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AufschluB mit Soda 7

sichtigen ist; doch empfiehlt sich eine Priifung durch
Abdampfen mit einigen Tropfen FluB- und einem
Tropfen Schwefelsiure, Rin gefirbter Riickstand da-
gegen mub nach dem Trocknen noch einmal im Platin-
tiegel mit Kaliumhydrosulfat verschmolzen und in gleicher
Weise weiter behandelt werden.

In der erhaltenen Losung laBt sich Titansiure
durch Kochen quantitativ als TiO, ausfillen, oder auch
kolorimetrisch bestimmen,

Im ersteren Falle ist es notig, um ein Mitfallen
des Eisens zu verhindern, dieses durch Schwefelwassor-
stoff zu reduzieren und die Féallung im Kohlensiure-
strome vorzunehmen: im Filtrat von der Titansiure be-
finden sich dann noch Kisen und Mangan.

Man leitet deshalb in die verdiinnte schwachsaure
und, wenn erforderlich, durch etwas Natriumkarbonat-
l6sung beinahe neutralisierte Losung der Schmelze in
der Kilte Schwefelwasserstoffgas bis zur Stttigung ein,
filtriert nach dem Absitzen des ausgeschiedenen Schwefels
von diesem in einen kurzhalsigen 1 Literkolben von
Jenenser Glas ab und erhitzt die Flissigkeit unter Ein-
leiten von Kohlensiure langsam zum Kochen. Bei
Gegenwart von Titansiure scheidet sich diese allm#hlich
in Form eines weifen Pulvers aus. Um sie vollstandig
zur Abscheidung zu bringen, muB die Fliissigkeit noch
'/, Stunde unter Erneuern des verdampfenden Wassers
im Sieden erhalten und sofort durch ein doppeltes Filter
filtriert werden; ist das Filtrat anfangs tritbe, so gibt
man die bereits durchgelaufene Fliissigkeit nochmals
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auf das Filter. Die so abgeschiedene Titansiure wird
mit heiBem schwefelwasserstoffhaltigem Wasser gut aus-
gewaschen, naB verascht, gegliiht und als TiO, gewogen.
— An den Kolbenwandungen bleiben gewthnlich noch
sehr geringe Mengen Titansiiure “ubBerst fest haften,
weleche durch Zusatz von heiem Wasser und etwas
reiner Natronlauge abgelost, nach dem Anséuern mit
Essigsiure abfiltriert und ebenfalls bestimmt werden
kénnen. — Zur Priifung, ob simtliche TiO, ausgefallt
war, muB das Filtrat nochmals zum Sieden erhitzt und
eventuell sich noch abscheidende TiO, wie vorher be-
handelt werden.

In dem Filtrat von der Titansiure befindet sich
das ganze Eisen zusammen mit den meist geringen
Mengen Mangan. Um letzteres abzuscheiden,? versetzt
man das noch warme Hiltrat mit etwas verdinnter
Schwefelsiure und 20 bis 40 cem einer 10°/,1gen filtrierten
Ammoniumpersulfatlosung und erwirmt unter mehr-
maligem Umrithren einige Stunden auf dem schwach
siedenden Wasserbade. Dadurch scheidet sich alles
Mangan als Superoxydhydrat vollstindig aus und kann
nach dem Absitzen abfiltriert werden; das Filtrat ent-
hilt nur noch Hisen.

Das abgeschiedene Mangan ist jedoch nicht voilig

1 Bei erheblichem Eisengehalt ist die gegliihte Titansiure
oft rdtlich gefiirbt, zur Reinigung muf sie dann nochmals mit
Kaliumhydrosulfat geschmolzen uud von neuem gefillt werden.

? Vergleiche hierzu: Berichte der Deutschen chemischen
Gresellschaft 35, 4072—173 (1902).
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rein, sondern stets etwas eisenhaltig; zur Trennung
empfiehlt sich die Acetatmethode. Man lést den meist
geringen Niederschlag auf dem Filter in wenig starker
warmer Salzsiiure, filtriert in ein ca. 200 cem fassendes
Becherglas und versetzt die Losung in der Kilte
so lange mit verdiinnter reiner Sodalésung, bis eine
bleibende Opaleszenz entsteht. Diese beseitigt man so-
dann durch wenig verdiinnte Salzsiure, fiigt etwa 1 bis 2 g
Ammoniumacetat hinzu, verdiinnt mit 50 bis 100 ccm
siedend heilem Wasser, kocht einige Minuten auf, filtriert
sofort ab und wischt den Niederschlag von Fe(OH),
mit heilem Wasser aus. Bei der meist geringen Menge
ist eine Gefahr des MitreiBens von Mangan kaum zu
beftirchten, und eine nochmalige Lisung und Wieder-
fallung ist daher nicht erforderlich.

Aus dem Filtrat fillt man das Mangan durch
lingeres Erwirmen auf dem Wasserbade mit Ammoniak
und Ammoniumpersulfatlssung als Mangandioxyd, wischt
es gut aus, verascht und glitht den Niederschlag bei
Luftzutritt im Platin- oder auch Porzellantiegel und
bringt ihn als Mn,O, zur Wigung; fir die Analyse
rechnet man die gefundene Menge durch Multiplikation
mit 0,9301 auf MnO um. Die Losung des Glithriick-
standes in warmer Salzsiure darf mit Rhodankalium
nur eine schwache Rotfirbung geben, sonst enthiilt das
Mangan noch viel Eisen, und es muB die ganze Operation
nochmals wiederholt werden.

In dem sauren Hauptfiltrate vom Mangan (S.18) wird
das noch darin enthaltene Eisen nach entsprechendem
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Eindampfen mittelst Ammoniak durch doppelte Fallung
abgeschieden und mit dem oben bei der Trennung vom
Mangan durch die Acetatmethode erhaltenen Kisen-
hydroxyd zusammen verascht, vor dem Bunsenbrenner
geglitht und als Fe,0, bestimmt. — Fast ebenso genau
berechnet man auch den Kisengehalt aus der Summe
von HKisen, Mangan und Titan durch Differenz.

Die kolorimetrische Bestimmung der Titan-
siure’ beruht auf der mehr oder weniger starken orange-
gelben Karbung, welche Wasserstoffsuperoxyd in einer
sauren titansiurehaltigen Fliissigkeit infolge Bildung
von TiO, hervorbringt.

Da die Intensitit der Firbung proportional dem
Titansduregehalt ist, liBt sich dadurch das Titan kolori-
metrisch bestimmen. Anwesenheit von Fluoriden, wie
solche aus unreinem Wasserstoffsuperoxyd herriihren
konnen, beeintrichtigen schon in kleinen Mengen die
Genauigkeit, ebenso miissen Chrom-, Vanadin- und
Molybdinsiure abwesend sein, da diese gleichfalls mit
Wasserstoffsuperoxyd Fiirbungen geben. Eisen stort in
geringen Mengen nicht, bei héherem Eisengehalt bringt
man eine demselben entsprechende Korrektion hei der
fiir Titanséiure erhaltenen Zahl an. Die firbende Wirkung
von 0,1 g Fe,O; in 100 cem 5°/ iger schwefelsaurer
Losung entspricht 0,2 mg TiO,; bei 1 g Gestein wiirde
die Korrektion bei 10°/, Fe,0, nur 0,029/, betragen,
ein kaum in Betracht kommender Faktor.

' Nach A. Weller: Berichte der Deutschen chemischen
Gesellschaft 15. 2592 (1882.)
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