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Liegt ein Niederschlag von Eisen - und Chromoxyd vor , so
schmilzt man diesen mit Natriumkarbonat unter Zusatz von etwas
Kaliumchlorat , laugt die Schmelze mit Wasser aus und bestimmt
darin das Chrom , wie oben geschildert , als Baryumchromat . Den in
Wasser unlöslichen Rückstand löst man in Chlor wasserstoffsäure,
fällt mit Ammoniak und bestimmt als Eisenoxyd .

Will man das Chrom als Merkurochromat abscheiden , so
schmilzt man den Niederschlag mit Soda und Salpeter (nicht Kalium¬
chlorat ) , laugt die Schmelze mit Wasser aus , neutralisiert die Lösung
fast mit verdünnter Salpetersäure und fällt mit Merkuronitratlösung
nach S . 89 .

2 . Man hat vorgeschlagen , in einem Gemisch von Chrom- und
Eisenoxyd letzteres dadurch zu bestimmen , daß man das Gemisch
im Wasserstoffstrom stark erhitzt , wodurch das Eisenoxyd zu Metall
reduziert werden soll , während das Chromoxyd unverändert bleibt .
Aus der Gewichtsabnahme soll dann das Eisen berechnet werden .
Diese Methode ist nach den in diesem Laboratorium gesammelten
Erfahrungen ganz unbrauchbar , weil das Eisen so von Chromoxyd
umhüllt ist , daß es nicht annähernd , auch vor Gebläsefeuer nicht ,
zu Metall reduziert wird .

3 . Eisen läßt sich von Chrom durch Fällung des ersteren aus
ammontartrathaltiger Lösung durch Schwefelammonium trennen , genau
wie bei Aluminium , S . 92 sub 2 , angegeben .

Trennung des Aluminiums vom Chrom.

Ist das Chrom als Chromisalz zugegen , so oxydiert man die
durch Kalilauge stark alkalisch gemachte Lösung durch Chlor oder
Brom , säuert schwach mit Salpetersäure an , fällt das Aluminium
durch Ammoniak als Hydroxyd , filtriert und bestimmt als Alumi¬
niumoxyd . Aus dem Filtrat scheidet man bei Abwesenheit von
Schwefelsäure das Chrom als Baryumchromat (S . 90 ) ab . Bei An¬
wesenheit von Schwefelsäure reduziert man mit Salzsäure und Alkohol ,
fällt mit Ammoniak (S . 87 ) und bestimmt als Oxyd .

Ist dagegen das Chrom bereits als Chromat vorhanden , so fällt
man ohne weiteres das Aluminium durch Ammoniak als Hydroxyd .

Trennung des Eisens vom Titan nach Gooch ^ -Thornton

*

*) .
Oft handelt es sich um die Bestimmung von Titan und Eisen

in der durch Ammoniak erzeugten Fällung eines Gemisches beider
Oxyde , am häufigsten aber um die Bestimmung des Titans bei

*) Chem . News . 52 , S. 68 (1885).
*) Ch. Ztg. Rep . 1912, S . 517. Vgl . auch G. Röhl , Ch. Ztg. 1916, S . 105.
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Gegenwart von Eisen , Aluminium und Phosphorsäure , welche Körper
sich alle in der bei der Analyse von Gesteinen durch Ammoniak
erzeugten Fällung vorfinden können .

Zur Trennung des Titans von Eisen , bei Abwesenheit von
Tonerde und Phosphorsäure , verfährt man nach einer der
folgenden Methoden :

Der durch Ammoniak erzeugte Niederschlag wird , während er
noch feucht ist , in Salzsäure gelöst , die salzsaure Lösung mit
ca. dreimal so viel Weinsäure , als die Summe der Oxyde beträgt , ver¬
setzt und mit Schwefelwasserstoff in der Kälte gesättigt . Hierauf
fügt man Ammoniak bis zum schwachen Vorwalten desselben hinzu ,
wobei das Eisen quantitativ als Eisensulfid ausfällt , während das
Titan in Lösung bleibt . Zur Bestimmung des Eisens wird das
Sulfid abfiltriert , mit schwefelammoniumhaltigem Wasser gewaschen ,
in Salzsäure gelöst , mit Salpetersäure oxydiert , mit Ammoniak gefällt
und das Eisenhydroxyd nach S . 75 als Fe 2 Og bestimmt .

Zur Bestimmung des Titans wird das Filtrat vom Eisen -
snlfid auf ein kleines Volum in einer Porzellanschale verdampft , dann
nach dem Erkalten konzentrierte Schwefelsäure zugesetzt und im
Sand- oder Luftbade erhitzt , bis Dämpfe von S0 3 reichlich entweichen .
Nun läßt man erkalten , fügt rauchende Salpetersäure hinzu und setzt
das Erhitzen fort, bis eine klare Lösung resultiert . Nun verdünnt man
die Lösung auf ca. 500 ccm mit Wasser , versetzt so lang mit Natrium¬
karbonat , bis ein kleiner bleibender Niederschlag entsteht , den man durch
von Zusatz verdünnter Schwefelsäure zum Verschwinden bringt ,
und erhitzt die Lösung 1/2 Stunde lang zum Sieden , wobei das Titan
als Metatitansänre ausfällt . Man filtriert und wäscht den Niederschlag
mit heißem Wasser , verbrennt nun im Platintiegel und wägt als Ti0 2 .

Bemerkung : Liegt ein geglühtes Gemisch der beiden Oxyde
vor, so schmelzt man sie mit der 15— 20fachen Menge Kaliumpyro -
sulfat im Platintiegel , löst die Schmelze in Wasser und verdünnter
Schwefelsäure auf und führt die Trennung wie oben beschrieben aus.
Aus dem Filtrat des Eisensulfids läßt sich nach Thornton 1) das
Titan , ohne vorherige Zerstörung der Weinsäure , durch Ansäuern und
Fällen mit „ Kupferon “ (Nitrosophenylhydroxylamin ) quantitativ fällen
und durch Glühen als Ti 0 2 bestimmen .

Trennung des Aluminiums vom Titan .
Man hat vorgeschlagen , die schwach saure Lösung der Kalium -

pyrosulfatschmelze stark zu verdünnen und anhaltend zu sieden , wo¬bei Metatitansäure zur Abscheidung gelangt , während Tonerde in
Lösung bleiben soll.

l) W . M. Thornton , Ch . Zentralbl . (1914) , I , S . 1605.
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