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32 Analyse der Silikatgesteine

enthaltenden Fliissigkeit gefillt wurde, wire die Be-
stimmung, wenn der Niederschlag sofort geglitht und
gewogen worden wire, viel zu hoch ausgefallen; erst
durch nochmaliges Fillen ist er frei von Alkalien zu
erhalten, Die ablaufende salzsaure Liosung des oxal-
sauren Calciums fangt man in dem zur ersten Fillung
angewandten Becherglase auf und wischt jetzt das Filter
mit heiem Wasser gut aus. Das salzsaure Filtrat
erhitzt man zum Kochen, fiigt noch 5—10 cem konz.
Ammoniumoxalatlosung hinzu, und fillt das Calcium
durch vorsichtigen Zusatz von heifem Ammoniak wieder
aus; damit das Glas durch das heiBe Ammoniak beim
Stehen nicht allzusehr angegriffen wird, macht man so-
dann die Flissigkeit mit Essigsiiure schwach sauer.
Schon nach vier bis sechs Stunden, je nach der Menge
des Niederschlages, kann das Calciumoxalat abfiltriert,
und nach dem Auswaschen mit heilem Wasser im Platin-
tiegel naB verascht und schlieBlich vor dem Geblise
bis zur Gewichtskonstanz gegliiht werden; auf diese
Weise wird es in (CaO iibergefiihrt! und als solches
bestimmt.

Magnesium.

In den Filtraten von den Calciumfillungen wird
das Magnesium durch Natriumphosphat 2 als Magnesium-

' Hier ist noch der im Filtrat von Eisen (Seite 15) erhaltene
Kalk hinzuzurechnen.

®* Nach der Modifikation von H. Neubauer, Zeitschrift f.
angew. Chemie 1896, S. 439.
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Aufschlul mit Soda 33
ammoniumphosphat MgNH,PO,.4H,0 abgeschieden und
als Magnesiumpyrophosphat Mg,P,0. gewogen. Vor der
Féallung miissen zuniichst erst die verschiedenen mit
Salzsiure schwach angesiuerten Filtrate ziemlich stark
eingedampft werden, ohne daB jedoch beim Erkalten
eine Salzabscheidung eintreten darf. Zu der erkalteten
sauren Fliissigkeit gibt man zuniichst phosphorsaures
Natrium und sodann unter kraftigem Umrithren mit
einem Glasstabe 10°/ iges Ammoniak im UberschuB
(‘/; des Volumens) hinzu. Nach dem Absetzen des
Niederschlages priift man mit einigen Tropfen phosphor-
sauren Natriums, ob alles ausgefillt ist, fiigt, wenn
notig, noch etwas Phosphatlésung hinzu und 1#8t vier
Stunden stehen. Vor dem Filtrieren ist es empfehlens-
wert, die Fillung erst einige Zeit umzuschiitteln und
dann wieder absitzen zu lassen, um auch die letzten
Teilchen vollstindig zur Abscheidung zu bringen;
den Niederschlag wiischt man einige Male mit ver-
diinntem Ammoniak (21/,°/ ig) und 16st ihn dann auf
dem Kilter wieder in Salzsiure. Nach dem Auswaschen
des Filters gibt man etwas Chlorammonium und einige
Tropfen Natriumphosphatlosung zum Filtrat und fallt
das Magnesium von neuem durch Zusatz eines Drittels
des bisherigen Fliissigkeitsvolumens mit 10°/ igem Am-
moniak. Schon nach vier Stunden kann filtriert werden:
man gibt zunichst die iiberstehende Flissigkeit auf das
Filter, dekantiert den Niederschlag anfangs einige Male
mit 21/,° igem Ammoniak, bringt ihn dann selbst aufs
Filter und wiischt ihn dort mit dem gleichen verdiinnten
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Ammoniak solange aus, bis das ablaufende Filtrat nach
dem Ansduern mit Salpetersiure mit Silberlésung nur
noch eine schwache Opaleszenz zeigt. Das Filtrat ent-
hélt, wenn die Féllung in méglichst konzentrierter
Liosung vorgenommen wurde, in der Regel kein Magnesium
mehr und kann fortgegossen werden, falls durch weiteren
Zusatz von phosphorsaurem Natrium nach ldngerem
Stehen eine Abscheidung nicht mehr entsteht.

Der erhaltene Niederschlag muB erst an der Luft
und spater im Trockenschrank bei 90° getrocknet werden.
Hierauf 16st man durch Driicken und Reiben des Filters
moglichst viel von demselben ab und gibt ihn vorlaufig
in ein Porzellanschilchen. Das Filter selbst wird erst
fir sich in der Platinspirale langsam verascht, und die
Asche in einem gewogenen Porzellantiegel lingere Zeit
geglitht. Sodann fiigt man die in dem Schilchen be-
findliche Hauptmenge des Niederschlages ebenfalls hinzu,
verjagt sehr vorsichtig und langsam das Ammoniak,
erhitzt dann stiirker und glitht schlieBlich vor dem
Geblise, bis der Riickstand rein weif ist. Sollte der-
selbe grau bleiben, so durchfeuchtet man ihn mit wenig
konz. Salpetersiure, verjagt diese vorsichtig unnd gliiht
von neuem. Der Riickstand, Mg,P,0., wird gewogen
und daraus durch Multiplikation mit 0,8602 das Magne-
sium als MgO berechnet.
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