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Ofversigt of Kongl. Vetenskaps-Akademiens Torhandlingar, 1884. Nio 1.
Stockholm,

Om bestamning af smi kalkmangder-vid narvaro af
mycket magnesia.
At T. L. Exmaw,

Avbetet utfordes under firfattarens ledning & Tekniska Hégskolans laboratorivm
af Hrr J. W. SkocrLunp och 8, WrrnLuess.

[Meddeladt den 9 Januari 1884.]

Genotn ingenior C. D. EKMANS method att for beredning
af pappersmassa af ved eller andra vixtdelar anviinda en los-
ning af surt magnesiumsulfit under higt tryck, har magnesiten
fér ndmnda fabrikation blifvit ett vigtigt r@dmme. Ior nagou
tid sedan blef jag af honom anmodad att angifva en method
for magnesiters analys, som borde vara enkel till utférandet,
men tillita en fullt noggrann bestimning af den i magnesiterna
vanligen ingdende lilla kalkhalten,

Vid atskilliga analyser, utférda i England och Frankrike,
hade nemligen Herr EKMAN fatt temligen olika uppgiftér om
kalkbalten i samma magnesit, Det syntes honom sanneclikt att
detta hirrérde fran vagon ofullkomlighet i methoden, hvilken
Iikval hir bor vara skarp, endir det ligger vigt derpa att kalk-
halten, sdvil som jernhalten, i den magnesit, som for detta
andamdl skall anvidndas, dr mgjligast liten,

Det dr anmérkningsviirdt att, fastdn methoden att skilja
kalk frn magnesia i form af oxalat varit s& ofta diskuterad
och de forsigtighetsmatt, som dervid dro af néden, blifvit sir-

" skildt genom R. FRESENIUS upprepade gnger si tydligt fram-
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hillna, si felas ej sdllan #nnu mot dessa foreskrifters hvarige-
nom ganska felaktiga resultat kunna erhillas, d& Magnesians
mingd dr stor och kalkens liten. Men ehuru oxalsyremethaoden,
riitt utford, i de flesta fall &r anvindbar, fr den likval stundom
omstindligare &n den method, som Scuerrer!) vredan 1859
angaf, och som gdr ut pa att skilja kalk frin magnesia pa
grand af kalksulfatets oloslighet i alkohol, en method, £0M sanno-
likt anvindes mindre, dn hvad den firtjenar, Jag fOranleddes
derfér att & hidrvarande laboratorium lita nirmare Undersika
vissa vilkor fér denna methods tillforlitlighet, samt att ed
siirskild hiinsyn till teknisk analys af magnesiter gifva den en
mdijligast enkel form. 1 hvad min methoden i denna form mi
vara lamplig for analys af wmer kalkrika karbonater, sdsom
dolomiter, ifverlemnar jag at andra att afgora.

Enligt SCHEERERS method har man att dekomponera mag-
nesiten med utspidd svafvelsyra, affiltrera Igsningen frin en
liten miingd oléslig méiingd bergart, som i mineralet piﬁgar fore-
komma, tvitta samt filla gipsen med alkohol. Fédllningen ut-
fores enligt SCHEERERS foreskrift s, att alkohol tillséttes till
viitskan under stiindig omrdrning till dess en konstant, svag
gramling inudder. Gipsen, som faller i form af ett Kornig,
kristalliniskt pultver, affiltreras efter nigra timmars forlopp.
SCHEERER anmirker emellertid att det fordras ndgon ofning att
afpassa alkoholmiéngden ritt, och att det litt intréffar, att fina
ndlformiga krystaller af magnesiumsulfat efterat utfalla bland
gipsen. Skulle denna sednare fillning hafva blifvit mycket stor,
afligsnar han den genom firsigtig tillsats af vatten till Iosnin-
gen. Han finner i alla hindelser nédvindigt att Aterupplisa
den erhélina tillningen, sedan den blifvit afskiljd fran wvitskan,
och sedan utfilla kalken som oxalat, for att med sikerhet f3
den fri fran magnesia.

Betriffande den miingd alkohol, som erfordras i tgrhéliande
till viitskans volum, di gipsen pd detta sitt utfilles, lemnar

N

1) Journ. {, pr. Ch. 76, 427,
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SCHEERER ingen uppgift. G. C. WiTesTEINY) har i den under-
skning, som han, utan kitunedom om SCHEERERS arbete, publi-
cerade fdr 1863, angifvit, att wr eun blandning af mycket klor-
magnesium och litet klorcalcium foll kalken fullstindigt for
svafvelsyra, da sii mycket alkohol tillsattes, att blandningens
alkoholhalt blef G0 proc.,, men att wagnesiumsulfat litt med-
tiljde, om alkohothalten var storre. A. CHIZYNSKI?) anviinde
en egendomlig modifikation af denna method, hvarvid han erhéll
kalk- och magnesiumsulfaterna i tast form och sedan genom
tviittning med 35--40-procentig alkohol pd filtrum utidste mag-
nesiumsulfatet fran gipsen. Vid forsdk som hir anstiilldes att
ur magnesitens losning i svafvelsyra utfilla gipsen med alkohol,
betanns den méngd 97-procentig alkohol, som behdfde tillsdttas,
for att triiffa den punkt, som SCHEERER angifvit, utgora ungefir
4/; af viitskans volum,

Huru mycket alkohol, som kan tillsittas utan att magne-
siumsitlfat faller, méaste i alla hindelser mycket bero pa los-
ningens halt af detta salt. Men en anmdrkning ligger hir néira
till hands. FRESENIUS uppgifver att gips dr ndstan oldsliy i
90-procentig alkohol, och fireskrifver i 6:e upplagan af hans
bekanta lirobok att man vid dess fillning bor tillsitta 3—4
gianger si mycket alkohol som vitskans egen volum. Det kan
di betviflas buru vida en verkligt noggrann kalkbestimning er-
halles, da gipsen filles ur en 1Gsning, som innehiller blott GO
eller t. o, wm. under 50 vol. procent alkohol. Denna anmirk-
ning mot SCHEERERS method har ocksd blifvit gjord at Onp-
FINGER®), som menar att man for att f kalken noggrannt be-
stimd skulle vara tvungen att koncentrera det alkoholiska filtratet
frin  gipsfillningen, for att deri taga reda pd den gips, som
undgiitt att fillas. AF detta skill gifver ORFFINGER foretride
it en af hovom angifven method, som bestir deri att han upp-
hettar kloriderna af caleium och magnesium i torr syrgas, hvar-

1) Journ. f. anal. Ch. 1863, s. 895,
?) Journ. f. anal. Ch. 186D, B48,
3 Journ. f. anal. Ch. 8, 4h7.
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vid klormaguesium firvandlas till oxid, men Klorcaleinm e for-
indras, och derfire efterat kan med vatten utlosas, hvarefter
det genom upprepad filloing i form af karbonat renas frin nagot
ofirdndradt  klormagnesium, Formadligen skulle dock de Hesta
kemister ganska ogerna uthyta SCHEERERS method mot OEP-
FINGERS,

Foljande firsik af Herr S. WILLMERS vid hiirvarande la-
boratorium synas visa att man ej har mycket att befara af den
ifrdgasatta felkillan. Han anvinde dervid en l6sning af ren
gips, hvari fanos pi 20 ec. enligt tvii bestimningar 0,0180 och
Ow1az, wedium O,0131 gr. kalk, Kalken filldes dervid som
oxalat och viigdes som CaQ. DA 10 cc. af denna gipslosning
tillsattes till en losning, som pi omkr. 60 cc. innehsll 3 gr.
kristalliseradt magnesinmsulfat!) och derpi filldes med alkohol
enligt SCHEERERs method, si erholls ur fillningen, sedan den
dter blitvit upplost i saltsyra, forvandlad till oxalat och glodgad,
Y0063 gr. Ca0 i stillet for 0,00655, som borde erhallits. Vid
fallningen hade anvindts ungefir %/, af 16sningens volum alkohol.

Till virmare utreduing af frigan lit Jag anstiilla fsljande
firsok, sqm utfordes af Herr J. V. SKoGLUND. Da en till-
riickligt noggrann bestdmning af kalkbalten i waguesit syntes
fordra att minst 1 gr. magnesit anvindes till analysen, hvilken,
om den vore ren, skulle pifva 2,3 gr. kristalliseradt magnesium-
sulfat, si anvindes alltid 3 gro af detta salt till hvarje forssk.
Saltet, som i sig sjelf horde vara rent, underkastades for siker—
hets skull omkristallisering under trublering, och medelst ammon-
oxalat kunde intet spar af kalk deri upptiickas, vare sig direke,
eller efter fraktionerade filiningar med mycket alkohol.

Muagnesiumsulyatets fallbarhet af alkohol. 1 hvarje af de
till failjande prof auvinda 10 ltisningarna, som voro utspidda
till 5 olika velamer, fanns § gr. vent krystalliseradt magnesium-

[

') Sultet visade vid profuing med salmiak och ammon-oxalut i stort ofverskott
ingen veaktion pi kulk.

A g,

e
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sulfat. Did dessa losningar firsattes med dels 100, dels 80
procent, af deras volum alkohol?), forhillo de sig silunda:

Tab. 1.

Lisningens fovhillande.

“Toyoyje
d0ad-[ay

ooy
-t Bes[LL

1 20 20 | 100 | Inom en timma stelnad af krystaller.
2 » 16 80 » » » » » »
E: 40 40 | 100 »  tvl timmar » »

4 » 32 80 » " en timma krystaller utfillda.
b 60 60 | 100 o » » »

6 » 48 80 | Annu efter 4 timmar alldeles Klar.
7 80 80 | 100 » » » » »
8 » 64 80 » » » » »
9| 100 | 100 | 100 » » » i »

10 » 80 830 »

D4 ytterligare 20 cc. alkohol tillsattes till profvet 9 ut-
kristalliserade snart en del af saltet.

Man kan sdledes forsitta den ldsning som erhélles, di en
gramm  magnesit dekomponeras med svafvelsyra, med dess lika
volum alkohol, om lisningen forut blifvit utspidd till 80 ce.,
eller med %/, af dess volum alkohol, om lasningen forut blifvit
utspidd till 60 cc, utan att nagot magnesinmsulfat utfaller.
Men man kan ej forsiitta den med mycket mer dn dess lika
volum alkohol, sd framt man ej fifut utspidt den till betydligt
mer #én 100 cc. Att vid analys al' maguesit utspiida dess los-
ning i svafvelsyra till 100 cc., innan den fiilles med alkobol, innebér
sé till vida ep fordel, att man di ej behofver frukta att gips
kunde innehallas i den oldsliga dterstoden, efter mineralets be-
handling med svafyelsyra, tfven om dess kalkhalt vore betydligt
stirre, éin hvad i magnesiten pligar vara fallet. Om man nem-
ligen ritknar gipsens lislighet i viitskan vid vanlig vdrmegrad

) T denna uppsats menas ifverallt alkohal of 96 & 97 volumsprecent,
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till blott 0,2 gr.t) pi 100 cc.. sd skulle gipsen kunna gé i los-
ning di 1 gr. magnesit anviindes, dfven om mineralet innehille
6,4 proe. Cal.

Filjande forsok, som jag sjelf anstdllde fir att utrina,
huruvida nigot spar af kalk fanns i magnesiasulfatet, kunna
tjena att fullstindiga ofvanstidende iakttagelse om saltets for-
hallande till alkohol,

L:o. DA 3 gr salt lostes i 100 ce. vatten och l8sningen i
slutet. kiirl forsattes med 100 cc. alkohol, sé afsatte sig forst
efter 3 dygns forlopp négra fa, fina saltndlar, tydligen mague-
siumsulfat. Men efter vidare tillsatts af blott 5 cc. alkohol
uppkom inom 12 timmars forlopp en storre fillning, som vigde
0,118 g

2:0. D& 3 gr. salt lostes i 100 ce. och forsattes med 150
ce. alkohol uppkom ingen fillning forr &n blandningen, som
vilrmde sig genom alkololens tillsats, hunnit svalna; men efter
dygnets forlopp var kiirlet niistan fylldt af kristallnalar, Vitskan
afsbgs medelst vatten]uftpum(}, kristallerna lostes dter i 100 ce.
vatten och denna lisning firsattes Ater med 150 ce. alkohol,
hvarvid efter ett dygn erhdlls en niistan lika stor fillning som
forsta gangen, D& denna fallning &nyo bebandlades pi samma
sttt blef fillningen efter ett dygn obetydlig, och alkoholméngden
okades derfire till 190 cc. mot 100 cc. losning, di en fillning
erhills som vilgde 0,192 gr. De vid dessa fraktionerade fill-
ningar erhdllna filtraten indunstades och Aterstoden glodgades
lindrigt och viigdes. ‘

De anférda vigningarne leda till féljande ungefirliga siffror
for magnesiumsulfatets lasligheter i nigra olika blandningar af
vatten och 97-procentig alkohol.

') Dess loslighet i rent vatten vid vanlig viimegrad skulle vara 0,282 gr. pi
100 e, Siirskilda forstk visade att den likvill r ndgot svirldsligare i vatten,
som hiller mycket magnesinmsnlfat,

OFVERSIGT AF K. VETENSK.-AKALL FORHANDLINGAY 14, N l. %l

Blandn, af vatten <+ alkohol. W el blandning Jaste wid vanlie s rd
100 vol. 100 val. Lo ure (MgO,50, 4 TIL6)
v 105 % L.
» » 150 LT
b » o . LI ST i

De slutliga  filluivgarne, som vil dessa badss fogsohessrie
vrhitlos, och i hvilka kalkhalten, om sudan fanus, borde enligt
SCHEERERS uppyift vara samlad, profvades pa kalk med auouon-
oxalat.  Deras halt af magnesia var nu blott 2 till 3 eentizam.
De listes i 20 ce. vatten ocl forsattes med 2 erquiv, saliiak
och 4 equiv. ammonoxalat i firballande Gl maguesiaminelen.
Men icke ett spar till kalk kunde dervid upptiickas,

Glipsens. fiillbarhet af alkohol.  For att utrina huru my ket
wips som stadnar i losningen, da man for dess filllning an-

viiuder blott 1 till 2 ghnger vitskaus volum alkohol, anstitldes
toljande firsik, Till 100 ce. af en ren gipslosuing, som inue-
hill Oy5s g (Ca0,80, + 21L,0OY per liter, sattes 100, 120, 150
och 200 ec. alkohol (97-procentig). Fillniugarne upptogos pi
filtrum dels efter 2, dels efter 4 timmars firlopp, hvaretter
filtraten koncentrerades till ringa volum, och den deri befinthiza
lilla gipsmingden forvandlades till oxalat, son titrerades 1l
svag chameleonlisning (omkring 2 gr. ehaweleny por liter) Dige
vid erhillos filjande siffror,

Tab. 11.

Cald i nwe- i
Gr. Catr b deltal pa
filtrntet, | 100 o, |
yiltrat, |
2 unis ‘ |
I Ounow |
4 . hate ‘ |
S— [ — 1
h 4 [N T |
i oo |
Doz [ ;
] D014 {
s
4 Uneld
! } 2 ‘ hasny |
i | | (TR
- I I R | O

Ofpers. af K. Vetedlud, Pk, deg. 41 N L. h
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Ehurn resultaten dro litet ojemna, sasom man finner vid
jemfirelse af t, ex. 3 och B, 7 och 8 sd visa de dock till-
ritckliat:

1) att gipsens loslighet i en Dlandning at lika volumer
vatten och alkobol dr tillriickligt stor, fér att kunna féranleda
en afsevird kalkforlust, d3 Iosningens volum uppgar till 200 cc.,
neh att det utan tvifvel #r befogadt att, sisom FRESENIUS fire-
skrifver, anvinda 3—4 ginger lasningens volum alkohol for ut-
fillping at kalk i form af gips, dit ¢f andra omstindigheter for-
hindra detta;

2) att figa mer gips utfilles efter 4 timmars forlopp in
efter 2;

3} vid jemforvelse med de nyss firut anfirda iakttagelserna
dfver magnesiumsulfatets loslighet finner man att det vid ana-
lyser af magnesit efter denna metbod icke skulle tjena till
mycket att anvinda wer alkohol dn lisniugens lika volum. Den
stora miingden magnesimasnlfat gér det nemligen omijligt att
anviinda s¢ mycker mer alkohol, att ndgot viisentligt dermed
vore vannet med hinsyn till gipsens fullstindiga utfallning. Vis-
serligen kunde man aterupplésa och med alkohol omfélla fill-
pingen ett par tre gauger, men methoden blefve da mer om-
standlig dn onskligt.

Man finner att resultatet af dessa forsok ej ritt ofverens-
stiimmer med den ofvan anfprda iakttagelsen, att wr en lésning,
som innehdll 3 gr. magnesiwmsulfat och O,00655 gr. CaO i form
af gips, kalken kunde uthekommas med en forlust af blott
Dyuoes gr., da den filldes enligt SCHEERERS method och med
anvinduing af blott #/; af viitskans volum alkohol. Hr SroG-
LUND anstiillde derfor éfven foljande forsok ofver

Gipsens fillbarhet of alkohol wid ndrvaro af magnesium-
sulfat.  Dertill anvindes en ren gipslosning, hvars halt bestimdes
dels genom afdunstning till torrhet och lindrig glodgning af
aterstoden, dels genom kalkens fillning som oxalat, och oxala-
tets titrering med svag chameleonlisning. Tva bestimningar af
forra slaget gatvo O,0n28 och 0,0530, en bestdmning af senare

e
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slaget 00529 gr. Ca0,80, pi 25 ce, motsvarande i medeltal
00212 gr, CaQ. Man utspiidde 25 ce. af denna ldsning med
vatten till 100 cc, upploste deri 3 gr. af det ofvanniimnda mag-
nesiumsulfatet och tilisatte sedan 100 ce. alkohol. Efter 2 tim-
mars forlopp upptogs gipsfillningen pd askfritt filtrun®), tviit-
tades forst med HO-procentig, sedan med 75-procentig alkohol,
glodgades under vanliga forsigtighetsmatt och viigdes, Vigten
utgjorde 0,0532 gr. motsvarande 0O,0210 gr. kalk. Den dfver-
tordes sedan till oxalat, som vid chameleontitrering gaf 0,0216
gr. kalk, Samma forsok upprepades med blott den skillnad att
gipsfillningen forst efter 4 timmars forlopp skiljdes fran los-
ningen. Dervid erhélls O,u216 gr. kalk beriknad af gipsens
vigt och O,0217 beriknad af chameleontitreringen. Medeltalet
af dessa bestimmningar, hvilkas olikheter tydligen dro att hinfora
till ubservationsfel vid vigning och titrering, utgir O,0217 gr.,
motsvarande siledes niistan fullkomligt den anvinda kalkming-
den, som var O,0218 gr.

At dessa forsok framgdr att gipsen faller magnesiafri och
ke divekt vigas, om de ofvan angifna proportionerna iakttagas.
Men dessutom leda firsiken till den slutsats, att gipsens loslig-
het i utspadd alkohol si godt som fullstindigt upphifves, dd
viitskan samtidigt innehaller magnesimmsulfat till sd stor méngd,
som  ndagorlunda motsvarar den alkoholiska viitskans loslighets—
formaga for detta salt, oeh att den inviindning, som kunnat
giiras och gjorts mot SCHEERERS method pa grund af gipsens
laslighet i omkring 50-procentig alkohol, sdledes icke dr giltig,

Demna  slutsats kunde synas desto mer befogad, som mag-
nesinmsulfat, enligt hvad ofvan blifvit anmirkt, afven uti en
mittad losning af gips 1 vatten utfiller ndgot gips. Men imnan
ilen kunde antagas for siker borde tillses, hnruvida icke det till

) Vil alla bestimningar, hearvid en kalkhalt i filtrerpapperet kunde inverka
pi resultatet, anvindes de slags filtrn, som ScrrkicHEr et Scwiinn nyligen
bragt i handeln, hvilke genom behandling med chlorviitesyra och fluorvite-
syra blifvit mijligust befriade friin askbestindsdelor, De filtrera myeket
snabbt, men {9 finn fillniugar dir ofta behiifligt att omfilirera, fér att
i fullt klart filteat,
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forsvken anviinda magnesiumsulfatet kunnat innchalla spir aff
gips, ouktadt denna ej kunnat upptickas medelst den biista
hittills mer kiinda method, nemligen Scueerers. I sa fall
kunde nemligen gipsens loslighet 1 alkoholblandningen maskeras
af magnesiasulfatets egen gipshalt, 1 det denna kunde ricka till
att miitta alkeholblandningens ldslighetsformiga for gips; den
siivskildt tillsatta gipsméingden kunde da naturligtvis fullstiindigt
utfitllas.

For att afgira detta valde jag foljande utvig. Magnesium-
sulfat sonderdelas som bekant vida littare i hetta &n kalksulfat.
Man borde siledes kunna vid lagom glidgningstemperatur sonder-
dela det mesta magnesiumsulfatet, sedermera neutralisera den
ildade magnesian med saltsyra, och derpa med alkohol skilja
klormagnesium fran kalksulfat och en rest magnesiumsulfat. Da
klormagnesium &r Littlosligt i alkohol kunde detta ske med en
si liten mingd och si stark alkohol, ‘att dervid ingen gips
kunde upplisas. I den olésta resten kunde sen kalken upp-
itickas med ammon-oxalat.

Sedan Herr SKOGLUND anstiillt nagra forkinningstorssk
angdende den glodgningshetta som gips med sikerhet kunde ut-
lirda utan sénderdelning?), profvade han magnesiumsulfatet pa
foljande satt. I en betickt platinaskal upphettades 3 gr. af
sulfatet for en mattligt stark glasblisarlampa under Y/, timma.
Derefter tillsattes vatten och ren saltsyra, dfverskottet af saltsyran
afdunstades och dterstoden bebandlades med litet vatten och
alkohol till flerdubbla volumen. De dervid olésta sulfaterna,
som syntes utgdra omkring hillften af den ursprungliga mingden,
behandlades dter pd samma siitt, och den nu erhillna lilla &ter-
stoden af sulfatet lostes i vatten och forsattes med salmiak och
ammon-oxalat i tillriicklig miingd. Dervid erhills verkligen efter
en tid en liten fillning af oxalsyrad kalk, hvilken af mig be-
stimdes genom titrering med svag chameleonlisning.

Y Den glodgade gipseu hehandlades med ' norralsvafvelsyre, och blandningen
ftertitrerades med |, vormalnatven. Visade siy dervid ingen firbrukning af
svafvelsyra s var gipsen ofdrindrad.

OEVERSIGT AF K. VETBNSK.~AKAD, FORHANDLIXGAK 1884, N:0 1. 8

Pa detta satt erhslls ur 3 gr. af magnesiumsulfatet 0,00074
ar. kalk, och ur lika mycket af samma salt, innan det genom
trublerad kristallisation blifvit renadt, 0014 gr. kalk. For att
kontrollera bestimuingens rigtighet, och samtidigt se huravida
genom anvéndning af lindrigare glodgning under lingre tid, moj-
ligen en storre mingd kalk kunde erhillas, gjorde jag sjelf fol-
jande bestiimning.

Tre gramm af det omkristalliserade magnesiumsulfatet upp-
hettades forst till 100° & 2507 for att utjaga vattnet och sedan
medelst fulla ligan af en vanlig god BUNSENS jampa under 17
timmar, allt i platinaskal med lock, Den glidgade massan
forsattes sen med ren titrerad saltsyra under lindrig nppvérm-
ning emellanit, tills blott en ytterst liten miingd oltst magnesia
iterstod. AF saltsyreforbrukningen befanns att 41 proc. af
saltet hade sbnderdelats. Sedan tillsattes viitskans H-dubbla
volum alkohol. Det olésta sulfatet upptogs pd en tratt med
platinakon, vitskan afsigs medelst vattenluftpumpen, och ater-
stoden tviittades med alkohol. Filtratet var fullkomligt klart,
ehuru intet Altram anviindts, hvilket jag hilr helst ville full-
komligt undvika. Saltet lostes sen i vatten, indunstades till
torrhet, samt glodgades dter pd samma sitt, som forut, Tor
att erfara huru mycket magnesinmsulfat, som &nuun fanns ode-
kompoueradt, omvigdes saltet emellanit. D& den dnnu vid
svafvelsyra bundna magnesian nedgatt till innemot 4 centigramm,
hvartill dtgick owkr. 20 timmar, afskiljdes med saltsyra och
alkohol den frigjorda magnesian, resten lostes i vatten och
kalken filldes som oxalat. Fillningen skiljdes genom ndgra de-
kanteringar utan anviindning af filtram frin vitskan, lostes i
saltsyra Bonn en gang, omfilldes med ammonoxalat och upptogs
nu pd filtrum, tviittades och titrerades med chameleon. Jag
erholl dervil 000069 gr. CaO. I det kalkoxalat, som hr SK0G-
LUND afskiljt ur samma salt, hade jag fonnit 0,00074. Alltsé
erholls kan man siga samma mingd kalk, 0,0007 gr, wr 3 gr.
af det renade maguesiumsulfatet antingen det decomponerats
genom  sammanlagde 1 timmas  glodgning  for glasblésar-
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Jampan®y, elier 37 tinmars glidgning f6r en vanlig Buws
lampa,, och salunda hade de olika omstiindigheterna vid glodg-
ningen intet pdirkbart intlytande pit methodens resultat.

At det antiorda filjer

Vit dden shorpueste hittills ldinda nethod att upptiicka
s aimder ips i omemesionsulfat ar att dekomponera saltet
il llva stivst delen aenome glédgning, och derefier afskilja
den frivjorda wmgnesivmoxtden med saltsyra och alkohol, och
wr et wlista stutliaen Lalken meld ammonozalat.

D att kallhalten @ en maynesit noggranwnast skulle kunna
hestingmas genom arl lisa med salisyra, filtrera frin olist berg-
vt srentme askfritt jiltrmm, Foucentrera, tillsitta en afpassad
mdingel wvafreelayra, afshilie Hormagnesiet med stark alkohol och
ar det plistn niskitja Falkenw med ammonoaalat.

31 med afseende pa de ofvan anfirda forsdk, som gingo ut
pa att filla kalken som ren gips wr maguesitens losning 1 svafvel-
syra, hvarvid dew filtrerade losningen bragtes till en volum af
ungefir 100 ce. ueh filldes med dess lika volum alkohol, filjer
att en [iten Lollfirlust depeid eger vwm, ehuwre mindre dn hoad
som motsearar tipsens lisltighet ¢ en Wandning af 100 ec. vatten
oeh 104 e, alkohol,

Vit de af Hr SKoGLUND anstillda kontrollforssken blef
kalkfarlusten blott Byuno1 gr. (se ofvan). P& grund af gipsens
lislighet i och fir sig i siidan alkoholblandoing borde firlusten
ha utgjort Moors gr. (se tab, 1), Men di nu det till kontroll-
farsoket anviinda magnesiasaltet visade sig tfanehalla 0,0007 gr.
Cat), i kan kalkforlusten i verkligheten vid sidan‘féillning
uppskattas 6l Qo0 gr. Att kalkforlusten salunda blir dab-
belt mindre #in hvad af gipsens loslighet i alkoholblandningen
skulle beritknas, beror pitagligen derpd att nirvaron af magne-
siumsulfatet forminskar dess lislighet.

Deu vitmnda korvektionssitfran, O,0008 gr., borde ritteligen
il_nyn bestimmas under anvinduing af absolut kalkfritt magne-

) Bliistern erhills medelst en Mitscies vattenluftpump,

]
!
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siumsulfat?), hvilket tiden nu icke medgifvit. Sannolikt skulle
emedlertid den ifrigavarande kalkforlusten kunna betydligt min-
skas, om man utfillde gipsen med alkohol vid higre temperatur.
Vid forsoken ofver maguesinmsulfatets loslighet i alkoholbland-
uingar syntes den vara betydligt storre i varma sddana én i
kalla, under det man tvirtow kan vinta att gipsen dr losligare
i de kalla #in i de varma. Om derfére gipsens fillning med
alkohol skedde i ett tillslutet kdrl vid t. ex. 80° vdrme, sd torde
vid passande proporvtion af vatten och alkohol kalkfrlusten
blifva betydelselos. Men jag fir, som sagdt, for ndrvarande
lemna denna méjlighet dsido. .

Fordelen af att vid analys af magnesiter anviinda svatvel-
syran som losningsmedel ligger i den sirdeles enkla form, som
analysen dervid kan antaga, dtminstone di den gores i och for
tekniskt behof, och ett fel pd en eller annan tiondedels procent
af hufvudbestdndsdelarne, magnesia och kolsyra, ej har nigot
att betyda, Methoden blir da foljande:

Ln gremm pulfriserad magnesit dekomponeras med 100 ce.

Jierdedels normalsvafvelsyra ¢ wirme, kolsyran borikokas, och

den. dter afkylda wvitshan dtertitreras med. fjerdedels normal-
aatron och fenolftalein, Derefter surgires vitskan dier Undrigt
med svafvelsyra i dndamil att upplésa kalk, som mojligen kunnat
vid dtertitreringen utfillas af fosforsyra, hvilken stundom spér-
vis forekommer i magnesit. Sedan affiltreras lssningen fran
olost bergart, som wdttas, glodgas och viges. Filtratet kon-
centreras till ungefir 100 ce. voluin och forsiittes med dess lika
volum alkohol. Iifter 2 timmar upptages den féillda gipsen pa
ett med saltsyra eatrakeradt filtrum, todttas forst nigot med
G0-procentig ocl sedan med 75-procentiy alkohol, samt glodgas
och wviges. Af gipsmingden, okad med den behoriga korrek-
Honssiffran for dess loslighet i vitskan, berdknas magnesiiens
halt af kalk och kaletwmbkarbonat. Af den vid titreringen {aki-

') Sidant skulle siikrast beredas of chlormagnesium och svafvelsyra, sedan soltet

forst genom Dbehandling med nfigot svafvelsyra och mycket alkohol hlifvit
fullstiindigt befriadt frin kalk.



88 EKMAN, BESTXMNING AF LITET KALK BLAND MYCKET MAGNESIA.

tagna  svapvelsyrefirbrukningen, minskad med  den, som mot-
svarar  kalkmdingden, beriknas halten af magnesia och magne-
stumbkarbonat, I scvskildt prof af magnesiten bestimmes yenom
losning 1 svafvelsyra, veduktion wmed zink och titrering med
chameleow den meingd jern, som gdir ¢ lisning, och som sedun
beriknas Gl jernoaidulkarbonat, endr all anledning dr att an-
tagn att det lista jernet hefunnit sig i denna form. Pa sir-
skildt prof bestimmes #fven mineralets halt af fugtighet.

Foljande anmiéirkningar mé tilliggas. Mot 1 gr. rent mag-
pesiumkarbonat skulle till jemn mittning fordras 95,2 cc. 1/,
normalsvafvelsyra; den fireskritna mingden, 100 cc. innebiir
sdlunda alltid ett tillrckligt dfverskott. Om man i stillet an-
viinder 50 cc. halfnormalsyra eller 25 cc. helnormalsyra, si gar
nog kalken #ndd sannolikt i losning, i det magnesiternas kalk-
halt pligar vara ganska ringa, men anvéndningen af !/, normal-
losningar innebdr doek stirre skirpa i titreringen. Skulle man
anviinda den ifrdgavarande methoden pé kalkmagnesiakarbonater,
som hdlla mer &n 6 proe. kalk, och gipsen siledes ej fullstin-
digt 16sas ifven i 100 ce. viitska, sd kunde man behandla den
pé filtrum upptagna bergarten och gipsen med ammonkarbonat,
ntdraga kalciumkarbonatet frin bergarten med utspiidd saltsyra
och antingen filla denna del af kalken sérskildt eller koncen-
trera filtratet och forena det med hufvedportionen,

_ Innehdller maguesiten jernowidulkarbonat jemte kaleium- och
magnesiumkarbonat, st bor s;rafvelsyreﬂirhrukningen ej anses
sum eqvivalent mot hela kolsyremiingden, utan, som ofvan an-
tagits, blott mot kolsyremingden i de sistnimnda karbonaterna.
Till bevis mi foljande inkitagelse Ofver jern- och mangansalters
forhallande vid alkalimetrisk titrering anfiras, hvilka jag forot
tor annat #ndamal anstillt, Tva gramm ren krystalliserad jern-
vitriol ldstes till en liter, 100 ce. afpipetterades och titrerades
med natronlosning, hillande 0,01161 gr. NaOH pr ce. Den
mirka fillningen afsatte sig litt, sd att fenolftaleinens indikation
utan svarighet kunde iakttagas, Den intridde varaktigt forst
da 4,74 cc. natronlat forbrukats. I den anvéinda jernvitriolen

i e
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fanns 0,0575 gr. SO,, som skulle ha fordrat 4,06 ce. natronlut.
Allesic fordrade den vid jernoxidnlen bundna svafvelsyran 96
proe. af den mingd natronhydrat, som den @ fritt tillstind
sknlle ha fordrat fior att neutraliseras. Ungefir pd samma siitt
forhsll sig neutral jernchlorid, vare sig wed eller utan tillsats
af ett alkalisulfat. Den lilla méngd syrsatt jern som i magne-
siter kan forekomma utotvar alltsd vid ifragavarande slags
analys intet miirkbart inflytande pa titreringsresultatet.

Mangansulfatet forhaller sig vid alkalimetrisk titrering mycket
annorlunda #n jernsulfaterna. DA fjerdedels normalnatronlgsning
tillsattes till en med fenolftalein forsatt 1dsning af mangansulifat,
sd framtridde indikationen redan da ungefir */; af den natron-
mingd Atgdtt, som skulle fordrats att neutralisera den vid mangan-
oxidulen bundna svafvelsyran, Nérvaro af mangankarbonat i
ett kalk-magnesia-karbonat skulle derfére verka storande pé
titreringsresultatet. Men i magnesit har det, for sa vidt jag vet,
ej antréffats i bestdimbar miingd, ocu det vore litt att genom
qvalitativt prof pa férhand férvissa sig om manganens uirvaro
eller franvaro. Andra karbonaters niirvaro &n de nimnda torde
man icke hafva ndgon anledning att frukta.

Hvad betriffar andra #munen, hvilkas nirvare skulle kunna
gora berikningen oriktig, sd skulle, vid en halt af gips i mine-
ralet, kalkhalten visserligen Dblifva rigtig, men méngden kalk-
karbonat komme att beriknas fér hig och miingden magnesinm-
karbonat for liten. Det vore dock synnerligt litt att 6fvertyga
sig om nilrvaron eller franvaron af gips, eller vattenlosliga jord-
artfreningar &fverhufvud, om sa skulle anses behifligt. Neu-
tralsalter af alkalicr, som sparvis kunna férekomma i mineraler
beh bergarter, komme ej att hafva infiytande pa berikningen,
utan blefve inbegripna bland forlusten. Foga anledving torde
man  hafva att frokta ndrvaro al sidana silikater, som af ut-
spidd svafvelsyra siinderdelas, hvilket skulle leda till ett for
higt tal fér magnesinmkarbonat, och i fall kalk ur bergarten
utdroges, ifven for kalkkarbonatet. Hvad betriiffar den ej sillan
firekommande lilla fosforsyrehalten i magnesit, s& borde fosfor-
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syrans inverkan pa titreringsresultatet si till vida blifva ingen,
som det af syran upplista fosfatet utfilles igen vid atertitre-
vingen. Men var fosforsyran bonden vid kalk i mineralet, s
skulle likvil halten af kalkkarbonat blifva beritknad for hg och
halten af magnesiumkarbonat for lag, enir den vid fosforsyra
bundua kalken blefve bestiimd och beriiknad som karbonat.

De nu ifrigasatta anledningarne till fel torde emedlertid for
analys af verkliga magnesiter icke alls hafva nagot afseviirdt
inflytande. Genom en omsorgsfullt uttdrd kolsyrebestdmning kan
dessutom det af titreringen beriknade resultatet kontrolleras, och
det Fir for ofrigt bero af analysens findamal och #mnets be-
skaffenhet, huruvida ifven magnesian och de i sma mingder
térhandenvarande firoreningar af fosforsyra m. m. bora be-
stimmas,

Till slut wa som. exempel pa analyser, utfrda enligt ifraga-
varande method, anforas de, som utfirts af Herr SKOGLUND pa
tre olika prof af magnesit, som frin ‘grekiska archipelagen genom
franska och engelska firmor bringas i marknaden. Den vid
analysen fumna kalkmingden har Dlifvit tkad med 0,0008 gr.
till korrektion fir gipsens lislighet i alkoholblandningen (jemfor
ofvan), Analyserna iro omriknade pa torr substans, sedan
fugtigheten, som utgjorde 0,2 till 0,5 proc. afdragits.

1. 2 3.
Kolsyra 51,71 Bl,57 51,74
Magnesia 45,79 46,17 46,10
Kalk 1,60 0,77 I,s1
Jernoxid 0,14 0,27 0,00
Olislig bergart  0,7: 118 0,66

99,07 9906  99.81.
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|
b

91

(fversigt of Kongl. Vetenskaps-Akademiens Forhandlingar 1834, Niwo 1.
Stockholm.

Algologiska och wmykologiska anteckningar fran en

hotanisk resa i Luled Lappmark.

Af G. LAGERHEIM.

[Meddeladt den 9 Janusri 1884.]

Sommaren 1883 foretog jag med understod af K. Vet, Aka-
demien en botanisk resa till Qvikkjokk i Luled Lappmark. De
samlingar af alger och svampar, som gjordes, har jag nu genoni-
sett och lemnar jag hirmed en kortfattad redogbrelse for resans
géng och for de vigtigare fynden. En noggrannare understkning
af det hemtérda materialet hoppas jag blifva i tillfille att fram-
deles foretaga. ) ;

Afresan frin Stockholm antriiddes den 20 Juni,

Den 22 Juni ankom jag till Gefle, der angbaten stannade
ett par timmar, hvilka begagnades till en exkursion pa den for
botanister vilbckanta hrobiinken, Af parasitsvampar antriiffade
jag hir Oromgyees Acetose SCHROET. (I[)1) p& blad af Rumer
Acetoselle L., U, Trifolii (Aus. & Scaw.) Wive. (II) ph Zri-
Sfolium pratense L., wmcidier och uredo-formen af U. Polygoni
(PERS.) WiNT. ph Polygomum avieulare L., Puccinia suaveolens
(Prrs.) Wwve, (II) pi Cisium arvense (L) Scop. B ferox
1UxN., wcidier af 2. Poarum NigLS. pd Tussilago Farfara L.,
Peronospora Alsinearum Casp. ph Spergularia campestris (L.)
Ascus. och P, alta Fuck. p& Plantago major L. P& en brygga

1) De romerskn siffrorna beteckna facerna af  pleomorfismen, der siidan
firekommenr. '





