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Einlei d Probl

Bei der Aufnahme von bei der von Caleit im Vakuum komnte eine reversible

vmuvmwmnhmmmn—mmduwu
im Bassanit werden, da die Erbohung des i den Effekt jg machte. Dic
ind Verschiebung der im Dif 1 beruhen suf einer Anderung der

Es stellt sich nun die Frage, ob der Wassergehalt eines Calciumsulfat-Wasser Systems mittels Rontgendiffraktometrie bestimmt werden kann. Dazu
massen zuerst geeignete Reflexe gefunden werden. Es wurden die beiden Reflexe bei den Zwei-Theta Werten von 42,253 © und 42,713 © ausgewahit.
NMMMMRMMWMWWMMMEM
Zur 2u den und damit zu den Abstanden der gewahlten Reflexe wurden

Calca i ' hergestelit und vermessen.
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Kristallwassergehalt 1 5. Kalibriergerade

Resultate
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bis 0,72 getroffen werden. Auf die in dit et 8t worden. Die
lautet:
Delta 20 = 0.87 + 0.06 - 0.76 £ 0.10 « Kristallwassergehalt

VETA

Entwisserung von Bassanit (CaSO, e 0.5 H,0) mit Toluol
ENTWASSERUNG [1]

WIMGHFL%WWMMWMWIM 150 ml wasserfreiem Toluol versetzt und 18 h
am Wasserabscheider (Abb. 1) refluxiert

Die feinkristalline Substarz wurde in einer Umkehfritte vom Toluol sbgetremnt und anschlieBend mit Diethylether
gewaschen.

Lbsungsmittelreste wurden durch einminutiges Erhitzen auf 450 °C in cinem Simon-Muller-Ofen entfernt

PROBENAUFBEREITUNG UND VERMESSUNG [2]

Ein Teil der entwasserten Bassanit-Probe wurde in einer Glove-Box unter einer Argon-Atmosphise auf einen

Plexiglas-Probenhalter gebracht, der eine Probenoffnung von 1S mm und eine Tiefe von | mm aufwies. Die Probe

Mlbgtdtdnﬂmﬂodwﬁwnfmmﬂmmmvot' it mit ciner Myller-Foli Die
ng erfolgte mit einem i Diffrac 5000 der Fa. Siemens

BESTIMMUNG DES WASSERGEHALTES [2]

Die des erfolgte gravimetrisch und parallel zur
In drei bis zur G erhitzten glasierten icgeln wurden drei
eingewogen. AnschlicBend wurde bei 450 °C in einem Simon-Muller-Ofen mi 24 1 bis zur

erhitzt. Aus der Gewichtsdifferenz vor und nach dem Erhitzen 148t sich der Wassergehalt berechnen Hier ergab sich
ein Wassergehalt von 0,044 + 0,004.

Entwiisserung von Gips CaSO, e 2 H,0 mit Salpetersiure HNO;

ENTWASSERUNG [3}:

5 g Calciumsulfat-dihydrat wurden mit 100 m! konzentrierter Salpetersaure (68 %ige HNO,) in ¢inem Stickstoffkolben vorgelegt und 60 h bei 36 °C
geruhrt. ? warde der Ni uber cine G sbgesaugt und mit wenig Ethanol und Dicthylether gewaschen

! i irden durch zweimi crhitzen auf 120 °C entfernt.

WASSERGEHALT [4]

Es wurde ¢in Kristallwassergehalt von 0,72 bestimmt

Diskussion und Ausblick
Bei den hier Vi hen ki it der Gi vom Kri: festgestellt werden. Hierdurch wird
cine Ermitthung des Kri durch i e ermoglicht. Durch die Anderung der Kristallstruktur bei bestimmten

i ist die nur in einem engen Bereich aussageksaftig. 1n dem Bereich mit cinem Kristallwassergehalt von 0,45 -
0,72 ist die monokline Kristallstruktur des Bassanites eindeutig bestimmbar Bei Kristallwassergehalten von weniger als 0,45 ist eine Uberlappung der
monoklinen Kristallstruktur des Bassanites und der i des Anhydrites ([l i beobachtet worden
Deshalb kann in diesem Bereich auch keine Aussage uber die der Gi zum Kris halt getroffen werden. Eine
Kalibriergerade in diesem Bereich ware, wie aus Abb 2 ersichtlich, wenig sinavoll
Zur asierung der oben mubten weitere Subhydrate hergestellt werden, bei denen der Kristallwassergehalt in den
Bereichen von 0,21 - 0,45, 0,55 - 0,72 und oberhalb von 0,72 liegt
Diese Methode erweist sich als einfacher Weg zur Bestimmung des Kristallwassergehaltes in Bassanit. Es wird empfohlen, sic im weiteren Einsatz 2u
verwenden und ihre Tauglichkeit zu uberprifen.
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