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30 Analyse der Silikatgesteine

auf dem Wasserbade 1j2 Stunde gelinde . Nach dem
Absitzen filtriert man den Niederschlag zur Vermeidung
des Trübedurchlaufens durch ein doppeltesFilter , wäscht
ihn einige Male mit verdünnter Ammoniummolybdatlösung
aus und löst ihn hierauf auf dem Filter selbst mit
verdünntem Ammoniak , indem man das Filtrat in das
vorher angewendete Becherglas fließen läßt , um auch
die darin befindlichen Beste des Molybdänniederschlags
in Lösung zu bringen. Sodann filtriert man durch
dasselbe Filter von dem Ungelösten in ein sauberes
Becherglas von 100 bis 150 ccm Inhalt und gibt zu
dem klaren Filtrat vorsichtig konzentrierte Salzsäure
hinzu , bis der ausfallende gelbe Niederschlag sich nur
langsam wieder auflöst . Hierauf macht man mit
Ammoniak stark alkalisch und fällt nach dem Erkalten
die Phosphorsäure durch wenig Magnesiamixtur als
Magnesiumammoniumphosphat aus . Nach einigen
Stunden Stehens kann man den meist nicht all¬
zustarken Niederschlag abfiltrieren ; man wäscht mit
verdünntem ca . 2 1/2

0/0 igem Ammoniak nur so lange
aus , bis durch Silbernitrat nach dem Ansäuern mit
Salpetersäure nur noch eine schwache Opaleszens
entsteht . Hierauf trocknet man das Filter mit Nieder¬
schlag bei 90 ° und verascht beides im Porzellantiegel ;
bei größeren Mengen verascht man erst das Filter allein,
gibt nachher den Niederschlag hinzu , erhitzt alles anfangs

650 ccm Wasser im Literkolben und Auffiillen bis zur Marke
mit 10°/0 igem Ammoniak (spez . Gew . 0,96) . Zur Ausfüllung von
0,1 g P205 werden von dieser Lösung 10 ccm gebraucht .
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gelinde und glüht dann stärker . Wenn der Glührück¬
stand , Mg2P 2 0 7 , nicht rein weiß sein sollte , durchfeuchtet
man ihn mit ganz wenig konzentrierter Salpetersäure ,
verjagt dieselbe vorsichtig und glüht schließlich von
neuem bis zur Gewichtskonstanz . Die aus dem Gewicht
des erhaltenen Mg2P 2 0 7 durch Multiplikation mit 0,6376
berechnete Menge P2 0 6 ist von der oben gefundenen
Summe von A1 20 3 + A1P04 abzuziehen ; die Differenz
ist reines A1 2 0 3 .

Calcium.

Die gesamten Filtrate von Fe 20 3 , A12 0 3 usw.,
welche nur noch Calcium und Magnesium enthalten ,
werden nach ganz schwachem Ansäuern mit Essigsäure
auf ein mäßiges Volumen eingedampft , im Becherglas
zum Kochen erhitzt und mit etwa 15 bis 20 ccm
einer kochendheißen konzentrierten Lösung von reinem
Ammoniumoxalat gefällt . Bei geringem Kalkgehalt bleibt
die Lösung anfangs klar und scheidet erst allmählich
das Calciumoxalat ab . Dasselbe wird absitzen gelassen
und die darüber stehende Flüssigkeit mit einem Tropfen
Ammoniumoxalat geprüft , ob alles ausgefällt ist . Wenn
dies der Fall ist , läßt man ahkühlen und filtriert nach
etwa zwölf Stunden Stehens . Der Niederschlag wird
erst durch Dekantieren mit heißem Wasser einige Male
ausgewaschen und sodann auf dem Filter wieder in
verdünnter warmer Salzsäure gelöst ; denn da das Oxal¬
säure Calcium gern fremde Salze mit einzuschließen

pflegt und es hier aus einer ziemlich viel Kochsalz
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