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26 Analyse der Silikatgesteine

Titan und
Zirkon

angenehmsten durch Wasserstoffsuperoxyd und fällt
das Filtrat durch Ammoniak im Überschuß . Den unter
Zugabe eines durch Schütteln mit Wasser zerkleinerten
Filters gut ausgewaschenen Niederschlag verascht man
naß und glüht ihn anhaltend bis zur Gewichtskonstanz
vor dem Bunsenbrenner.

Zur Prüfung und Bestimmung des darin enthaltenen
Mangans schmilzt man das geglühte feinpulvrige Eisen¬
oxyd, wie oben beschrieben, mit Kaliumhydrosulfat, löst
die Schmelze in heißem Wasser und erwärmt die auf
etwa 200 bis 300 ccm verdünnte Lösung unter Zugabe
von 20 bis 30 ccm 10 ° /o iger filtrierter Ammonium¬
persulfatlösung auf dem Wasserbade . Dadurch scheidet
sich, manchmal erst nach einigen Stunden Stehens , alles
Mangan , zwar noch eisenhaltig, aus ; dasselbe wird wie
oben Seite 18 angegeben , von dem mitgerissenen Eisen
getrennt und für sich bestimmt. Die hierbei erhaltene
geringe Menge Eisenhydroxyd vereinigt man mit dem
aus dem eingedampftenHauptfiltrat vom Mangan durch
Ammoniak gefällten und führt durch Glühen alles in
Fe20 3 über . — Schied sich dagegen kein Mangan ab, so
bestand der ganze Glührückstand aus Eisenoxyd .

Das schwefelammoniumhaltige Filtrat , in welchem
noch Zirkon und auch Titan vorhanden sind , wird
in einer Platinschale stark eingedampft. Zur leich¬
teren Zerstörung der Weinsäure, als wie es durch
Glühen allein möglich ist, gibt man zu dem erhaltenen
Rückstand nach schwachem Ansäuern mit verdünnter
Schwefelsäure unter Bedecken mit Uhrglas in mehreren
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Portionen eine konzentrierte Lösung yon einigen Gramm
Kaliumpersulfat ,

1 erwärmt nach dem letzten Zugeben
noch einige Zeit mit Uhrglas bedeckt auf dem Wasser¬
bade weiter und dampft dann ein . Wenn alles trocken
geworden ist , erhitzt man die Schale unter Umrühren
erst auf dem Asbestdrahtnetz ganz allmählich, sodann
auf freier Flamme, anfangs mittelst eines Pilzbrenners,
schließlich stärker , bis die meiste Schwefelsäure verjagt
ist . Nach , dem Abkühlen löst man die erstarrte Masse
in kaltem Wasser, filtriert von etwa noch unverbrannten
Kohleteilchen ab, fällt das zum Sieden erhitzte Filtrat
durch überschüssiges Ammoniak aus und bestimmt das
Gewicht des erhaltenen Niederschlags 2 durch Glühen
im Platintiegel .

Der Rückstand besteht aus einem Gemenge von
Titansäure und Zirkonerde . Bei den kleinen Mengen
Zirkon, wie sie gewöhnlich in Gesteinen vorhanden sind ,
versagen die Trennungsmethoden für Titan und Zirkon;
es empfieht sich deshalb , letzteres indirekt aus der
Differenz zu bestimmen, nachdem man den Titangehalt
auf kolorimetrischem Wege ermittelt hat . Zu diesem
Zwecke schmilzt man den erhaltenen Glührückstand,
wie oben Seite 15 u . f. beschrieben, mit Kaliumhydrosulfat,
bis alles in Lösung gegangen ist, löst die Schmelze in

1 Ammoniumpersulfat ruft beim späteren Verjagen der
Aminoniumsalze zu starkes Schäumen hervor.

2 Der Niederschlag muß des Alkalisulfates wegen sehr gut
ausgewaschen oder besser nochmals in Salzsäure gelöst und wieder
durch Ammoniak gefällt werden.
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