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R4 Analyse der Karbonatgesteine

des FeO erhaltene Menge in Abzug zu bringen und die
Differenz durch Multiplikation mit 1,1113 auf Fe,O,
umzurechnen.

B. Analyse der Karbonatgesteine.

Karbonate losen sich im Gegensatze zu den Sili-
katen in Salzsiure unter Entwicklung von Kohlensiure
zu den Chloriden der betreffenden Basen. Die Analyse
der Losung geschieht dann genau so, wie oben beim
Borsiureaufschlub Seite 49 angegeben, als ob man das
Filtrat von der Kieselsiure vor sich hitte. KEs wird
jedoch nur selten vorkommen, daB die Substanz sich
in Salzsidure vollstindig 16st; in der Regel hinterbleibt
ein manchmal nicht unbetriichtlicher Anteil ungelost
zuriick, der aus Quarz oder auch aus durch Salzsiure
nicht zersetzbaren Silikaten bestehen kann und ge-
wohnlich als ,,Gangart“ bezeichnet wird. In diesem
Falle muB man die Losung, wie oben angegeben,
allein untersuchen und unter Umstéinden den Riickstand
fiir sich analysieren.

AufschluB durch Salzsdure.
Zur Analyse derartiger Karbonate gibt man etwa
1 g des fein gepulverten Gesteins in eine gerfiumige
Platin- oder Porzellanschale, durchtriinkt das Pulver
vorsichtig mit Wasser, fiigt unter Bedecken mit einem
Uhrglas etwa 50 cem verdiinnte Salzsiure hinzu und
erhitzt lingere Zeit auf dem Wasserbade. Wenn die
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Aufschlufl durch Salzsiiure 8H

Kohlensiiureentwicklung aufgehort hat, spritzt man das
Uhrglas ab und dampft unter Umrithren und Zufiigen
starker Salzsiiure mehrere Male vollkommen ein. Den so
erhaltenen staubtrockenen Riickstand nimmt man nach
dem Erkalten mit konz. Salzsiure und heilem Wasser
auf und filtriert nach einigem Erwirmen von Unlos-
lichem ab. Im Filtrat erfolgt die Bestimmung der sémt-
lichen Basen wie beim Aufschluff mit Borsiiure angegeben.

Der Riickstand, die Gangart, bedarf unter
Umstinden einer besonderen Untersuchung; es geniigt
nicht immer, nur sein Gesamtgewicht zu kennen,
welches man durch Glithen vor dem Geblise ermittelt,
sondern auch seine Einzelbestandteile miissen vielfach
bestimmt werden. Waren durch Salzsiiure ganz oder
teilweise aufschlieBbare Silikate in dem Gestein vor-
handen, so 1aBt sich die durch Zersetzung abgeschiedene
und beim Abdampfen mit Salzsiure unloslich gewordene
Kieselsiure dem noch nicht geglithten Riickstand durch
Erwiirmen mit m#Big starker reiner Sodalésung ent-
ziehen und in der erhaltenen Liosung bestimmen. Man
aibt zu diesem Zweck den in Salzsiiure unloslichen
Riickstand zusammen mit dem Filter in eine Platin-
schale und erwirmt ihn dort mit 5 bis 10°/,iger reiner
Sodalosung einige Zeit auf dem Wasserbade. Vor
dem Filtrieren verdiinnt man stark mit Wasser, damit
das Filter nicht allzusehr angegriffen wird, dekantiert
erst die iiberstehende Fliissigkeit und wiischt zuletzt
auch den hinterbleibenden Riickstand auf dem Filter
anfangs einige Male mit verdiinnter Salzsiure und schliefi-

Gangart
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86 Analyse der Karbonatgesteine

lich mit heiflem Wasser sehr gut aus; nach dem Veraschen
und Glithen wird sein Gewicht bestimmt. Soll auch
noch dieser Teil analysiert werden, so verfihrt man
genau so, wie oben beim Silikataufschlull angegeben,
und schliebt ihn mit Soda auf. — Fir die Alkalien-
bestimmung muss eine neue Portion Gesteinspulver mit
Salzsiure zerlegt und der hinterbleibende Riickstand am
besten nach LawrrNce SmiraH aufgeschlossen werden.

In der alkalischen FKliissigkeit, welche die in
Liosung gegangene Kieselsiiure enthillt, wird diese in
gewohnter Weise durch Abdampfen mit Salzsiiure ab-
geschieden und bestimmt.

Gliihverlust.

Die Ermittelung des Glithverlustes in Karbonat-
gesteinen geschieht in gleicher Weise wie bei den Sili-
katen (S. 60) angegeben und hat auch hier geringe Be-
deutung; sie liefert ebenfalls nur ungefihr die Summe

der in der Hitze fliichtigen Substanzen.

Wasser.

Fiir die Wasserbestimmung in Karbonatgesteinen
empfehlen sich die Methoden von Brush-Penfield
(S. 61) und von Jannasch (S. 63 u.f); die Ausfithrung
erfolgt ebenso, wie dort angegeben, ohne daBl dabei be-
sondere Vorsichtsmaliregeln zu beachten wiiren.

Kohlenséure.
Die Bestimmung der Kohlensiiure geschieht fast
ausschlieBlich durch Austreiben mittelst Siauren. Hier-
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fiir sind eine ganze Reihe von Apparaten angegeben,
welche entweder indirekt aus der Gewichtsdifferenz
vor und nach dem Austreiben der CO, (Apparate von
Bunsen, Geisler usw.) oder durch direkte Wigung
der ausgetriebenen Kohlensiiure die Ermittelung der-
selben gestatten. Von den letzteren Apparaten gibt
besonders der urspriinglich von Fresenius angegebene,
spiter von Classen und anderen modifizierte Apparat
recht genaue Resultate und ist stets, wenn einmal zu-

sammengestellt, sofort gebrauchsfertig.
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Fig, 5. Apparat zur Bestimmung der Kohlensiure.

Wie aus der Abbildung ersichtlich, besteht der
Apparat aus einem mit einem doppelt durchbohrten
Gummistopfen versehenen Erlenmeyer- oder Rundkolben
von etwa !/, Liter Inhalt; durch die eine Bohrung geht
bis auf den Boden des Kolbens das Rohr eines Tropf-

trichters, wiahrend durch die zweite Offnung ein kurzer
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Schlangenkiihler fiihrt, welcher das beim spiteren Kr-
hitzen verdampfende Wasser kondensieren soll. An den
Kiihler schlieBen sich, durch starkwandige Kautschuk-
schliiuche gut verbunden, (1) ein U-Rohr, gefiillt mit
Bimssteinstiickchen oder Glasperlen, welche mit konz.
Schwefelsiiure getrinkt sind, so daB sich in der Biegung
so viel Siure befindet, dall dadurch spiter die Ge-
schwindigkeit des Gasstroms kontrolliert werden kann;
(2) ein Rohr mit Kupfervitriolbimsstein! zum Zuriick-
halten mitgerissener Salzsiiure oder aus ev. vorhandenen
Sulfiden entwickelten Schwefelwasserstoffgases; dann
folgen (3 u. 4) zwei am besten mit Glashiihnen verschlieB-
bare Natronkalkrdhren (Fiillung wie Seite 66 angegeben)
oder auch ein mit starker (1 : 1) Kalilauge gefiillter Kali-
apparat, und schlieBlich (5) ein Schutzrohr, welches mit
Atzkalistiickchen oder zur Hilfte mit gekirntem Chlor-
calcium und zur anderen Hiilfte mit Natronkalk gefiillt
ist, um das Eindringen von feuchter oder kohlensiure-
haltiger Luft zu vermeiden. — Der ganze Apparat ist
zweckmifig dauernd an einem Stativ montiert.
Nachdem man die abgewogene Substanz (von Kar-
bonaten nimmt man 0,5—1 g, von kohlensiureiirmeren

! Zur Darstellung desselben  werden etwa erbsengrolie
Stiicke Bimsstein mit einer konz. Kupfervitriollésung in einer
Porzellansehale eben iibergossen und unter Umriihren zur Trockne
verdampft; schlicBlich erhitzt man die Schale mit Inhalt einige
Stunden auf 150 bis 180° im Trockenschrank, bis alles weill ge-
worden ist; das erhaltene Priparat wird sofort in die U-Réhre
eingefiillt oder in sorgfiltiz verschloszenen Gefiilllen aufbewahrt.
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Gesteinen bis 10 g) in den Kolben gegeben und mit
Wasser angerithrt hat, leitet oder saugt man durch den
Apparat, an dem vorliufig die beiden Natronkalkréhren
(3 u. 4) noch fehlen, durch Kalilauge oder Natronkalk
von Kohlensiure befreite Luft! in langsamen Strome
hindurch, fiigt wenn anzunehmen ist, daB alles Kohlen-
dioxyd aus dem Apparat vertrieben ist, die beiden ge-
wogenen Natronkalkrohren ein und lilit aus dem Tropf-
trichter langsam in mehreren Anteilen miiBig verdiinnte
Salzsiure (1:2) in den Kolben flieBen; dadurch wird
das Karbonat zersetzt und die CO, entweicht in die
Absorptionsapparate. Nach jedem Zusatz wird der Hahn
rasch geschlossen und die Gasentwickelung durch Um-
schiitteln befordert; wenn dieselbe zu Ende zu gehen
scheint, erwiirmt man den Kolben einige Zeit bis fast
sum Sieden, wobei fir gute Kithlung durch den Kiihler
zu sorgen ist, und laBt schlieBlich wieder unter Durch-
leiten eines CO,-freien Luftstromes etwa '/;—1/, Stunde
orkalten. Die Gewichtszunahme der Natronkalkrohren
gibt direkt die Kohlensiiuremenge an.

Wenn eine Bestimmung beendet ist, kann nach
Siuberung des Zersetzungskolbens sofort eine zweite in
(Gang gesetzt werden.

Eisenoxydul.
In den Karbonatgesteinen ist das Eisenoxydul an

CO, gebunden; ein besonderer Aufschluf durch FluB-

I Man setzt zweckmiBig cin groferes Natronkalkrohr dieht
in den Tropftrichter ein.
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Schwefelsiure wie bei den Silikaten (S. 71 u.f) ist daher
hier nicht notig. KEs geniigt, die Substanz mit ver-
diinnter Schwefelsiiure zu zersetzen und das in Losung
gegangene FeO-Salz durch Titration mit Permanganat
zu bestimmen. Nur muB man bei der Liosung sorg-
faltig darauf achten, daB dabei keine Oxydation durch
die Luft eintritt. Der Aufschluf erfolgt deshalb vor-
teilhaft im Bunsenschen Ventilkolbehen, einem stark-
wandigen 150 cem-Rundkélbchen, dessen Verschluf zwar
Gase aus dem Innern entweichen, aber keine atmo-
sphiirische Luft eindringen 14ft.

Der VerschluB besteht aus einem einfach durch-
bohrten Kautschukstopfen mit 5 em langem Glasrohr-
chen, iber welches ein Stiick englumiger Kautschuk-
schlauch gezogen ist, in dessen Mitte ein 5 mm langer
Liingsschlitz mit scharfem Messer geschnitten wird; das
offene freie Knde des Schlauches verschlieBt man durch
cin Glasstibchen. In das Kélbchen gibt man die ab-
gewogene Substanz (etwa 0,5 g), fiigt einige Kérnchen
Natriumbikarbonates hinzu, damit bei Siurezusatz sofort
durch die reichlich sich entwickelnde CO, die oxydirende
Luft verdriingt wird, fiillt das Kolbchen zu einem Drittel
mit verdiinnter Schwefelsiure und erwirmt es auf dem
Drahtnetz gelinde. Wenn sich keine Gasblasen mehr
entwickeln, und alles Karbonat gelost erscheint, ver-
schlieBt man das Ventil durch Einschieben des Glas-
stibchens, wickelt wegen ev. Explosion ein Handtuch
um das Kolbchen und 14Bt es erkalten. Sodann nimmt
man den Stopfen ab, spritzt daranhingende Flussigkeit
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in das Kolbchen hinein und bestimmt das FeO durch
Titration mit Permanganat wie S. 72 u. f. beschrieben.

Phosphorsaure.

In Karbonatgesteinen findet sich Phosphorsiure
hiiufig als Apatit bezw. Phosphorit. Man kann dieselbe
dadurch bestimmen, daB man eine abgewogene Menge
Gesteinspulver, etwa 1 g,in Salpetersiure unter Erwiirmen
lost und die erhaltene Losung mit molybdaensaurem
Ammonium nach S. 29 fallt und weiter behandelt, wie
dort beschrieben.

Boi der Abscheidung der Basen stort jedoch in
vielen Fallen die Phosphorsiiure, namentlich wenn grobere
Mengen von Phosphaten anwesend sind, Kisen und
Tonerde aber fast vollstindig fehlen. Dann wird bei
der Ammoniakfillung neben den geringen Mengen Alu-
miniumphosphat auch eine dem Rest der Phosphorsiure
entsprechende Menge Calciumphosphat niedergeschlagen.
Zur Trennung schmilzt man in diesem Falle den ver-
aschten Niederschlag (nach zweimaliger Féllung) mit
mehreren Gramm kohlensauren Kaliums im Platintiegel
in gleicher Weise, wie bei dem Sodaaufschluf beschrieben.
Die Schmelze wird in wenig heiBem Wasser gelost, der
hinterbleibende Riickstand abfiltriert und mit heifem
Wasser ausgewaschen, Nach Lisen in Salzsiure trennt
and bestimmt man darin in gewohnlicher Weise Alu-
minium, Kisen, Kalk usw. Das alkalische Filtrat siuert
man mit Salzsiure gut an, dampft ziemlich ein und
fallt in der erkalteten und durch Ammoniak stark
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alkalisch gemachten Losung die Phosphorsiure durch
vorsichtigen Zusatz von Magnesiamixtur als Magnesium-
ammoniumphosphat aus. Die Weiterbehandlung erfolgt
wie frither S. 30 beschrieben.

Schwefel.

In den Karbonatgesteinen finden sich ebenso wie
in Silikatgesteinen Sulfate und Sulfide als accessorische
Bestandteile. Die Bestimmung des darin enthaltenen
Schwefels geschieht in gleicher Weise wie bei den
Silikaten S. 76—78.

Chlor.

Auch fir die Ermittelung des Cl-Gehaltes sind
dieselben Vorschriften zu benutzen wie S. 79 fiir Silikat-
gesteine angegeben.

Baryum.

Von Karbonatgesteinen zieht man einige Gramm
Gesteinspulver in der Wiirme mit verdiinnter Salzsiure
aus, fallt das zum Sieden erhitzte Filtrat mit ver-
diinnter Schwefelsiiure, reinigt und bestimmt das sich ab-
scheidende Baryumsulfat wie oben S. 80 angegeben.

Strontium.

Die Bestimmung des Strontiums erfolgt ebenso wie
bei den Silikaten S. 81.
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