrad der zu den hciden letzten 
Gruppen gehörenden ::\iederschläge sehr hoch ist, weshalh sie in Gelform ah
scheiden und eine heträchtliche Wassermenge hindel1- Aus dem annähernd 
stöchiometrü:chen \\7 assergehalt zu schließen kann man jedoch vermuten, daß 
sich die Kristallstruktur innerhalh der :Mizellen bereits ausgehildct hat. Bei 
der Herstellung dieser Xiederschläge lag wahrscheinlich eine geringfügige 
relatiye Ühersättigung der abscheidenden Ionen vor, die die Aushildung der 
Kristallstruktur förderte. 
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Im Falle des mit Natriumkarbonat durchgeführten Aufschlusses enthielt 
das nach dem Auslagen gewonnene Präparat weder Gel- noch Konstitution:::
wasser. Seine Zusammensetzung entsprach demgemäß der des Ei:::en(III)oxyds. 

Bei der thermischen Behandlung der meisten Eisen(III)hydroxydnieder
schläge läßt sich mit steigender Temperatur bei yerschiedenen Temperatur
werten eine exotherme Spitze beobachten. Da die TG- und DTG-Kuryen in 
diesem Temperaturgebiet keine wesentliche Gewichtsänderung anzeigen und 
diese exotherme Spitzen sich gewöhnlich erst nach dem Entweichen des Gel
und KonstitutiollSwassers melden, läßt sich yermuten, daß sich das im Zer
fallsprozeß entstandene amorphe Eisenoxyd bei diesen Temperaturen zu 
Eisen(III)oxyd umkristallisiert. Bei den natürlichen Eisenhydroxyden (z. B. 
Goethit) läßt sich diese exotherme Umwandlung nicht beobachten. 

Prüft man das Verhalten der auf yerschiedene Weise gefällten Eisen(III)
hydorxydniederschläge yom analytischen GesichtEpunkt au:;;, läßt sich fest
stellen, daß die Niederschläge mit Gelstruktur bei niedrigeren Temperaturen, 
et wa bei 850- 900 cC gewichtsheständig werden. Niederschläge, die Konsti
tutionswasser enthalten, erreichen die Gewichtsbeständigkeit erst bei etwa 
1000 cc. Die Vermutung, daß es genügt, die zwecks Ei:::enbestimmung gefällten 
Nieder:;;chläge bei niedrigeren Tempcraturen als 1000 cc zu glühen, ist daher 
nicht in jedem Fall begründet. 

E::: war weiterhin zu beobachten. daß Im Falle de8 aU8 chloridhaltiger 
Lösung gefällten Eisen(III)oxycls der gefunden~' "Wert :::tets etwa::: niedriger 
lag als der theoretische und nie die stöchiometri:::che Höhellstufe de:;; Eisen
(II-III)oxyds erreichte. Laut Literaturangahen ist es auch unwahrscheinlich, 
daß Eisen{II-III)oxyd bei Temperaturen unter 1000 cc in meßharpr }Ienge 
ent:::tehe. Der Umstand, daß der Gliihrückstand stet8 geringer war als die 
theoretisch herechnete :!\lenge de::: Ei:::en(III)oxyd:::, weiH darauf hin, daß der 
Kiederschlag in jedem Falle auch Chloridionen enthielt und zufolge der 
Flüchtigkeit des Eisen(III)chloricl:;; ein Verlust entstand. Aus dem Gesagtpn 
folgt, daß e::: sich nicht empfiehlt, zwecks gewicht:;;analytischer Bestimmung 
des Ei:;;ens den Eisen(III)hydroxydniederschlag aus chloridhaltiger Lösung zu 
fällen. In solchen Fällen entfernt man die Chloridionen zweckmäßig durch 
schwefelsaurcs Einraucheil. Um die Ad:::orption yon Fremdioncn zu yerhin
dern, empfehlen die meisten Vorschriften, die Lösllllg mit Ammoniumchlorid 
zu yersetzen. Aus den bisherigen Ausführungen ergibt sich. daß ei' zweck
miißiger ist, statt Ammoniumchlorid Ammoniumsulfat zu yerwellcll"n. 

Zusammenfassung 

Eisenln'droxydniederschläge wurden nach verschiedenen ~Icthodell hergestellt und 
derivativtherIi-Iogra~'imetrischen ~nd differentialthermoanalytischen r lltG5Uchu~ngeu unter
zogen. ~1it Hilfe dieser thermischen Methoden wurde auch der natürliche Goethit untermcht. 

, Es wurde festgestellt. daß einigp der ~iederschläge amorphe Gelstruktur haben und nur 
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Gelwasser, andere dagegen in kristalliner Form abscheiden und außer Gelwasser in stöchio
metrischer :;\lenge auch Konstitutionswasser enthalten. 

Wird der Niederschlag aus chloridhaltiger Lösung gefällt, so reißt er Chloridverunreini
gungen mit "ich und zufolge der Flüchtigkeit des Eisen(III)chlorids bleibt nach dem Aus
gliihen des Xiederschlages weniger Eisen(III)oxyd zurück als der theoretische 'Vert. 

Es wurdc weiterhin darauf hingewiesen. daß die zwecks Eisenbestimmung gefällten 
Eisen(III)hydroxydniederschläge bei etwa 1000° C anszuglühen sind, da unter dies-er Tem
peratur der ::'\ieder:-chlag nicht ge,dchtsbestiindig ist. 
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