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Nr. 45

Hauptlaborstorium Ober.-Holten, den 27.3.39.

Natronsalpeter.
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4. Sulfat
5. Nitrit
6. Carbonat
7. NH3
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1. Tasser

50 g werden in einer Porzellanschale mit flachem

Boden ( & 80 mm, h 30 mm ) zwei Stunden lang im Trockene

schrank bei 110° getrocknet. Nach dem Erkalten im Exsik-

. kator widgt man zuriick und berechnet den assergehalt aus
der Gewichtsabnahme.

Gewichtsverlust in g . 100 %

Berechnung. H,0 = Einwage in g

Beispiel. Einwage 50 g
Schale mit Salz vor dem Trocknen- = 107,3895 g
" 1 " nach I " - 107’1732 g
Gewightsverlust = 0,2103 g
Hy0 = QJQIgg_;_lQQ = 0,4206 %

Hy0 = 0,42 %

2. VYasserunloslicher Riickstand...

100 g Salz werden in etwa 300 - 400 cm> heissem
dest. "asser geldst. Dann'filtriert“man die Losung quan-
titativ durch einen Schottschen Glésfiltertiegel 164,
der an Saugflasche und asserstrahlpumpe angeschlessen

ist,und widscht den Rickstand mit heissem, dest. ’asser

gut-auss—worauf-der—Tiegel 3 Stunden im Trockensohrank bei
105° getrocknet wird. Die Gewichtszunahme des vorhet “eben~
Palls bei 105° getrockneten und nach dem Erkalten im Ex-
sikkator gewogenen Tiegels ergibt direkt den unldsliochen
Rickstand in %.

Beispiel. )
Glasfiltertiegel mit Riickstand = 25,9856 g

n tariert = 25,9

Gewichtszunahme= 0,0241 g

Tasserunldslicher Riickstand = 0,024 %




3.Chlorid.

Berechnung. 1 cm

2) Mit Silbernitrat nach Volhard.

Man 16st je nach dem Chloridgehalt 5 - 25 g Salz
in wenig heissem dest. Yasser, filtriert in einen 250 cmi—
Erlenmeyérkolben, wischt das Filter mit heissem asser gut
aus und versetzt das Filtrat nach dem Ansduern mittels et-
was konz. Sélpeterséure mit einer genau gemessenen, vom
Chlorgehalt der Probe abhédngigen MengeT% ~ Silbernitratls-
sung im UberschuB. Dann gibt man nach dem Abkiihlen 5 cm’
kalt kali gesdttigte Ferriaﬁmonalaunlbsung als Indikator
zZu und titriert den UberschuB an Silbernitrat mit T% - Lo~
sung von Ammoniumrhodanid zuriick, bis der rétliche Farb-
ton des Eisenrhodanids nach kréaftigem Umschiitteln nicht ]
mehr verschwindet. Die Titration soll mit mSglichst kalten
-Lﬁsungen~erfolgen7‘Bei“geringéﬁ‘Mengen an Chlorid (z.B.
unter o,o01 % Cl) fihrt man die Bestimmung zweckmidssiger
nach dermerourimetrischen Methode (s.u.) aus.

g 4gN0O5 = 0,003546 g C1

0,005845 g NaCl

verbr7~6m3”?% Aéﬁbé . 0,005845 . 100
Einwage in g

NaCl =

]

3..n

Cl—=—verbrs—cm TE'AgNUB - 0003546 . 100
Einweage in g

o

Beispiel.. . : Einwage- 10,0-g Salz:
3_n TS
vorgelegt = 10,00 cm To AgHO3
zuricktitriert = 4,35 332 NH, . SCN
Verbraucht = 5,65 cm3 T% AgN03

TeCl = 2062+ 0,005845 . 100 _ , 553 %

Cl = 5,65 . 0,1083546 . 100 = 0,200% %
\

NaCl = 0,33 %, C1 = 0,20 %.
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b) Mit Mercurinitrat.

Man 16st je nach dem Chlorgehalt des Natronsalpeters
5 - 25 g Salz in dest. Wasser und fillt in einem loo cmo—
MeBkolben bis zur Marke auf. Darauf filtriert man durch ein
Faltenfilter in einen trockenen Kolben und bringt 25 cm3 des
farblosen Filtrats in eineéggm3—Er1enmeyerkolben. Man siduert
mit einigen Tropfen reiner konz. Salpetersiure vbrsichtig an
und erhitzt kurze Zeit zum Sieden, um die Xohlensiure zu ent-
fernen. Nach dem Abkithlen wird ein Tropfen 1 %ige alkoholi-
sche Diphénylcarbazonlﬁsung zugesetzt und mit 2n Kelilauge
bis zur eben bleibenden Rotfédrbung vorgesetzt. Den UberschuB
an Lauge nimmt men nun mit 3 HN03 tropfenweise bis zur Ent-
férbung weg, versetzt jetzt mit 1‘cm3 % Salpetersdure und
6 TrdpEn Diphenylcarbazonlsung und titriert die klare,
-schwach-gebb geférbte*Lﬁsung'mit'?%B - Mercutihitratibsungl
~die gegen chemisch reiries Natriumchloridel~gestellt worden
ist, bis zur deutlichen Violettfirbung.
g(NO-) .
Berechnung. “'Tcm3'7%§‘5’6?b505845 g NaCl
: : .= 0,0003546 g Cl

Nacl - Verbr. cm? T%B Hg (NO5), . 0,0005845 . 100 . 100
T angew. 3

%

cm” Verdlinnung . Einwage in g

¢l - vexbr. cm3.1%3 Hg(NO3)2 - 0,0003546 . 100 . loo

3

o
= Tee— 7o
angew. cm” Verdinnung . Einwage in g : e

Beispiel. == Einwage: 20 g/‘lbo,cm3
= ingewandt: 25 cm-
- 3.n
Verbraucht: 4,21 cm T8 Hg(NO3)2

NaCl = 4,21.. oégOOSSgSA. 100 _._1oo = 0,04922'%
c1 - 4.2 . oé00032§6 . 100 . loo _ 0,02985 %
- B ' !

|

NaCl = 0,049 %; Cl = 0,030 %
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4. Sulfat.

Berechnung. Mol.Gew. BaSO4

_ GrbBere Konzentrationen an Nitrationen stéren die
quantitative Bestimmung kleiner Mengen Sulfatschwefel, in-
dem sie die vollstiandige fusfullung des Bariumsulfats ver—
z0gern oder gar verhindern. Deswegen muB man vor der Sul-
fatf&dllung die Salpetersiure weitgehend entfernen.

Zu diesem Zweck werden 25 & Natronsalpeter drei mal
mit je 3o cm3 konz. Salzsdureauf dem Sandbad oder der Heiz-
platte zur Trockne gedampft. Der Riickstand wird mit verd.
Salzsdure aufgenommen und nach dem Aufkochen filtriert. iach
dem Auswaschen des Filters mit heissem Vassor fdllt man die
Schwefelsdure im Filtrat in der Ublichen 7eise mittels
Bariumchlorid. Die Fédllung ldsst.man moglichst noch 1 - 2
Stunden auf dem kochenden Vasserbade; sie beginnt bei klei-
~nen~Mengen~an BariumsulTat oFft erst nach 2 - 3 Stunden
sichtbar zu ~erden. Es ist unbedingt erforderlich, die
Fallung 12 =15 Stunden stehen zu lassen, da man sonst
leicht zu wenig Sulfat findet. Nach dieser Zeit wird das
Bariumsulfat abfiltriert, ausgewaschen und 1n\der bekann—
ten Weise verascht, gegluht und. gewogen.

233,42
SO3 80,06
Na,50, = 142,05

il

]

1 P

Paktor,82:06 0,53528 = 1)

233,42

0,3430 (log

%%%f%g = 0,6086 (log = 0,784%0 ~ 1)

!

803 - 8gef. BaSO4 in g . 0’343°mlm1?2 p
Einwage in g

Na,50; 0% BaSO, in g 0,6086 ., 1loo -
Llnwage in g %

-6 -
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8,2958 g

" leer = 8,2621 &
gef. BaSO4 = 0,0557 g

Einwage = 25 g Natronsalpeter.

SO3 = 0?0337 .22,3430 . 100 0,04624 %

Na2304 - 04,0337 & gé6086 . loo _ 0,08203 %

805 = 0,046 % ; Na,50, = 0,082 %

Anmexrkung.

Zur Nachpriifung wurden 1oo g chem. relnes Natrium-
nitrat in dest. Tasser geldst und mit 5 cm3 einer Auflosung

von 2,6100 g chem rein. smmonsulfat in 500 cm3 dest. 'Tasser

_versetzt, Das Salz enthdlt dann

"0,0158 %“303 oder
05,0261 % (NH4)2 50, -

Die folgende Zusammenstellung zeigt, daB man nur dann rich-

tige-Werte findet, wenn men das Salz vorher mehrere Male
mit konz. HCl abraucht und die Féllﬁng von BaSO4 ilber Nacht,
d.h. 12_— 15 Stunden stehen l&Bt.

ber. SO3‘= 0,0158 % s
Vers. Nr., Behandlung der Probe [gefi’g BéSO4 gef. % 50
’ nach
1 Sofort gefallt,BaSO4 .
80 Min. filtriert:Im o,0017 T 0,0006
Filtrat nach 48 Std. 0,0202 . 00,0069
, Sa. 0,0219 05,0075
2 SQfg;j_ggﬁaLLﬁ+Baso4
nach 15 Std. filtriert 0,0225 0,0077
3 Mit konz.HCl abgerauchy
, Fach 80 in. f11tr1ert 0,0327 00,0112
4 Mit konz.HCl apgerauchy

nach, 15 Std. filtriert 0,0455 . 0,0156
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5. Nitrit.

Men 16st 25 g Natronsalpeter in nitritfreiem Wasser,
erhitzt zum Sieden und filtriert in einenm 500 cm3-MeBkolben.
Nach dem suswaschen des Filters und dem .bkilhlen des Fil-
trats wird der ¥eBkolben bis zur Marke aufgefiillt. Dann
stellt men sich eine weitere Verdinnung her, die dem Nitrit-
gehalt des Natronsalpeters angepasst ist, z.B. 25/500 cm3,
und versetzt in mehreren gleichen Reagensgliésern verschie-
dene, mit der Birette abgemessene Mengen dieser Verdiinnng
mit je 10 cm3 Nitritreagens und soviel nitritfreiem Tasser,
deB8 das Endvolumen 60 om- betridgt.

Nach dwa einstindigem Stehen vergleicht man den ent-
standenen roten Parbton mit einer Losung, die man in einem
gleichen Reagensglas aus 50 cm3 reinem, nitritfreiem Wasser,
10 cm’ Nitritreagens und soviel von der Nitritvergleichs—
losung (s.u.) herstellt, daB nach.etwa einstindigem Stehen'f‘

-derselbe-Farbton-entstanden ist;

Uber die Herstellung des Nitritreagens und der Hi-
tritvergleichslosung sowie Uber nitritfreies Tasser ist
bereits bei'der Bestimmung des Nitritgehaltes von Ammonni-
trat das Erforderliche gesagt., Man verfihrt hier genau S0,
wie dort angegeben ist,geht jedochdbei‘Her’Herstellung von
Nitritvergleichsldsung nicht _von 431 _g,--sondern—von--genay
4,0 g NaNO2 ausg, so daB8 1 cm3 dexr Vergleichslésung 0,01 mg
NaNO2 entspricht.

Man achte auch hier dar.uf, de8 man 'die Verdinnung. .
gegebenenfalls so weit treiben muB, daB der entstdhtnde
rote Farbton nur so tief gefirbt ist wie er einem Verbrauch
véﬁ h8chstens 2cm3 Vergleichsldsung, d.h. bis hdchstens
vo,o2 mg NaNOZ, éntspricht.

ggrechnﬁng. -

1 cm? NaNO, - losg. = 0,00001 gmﬂanbgm

NaN02 - v‘erbr.cm3 NaNOz—lésg . 0,00001'. 100

angew. Menge Salz in g

-8 =
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Beispiel.

a) Natronsalpeter mit wenig NaNO,.
Einwege: 25 g/500 davon 25/500/30

’Angewandt- 220'.2508 = 0,075 g_Natronsalpetqg

Verbraucht: 0,18 cm? NaNOe-lésung.

18 . 1.1
Natio, = 218+ 9:0000 92 - 0,0024 %

'NaNOZ = 0,0024 %

b) Natronsalpeter mit viel NaNO,,.
Binwage: 25 g/5o0, davon 25/500, davon 50/500/40

Angewandt: 2206 ?55805? éogo = 0,01 g Natronsalpeter

Verbraucht: . 1,28 cm3 NaNOz—lésg. A B

' - 1,28 . 1 .1
NanO, = 1228 2+0020 20 - 0,128 %

NaNO, = 0,13 %.

6. Carbonat.

Man 16st je nach dem Carbonatgehalf des Séizesm1o - 100 g
Natronsalpeter in etwa 200 cm? dest. Tasser, erhitzt zum
Sieden und filtriert von den- Verunre1nigungen in einen
560 cm- -Erlenmeyerkolben ab. Nach dem Luswaschen des Fil-
ters mit dest. 'Jasser titriert man das Filtrat nach Zu-
satz von 'lethylerange mit ~%—Schw¢f¢ls@u;e bis zum Farb-
‘umschlag. ) o

Berechnung.

*em’ 2 H,50, = 070053 g NayC05.

verbr.‘cm T_ H;S50, . 0,0053 . 1oo
' Einwage in g

Naz 003 =
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“Beisgiel.

Einvage: 30,0 g Natronsalpeter
_Verbraucht: 2,40 om’ 1% HZSO4

Na,C05 = 2,40 . géooﬂ + doo _ 0,0824 %

Na2003 = 0,042 %

«_Ammonigk.

Man 16st je nach dem Ammoniakgehalt des Salzes ein:
bestimmte Menge Natronsalpeter in reinenm dest. Wasser und
versetzt mit NeBlers'Reagens; die entstandehQ“Eérbung—ver—
_gleichtaman~mit*demSélben FParbton, den men mit einer Ame—
monizkvergleichslssung aus Ammonium-$2EQF1i4, hat.,

~%-B.-18st man 25 g Na?;pqsa;petérmunterwErwérmen e
.1n~250‘cm3”ammoniékfn¢iém}'réinem Tesser, filtriert wvon

den Verunreinigungen, die nicht in Ldsung gehen, ab ung . .
fiillt das Filtrat nach dem Ahswaschen des Filters im 500~
cm3—MeBkolben mit dest. Wassar_his—zur—Marke—a YT*BG—Eﬁg_—
dieser Losung verdinnt man nochmals auf 5p¢ cm3 und ver~
setzt nun S50 em> dieser zweiten Verdinnung in einem groB8en
Reegensglas mit 1o cm3 verd. NeBlexschemaReégens?“"_“"’*—
In einem zweiten Reagensglas versetzt man 1o cm3
NeBlers Reagens und 5o cm3 reines Tasser mit soviel einer
Ammoniakverg;egchslbsung, daﬂwdiewgleiche'Férbung”éﬁf;wuwm
steht. Man bedient sich einer Mikrobiirette von 1o em’® In-
halt nit ciner 0;02 cmB-Teilung und wihlt die Verdiinnung
des Natronsalpeters S0, daB man hochstens 0,6 cm’ der Ver-
gleichslbsung verbraucht, da der Farbton anderenfclls zy

-dunkel wird.’
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Berechnung.
1 cm3 Vergleichsldsung = o,1 mg NH3

NH. - Yerbr. em’ Ver leichslss + 00,0001 . 100 %
S73 7 i ~ Einwage ing - i

Beispiel. Einwege: 25 g/500/50 = 2,5 g
: 50/500/50 = 0,25 g Salz
Verbraucht: 0,18 cm- Vergleichslssung

NH3‘= 0,18 . o,g?g% . 1oo = 0,0072 %

NH3 = 0,0072 %

8. Gehalt an Natriumnitrat und Stickstoff.

&) Durch Differenzrechnung.

—Der-Gehaltan" Natrlumnitrat ergibt sich aus der
Differenz:
© 1oo =~ % H20 - Verunreinigungen : % NaNO;

' Der Stickstpffgehalt ergibt sich aus dem Gehalt an Natrium-
nitrat durch Multiplikation mit dem Faktor i

é%.ggg’- 0,1648 (log = 0,21 694~1)  __ _

Handelt es sich um serienmdBige Bestimmungen eines Natron-
salpeters, dessen Gehalt an Verunrelnlgungen ziemlich kon-
_gjans.lsm,_so-gendgt—es?—vor—al1em~wenn~der‘ab5bruté‘Ge
halt an Verunreingungen nicht sehr hoch ist, wenn man
durch Bestimmung der Verunreinigungmin mehreren Proben
ﬂﬁhintereinander einen Mittelwert Ffestgstellt und mit die-"
sem rechnet.

Beispiel. Gef. Hy0 = 0,42 %
Verunreinigungen: ‘
Wesserunldsl. Riickstand = 0,024 %
NaCh =. 0,049
Na,S0, = 0,082
NaN02 = 0,002
EEZCO3 = 0,042
Sa. = 0,199 = 0,20 %
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NaHO3 = 100 - 0,42 - 0,20 = 99,38 %
N = 99’38 - 0)1648 = 16538 %

Batriumnitrat = 99,38 %
Stickstoff .16,38 4

b) Durch Bestimmung des Stickstoffs mittels Devardascher
seglerung. -

Man 16st genau 20 g Natronsalpeter in dest. Vasser
in einem 500 cm3-MeBkolben, fiillt bis zur Marke auf und
verdiinnt 5o cm3 dieser Losung, entsprechend 2 g Salz, in
einem 750 cm3-Er1enmeyerkolben mit etwa 250 cm3 dest.
Vasser. Dann setzt man 50 cm’ 30 %iger Natronlauge und
zuletzt 10 g feingepulverte Devardasche Legierung (45 %
Aluminium, 50 % RKupfer, 5 % Zink) zu und schliesst den
Kolben sofort an einen Destillationsaufséfz'dﬁ:“a;r in

“einen Erlenmeyerkolben mit einer Vorlage von 25 om’ %

Schwefelsidure und 5o cm” dest. T.sser taucht. Bei der an-
_gegebenen Konzentration der Lauge. ist. die Reaktion nicht _
zu stirmisch, so daB sie durch Kithlen nicht gemihdert zu
werden Braucht. ‘ ; T

Nach etwa 1o Minuten, wenn die erste Einwirkung
- nachgelassen.hat,. erhitzt man mix.kleiner,spapermmix-> -
stédrkerexr Flamme, bis der Kolbeninhalt nach weiteren 15
Minuten ins Sieden geraten ist, und destiliert nunmehr
—im—-baunfe—einer—-Stunde—~so—~weit~ab;—das—sich~im—Kolben—nur—
noch ein Rest von etwa 8o cm- Flitssigkeit befindet. Die
Legierung ist dann zum grossen Teil in Ldsung gegangén.
7 Dann hebt 'man das Destillationsrohr aus der Vorlage;
spult’es nit dest. Tasser ab und f£iXtriert nach vollstin-
digem Erkalten der Vorlage den UberschuB an Schwefelsdure
mit % Natroﬂlauge und einigen Tropfen p-Nitrophenwlldsung
als Indikator.bis zur deutlichen Gelbfédrbung zurilck.
Der Indikator wird durch Auflésen von 2¢ p-Nitro=
phenel in 1o0cm’ Alkohol hergestellt,

Berechnung.
1 cm? % H,80, = 0,014008 g N
0,085005 g‘NaNO3

- 12_'-
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§ - verbr. cm” % H,S0, . 0,014008 . 100
0 Linwage in g

NaHO verbr. cm T H2804 « 0,085005 . 100

Einwege in g %
Beispiel.
Angewaendt = 20 g/500/50 = 2 g NaNOy
Vorgelegt =-25,00 cm> i H,S0,

Zuriicktitriert = 1,60 cm’ & NaOH

{

Verbraucht = 23,40 cm3 % H2$O4
N = 23’40 - 0)0%4008 . 100 = 16’39 %

HaNO3 - 22,40 . 0,085005 . 100 = 99,46 %

Chem. reines NaNO, enthilt —449£‘§-—°-% = 16,48 % N.
. , 300

9. Eisen und Aluminium.

Man lost Je nach dem Gehalt an Eisen und Aluminium
1o - 1oo g Natronsalpeter in etwa 250 cm3 dest.,iasser,
 versetzt mit einigen cm3 kont. Salpetersaure und erhitzt
-—zum Sieden. Nachdem-man von-den-meéhanischen Verunreini-—
gungen filtriert hat, fallt man im Filtrat Eisen und 4lu-
.minium durch Zusatz von konz. immoniak aus, filtriert heciB
~—und—wischt—mi-t—heiBem-asser—sus—Pann-verascht-man—Gag—
Filter, gliht im Porzellantiecgel und wigt nach dem Er-
kalten im Exsikkator die Summe von Eisen und Aluminiumoxyd.
"DIE“Mengefder"mit“Ammoniak'geféllten“Hydroxydeibe—m'W
stimmt den weiteren Gang der 4nalyse. Bei Vorhandensein
von viel Eisen schliesst man das Oxydgemisch durch Schmel=-
zen mit Kaliumbisulfat im Porzellantiegel auf, reduziert

das Eisen mit Zink und Schefelséure und titriert anécﬁﬁes—
: ” : n ; n :

ganatldsung bis zur Rotgarbung.

Ist die lMenge des Eisenhydroxyds jedoch nur gering,
S0 bestimmt men in einer besonderen Probe das Eisen Kalo=
rimetrisch mit Rhodankalium, wobei im einzelnen- auf die

- 13 -
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Bestimmung von Eisen und Aluminium in Ammoﬂitrat ver-
wiecsen sei.

Beispiel.
a) Katronsalpeter mit viel Eisen.
Angowendt: 20 g
”ﬁgefunden: 0,0238 g Fe203 + A1203

Verbraucht: 24,80 cm3 T%? KMhO4

Fe203 = 24,80 . 880007984 « 100 = 0,099 %

A1203 = 2422%%—4—122 ~ 0,099 = 0,020 %

Fe < 24,80 . 0,3305584 = 100 _ 4 669 %
Pey05 + ALy0; = 0,12 %
Fe' = 0,069 %
.A1203 = 0,02 %

~-b)-Natronsalpecter mit ‘wenig’ Eisen.
I) Angewandt. 100 g
Gefunden 0,0084 g'Fe20§'+ A1203
II[_éggewandtl_loo_g/soo_cmé—-5o/500%20—cm3—=~o g —
Verbraucht: 2,08 cm? Vergleichslosung (kalorimetrisch)
1 om3 Vergleichslosung = 0,00001 g Fe

Fe—o3 ¢-ﬁr—oa 0, 0084 %

Fe = 2,08 . 03020_01 . 100 = 0,0052 % Pe
’

Fe203‘ ;_ 0,_9974 % A1203' = 0'001 %

Fe203 + Al-_203 = 0,0084 %
Fe = 0,0052 %

= ’ 3

273 ~

- 14 -
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10.‘Siebanalxse.

Zur Siebenslyseverwendet man einen Siebsatz mit
folgenden SiebgrioBen (nach DIN 1171):

Maschenzahl je Maschenweite in
‘Gewebe Nr. om ) om _
2 4 350
3 v 9 - 2,0
6 36 ‘ 1,0
12 : 144 0,5
30 . 900 0,2
60 3600 T 0,1

Man trocknet etwa 300 - 400 g Natronsalpeter zwei
Stunden im Trockenséh¥snk bei 105°; zerdriickt vorsich~
thig—~die~beim*Trocknenfz&fallig zZusammengebackenen Agglo-
merate, ohne aber die wirkliche Struktur des Salzes zu
verédndern, und siebt nun die Gesamtmenge des Salzes nach—
“einander ‘auf den einzelnen Sieben ab, wobei men jeweils
den auf jedem Sieb verbleibenden Riickstand wiegt, zu-
letzt‘naturlich‘auch‘den'AnteiI?RIETier”ETEM6,1 mm.

_Nach der Gleichung Menge der raktion—in g s Too - %
’ " .-Gesmmtmenge in g =

erhdlt man durch Auswiegen der einzelnen Siebfraktionen

auch dexen_Anxeil_an—der—Zusammensétzung7‘ﬁi€"ﬁbn in
nachfolgender Weise zZusammenfasst: ‘

Silebfraktion | Ménge in g | Anteil in. % | . . T
2 3mm 2,3 0,6 Gesamtmenge =
3-2 8,6 2,4 ' 358,1 g
2-1 ' 47,5 13,3 -
1-0,5 86,9 24,3
0,5-0,2 3 173,2 48,4 -
0,2—0,1 30,5 8,5
T 0y 9,1 2,5
358, 1 -






