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MaDanalytische Bestimmung des Magnesiums. 
Von Studienrat w. DAUBNER. 

Mitteilung aus dexn Tonchemischen Laboratorium der Staatliahexi Keramischen Fachschule Landshut i. Bayern. 
(Emgeg. 15. Juli 1035.) 

0,3478 g 1 28,14 
0,1265 g I 10,25 15,69 
0,0565 g 4 5  
0,1933 g 

Die gravimetrische Bestimmung des Magnesiums als 
Pyropliosphat ist fur die Erreichung von genauen Werten 
zeitraubend und verlangt aul3erdeni grol3e Sorgfalt. 

So tritt z. €3. bei der Veraschung des Filters infolge des 
dabei auftretenden Kohlenstoffes und des in der Hitze aus dem 
Magnesiumanimoniumphosphat frei werdenden Ammoniaks 
immer eine teilweise Reduktion des vorhandeneii Phosphates 
zii Phosphid ein, so dal3 nur durch nachtragliche Oxydation 
niit Salpetersaure einwandfreie Werte erhalten werden konnen. 
Wird dieveraschung des Filters ini Porzellantiegelvorgenommen, 
so erfordert das Gliihen des Magnesiumpyrophosphates iiber 
den1 Geblase bis zur Gewichtskonstanz langere Zeit. Schneller 
kommt man zwar bei Vemendung eines Platintiegels zum 
Ziel; dabei ist aber groBte Vorsicht geboten, um den Tiegel 
durch das Auftreten der erwahnten Reduktionen nicht zu 
zerstoren. 

Eine schnellere und sicherere Bestimmung des Magnc- 
siums ermoglicht nun die im folgenden beschriebene ma& 
analytische Methode. 

Die Bestimmung grundet sich auf die Uberfuhrung 
des zu bestimmenden Magnesiunis in Magnesiumammoniurn- 
arseniat. Die an das Magnesium gebundene Arsensaure 
kann dabei nach ihrer maDanalytischen Bestimmung ohne 
weiteres auf hlagnesiuni umgerechnet werden. 

I. Darstellung von Magnesiumammoniumarseniat. 
Man gibt die auf Magnesium zu untersuchende salz- 

saure Losung, welche aufier den Alkalien keine weiteren 
Metalle enthalten darf, in eine mit Salzsaure schwach 
angesauerte 1,osung von sekundarem Natriumarseniat. Auf 
1 mg Magnesium nimmt man zweckmail3ig 5 cm3 Fallungs- 
volumen. In bezug auf Arsenpentoxyd sol1 die Losung 
0,3 yo ig sein ; ein Zusatz von Ammoniumchlorid bis zu 5 yo 
ist zu empfehlen. Nach vorsichtigem, tropfenweisem Zusatz 
von Aninioniak und unter standigeni Umruhren der Losung 
rnit eineni Glasstab tritt allmahlich die Bildung von Ma- 
gnesiumammoniuniarseniat ein, nelches sich in Kristallen 
absetzt. Zur vollstandigen Fallung lafit man nach Zusatz 
von 10%iger Ammoniaklosung bis zu 'Ilo des Fallungs- 
volumens die Losung 4 bis 5 h lang stehen. Wenn man 
in dieser Weise verfahrt, erhalt man den Niederschlag 
vijllig rein. Gibt man umgekehrt das Fallungsreagens in 
die ammoniakalische Magnesiumsalzlosung, so besteht die 
Moglichkeit einer teilweisen Bildung von tertiareni Magne- 
siuniarseniat, Mg, (AsO,),, wobei die Werte zu niedrig 
ausfallen. Uberschreitet der Prozentgehalt von Arsen- 
pentoxyd den Wert 0,3 wesentlich, so erfolgt teilweise 
Bildung von Mg (NHJ4 (AsO,),, wodurch sich etwas zii 
liohe Werte ergeben. 

11. Reduktion der gebundenen Arsensaure 
zu arseniger Saur.e. 

Nun filtriert man den erhaltenen Niederschlag, 
Magnesiumaninioniumarseniat, durch eiii gewohnliches 
Papierfilter und wascht niit 90%igem Athylalkohol (Brenn- 
spiritus) bis zur volligen Entfernung des Fallungsreagens, 
lost den Niedersclilag im Filter in heiDer n-Salzsaure und 
lafit die Losung in einen Brlenmeyerkolben von ungefahr 
300 cm3 Inhalt einlaufen. Jetzt gibt nian ini Uberschufi 
eine konzentrierte Losung von Schwefeldioxyd hinzu und 
1al3t diese eine Stunde lang einwirken. 

111. Oxydation der arsenigen Saure zu Arsensaure. 
Alsdann erhitzt man unter gleichzeitigem Durchleiten 

von Kohlendioxyd zum Sieden bis zum volligen Entweichen 
des Schwefeldioxyds (Prufung mit schwachrot gefarbter 
Kaliumpermanganatlosung), kuhlt ab und gibt nach Zusatz 
von 2 Tropfen Methylorange primares Natriumcarbonat 

9,87 9,839 -0.031% 
9.87 9,853 ---0,017~0 

9.87 9,90 + 0,03y0 
9,87 9,87 +o,ooo~,o 

im UberschuB hinzu (nach der Neutralisation noch etwa 1 g) . 
Nach Beigabe von etwas Starkelosung lafit man Jodlosung 
von bekanntem Titer bis zum Auftreten einer bleibenden 
schwachblauen Farbung zufliefien. Der Verbrauch von 
1 cm3 Jodlosung entspricht einer Menge von 0,001216 g 
Magnesium bzw. 0,002016 g Magnesiumoxyd. 

Die Bestimmung der Arsensaure kann auch nach ihrer 
Reduktion mit Jodwasserstoff durch Messung des dabei 
ausgeschiedenen Jods n i t  Natriumthiosulfat erfolgen. 

Die Genauigkeit der Methode zeigt sich in nach- 
stehenden Analysenergebnissen. Zur Verwendung kam 
chemisch reines kristallisiertes Magnesiumsulfat. 

qlo Jodlosung Magnesium-% Angew. Menge in cm3 Differenz 
berechnet 1 gefunden 

1) 2. analyt. Chem. 64, 76 [1914]. 




