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1. Wasaer.

20 g Salz werden in einenm flachen Porzellanschalohen ’
(# 80, h 25 mm) vier Stunden im Trockenschrenk auf 105 °
erhitzt. Der Gewichtsverlust entspricht dem assergehalt.

Berechnung.
Gewichtsverlust ing . 5 = % H,0 >
Beispiel.
Schidlchen mit Salz vor 4. Trocknen = 50,8987 g
" " " nach 4. " = 50,8765 g
Gewichtsverlust = 0,0222 g~

H20 = 0,0222 . 5 = 0,111
H20 = 0,11 %

20 g Salz werden in einer Quarzschale. mit flachem
Boden. (@ 100, h 40 mm) zunidchst auf einem Drahtnetz mit
kleiner Flamme abgeraucht, wobei das Salz schmilzt. Erst
nachdem sich der ganze Inhalt der Schale verflilichtigt hat,
gliht man die Schale auf offener Flamme bis zur Gewichts-
konstanz und wiegt nach dem Edzrlten im Exsikkator. Die - -

~SG6HEle WiTd Vox der AUsTURTung der DBestimmung ebentalls

ausgegliiht und nach dem Erkalten imIksikkator gewogen.

Die’ gefundene Gewichtszunahme der leeren Quarzschale ent-
" spricht dem Glilhriickstand. : K .

Berechnung. ~
Gewichtszunahme in g . 5 = 4 Gliuhriickstand.
Beispiel. :
Schale mit Riickstand nach d. Glithen = 50,4007 g
" tariexrt - vor W " = 50,3965 g
. Gewichtszunahme = 0,0042 g

Gluhriickstend = 0,0042 . 5 = 0,021
Glithrickstand (aAschd = 0,02 %

3.Wasserunldslicher Rickstand.

100 g Salz werden in etwa 75o'cm3 heiBem dest.
Wasser gelost. Dann filtriert man die LOsung quantitativ
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durch einen Schottschen Glasfiltertiegel 1 G 4, der an
Saugflasche und Wasserstrahlpumpe angeschlossen ist, und
widscht den Riickstend mit-warmem dest. Tasser gut aus, -
worauf der Tiegel 2 4’3 Stunden im Trockenschrank bei 105°
getrocknet wird. Die Gewichtszunahme des vorher ebenfalls
bei 105° getrockneten und nach dem Erkalten im Exsikkator
gewogenen Tiegels ergibt direkt den unléslichen Rickstand .
in %. '

Die PFiltration durch den feinporigen Tiegel 1 G 4
dauert zwar etwas lénger, ist aber unbedingt erforderlich,
da der etwas grobere Tiegel 1 G 3 kein genz klares Filtrat

liefert.
Beispiel.
Glasflltertlegel mit Rilekstand = 26,2384 g
- e tariert . = .26,2262. .
Gew1xhtszunahme =" 0,0122 g
Wasserunldslicher Ruckstand = 0,012 %

4. Ammonnltrat und’ Gesamtstickstoff.

" Per Gehalt an Ammonnitrat -ergibt sich aus der Dif-
ferenz: - ' ' o
100 = % H,0 - % Asche = % NH4 . NO4
Der Gehalt an Gesamt-Stickstoff ergibt sich aus dem
Gehalt an Ammonnitrat durch Multiplikation mit dem Faktor

28,016
___B-O_LBTT—_—O 543899.

(log 0,34999 = 0,54406-1).

..Beispiel. . . .. ..
Gef. H,0 = o,11%
Glithriickstand = 0,04 %
(=Asche) .
NH, . 'No3 = 100 - 0,11 = 0,04 = 99,85 %
Ges. N = 99,85 . 0,34999 = 34,95 %
Ammonnitrat =__ 99,85 %
Gesamtstickstoff = 34,95 %
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5. Sulfat.

Gréssere Konzentrationen an Nitrationen stbren die )
quaentitative Bestimmung kleiner Mengen Sulfatschwefel in-
dem sie die vollstdndige susfdllung des Bariumsulfats ver-—
zogern oder gar verhindern. Deswegen muss man vor der Sul-
fatfdllung die Salpetersiure weitgehend entfernen.

Zu diesem Zwecke werden 100 g Ammonni trat drei mal
mit konz. Salzsdure auf dem Sandbedem oder auf der Heiz-
rlatte zur Trockene gedampft, wobei darauf zu achten ist,
da8 die Tempetatur nicht iiber den Siedepunkt der Salzsiure -

. steigt, da sonst durch teilweise Verflichtigung der Ammon- -

' salze leicht Sulfatverluste entstehen kdnnen. Der Riickstand -
wird mit verd. Salzsdure aufgenommen und nach dem sufkochen
filtriert. Nach dem éuantitativen Auswaschen ges Pilters.
mit heissem Wasser f4llt man _im Filtrat die _Schwefelsidure-
in der iblichen Weise mittels Bariumchlorid. Die Péllung
ldsst man mbglichst noch 1- 2 Stunden auf dem kochenden

—Wesserbad, siv_beginnt bei-Kleinen. -Mengen—an- Bariumsulfat
oft erst nach 2 - 3 Stunden sichtbar zu werden. Es ist
unbedingt erforderlich, die Fdllung 12 - 15 Stunden stehen»
zu lassen, da man sonst zuwenig Sulfat findet. Nach dieser
Zeit wird das Bariumsulfat abfiltriert, ausgewaschen und
in der bekannten Weise verascht, gegliht und gewogen.

Berechnung.
Mol. Gew. BaSO4 = 233,42
SO3 = 80,06
W:(NH4)2304=.132,14,“ o

Faktor 28°’25 = 0,34299 (log = 0,53528-1)

" ,}g%-:-}ﬁ“ = 0,5661 (log = 0,75289~1)
SO5 = gef. g BaSO, . 0,34299 % ’
/NH4)2SO4 = gef. g BaS0, . 0,5661 %

Beispiel.
- Tiegel mit BaSO4 = 8,3625 g
- " leer = B8,3427 g

Gef. BaSO4 0,0198 g
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805 = 0,0198. . 0,34299 = 0,006791
(NH4)2SO4 = 06,0198 . 0,5661 = 0,01121

805 -= 0,0068 % -
(HH4)2SO4 = 0,011 4

Anmer, o
~ Zur Nachprhfung wurden 100 g chem. Reines Hmmenium-
nitrat in dests Yasser gelost und mit 5'cm3 eineér Auflésung
von 2,610 g chem. rein. Ammonsulfat in 500 om’ dest. Was—
Ser versetzt. Das Salz enthdlt dann
0,0158 % SO, oder -
0,0261 % (NH4)ZSO4
Die folgende 8usammenstellung szeigt, daB men nur
dann richtige Resultate erziglt, wenn man das Salz voher
“__mehrmals;mit«konzwwﬂcl*abraucht“und“dle Fﬁllung von BaSO4
itber Nacht, d.h. 12 - 15 Stunden stehen 1i8¢.

ber. 505 = o,0158 6 I

, _ : S
B Vers.Nr. Behandlung der Probe Gef.Baso4.l.Gef.so3 -
== — _ :
1 !sotort gefallt,BaS0, nach ; _
3;80 Min. filtriert ‘0,0 i 0,0
iIm Filtrat nach 48 Std. 0,0318 1 _0,0109
i ‘ : ~ Se.l 0,0318 1 0,070
2 So£ort—ge£é%%t7ﬂasoz-nacn : i
15 Std. filtriert |  0,033%0 0,0113
3 T Mit konz.HCl ebgereucht, | Y TR -
""" I nach 8o Min. filtriert 0,0368 ! 0,0126 !
i 4 Mit konz:HCl abgeraucht, o !
: nach 15 Std. filtriert 0,0462 - 0,0159
P g ' C - : R

6. Chlorid. | | o S
2) Triibungsmethode mit Sikbernitrat.

Man 18st je nach dem Chloridgehalt des Salzes 1o -
50 g Emmonnitrat unter Erwdrmen in chloridfreiem dest.

-6 -
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Vasser auff%%ﬁf%ﬁﬁ&t das vbllig klare, farblose Filtrat
nach dem Auswaschen des Filters und nech dem Abkithlen im
MeB8kolben auf 100 om’ auf.

" Dann versetzt man in zwei gleichen 25 cmB-Stapsél-
2ylindern je 1cm3 ?3 AgNO3-168ung mit 1 Tropfen konz. Sal-
petersiure. In den ersten Zylinder gibt man 1 em? 13%3 HC1
und fitllt mit dest. Vasser auf 25 cm3 auf., In den zweiten
Zylindeﬂlfﬁgtrman sobiel Ammonnitratldsung hinzu, da8 nach

dem Verdinnen 25 cm’ dieselbe Trilbung wie im ersten Zylinder

erscheint.

Man vergleicht die Tritbung am besten gegen einen
dunklen Hintergrund. -
Berechnung.

1 cm3'13%3 HCl = 0,0000355 g C1

angewandfe Menge Ammonnitrat in g

a = .
b .= verbrauchte cm3 Ammonnitratldsung bei einer Verdiinnung
‘ auf ein Volumen von ¢ £m3.
@1 C 940000355 i loo i g, i
Cl = = ‘a . b %
‘Beispiel. o _

1o g Ammpnnitrat

1) Angewandt: a
6,6 cm3 der Verdiinnung auf 1oo cm3

Verbrdkht: b

C1 = 220000395 . 100 » 100 _ 4 40538

Cl = o0,0054 %

2) Angewnndt: & = 40 g Ammonnitrat .
~“Verbraucht: b =7,8 ¢m> der Verdiinning auf 106 om3

c1 - 0.0000225.-7130 « 100 - _ 50114

.Cl = o0,0011 %

b) MaB-analytisch.

Ammonnitrat enthdlt gewdhnlich so wenig Chlor, daB8
Z2.B. die filtrierte Lisung von 100 g Salg inp 250 em? dest.
WVasser auf Zugabe von Silbernitrat nach dem Zusatz von etwas

-7.
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Salpetersdure und nach dem Erhitzen auch nach lédngerem Ste-
hen nur eine schwache Tritbung, aber keine Fdllung zeigg.
” -Genaue Bestimmungen mit. T_ AgNO3-165ung sind daher bei
einem Gehalt von weniger als 0,01 % Cl nicht mehr mdglich.
Man titriert in solchen Fillen mit 1——-Quecksilbernitratlo-
sung und Diphenyl-Carbazon als Indikator.
_ 20 _g Ammonnitrat und 13,3 g chem. reine, wasserfreie
.Soda werden in einem 250 cmB-Erlenmeyerkolben mit etwas
dest. chlorfreiem Wasser erhitzt, bis kein Geruch nach Am-
moniask mehr wahrzunehmen ist. Man filtriert dann durch ein
moglichst kleines Filter in einem 100 cm3-Erlenmeyerkolben, o
versetzt tropfenweise mit konz. Salpetersdure, bis die Flussig-
keit eben sauer reagiert (Tiupfeln mit Lackmuspapier) und o ’
~—kocht-einige Zeit, bis die Kohlens#dure vertrieben und die s
Flissigkeit auf dtwa 30 - 40 cm> elngedampft-«st. N
“Nach dem Abkithlen versetzt man mit einem Tropfen 1 %xpr"
alkoholischer Diphenylcarbazonlosung und gibt aus einer Bi-
._xetxeisoviel_2n-Kalilauge—(aas—reinstem—KeH hergesteiitﬂ—htn—w,
zu, daB8 der Farbton eben nach Rot umschlagt. Den UberschuB
an Lauge nimmt man mit einlgen Tropfen 5 HNO3 zuruck, bis
die rote Farbe verschwindet und eben nach Gelb umschligt,
setzt noch 1 cm3 % HNO und 5 Tropfen Dlphenylcarbazonlosung
zu und titriert mit 100 Hg(NO3)2—losung, die gegen chem. rei-
nes Natrlumchlorid eingestellt ist, auf Violettfdrbung.
Die Ausfuhrung_isj_zlchtig,_wenn_deLaEarbton-der—Losung—
"beim Zurlicknehmen des Uberschusses an Lauge mit Salpetersaure
nicht nach Violett, sondern in Relngelb umschlagt, und wenn
.der .erste. Tropfen. Quecksilbernitratlpsung-eine-déutlich
sichbare, . violett gefdrbte, "Wolke" in der Fliissigkeit her-
vorruft; -die erst beim Umschiitteln verschwindet. Andef?alls
ist die Probe zu verwerfen. Man setzt daher am besten 2 ~ 3
Proben parallel an, wobei man Nitrat und Soda nur auf o,1 g
genau abzuwiegen ‘braucht.
Um mSglichst wenig en fremden Reagenzien, durch die
_Chlor eingebracht werden kidnnte, anwenden zu miissen, ist es
notig, sich an die oben angeBebenen Vorschriften zu halten.
Pir 20,0 g chem. reines Ammonnitrat sind nach der Gleichung
ZNH4 . NO3 + Na2003‘= 2NaN03 + COp + Hy0 + NH3

13,25 g Na2003.erforderlich.
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Men findet den Chlorgehalt des Salzes aber immer ndecH
etwas zu hoch, da auch die reinsten Reaegenzibn des Handels
immer noch kleine Mehgeh an CHld# é&rthalten (z.B. chemisch
reine trookene Soda 0,001 %) Fir sehr genaub Bestimmungian
mus man sich gunichst ganz reine,uchlorfreievSalpétefsﬁure‘”“
herstellen (z.B. aus ohem. rein. KNO3 und H2804) und
mit dieser den Chlorgehalt der verwendeten Reagenzien ,
heuptsichlich des verwendeten Netriumcarbonats, festetellen
und bei der Berechnung beriicksichtigen.

Berechnung,
1 _.cm3 13—0 HS(N03).2. = 0,000355.g Cl .-

3 :
cl = Vverbr. cm T%Efus(Np3}2*‘”°‘°°°355-ﬁ~1°6~m;

angew, NH4. NO3 g

-Beispiel. - 5 LTIl

Angewandt: 20,0 & Ammonnitrat
i ot s 3 _n
Vgrbraucht. 0,95 cm o5 Hg(NO3)2

01 = 2295 » 04000355 « 100 _ 4, 40169

Cl = 0,0017 %

_Anmefkunﬁ.
Durch Vergleich mit chem. reiner Salpetersiure wurde

festgestellt, daB die zur Analyse verwendéte Soda 0,0009 %
L enthielt: Men wu8 daher fir 13,3 g Soda 0,34 cm Tos
Hg(NO3)2 abziehen, so daB der berichtigte Chlor;ggehalt des .
Ammonnitrats nur (0,95 - 0,34) . 0,000355 , 5 = 0,00108

d.h. Cl = 0,0011 % betrigt.

7s_Fisen und Aluminium.

100,0 g Ammonnitrat (auf 0,1 g genau gewogen) werden
.in.etwam3oouom§md¢§tf-Wasser unter Zusatz von etwas Salzsiure
}E‘ﬁz}? ,z‘wc;sraallf’ftzavffaé’ireeden erhitzt und in ein 800 cm> fassen-
des Becherglas filtriert wird. Nach dem Auswaschen mit heis-
sem Yasser setzt man konz. Ammoniak zu, filtriert vom .aus-
gefdllten Eisen- und Aluminiumhydroxyd ab, widscht mit heis-
sem asser aus, verascht das Filter und 8liht bis zur Ge-

wichtskonstanz.
-9 -
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Das so gefundene Gewicht entsprioht der Gesamtmenge an
‘Efsen~ und Aluminiumoxyd.

Eisenbestimmung.
a) MaBanalytisch mit T_- KMnO4 ) .

Man schliesst das Gemiaoh der Oxyde durch liéngeres
Schmelzen im Porzellantiegel mit Kaliumbisulfat auf, 1i8t
erkalten und bringt den Inhalt des Tiegels quantlt#ativ in
einen 500 cm’ Erlenmeyerkolben mit Bunsenventil in den men
‘200 cm3 dest. Wasser, 20 -~ 3o cm3 konz. Schwefelsaure und
einige Stilckchen chemisch reinen Zinks gibt. Men ldsst dann
den Kolben etwa-2 Stunden, evtl. unter gelegentlichem Er-
wdtmen, stechen, bis sich die Schmelze vollkommengelost hat
“urid—d&s EiSen zur zwelwertigen Stufe reduziert worden ist,
gieBt vom ungeldsten Zink ab, widscht mit @est. Wasser aus,

o und_jitrlerj_das_Elsen_in_der—Warme—mit—q——thho—-losung—_
bis zur Rotfirhung.

b) Kakrimetrisch mlt Rhodankallum._

Man 1ost 1oo,o & Ammonnitrat in etwa 250 cm3 dest.
Wasser, erhitzt zum Sicden und fugt etwas konz. Salpeter—
sdure zu. Dann fH1lt man mit konz. Ammoniek, filtriert das
ausgeschiedene Eisen- und Aluminiumhydroxyd ab und wischt
den Niederschlag quantitativ aus. Man setzt nun den Trich-
ter xrx samt dem Filter auf einen 2 L-MeBkolben und 18st
das Elsen durch 0fteres AufgieBen von warmer, reiner, ei—
senfreler Salzsaure (! 1) vom Filter und widscht das Filter
mit heiBem Tasser quantitativ aus. Nach dem Abkithlen wird
mit dest. Wasser bis zur Marke aufgefiillt.

Von dieser Ldsung bringt man in mehrere grosse Rea-
genzglédser verschiedene, mit der Biirette genau'gemessene
Mengen, versetzt mit 2 em’ HCL (12 1) und 10 cm’ 10 f%iger
Rhodenkaliumlésung und filllt mit dest. Tasser auf 50 cm
auf. Die enstandenen Rotfdrbungen vergleicht man in einem
gleich grossen Reagenzglas, in dem man cbenfalls 2 cm
HC1 (1:1) und 1o cm’ Rhodankalium (1o%ig) mit soviel ei-
ner Losung von bekanntem Eisengehsalt versetzt, daB nach
dem Auffilllen mit dest. Wasser auf 5o em® die gleiche
Féarbung ensteht. :

- 10 -
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Die Vergleichslisung bereitet man sich auf folgende
Weises:s 0,100 g reinster Eisendraht (Xlavicrdraht) wird in
etwa 5o cm3 konz. Salzsdure und 20 cm3 dest. Wesser in der
Hitze vollsténdig gelvst und vorsichtig mit einigen cm3
Perhydrol oxydiert. Nach dem Vexrkochen des iiberschilssigen
Wasserstoffperoxyds wird abgekithlt und in einem LitcrmeB-
kolben bis zur Marke mit dest. Wasser aufgefiillt. Von die-
sexr Lésung (1 om’ = 0,1 mg Fe) verdinnt men wieder 100 cm?
auf 1000 cm3, so de8 men cine Vergleichsltsung bekommt,
von der 1 cm3 einem Gehalt von o,0t mg Fe entspricht und
mit der man aus einer Mikrobiirette, die in o,02 cm3 ein~
geteilt ist, in der oben angegebenen Weise auf ‘den betref-
fenden Farbton einstellt. -

“Aluminiumbest immung .
Den gefundenen Eisengehalt rechnet man auf Fe203 umn,
TBubtraHIértmvon*aéffvbénfbéstimmtenTMengefFe§0§Tunﬂfﬁi503-
und erhdlt so den Aluminiumgehalt aus der Differenz.
Berechnung,
. n )
a) Titrimetrisch mit 455 KMnO,
° 43 EMnO, = 0,0005584 g-Fe
0,0097984 g F9203

lcm

“Wenn also a

gef. g Fe203 + A1203 und damit
=f Fey03 + Al,03
~uand.. b

b o

.verbr.”cmB.W%BHKMn04_igt,mdann$ist:

Fe = b . 0,0005584 %
Pey,03 = b « 0,0007984 %

Aly05 = 2 = b . 0,0007984 %
b) Kelorimetrisch mit Rhodankalium
1 cm? Eisen-Vergleichslosung = o0,00001 g Fe
& = angewandte -cm>-Verdinnung vom- 2000 cm>.
b = verbr. cm3 Fe-Vergleichsldsung

Fe = b . 0;03001 . 2090 %
! . — )

b « 0,0000143 . 2000 %
a . .

F9203=

- 11 =
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Beispiel,
a) Zitrimetrisch,

a = 0,0095 g Fe203 + A1203
3 _n
b = 9,50 cm T00 KMnO4

Pey05 + 41,05 = 0,0095 %

© Pe- =9,5 . 0,0005584 = 0,0053 %
39203 = 9,50 . 0,0007984 = 0,0076 %
A1203 = 0,0095 - 9,50 . 0,0007984 = 0,0019 %
b) Keloximectrisch.
Angewandt: a cm? Verbraught: b cm’
1) " 4,0 1) 1,04
2) 5,0 2) 1,32
3) 7,0 3) 1,75
4) 11,5 . 4) 2,93
T T - Lot g0meg v
2) 7 =oc0053% |
3) : - —-0;0050 % I @ Fe = 0,0052 %
4) _ = 0,0051_ % 1

Fe,05 = 0,0074 % ( im Mittel ).

B 8: Nitrito

- Men 16st 100,0 g Ammonnitrat in etwa 250 cm3 nitrit—A’
“freiem Was§ér, erhitzt zum Sicden und Piltricrt in cinem
500 cm3 MeBkolben. Nach dem Auswaschen-des Pilters und dem
Abkithlen des Filtrats wird der IMoBkolben bis zur Marke auf-
gefullt. Dann versetzt man in 2 -~ 3 gleich groéécn Reagenz-
glidsern je 50 cm3 dizscr Losung (entsprechend 1o g Ammon-
nitrat) mit 1o cm> Nitritreagens nach P. GrieB, dessen Her-
stellung unten beschriecben wird, und vergleicht nach etwa

einstﬁndiggng%ehen den entstandencn roten FaFbton mit
einer Losung, die man in einem gleichen Reagenzglas aus
50 cm” reinem, nitritfreiem Wasser, 10 cm Nitritreagens
und soviel von der Nitritverglcichslssung(s.u.) herstellt,
da8 nach etwa 1-stilndigem Stehen derselbe Farbtom entstan-
_den ist. ’ T
-12 -
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Nitritreagens nach P. GrieS.
Men verdiinnt 36 g Elsessig mit nitritfreiem Wasser auf
300 om’ und 16st

_a) 0,5 g Sufanilsdure in 150 cm’ verd, Essigséure.
(evtl. unter Erwirmen)

b) 0,1 g ﬂLNaphtKylamin in 20 cm’ nitritfroiem Jasser
und 150 om3 verd. Essigsdure unter Erhitzen bis zum
Sieden, wobei men durch ein Faltenfilter vom Ungelds—
ten abfiltriere.. Dieser Losung kann man vor dem Fil-
-trieren gegebenenfalfs %ierkohle zusetzen, um ein
moglichst farbloses Filtrat zu erhalten.

Nach dem Erkalten werden beide L¥sungen zusammengegeben. Das
~fertige—Nitritreagens-wird-wiwé-in-einer-dunklen Flasche
“eufbewahrt. Zur Analyse verdinnt men 125 cm’ dieses Reagens

mit nitritfreiem Yasser auf 250 cm3 und verwendet fiir Jede
—Probe,; wlie oben angegeben, ‘1o cm” dieser Verdinnung.

"Nitritvergleichslgsung.

Man kristallisiert eine grossere Menge techn. Natrium-
nitrdt aus moglichst wenig Wasser um (sehr leicht 1&sl. in
Wasser), saugt das Salz im Trichter mit Filterplatte gut ab,
wéscht mit wenig Alkohol nach und trocknet im Vacuumexsik-

~kator iUber konz. SchwefelsSiure..Dann wieghnan—genat—yb ysleg—
NaNO, entspr. 4,00 g‘NH4;N02 ab und stellt sich drei Ver--
dinnungen mit nitritfreiem Vasser her, .so daB die letzte
Verdunnung -eine -Konzentration-von- 0,01 -mg- NH4.N02/cm -hat.-

Losg. 1. 4,31 g NalNO,/1000 om’; 1 cm> = 4 mg NH4.N02
" 2. 25 em’ Losg.1/5¢c0 cms; 1 em” = 0,2 "
" 3. 25 cm? Ldsg.2/500 cm3; 1 em’ = 0, o1 n

Die letzte Verdimnung verwendet man zuxr Verglelchsbestlmmung
mit HUlfe einer Mikroburette, die in 0,02 cm3 eingeteilt N
ist. Je nach dem Nitritgehalt deg ~untersuchenden Salges_muB ‘
man dle eingangs angegebene Verdilnnung (100 g/Soo0 cm3) et—-
was variieren, so daB man einen Farbton erhilt, der einem
Verbrauch von o,1 - 2,0 cm3 Natriumnitritlﬁsqu (3.Ver~
diinnung ) entspricht.

- 13 =
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Nitritfreies Wasser. Ry

Das zu den Verdﬂnnungen_e;iggggyliche Wasser ist vor-
her sorgfiltig zu prifen. Wemnn das dest. Wasser den Anforde-
rungen nicht entspricht, dann kenn men ebenso gut Leitungs— -
wasser verwenden, das praktisch frei von Nitrit ist.

Berechnung. ' _
1 cm> NeNO,-18sg. = 0,00001 mg NH -NO, ,
verbr.cm? NaNO,-188g. « 0,00001 . 500 %"

NH4vN02 = =2 ‘
Beisgiei.
— X
Angewandtiv ~100,0 g Ammonnitrat
Verdiinnung 100/500/50 = 10,0 g Asmmonnitrat

Verbraueht : = 0,19 cm’ NeNO,-16sg.

ANH4>_N02 =2‘—1L'—2l%g°—°1'_m = 0,000019 %

NH4.N02 = 0,00002 % - -

9. Reaktion.
Men 16st 25 g Selz in einem 250 om® fassenden Messkol-
TbenTinTdestTTWasser und fUIlt denn mit dest. Wassex big zur

Marke auf. Nach dem Filtrieren durch einem Faltenfilter
muss das klare Filtrat gegen Methylorgggg_pcgp;glwpqgw&mhmvum
‘schwach alkalisch reagieren. Men vergleicht zu diesem Zwecke
150 em3 des Filtrats in einem 250 cm3 Erlenmeyerkotben mit
derselben Menge dest. Wasser in einem zweiten Kolben, denen
man- jeweils 4 Tropfen Methylorange zugesetzt hat, und ti-
triert notigenfalls mit 5 NaOH oder o H,50, auf den glei-
chen Farbton. .

Zur Bestimmung der Wasserstoffionenkonzentration
mbringt_man“etwa-8_cm2~de1~filtrierten Losung in ein kleines, -
weiBlglasiertes Porzellanschilchen, versetzt mit 4 Tropfen
des Merekschen Universalindikators und vergleicht den ent-
standenen Farbton der Liosung mit der Farbskala. Fiir diesen
Zweck eiggen sich die kleinen, eckigen Porzellanschilchen
(35 x 50 mm, 10 mm hoch), wie man sie zu Aschebestimmungen

benutzt, sehr gut.- :

1
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Die Parbskala enthilt die PH—Werte von 4 bis 9 in 2wischen~
riumen von 0,5 zu 0,5 PH, so da8 die Zwischenwerte ge-~
schédtzt werden miissen. Dies ist bei einiger Ubung bis zu
einer Genauigkeit von PH % 0,1 méiglich.

lo. Testzaht, _

Die Testzehl gibt die Anzahl Minuten an, nach denen
sich ein Streifen Jodkaliumstidrkepapier, in ciner abge-
schlossenen Atmosphére itber dem zu untersuchenden Ammonni#%
trat aufgehiingt, zu verfirben beginnt und damit beginnende
Zersetzung und Auftreten von Spuren von Stickstoffsauer-
stoffverbindungen anzeigt. .

77 ~Die Testzahl soll mindesStens 3o betragen, d.h. die
‘Veranderung*des_mestpapiereS»darf“nicht*vor»Ablauf"von”BO*"“
Minuten ‘eintrcten. Die Untersuchung wird in der nachstchend
abgebildeten Testrdhre ausgefithrt, dic in ein Vasserbad von
*—80——getaueht—wird.

2 g fmmonnitrat werden vorsichtig in die Testrshre
eingefiillt, so daB _an den Wandungen keine Spur Salz haften -
bleibt (z.B. mittels Einfiillltrichiers aus schwarzem Glenz-
papier). Dann befestigt man ein Streifchen Jodkaliumstédrke-~
papier(2 cm lang, 1 cm breit) en einem Glashaken, der in

" einem auf das Testrohr
passenden Korkstopfen
~~Korkstopfen steckt, befeuchtet diec dem
Salz zugewandte Kante des
(‘Testpapieres mit einer

--Gleshaken Glyzcrln-Wasser-Losung
.. (1:1) und fihrt das Papier
...>.~-Pdrbungszone ) -
-w.feucht ohne Berithrung mit der

Wand so in das Testrohr
ein, daB8 die Entfernung
von der Salzoberfléche

bis zur--Feuchtigkeits-

grcnze 75 mm betrédgt.

oo Ammonnitrat
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. Das so vorbereitete Pestrohr wird in ein auf 80°
erhitztes Wasscrbad gestollt. Eine gehblich—braune F&rbung
-des Testpapieres an der- -Feuchtigkeitsgrenze darf nicht vor
Ableuf von 30 Minuton auftreten. Die Fdarbung ist meist nur
ganz schwach und daher schwierig zu erkenncn. Es empfiehlt
sich, cin zweites Rohr als Blindprobe (ohne fmmonnitrat)
daneben zu beobachten, bezw. ein drittes Rohr daneben zu .
stellen, in dem man eineweitbare Salzprobe mit einem Trop-
fen ganz verdiinnder Salpetersﬁgfguchtet hat. Dabei ist zu
beobachten, daB ein Zusatz von 0,03 cm3 einer Verdiinnung
von 1o cm3 gewdhnlicher 2n HNO3 auf 1 Liter (entsprechend
0,1 mg HNO ) die Testzeit schon auf & ™inuten herabdriicken
kann.

11: Siebanalyses
———2Zur--Siebanalyse-verwendet-man-einen- Siebsatz*mlt fol=
genden SiebgrséBen (nach DIN 1171):

Maschenzahl Maschenweite |
fT‘TG_E"IEmr. PRt oy Je °m2 RSP S—— ihmm_ i
3 9 : 2
6 36 S
12 " 144 0,5
ol 30 900 T 0,2
60 3600 : 0,1
70 ' 4900 _ 0,088

,‘Man"trocknet”etwa,300~--4oo,gnAmmonnitrat vier-
Stunden im Trockéhschrank bei 1050, zerdrickt vorsichtag
die beim Trocknen zufdllig zusammengeballten Agglomerate,
ohne aber die wirkliche Struktur des Salzes zu Qeréndern,
und siebt nun die Gesamtmenge des Salzes nach einander
auf den einzelnen Skeben ab.
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Nach der Gleichung

Menge der Fraktion in 100 = %
Gesemtmenge 1n g

24g

erhélt man durch Auswiegen der einzelnen Siebfrektionen
auch deren Anteil an der Zusammensetzung, die man in nach-
folgender Weise zusammenfasst:

gez.: Dr.

Siebfraktion | Menge in g | Anteil in %
> 2mm 31,7 8,2 Gesamtmenge
2 -1 44,8 11,6 = 387,7 g
1 - 0,5 23,1 6,0
0,5 - 0,2 173,3 44,6
0,2 = 0,1 91,8 23,7
03y 1="0,088 1555 '“ 4,0
< 0,088 745 1,9 !
1
Tramm =~ gez.: Dr. Henke-Stark






