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Yorwort.

e zonehmende Bedeutung, welche die Agrikulturchemie fiir die
] Forsw-'trt%}'lait S‘O‘Wle .\Taturwissensohaften gewonnen Tm.t

s zu entsprechen, wenn ich im vorliegenden Lehrbuche
Ver ch /[demmeﬂcﬂ‘“tb

etzt wirhh L-a wurden deshalb
Abmessen, Filtrieren usw.,
mmfiaze der quantitalivdp)Analyse bilden, besonders
3 lemselbgrdGrunde habe ich mich in den
ht, alléin anf die agrikulturchemischen
Ustersachengsmethoden beschripkt, sondern von den rein-chemischen
b jene it anfgenommen, welche ich zum Ver-
ien der erstgenannten fiir notwendig hielt.
sbezeichnung wurde die von K. A. Hofmann in
buche fiir anorganische Chemie* eingefiihrte Nomenklatur
“bernommen, welche bereits in den Lehrbiichern von Stock-Stihler
sowie A. Gutbier Aufnahme gefunden hat.

Dem Zweck des vorliegenden Prakfikums entsprechend, wurde

eine beschrinkte Auswahl der Analysenmethoden gebracht. Die
=lektrometrische Bestimmung der Wasserstoffionenkonzentration des
lens konnte nicht beriicksichtigt werden, um den Umfang des Buches
nicht zu vergréfern. Sind fiir bcslemtb Verfahren vom Verbande
Landwirtschaftlicher Versuchsstationenim Deutschen Reiche
besondere Vereinbarungen getroffen worden, so wurden diese be-
ricksichtigt.




v Vorwart.

Fiir Studierende, welche sich mit den agrikulturchemischen Unter-
suchungsmethoden eingehender befassen wollen, sei auf folgende Werke
verwiesen: F. Barnstein, Futterstoffe in Lunge-Berl: Chemisch-
technische Untersuchungsmethoden. Bd. 2. 7. Aufl. Berlin 1922.
J. Springer. — Chr. Barthel, Die Methoden zur Untersuchung von
Milch und Molkereiprodukten. 3. Aufl. Berlin 1920. Paul Parey. —
0. Bottcher - F. Barnstein, Kiinstliche Diingemittel in Lunge-Berl:
Chemisch-technische Untersuchungsmethoden. Bd.2. 7. Aufl. Berlin 1922.
J. Springer. — I. Haselhoff, Boden In Lunge-Berl: Chemisch-
technische Untersuchungsmethoden. Bd. 2. 7. Aufl. Berlin 1922.
J. Springer. — J. Konig, Die Untersuchung landwirtschaftlich und
landwirtschaftlich-gewerblich wichtiger Stoffe. 5. Aufl. Berlin 1923 u.
1925/26. Paul Parey. — G. Metge, Laboratoriumsbuch fiir Agrikultur-
chemiker. 2. Aufl. Halle 1926. W. Knapp. — E. A. Mitscherlich,
Bodenkunde fiir Land- und Forstwirte. 4. Aufl. Berlin 1923. Paul Parey.—
W. Morres. Praktische Milchunterstehung. 4. Aufl. Berlin 1925.
Paul Parey. — Verein Deutscher(Diinger-Fabrikanten, Methoden
zur Untersuchung der Kunstdiingemiittel. 6. Aufl. Braunschweig 1925.
F'. Viewez & Sohn. — F.Wahnschaffe und F. Schucht, Anleitung zur
wissenschaltlichen Bodenuntersuchung. 4. Aufl. Berlin1924. Paul Parey.

Den Herren Professertn Dr. E. A. Mitscherlich und Dr. H. Neu-
hauer, welche mip’zu ibren Methoden iiber die Feststellung des
Diingungsbediirfnisses der Biden wertvolle Ratschlige gegeben haben,
sage ich auch an dieser Stelle meinen verbindlichsten Dank.

Zu Dank bin ich auch der Verlagsbuchhandlung Paul Parey
verbunden fiir das Entgegenkommen bei der Drucklegung und fiir die
Ausstattung des Buches.

Rostock i. Mecklbg., Ostern 1926.
H. Wiessmann.
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Gewichtsanalytische Bestimmungen
unter besonderer Beriicksichtigung der Diingemittel.

Bei der Gewichtsanalyse wird der zu bestimmende Stoff in eine
geeignete Verbindung dbergefithrt und gewogen.

Es seien zunichst die wichtigsten, zur Ausfiihrung der Gewichts-
analyse notwendigen Apparale und Gegenstinde, sowie die hiufig-
sten Handhabungen be-
sprochen.  Vor jeder
Analyse ist das FBin-
schldgige, hier Gesagte
genau durchzulesen, bis
sich der Studierende da-
mit vollkommen vertraut
gemacht hat.

Wage und Wiigen,

Zur Gewichtsanalyse
wird in erster Linie
die analytische Wage
(Abb.1) benutzt, d.i. ein
szwelarmiger, beiderseits
gleichlanger Hebel, an
dessen Enden die Wage-
schalen aufgehingt sind.
Als Unterstitzung des
Wagebalkens dient eine
Schneide  aus  Achat;
ebenso ruhen die Aul-
hiingevorrichtungen der
Wageschalen aul Schnei-
den. DieSchneidenliegen
zu einander parallel und
in einer Ebene. Um sie
vor Abnutzung zu sichern, wird die Wage bei Nichigebrauch ver-
mittels eines besonderen Mechanismus ,arretiert“. TIm  arretierten
Zustand liegt der Wagebalken anf festen Stiitzen und zwar so, daB

Wielmann, Praktikam. i

Abb, Lo Analysenwage.



9 . (ewichtsanalytische Bestimmungen, hesonders der Diingemittel.

dic Schneiden frei schweben. Die Arretierung wird durch einen vorne
angebrachten Knoptf oder durch eine seitliche Kurbel ausgeldst; dadurch
wird ein Tixzenter gedreht, der eine in der Wagensiule gefithrte Stange
bewegt. Diese Stange hebt den Wagebalken aus seinen Stiitzen, so dall
dieser und ebenso die Wageschalen aul die Schneiden zu liegen kommen.
Der Wagebalken schwingt nun frei hin und her; ein mit thm verbundener
Zeiger spielt auf ciner mattweiBen Skala. Die einzelnen Teilstriche der
Qlkala versehe man mit Ziffern. Man bezeichne den Mittelstrich entweder
mit 0 oder mit 10. Im ersten Fall hat man zwischen zehn linken
oder negativen und zehn rechten oder positiven Teilstrichen zu anter-
<cheiden: im zweiten Fall geht die Bezifferang fortlanfend von 0—20;
sio hat den Vorteil, dal die Vorzeichen wegfallen.

Die Wage ist auf einer Glas- oder Marmorplatte festgemacht, dic
ant drei Stellschrauben ruht. Mit Hilfe dieser drei Schrauben wird
die Wage genan horizontal eingestellt. Zu diesem Zwecke hingt hinter
der Wagensiule ein Lot, das bei horizontaler Lage der Wage genau
iber einer auf der Unterlage fest angebrachten Spitze einspiell.

Die Wage ist zum Schutze gegen anlere Einflasse mit einem Glas-
kasten umgeben. Die Vorderseite des (iehiuses ist zu einer Schiebetilr
ausgebildet, die durch eine Schna pprorvichtung gehalten wird. Auberdem
ann das Gehinse durch zwei Seifentiiren gedfinet werden.

Der Wagebalken trigt eins Einteilung, die ihren Nullpunkt ent-
weder am linken Ende oder‘n der Mitte des Balkens trigt. Diese
Finteilung umfalt 10 Teila“mit je 10 bzw. 5 Zwischenteilen. Durch
“die rechte Seitenwand. dér Wage geht in einer Fiihrung ein Stab, ver-
mittels dessen man,Qphne das Glasgehiiuse der Wage zu offnen, ein
hufeisenformig gebogenes Platindrahtgewicht (Reiter) auf den einge-
teilten Wagebalken aufsetzen und von ihm abheben kann, Trigt die
Einteilang in der Mitte des Wagebalkens ihren Nullpunkt, so hat der
Reiter ein Gewicht von 10 mg. Dieses Gewicht bt er bei der Wigung
aus. wenn er auf dem letzten Teilstrich des Wagebalkens (Teilstrich 10)
sitzt. Setzt man den Reiter aber auf den Teilstrich 1, so betrigt die
[inge des Hebelarmes, an dem er nun wirkt, nur 1/, des ganzen
Hehelarmes: der Reiter iibt dann dieselbe Wirkung aus wie ein Gewicht
von o+ 10 mg = 1 mg auf der Wageschale; auf dem Teilstrich 3,6

: : . 3.6 i
gibt er ein Gewicht von 1302- 10 mg = 3,6 mg an usw. Der Teilstrich,

aaf dem der Reiter sitzt, gibt also ohne weiteres sein wirksames
Gewicht in Milligramm und Zehntelmilligramm an. Geht die Ein-
teilang  des Wagebalkens von seinem linken Ende aus, so benutzt
man einen Reiter mit einem Gewicht von 5 mg. Dabei ist die Wage
im Gleichgewicht, wenn der Reiter am linken Ende des Wagebalkens,
also auf Teilstrich 0 sitzt. Auch hier geben die ganzen Teilstriche
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das wirksame Gewicht des Reiters in Milligramm und die Zwischen-
teilstriche das Gewicht in Zehntelmilligramm an.

Die zum Wiigen benutzten Gewichte bestehen aus Metall, und zwar
wird Platin fiir die Sticke unter 1g und Messing fiir die groBeren
Stiicke verwendet, Das Messing ist vergoldet oder platiniert. Die
Stiicke von 1g und dariiber haben die gewohnliche Form eines Zylinders
mit einem Knopf zum Anfassen. Die Bruchgramme bestehen aus
quadratischem Platinblech mit einer zom Anfassen dienenden aul-
gebogenen Ecke. Die Gewichte sind zu einem Satz zusammengestellt
und werden in ecinem Kistechen aufbewahrt. Der Gewichissatz beginnt
mit einem Gewicht von 100g oder hichstens 200¢; stirkere Belastungen
veriragen die Analysenwagen nicht. Auf den Bruchgrammen ist die
Hohe ihres Gewichts in Milligramm angegeben. Hin Gewichtssatz
enthiilt Sticke von 500, 200, 100, 50 und 10 mg. (reringere Gewichts-
mengen werden meist mit dem Reiter festgestellt.

Die Aufstellung der Wage geschicht auf einem starken Tisch oder
Wandkonsol in einem siurelreien Raum (Wiigezimmer). Die Wage darf,

'm sie vor Wirmebestrahlung zu schiitzen, nicht in unmittelbarer
Nahe eines Ofens oder Heizkirpers stehen undnicht von Sonnenstrahlen

en werden. Die Reinigung erfolgt Wit Pinsel und trockenem
i mit Leder r Baumwpllstoff.
I /dgun t der Nollpunkt der Wage zu be-
nmen, d.i. jer t der Skala, von dem aus der Zeiger
m sicichviel nach links up@rechts ausschligt. Der Null-
|3 ist nicht mit der”Skalamitte zusammen. Um ihn zu
nmen, 16st man die ArpeMerung langsam aus und liBt die Wage
‘mgen.  Sind die Schiwingungen ruhig und gleichmiig geworden,
<0 beobachtet man eine ungerade Zahl aufeinanderfolgender Ausschlige,
3 oder 5, und herechnet daraus den Nullpunkt oder die Ruhelage des
Zeigers wie folgt:

Ist der Mittelstrich der Skala mit 10 bezeichnet, so addiert man
alle Ablesungen auf der einen Seite, ebenso alle Schwingungen auf der
anderen Seite, bildet das Mittel aus jeder Summe und aus beiden
Mitteln wieder das Mittel.

Beispiel: Umkehrpunkte des Zeigers

2.8
: 18,1
3,0
3,2 .
Mittel: 3,0 18,0
é ' 21
Nullpunkt: L_tl&’g == 2’—0 = 10,5
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Tst der Mittelstrich mit O bezeichnet, so werden die linken Striche
mit negativem und die rechten Striche mit positivem Yorzeichen ver-
sehen; im tibrigen wird wie oben verfahren.

Beispicl: Umlkehrpunkte des Zeigers.

L
+ 8,1
0
+ 1,9
— 6,8
Mittel: — 7,0 + §,0
Nullpunkt: - €7UL;|——8’9 =+ 0,5

In unserem Beispiele liegt also der Nullpunkt einen halben Teil-
strich rechts vom Skalamittelpunk®.

Qollte der Nullpunkt stark von der Mitte der Skala abweichen,
<o mub eine Regulicrung der Wage vorgenommen werden. Zu diesem
Zwecke sind am Wagebalken Sehriubehen angebracht, die sich auf
einem feinen Gewinde bewegen lassen. Je niohdem man diese Schriiubchen
nach der Mitte zu oder von ihr wegbewegt, wird der Ausschlag des
Zeigers nach der Seite des bewegtel Schriaubehens hin geringer oder
arofer. Man fasse diese Schriubehen nicht mit der [Hand an, sondern
bewege sic mit dem Gabelarn einer Pinzette.

Nach der Bestimmung des Nullpunktes bringb man den zu wigenden
Gegenstand auf die linke. Wageschale und legt aaf die rechte Wag
schale so viele Gewicli{e und verschiebt den Reifer so lange, bis der
aus 3 oder 5 Ausschligen ermittelte Ruhepunkt des Zeigers mit dem
guvor bestimmten Nullpunkt zusammenfallt.

Beim Wigen ist folgendes zu beachten:

Man fasse die Gewichte niemals mit den Fingern, sondern
immer nur mit einer Pinzetie an.

Man stelle die Gewichte immer anf die rechte und den
zu wigenden Gegenstand auf die linke ‘\j‘Fagesahalc.

Man offne nur ausnahmsweise die vordere Schiebetur.
Die Aufbringung des zu wigenden Gegenstandes und der
Gewichte erfolge durch die Seitentiiren. Die Aufsetzung
des Reiters aufl den Wagebalken und somit die endgiiltige
Wigung geschehe nur bei geschlossenen Tiiren, um Sto-
rangen durch Luftstromungen auszuschliefien.

Die Ausschlage der Wage diirfen nicht zu klein sein;
sie betragen am besten zwischen 5 und 10 Teilstrichen.
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Die Wage mulBl ruhig schwingen; die Schalen diirfen
nicht pendeln; anderenfalls mull die Wage wieder arretiert
werden.

Man belaste und entlaste die Wage niemals, ohne sie
vorher arrefiert zu haben

Man arretiere die Wage moglichst, wenn sich der Zeiger
dem Nullpunkt ndhert.

Die zu wigenden Gegenstinde miissen die gleiche Tem-
peratur haben, die in der Wage herrscht. Erhitzte Gefilie
miissen, bevor man sie wiagt, im Exsikkator (s. Seite 28) erst
abkiihlen,

Man schreibe das festgestellte Gewicht nach den Liicken
im Gewichtssatze auf und prife die Richtigkeit der Auf-
zeichnung nochmals beim Abnehmen der Gewichte von der
Wageschale.

Die abzuwidgende Substanz darf nicht unmittelbar auf
die Wageschale gebracht werden.

Das Abwigen der zur .‘mdl\st notwendigen Substanz erfolgt
meist in einem Wiageglischen, d.i. ein il einem emgeauhhﬂ”encn
Stopfen versehenes Glasgefib (Abb. 2).
Dasselhe  wird zundchst mit Wasser
gereinigt, in einem Lufttrockenschrank
(s. Seite 26) bei 105° getrocknet und 1n
einem lLxsikkator ?/;, Stunden lawg un-
bedeckt erkalten gelassen. D bringt
man die abmwwendo Substanz, die
vorher in einer Reibschale foin nepul\cﬂ
und gut gemischt worden ist, in das
Wigegldschen, schlieft dasselbe und
bestimmt das Gewieht von Wigeglas sk }
und Substanz.  Hierauf gibt man aus
dem Wigeglidschen eine kleine, zur
Analyse ausreichende Menge in ein neben der Wage stehendes Gefils,
in welchem die Substanz weiter verarheitet wird. Beim Aus-
schitten darf keine Substanz verstduben; man hilt zweckmilBig das
zur Aufnahme der Substanz bestimmte Gefidll schwach geneigt und
dreht das daritber gebaltene, offene Wigeglischen etwas hin und her.
[st auf diese Weise die “(‘nunqohlc Mongv Substanz in das Gefili
ihergefiihrt, so wird das Wagegldschen wieder geschlossen und mmvk-
gewogen. Aus der Differenz der beiden Wigungen ergibt sich das
(rewicht der zur Analyse benutzten -*ubshn/mm%

Zum Abwigen grifierer Substanzmengen bedient man sich héufig
auch eines sogenannten Schiffchens, d. 1. eine aus Glas, Aluminium-

Abb. 2. Wigeglidschen.
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blech und dgl. angefertigte, lingliche Schale, welche vorne offen ist,
damit man die abgewogene Substanz leicht ausschiitten kann (A bb. 3).
Zur Uberfihrang der letzten Substanzreste in das Aufnahmegefil;
spilt man das Schiffchen mit Wasser aus,
sofern nicht schon die Sduberung mit Hille
\ eines lfeinen Haarpinsels genugt.

In agrikalturchemischen Laboratorien
wird zum Binwigen von Diinge- und
Abb.3. Wigeschifichen  Futtermitteln héufig die Machsche Wage

aus Aluminium. (Abb. 4) benutzt, welche gegeniiber der
analytischen Wage schnel-
leres Abwigen ermdglicht
und doch fiir denangegebenen
Zweck ausreichend empfind-
lich ist; sie wiigt anf 1 Milli-
gramim genau.

Die Wage ist ungleich-
armig; die Lingen der
Hebelarme verhalten sich wie
10:1; es handelt sich also
um eine Art umgekehrter
Dezimalwage. Der Wage-
balken geht von vorne nach
hinten. Die am vorderen,
Jangen Balkenarm hidngende
Wageschale dient zur Aul-
nahme der in Schiffchen oder
anderen Gefiflen abzuwigen-
den Substanz, die hinfere
Schale zam Auflegen der
Gewichte. .Im Scheitel des
Biigels der hinteren Schale
hingt eine Tarierkapsel,
welche mit Schrotkigelchen
gefiillt wird und dem Leer-
gewicht des Schiffchens das
Gleichgewicht hilt. Die ge-
e TN naue Einstellung des Gleich-

Abb. 4. Machsche Wage. ; gcwic-hts Bl'r(a]gt. mit Hilfe

eines am hinteren Hebelarm

auf cinem Schraubengewinde drehbaren Laufgewichtes. Bei Arretierung
der Wage legen sich zwei zapfenformige Verlingerungen, die am Ge-
héinge der hinteren Schale in der Richtung.der Schneide angebracht




7

Wage und Wiigen.

sind, auf Fortsitze des Balkentrigers, so daB die Gesamtlast der
Gowichtsschale auf diesem ruht. Auferdem werden Pendelschwingungen
der beiden Schalen durch unterhalb derselben angebrachte Berahi-
gungsfedern aufgehoben. Lin am vorderen Hebelarm angebrachter
Zeiger spielt auf einer vertikalen Skala.

Der Wiigungsvorgang gestaltet sich folgendermafen: Man legt
auf die hintere Wageschale das zehnfache Gewicht der abzuwiigenden
Menge. Dann lost man die Arretierung; dadarch senkt sich die
Beruhigungsfeder der vorderen Wageschale, wiihrend die hintere Schale
auf der Stitze liegen bleibt. Hierauf bringt man in das aaf die vordere

Abb. 5. Technische Prizisionswage. Abb. 6. Handwage.

Wageschale gelegte Schiffchen die abzuwigende Substanz. Die Wage
ist im Gleichgewicht, wenn das Gewicht der Substanz oleich 1/, des
aul der hinteren Schale befindlichen Gewichtes ist. Bin plotzliches
Belasten und Entlasten der beiden Schalen ist belanglos und kann
ohne Schaden vorgenommen werden.

Sollen grisbere Wigungen ausgefiihrt werden, so bedient man sich
der technischen Prizisionswage (Abb. 5); sie ist mit Arretierung
und abnehmbaren Hartgummi- oder Messingschalen versehen. Natiirlich
bringt man auch hier die Substanz nieht direkt auf die Wageschale,
sondern bedient sich eines Gefilies, das man mit Bleischrot austariert.
Man kann mit der Wage auf einige Milligramme genau wigen.

Fir Gewichtsmengen bis etwa 100 g verwendet man auch haufig
die Handwage mit Hornschalen (Abb. 6), die auf Zentigramme genau
zu wigen gestattet.
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Abmessen von Fliissie ghkeiten.

Zum Abmessen von Fliissigkeiten dienen MeBgefilie.

Die Malieinheit bildet das ,wahre“ Liter, das ist der Raum,
den 1 kg reines Wasser, in der Luftleere gewogen, hei seiner v_mbl.w
Dichte {—1— 40 C) unter “dem Drucke von 760 mm einnimmt. In der
Luft mit Messinggewichten gewogen, betrigt das Gewicht eines wahren
Liters Wasser infolge des Luli 1u[mcbm nicht IUUO g, sondern 998,94 g
Wiirde man also 998,94 ¢ Wasser von der | lemperatur von 490 in
der Tuft von 4° ¢ mit T\Ib‘;‘wll’lm"{“\’vl(’htﬂl (lbwagcn so wiirde die ab-
gewogene Menge Wasser den Raum von 1 Liter einnehmen. Infolge
der Ausd(\hnuno des Wassers fiillt bei jeder anderen Temperatur als
40 C ein geringeres Gewicht an Wasser den Raum von 1 Liter aus:
bei 159 C z. B. wiegt die 1 Liter entsprechende Wassermenge in der
Luft 998,07 g, bei 17,50 C 997,65 g, bei 200 C 997,17 g usw. Bei
der Llchunﬂ" von MeBgefilen \er\\endc man Wasser von beliebiger
Jempvm’rur und berechnet, wieviel davon abzuwigen ist, damit bei
einer bestimmten fempemhn der gewiinschte Hammnha!r abgegrenszt
wird. Uber die Ausfihrung der Hichupg-findet man nihere Angaben
bei W. Schlisser?) und A. Gu!hler und L. Birckenbach?).

Aufl den I\Ief%rrcmbvn ist die Temperatur eingezeichnet, fir welche
sie geeicht sind, d.i. bisher meist 150 C, die sogenannte Normal-
temperatur. J)e ,,Anwnhuﬁ {ur Einheiten und F ormelgriffent
hat jedoch vor einiger Zeit dithin entschieden, dali ,in Zukunft alle
maBanalytischen Gefille fif) 200 geeicht sein werden¥, dal} also zu-
kiinftiz 200 als Normal ligmperatur gilt.

Frither diente als\Mafeinheit dms Mohrsche Liter; man verstand
darunter das Volumen von 1 kg Wasser bei 15° bzw. 17,5° in der
Luft gewogen und nicht auf den luftlecren Raum bezogen. Ein Mohr-
sches the[ ist um etwa 2 bzw 2,4 cem grofer als ein wahres Liter.

Es ist notwendig, daB die in das MeBgerit gefillte
Flissigkeit zur Zeit dor Einstellung auf die Marke die auf
dem MelBgefil angegebene T emperatur hat.

Infolge der Adhision bilden die Fliissigkeiten, die Glas benetzen,

B. Wasser, eine konkave Oberfliche, Meniskus genannt, Die
iullunw des MeBgefiilies hat soweit zu erfol lgen, dafy (Tcr tiefste Punkt
des Meniskus dic Marke eben beriihrt (Abb. 7). Bei der Einst ellung
mul} sich das Auge in gleicher IHghe mit der Marke befinden. Ist die
Flitssigkeit undurr‘hbu’ htig, wie z. B. hdhumpmnmw,mmt]u«unv s0 1st

1) W. Sehlésser, Ztschr. £ angew. Clemie, 18903, Bd. 16, 5. 960,
2) A. Gutbier und L. Bivckenbaceh, Praktische Anle ung zur Mali-
analyse.  Stutteart 1924, Konr, Wittwer.
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der untere Rand des Meniskus nicht zu sehen; hier wird der obere
Rand der Flissigkeit auf die Marke eingestellt,

Als MebgefiBle kommen hauptsichlich in Betracht: MeBzylinder,
MeBikolben, Pipetten und Biiretten.

MeBzylinder (Ahb. 8) sind zylindrische, mit Full ausgestattete
Standgefilie, die ihrer Linge nach graduiert sind. Man wihlt sie
zweckmiBig so klein, daB die abzumessende Flissigkeit moglichst den
Zylinder fillt. MeBzylinder mit eingesehliffencm Stopfen dienen gleich-
zeitig zum Mischen der Flissigkeiten. Die A bmessung der Fliissigkeiten
in MeBzylindern ist nur von annihernder Genanigkeit.

E+15°C .D
500com L
= |
|
SraiE 500 com’
E +15°C |
Abb. 7. Meniskus. Whh. 8. Mefzylinder. Abh. 9. MeBkolben.

MeBkolben sind bauchige oder zylindrische GefiBe mit langem
Halse (Abb. 9), an welchem ringsherum die Marke eingedtst ist.
Sie werden in GriBen von 50—5000 cem hergestellt und tragen
als  Aufschrift dic Grofe ihres Rawminhalts und die Temperatur,
liir welche sie geeicht sind. Die meisten Kolben sind auf Eingul
eingerichtet, was gewthnlich durch die Aufschrift eines L ange-
geben ist. Bei diesen Kolben zeigt die Marke das im Kolben
enthaltene Volumen an. Einem auf Ringul geeichten Kolben kann
das angegehene Volumen durch AusgieBen nicht genau entnommen
werden, da infolge Adhdsion ein Teil der Flissigkeit an der
Innenwand des Kolbens haften bleibt. Zu diesem Zweck dienen auf
Ausgull geeichte Kolben, welche als Aufschrift ein A tragen. Man
entleert soleche Kolben, ebenso Melzylinder derart, daB man sie
immer mehr neigt, bis sic zuletzt fast senkrecht stehen; dann streicht:
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man 30 Sekunden nach dem susammenhiingenden Ausfluf die Miindung
an dem die Fiillung aufnehmenden Gefibe ab. Mitunter tragen Kolben
zwei Marken; davon bedeutet die untere ,auf Eingub*, die obere sauf
Ausgub“. Die MeBkolben dienen zur genaucn Abmessung grolerer
Flissigkeitsmengen und Herstellung von Lisungen.

Kleinere Flissigkeitsmengen werden mit Hilfe von Pipetten ab-
gemessen. Man unterscheidet Vollpipetten und Mebpipetten.

Die Vollpipetten (Abb. 10) sind Glasrohren mit einer zylin-
drischen Erweiterang in der Mitte, deren unteres Ende zu einer feinen
Spitze ausgezogen 1st und deren oberes Ende zum Saugen dient. Man
fiilly sie, indem man sic mit der Spitze in die abzames ende Flissig-

keit taucht und diese mit dem Munde bis
iiber die Marke hoch saugt. Dann verschlielt
| man sofort das obere Hnde des Rohres mit
dem Zeigelinger und a6t von der eingesaugten
Flissigkeit durch vorsichtiges Liiften des

L Fingers zundichst wieder soviel ablaufen,
i bis der untere Meniskus in Augenhthe mit
i der Marke zusatwmenfallt. Zur Entleerung
i der Pipette Abpiigt man sie iber das zur
Aufnahmedet Losung dienende Gefdl und
4 1iBt nach-Bntfernung des Zeigefingers ab-
E laufeny, indem man die Ablaufspitze mit der
Waddung des Aufnahmegefiles in Beriihrung
Rilt. Nachdem die Flissigkeit ansgelanfen
i ist, wartet man noch 15 Sekunden und streicht
V dann die Spitze der Pipette an der Gefiliwand

Abb. 10. Ahb, 11, ab. Was danach in der Ablaufspitze noch
Mefpipette.  zuriickbleibt, wird micht bericksichtigh, da
es bereits bei der Eichung der Pipette
in Rechnung gesetzt ist. Man verwendet Pipetten von 1—200 ccm.
MeBpipetten sind zylindrische Glastohren, die oben zu einem
Saugrohr verjingt und unten zu einer Spitze ausgezogen sind (Abb. 11).
Der zylindrische Pipettenkorper ist in Kubikzentimeter und Bruchteile
von Kubikzentimetern eingeteilt. Man kann mit der MeBpipette inner-
halb ihres MeBbereichs jede beliebige Fliissigkeitsmenge abmessen. Die
Fiillung und Entleerung erfolgt wie bei den Vollpipetten mit dem Unter-
schied, dab man nicht ganz, condern bis zum gewiinschien Teilstrich
ablaufen 1iBt. Danach wartet man 15 Sekunden, streicht die Ablauf-
spitze an der Gefialiwand ab, indem man wihrend des Abstreichens anf
die zweite Marke einstellt.
Auf die ebenfalls zum Abmessen von Flissigkeiten dienenden
Biiretten kommen wir spiter zu sprechen (s. Seite 73).

Vollpipette.
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Das Reinigen der MeBgefilie: Die MeBgelille miissen pein-
lich sauber gehalten und staublrei autbewahrt werden. MeBzylinder
und MeBkolben werden am besten bedeckt in Schriinken aufgehoben;
]’1[»(‘1Lcn stellt man am zweckmiBigsten aunf einem Pipettengestell mit

durchlochten Holzplatten mit dem Saugrohr nach oben auf und stilpt

ein Reagenzglas dariiber. Man versiume nicht, die Pipetten sofori
nach ihrem Gebrauch, sofern sie nicht unmittelbar danach fir die-
selbe Losung benutzt WGI‘dCD, mit Wasser auszuspiilen.

Die Glaswinde der Mefigefilie miissen fettfrei sein; anderenfalls
tritt nach dem ‘\ualaufen der Fliissigkeit eine ungleichmiifige Benetzung
der Glaswinde ein; die Muq%lgkelt zieht sich von den [Liﬂd[twvn
Stellen zuriick und bleibt an den fetifreien haften. Dadurch wird das
Auslaufen ungenau. Man reinigt fetthaltige Mebgefille am besten mit
einer ungefahl 10%igen wisserigen dehumb}d]mn1allcmmw zu der
man 1/, bis 3/, ihres Volumens konzentrierte Schwefelsiure "li]T Mit
dieser etwas angewdrmten Losung fillt man die zu relmgt,nden MeB-
zylinder und MeBkolben. Pipetten stellt man zweckmiibig in einen
Standzylinder von entsprechender Grifie, der mit der Lisung angefiillt
ist. Man laBt die Losung kurze Zeit witken und spilt dann

die Mebgelille mit Leitungswasser und sehfielilich mit desfilliertem
Wasser nach.

Die Meligefilie miissen vor dem \Gebranch vollstindig trocken
sein. Das Trocknen kann man dadureh amgehen, dah man die Gefilie
einige Male mit der zu fillenden (Flissigkeit ausspiilt. Trocknen mit
Alkchol und Ather ist nicht g empfehlen, da diese Fliissigkeiten
hitufig eine dinne Fetthaut -hinterlassen.

Herstelluong von Lisungen.

Zu gewichtsanalytischen Arbeiten bendtigt man hiulig Lisungen
1x[w1m|mt9n Prozentgehaltes oder bestimmter Konzentration. Bs sei
deshalb iiber die Herstellung derselben einiges gesagt.

Herstellung von Lésungen mit bestimmtem Prozent-
cehalt: Unter einer v %igen Losung eines Stoffes versteht man
eine Lisung, welche in 100 g v g des geldsten Stoffes enthilt., Hs
enthalten also z. B. 100 g einer

2% igen Kochsalzlosung . . 2 g Kochsalz,
10 ;uzrren Sodaldsung . . . 10 g Soda (Na,C0O,;),
Yhigen 8 alz,mum]{:sun“ 5 g Salzsiure (HCI).
TL man vor die Aufgabe “LS[LIH eine 2% ige I&oahwlzinsunw
herzustellen, so figt man also zu je 2 g Kochsalz % g Wasser Udhm

verfdhrt man folgcndunmaen. Man wwt auf einem Schiffchen oder
Uhrglas 2 g Kochsalz ab und bringt die abgewogene Menge verlust-
los in ein Becherglas oder einen Glaskolben. Dann tariert man das
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Gefall mit den 2 g Kochsalz auf einer technischen Priizisionswage und
wigt 98 g Wasser hinzu. Das Kochsalz wird darauf durch Umriihren mit
einem Glasstabe oder Umschitteln des verschlossenen Kolbens geldst.

lEnthélt der zu losende Stoff Wasser, so ist der Wassergehalt in An-
rechnung zu bringen. Soll z. B. eine 10% ige Sodaldsung aus kristalli-
sierter Soda, Na,CO; - 10H,0, hergestellt werden, so mull zunichst
berechnet werden, in wieviel Gramm kristallisierter Soda 10 g Na,CO,
enthalten sind. Die Berechnung gt—w]mhi wie folgt: 1 Molekiil
Na,C0q - 10 H,0 enthilt 1 Molekil N Na,C0O;. Das Molekulargewicht von
Na,C () 10 H,0 = 286.16 und das ’\lolclmlarge\\mhi von Na,CO, —
106,0. Demnach sind 10g NayCOj, gemil der Proportion 106,0:286,1¢
= [0:x, in ©— %— = 27 g Kristallsoda enthalten. Um eine
10% ige Sodalosung zu hemten lost man demnach 27 g Kristallsoda
in (100— 27) g = 73 g Wasser auf.

Hiulig kommt auch die Aufgabe vor, eine Lisung von bestimmtem
PJ(I/PT'W’”L‘thlt herzustellen aus einer anderen Lisung, deren Prozent-
gehalt hf‘l\anm ist ode mit Hilfe des spegifischen Gewichtes und der
fir den gelisten Stoff aufgestellten Tabelle ermittelt werden kann.
Wie man dabei zu verfahren hat, sei an’ einigen Be%pl(‘leﬂ erlintert.

Die Ermittelung des spezifischen Gewich tes, auch Volum-
gewicht oder Dichte genannot) “erfolgt mit dem Ariometer.
Dasselbe ist ein zylindrischer Ho hlkérper aus Glas, dessen unterer
Teil mit kleinen Schroten sgder u@d{‘-\l Iber gefillt ist, so daB es
stets senkrechf in der FluaSJgkmt schwimmt: der obere Teil des
Aridometers ist eine zylindrische Réhre, worin sich ein Papierstreifen
mit einer Skala befindet, welche das spezifische Gewicht angibt. Das
,-\T'cL-OmL.[L‘I‘ sinkt um so tiefer in die Flissigkeit ein, je geringer deren
spezilisches Gewicht ist und schwimmt um so weiter oben, je hoher
das spezilische Gewicht der Fliissigkeit ist. Da sich das spenllwhﬂ
Gewicht der Flissigkeit mit der Temperatur dndert, so gilt die Skala
des Arfiometers nur fiir die Temperatur, bei welcher die Fichung
gefilhrt worden ist. Diese Temperatur, z. B. 15° C, ist auf dem
Ardometer angegehen.

Beim Gebrauche muf} das Ariometer frocken und rein sein. Zur
Bestimmung des spezifischen Gewichts einer Flissigkeit fillt man
diese in einen Standzylinder, der weit genug ist, damit das Ariometer
frei schwimmen kann und nicht an der Wand anliegt.  Man senkt das
Ardometer langsam in die Flissigkeit, wobei man die Hand erst dann
vom Halse desselben entfernt, wenn mfm merkt, dall es ruhig schwimmt.
Hierauf liest man an der St{‘l]v wo der Hals des Ariometers vom
piegel geschnitten wird (Abb. 12 bei Ay A,), an der Skala
spezifische hwnfht ab, indem man das fmhge in gleicher Hihe
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mit dem Flassigkeitsspiegel hilt. Die Ablesung darl nicht an der
Stelle (Abb. 12 bei B, B,) stattfinden, wo die Fliissigkeit infolge der
KapiBaranziehung sich hinzieht und einen Meniskus hildet. Nur bei
undurchsichtigen Fliissigkeiten muB die letatere Ablesung ausgeiibt
werden.

Wird in einer Flissigkeit ein Stoff gelost, so dndert sich deren
spezilisches Gewicht und zwar um so mehr, je groBer die Menge des
gelosten Stoffes ist. Die Veriinderung des spezilischen Gewichtes ist
jedoch micht proportional der Menge des celdsten Stoffes. Man hat
deshalb von den verschiedenen Stoffen Losungen mit steigendem
Prozentgehalt hergestellt, deren spezifisches Gewicht
ermittelc und in Tabellen zusammengestellt (s, Ta-
bellen [I—VI), Liegt nun umgekehrt die Lésung
eines Stoffes von unbekanntem Prozentgehalt vor, so
ermittelt man ihr spezilisches Gewicht und liest aus
der zugehtrigen Tabelle den Prozenteehalt ab. A E ﬁ,

g . a8 ZeNtg : o itk o iy

Angenommen, es sei eine 6%ige Salzsdurelosung - N[~
herzustellen aus einer Salzsiure mit hiherem Pro-
zentgehalt.  Die zur Verliigung stchende Salusiure -
habe ein spezilisches Gewicht von 1,140. W5 der E
Tabelle IT ergibt sich, daB diese SalzsaurelGsung
27,66%ig ist, dab also in 100g Sélesinrelsung
27,66 ¢ HOl enthalten sind. Nun is®)aber in einer
27,66 150

zi

27,66%igen Lisung = = 4,6V mal soviel HCI
8]

ARRARARASIED

Losung. Man mull demnachgine bestimmte Gewichts-
menge der 27,66%igen Losung mit Wasser auf das
4,61 fache Gewicht bringen, damit die Losung 6%ig |=atEre |
wird. Wigt man also z.B. 100 g 27,66 %ige Salzsiure Abb. 12,
ab und fiillt mit Wasser auf 100 - 4,61 = 461 g auf,  Ariometer.
so erhéilt man eine 6%ige Lisung.

Will man somit, allgemein ausgedriickt, a Gramm einer
Lésung vom Prozenteehalt v in cine andere Losung vom
Prozentgehalt w umwandeln, so sind a Gramm der v%igen

enthalten als in gleichen Gewichisteilen einer 6 Yoigen 5
F

Losung mit Wasser auf das Gewicht b =—a- ; Gramm zun
bringen. i
Sind nun aberz. B.1000g einer 6% igen Lisung aus einer 27,66 Yoigen
herzustellen, so mul man nach dem oben Gesagten offenbar den 4.61 ten
’ 1000 i ’
he )
Teil von1000g, also~—
& 4,81
aul 1000 g auffiillen,

= 216,9g der 27.66%igen Losune mit Wasser
) 3 o o
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Sollen, allgemein ausgedrickt, b Gramm einer w@%icen
Lisung hcwesu} lt“erdcm aus einer | dsung, deren Prozent-

sehalt — viist: s0.8i0d a4 —h-2 e ramm der v%igen Lisung
= ) v o 5

mit Wasser aul b Gramm aufzufiillen.

Die Herstellung von verdiinnten Lisungen aus hiherprozentigen
gestaltet sich zweifellos einfacher, wenn man dieselben abmilit statt
abwigt. Dabei ist aber zn bt‘rudmchtwen dali man dieses Verfahren
nur dann anwenden darf, wenn bei der ‘-eldunnunw keine Volumen-
verminderung Iwntmi\tmm oder \ulunmndnwlehnuﬂu' stattfindet.

Es mégen einige })(‘L‘-\j_blt‘][‘ zur Hrlduterung dienen. Angenommen,
es seien 195,8 cem einer 27,660 ul“f‘Il &Ll,ﬁsamo[munn in eine h'?u]ue
Lisung umzawandeln. Nach der Tabelle II ist bei 150 C das
spezilische Gewicht der ersten _],ijsungj 1,140 und das der zweiten
1,029. (In der Tabelle ist nur das spezifische Gewicht der 5,15 und
6,15%igen Lisung angegeben; daraus liBit sich aber ciun‘:h Aufstellung
einer einfachen l’roportmn das spezilische Gewicht der 6

6%igen [wumrr
IO['}
1,140
= 87,72 cem. Nun sind aber in 100 g,{also in 87,72 cem dieser Losung?
27,66 - 195,8
87,72 '
61,74g HCI enthalten. s fragl”sich nun weiter, fir wieviel Gramm
der herzustellenden 6%igen ba]xs.mrv 61,74 g HOl ausreichen. 100 g
der 6%igen Losung enthalten 6 g HCI; somit reichen 61,74 g HCI fiiy
100 -6 I.,TJ:

leicht berechnen.) 100 g der 27,66%igen)\l.6sung entsprechen

6

27,66 g HOL enthalten. Folglich4sind in 195,8cem

= 1029 g der 6%igen Liosung aus. Da das spezilische
g 3 £ I

b

Gewicht der 6%igen Lisung = 1,029, so haben 1029 ¢ ein Volumen
1029 b : o

von 029 =1000 ecem. Folglich mull man die gegebenen 195,8 cem

der 27 ,66%igen Losung mit Wasser auf 1000 cem verdiinnen, um eine
6Y%ige Losung zu erh alan

Will man a cem einer Losung vom Prozentgehalt v und
dem spezifisechen Gewicht s, in eine Lisung vom Prozent-
cehalt w und dem spezifischen Gewicht s umwandeln S0

mubll man die a cem Lisung mit Wasser auf b :a-i-? cem
verdinnen. ' s
Schliefilich sei noch die Aufgabe gestellt, 1 Liter ciner 6% igen
Salzsdurelosung aus einer 27,66% igen Losuntr zu bereiten. 1 Liter
(% ige .'_‘ﬂzmum wiegt 1000 - 1,029 — 1029 g. Da in 100 g 6% iger
Losung 6 g HCI enthalten smd, 50 :md _m 1029 g, entsprechend
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61029
100
Liters 6% iger Losung sind also 61,74 g HCl ndtig. Es fragt sich
nun weiter, in wieviel Gramm der zur Verfigung stehenden 27, ,66% igen
Lissung die benotigten 61,74 ¢ HCI cn{.hd.l.tm sind. Das ist der Fall in
100 61,74
o ,66
S(;lesmnel{isuug in einen Liter-Melkolben wiigen und mit Wasser bis zur
Marke auffiilllen, so wiirde man einen Liter, entsprechend 1029 g, einer
6 %igen Lisung erhalten. Ansfatt die notw undlffc Menge der 27, 66%igen
Lisung aber abzuwigen, kann man sie auch abmessen. Da das spezifi che

o

einem Liter, = 61,74 g HCI vorhanden. Zur Herstellung eines

—

le man demnach 223,2 g der 27,66% igen

Gewicht der 27,66 ”u]gf‘n Losung = 1,140, so nehmen 223,2 g cin
tn 22 3,2 s 2 ==l ;
Volumen von o 195.8 cem ein.  DBringt man also 195,8 cem

einer 27,66Y% igen Lésung in einen Literkolben und fiillt mit Wasser
bis zur Marke auf, so erhilt man eine 6% ige Losung.

Will man b eem einer whigen Liosung vom spezilischen
Gewicht s, herstellen aus einer zur Yerligung stehenden
vOigen Losung vom spezifischen Gewitht s,, so mull man
A= - % ' ?“' cem der v%igen Lisung mit Wasser auf b cem

T <
aulfillen.

Herstellung von Losungeh mit bestimmtem VYoluom-
prozent-Gehalt: Der GehaltSerner Lisung an einem fliissigen Stoff
wird hiinfig in Volumprozenten  angegeben. Man versteht darunter die
Anzahl Kubikzentimeter eiges flissigen Stoffes, welehe in 100 cem
der Losung enthalten ist. 'Wenn also z. B. in 100 cem eines wilsserigen
Alkohols 80 cem absoluter Alkohol enthalten sind, so betrigt der
{rehalt der Losung an Alkohol 30 Volumprozente. Im Handel und
in der Technik wird der Alkcoholgehalt meistens in Volumprozenten
angegeben.

Sollen a ccm einer Lisung von VYolumprozentgehalt v
in eine andere von w Volumprozenten umgewandelt werden,

so sind die a com mit Wasser auf das Volumen b=a._ cem

zu verdinnen. o
Sollen b cem einer Losung von Volumprozentgehalt w

hergestellt werden aus einer Li‘"»sung‘, deren Volumprozent-

gehalt = v ist, so sind a=bh. —cem der v%igen Lisung mit
Wasserauf b cem zu verdinnen.
Sind also zum Beispiel 50 cem eines 25%igen Alkohols in einen
(=]
12,5%igen umzuwandeln, so missen die 50 com Alkohol mit Wasser
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anR

: 25 S i ; g
aul das Volumen von 50, 95 — 100 cem  verdiinnt werden. Ein

Zusatz von 50 cem Wasser geniigt hicrzu nicht, weil bei der Ver-
dinnung des Alkohols mit Wasser eine Kontraktion eintritt; es sind
deshalb zur Verdinnung etwas mehr als 50 cem Wasser erforderlich.
Man vermeidet den durch die Volumenverminderung verursachten
Fehler dadurch, dal man auf das berechnete Volumenmal auffillt.

Aus den Volumprozenten lassen sich die Ge\v.ricl'li'%pm'/une be-
rechnen und umgekehrt. Angenommen, es liege cine wisserige Alkohol-
losung vor mit 30 ‘vulumpm;vmu], deren Gehalt in Ge ‘.w.fichprmaL,nien
amu%bcn ist. Das spezifische Gewicht der Lisung ist bei 15,5 C nach
0. ”LllIlL] = (,9656, mithin wiegen 100 cem Lnbuna 100 - O 9656 =
96,56 ¢. Nun sind aber in 100 cem Lisung 30 cem absoluter Alkohol
enthalten. Da das apenﬂsuhechmhtdea absoluten Alkohols nach Tralles
bei 15,5°C = 0,7939, so wiegen die 30 cem 80-0,7939 — 23,817 g.
Somit sind in 96,56 ¢ Lisung 23,817 g reiner Alkohol und in 100g I;rmmu-
33—89%:%@:. 24,67 g reiner Alkohol enthalten. 380 Volumprozente
entsprechen somit 24,67 Gewichisprozengen.

s

Aus den Volumprozenten % éiner Lbosung lassen sich
die Gewichtsprozente p findenindem man ddb b]’)LAJiI"-S(‘]I{‘

Gewicht der gelisten reinen Flu&swl&eu sp (bel Alkohol ist

Sy = 0,7939) durch das spesifische Gewicht der vorliegenden

Luounff s, dividiert und“den Quotienten mit dem '\u]um—
SE

prozent-Gehalt v dex\Lésung multipliziert. p = -
T:

Umgekehrt ergeben sich die Volumprozente v einer
Lésung aus den Ge\nﬁ,hfmprom‘ut@n p, indem man das spezi-
fische Gewicht der Lésung sy, durch das spezifische Ge-
wicht der geldsten reinen Flissigkeit sy dividiert und den
Quotienten mit dem Gewichtsprozent-Gehalt p multipliziert.
N — = gl

Herstellung von Lésungen mit bestimmter Konzentration:
Unter Konzentration einer Losung versteht man den Gehalt von 100 cem
Lisung an geloster Substanz. Eine Schwelelsiurelésung z. B. von der
Konzentration 70,15 enthilt 70,15 ¢ H,S0, in 100 ccm,

Will man von einem Stoff b cem einer Losung von der
= i L b 1
Konzentration ¢ herstellen, so lost man ——~.c g des Stoffes
3 OO
und lillt mit dem Losungsmittel aul b eem auf (figt nicht
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etwa b cem hinzu). Man driickt sich hiufig auch so aus, dal man
b 5o zu b oee
100 ¢#8 zu b cem.

Die Herstellung einer Liésung von bestimmter Konzentration aus
einer anderen von hoherer Konzentration erfolgt in analoger Weise
wie bei den \olumpmzenmi hen Losungen.

Kennt man den Prozentgehalt einer Lisung, so kann man die
Konzentration derselben bL‘If‘ChﬂLIl und umgekent Angenommen,
es sei der Prozentgehalt einer Schwefelsidurelosung von der Kon-
zentration 70,15 zu berechnen. Die Lisung enthilt also in 100 cem
70,15 g H,S0,; ibr spezifisches Gewicht ist = 1,400. Somit
haben 100 cem Losung ein Gewicht von 100-1,400 = 140 g. In
140 g Losung sind also 70,15 ¢ H,S0, vorhanden; folglich sind
in 100 g Lissung w = 50,11¢g H,S0, enthalten. Die Schwefel-
siureldsung ist somit 50,11% ig.

Man er}mlt aus der Konzentration ¢ einer l.ésung ihren
Prozentgehalt p, indem man die Konzentration der Lusung

e

sagt, man lost

durch deren spezifisches Gewicht s dividiert. p= —.
s

Umgekehrt berechnet man aus dem Prozentgehalt p einer
Iu‘-unﬂr ihre Konzentration ¢, indem man den Prozentgehalt
der Lu:,ung mit ihrem s pez, fischen Gewicht s multlpllmelt.
G'—h. s

Uber die Herstellung ver'Titerlosungen siche Seite 731,

Fillen Yon Niederschligen,

Bei der Gewichtsanalyse wird der zu bestimmende Stoff in eine
schwer Ibsliche Verbindung von bekannter Zusammensetzung iiber-
gefithrt. Die schwer losliche Verbindung bezeichnet man als le‘d{‘!-
%hiag den Vorgang als Abscheidung oder Fillung.

Die Abscheidung der \mdcroghlage erfolgt meistens in Becher-
glisern. Es sind dabei die jeweils geltenden Vorschriften iiber die
mepcmtur, Schnelligkeit der Ausidllung. Konzentration der zum
Fiillen benutzten Losungen usw. aufs sorgfiltigste zu beachten.

Die Fillung vrfo]gt, immer mit einem o berschul des Fillungs-
mittels, Nachdem sich der Niederschlag abgesetzt hat und die dariiber
stehende Fliissigkeit klar geworden ist, setzt man noch weitere
Mengen des Fillungsreagens hmzu am auf Vollstindigkeit der Fillung
zu priiffen. Scheidet sich kein N mdelschiag mehr ab, so verteilt sich
die hinzugeliigte Losung mit deutlicher Sohlwrennldunw in der Flissig-
keit; man Lann dann zur Filtration schreiten.

B, L“ ieflmann, Prakiikumi 9
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Filtrieren, Dekantieren und Auswaschen der Niederschlige.

Der Niederschlag wird aunl einem Papierfilter oder in einem
Gooch- oder Filtriertiegel abfiltriert.

Als Papierfilter bedient man sich der sogenannten (uantitativen
Filter; es sind das feinporige Filter von einem sehr geringen, bekannten
Aschengehalt. Das Filter wird, ohne es etwa aul dem Tisch aufzalegen,
sweimal auf die Hilfte gefaltet und in den Trichter so eingelegt, dali es
auf der einen Seite in einfacher, auf der anderen Seite in drei facher Lage
der Trichterwand anliegt. Tn dieser Lage wird es mit dem Zeigefinger
fostgehalten, mit der Waschfliissigkeit ar sefeuchtet und fest an die Trichter-
wand angedriickt. Das Filter reiche nicht bis an den Trichterrand; der
Filterrand bleibe vielmehr mindestens 5 mm vom Trichterrand entfernt.
Die Gribe des Filters richtet sich nach der Menge des Niederschlags.
Der Nicderschlag darf nicht das ganze Filter fiillen.
Fs mul ein von Niederschlag freier Rand von etwa
5 mm bleiben; auberdem darl selbst bis zu jener
Hihe das Innere des Filterkegels nicht ganz, sondern
ungefihr nur bis zur)\Hilfte mit Niederschlag an-
gefillt sein, damithnoch genfigend Platz [lir die
Waschflissigkeitbleibt (Abb. 13).

Der Trichter mit dem eingepaliten Filter wird
in ecinen Bisenring gesetzt, der an einem Stativ
mittels eifor Schraube festgehalten wird. Der Eisen-
ring wizd mit einem passenden Holzring ansgelegt
odopomit Filtrierpapier umwickelt. Auferdem sind

nooh zahlreiche andere Filtriergestelle im Gebrauche.

Autsammlung des 1y, g |apfende Piltrat fingt man in cinem unter

Niaderschlapes, 0 SEssrs 0 il : b

: den Trichter gestellten Becherglase auf. Man ge-

wohne sich daran, das unten schrig abgeschnittene Trichterfallrobr

mit dem langeren Ende der Innenwand des Becherglases anzulegen,

o daB das Filtrat an der Glaswand herabflieBt. Anderenfalls kinnte

ein Verspritzen des Filtrates oder gar ein Herausspritzen desselben aus

dem Becherglase eintreten. Das ist unbedingt zu vermeiden, wenn
mit dem Filtrat noch weitere Bestimmungen auszufiihren sind.

Die Filtration geschieht auf folgende Weise: Zuniichst wird
die klare, iiber dem Niederschlag stehende Plissigkeit durch das
Filier gecossen, ohne den Niederschlag selbst aufzurithren. Dabei
hilt man einen Glasstab an die Ausgubstelle des Becherglases und
zwar so, daB das abgerundete Ende des Glasstabes gegen die Filter-
wand cerichtet ist. Darch den Glasstab wird der abzugielienden
Fliis der Weg vorgeschrieben und cin Verspritzen vermieden.
Tst die Fliissigkeit abgegossen, so entfernt man das Becherglas vom

;SA]J]I, 1:;
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Glasstab, liBt diesen iiber dem Filter abtropfen und bringt ihn in das
Becherglas zuriick. Man lehne den Glasstab aber nicht an der AusgnB-
stelle an, da dort immer efwas Niederschlag haftet, der dann an
das obere, danach wieder mit der Hand anzufassende Ende des Glas-
stabes kommdt.

Ist die iiber dem Niederschlag stehende Flissigkeit abgegossen,
so wird der Niederschlag durch Dekantieren ausgewaschen, d. h. man
gieBt etwas von der jeweils vorgeschriebenen Waschflissigkeit auf den
Niederschlag, rithrt einige Zeit 2
mit dem Glasstab vorsichtig
um, ohne gegen die Wand des
Becherglases zu stoBen, lalit
den Niederschlag sich absetzen
und giefit die klare Fliissigkeit
wie oben am Glasstabe darch
das Filter. Das Deckantieren
wird zwei- bis dreimal wieder-
holt. Das Ausgieflen der
Fliissigkeit erfolge immer an
derselben Stelle des Becher-
glases.

Schlieflich bringt man den
Niederschlag selbst aufs Filter.
Man gibt zu diesem Zweck
wieder Waschfliissigkeit.in das
Becherglas, rihrt gut um, undC == .
filtriert, ohne den Nied#&p- Albb, 14. Uberspiilen des Niederschlages.
schlag sich wieder absetzen zu
lassen, mit Hilfe des Glasstabes. Dann spritzt man mit der in emer
Spritzflasche befindlichen Waschfliissigkeit das Becherglas aus. Dabei
nimmt man mit der linken Hand das Becherglas und hilt mit dem
Zeigefinger derselben Hand den Glasstab durch leichtes Andriicken
geven den Rand des Becherglases. Mit der rechten Hand hélt man
die Spritzflasche und zwar so, daB man mit dem Zeigefinger die
Spritzéfinung beliebiz bewegen kann (Abb. 14). Man bespritzi nun
Joden und Wand des geneigten Becherglases und spiilt den Nieder-
sehlag am Glasstabe entlang aul das Filter, wobei immer darauf zu achten
ist, daB dic oberen 5 mm des Filters frei von Niederschlag bleiben.

Nun werden die an der Wand des Becherglases haftenden Nieder-
schlagsteilchen durch leichtes Reiben mit einer iiber einen Glasstab
gezogenen Gummifahne oder einer zurechtgemachten Federfahne
(Abb. 15) entfernt. Man gibt zu diesem Zweck einige Kubikzentimeter
Waschlliissigkeit in das Becherglas und hiilt es so, dali die Stelle, welche

53
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mit der Fahne gereinigt werden soll, moglichst unter Flissigkeit steht.
Anderenfalls wiirde der Niederschlag an der Fahne haften bleiben,
Der vom Glase losgeltste Niederschlag wird mit Hilfe der Spritz-
flasche und des Glasstabes in bekannter Weise aufs Filter gebracht,
nachdem man vorher die Fahne mit der Waschiliissigkeit abgespritat
hat. Die Reinigung des Becherglases hat so lange zu erfolgen, bis
es vollkommen sauber ist, wovon man sich durch Halten gegen das
Licht nach vorheriger L,duberumr der Aulenfliche iiberzeugt.
Nachdem der T\wdersrhhiw ohne Verlust auf das Filter gebracht
wmden ist, erfolgt seine Auswaschung. Man gielit zu diesem Zweck
die \'mu(s{’hus‘b( ne Waschfliissigkeit ringsheram auf den Filterrand
und bedeckt den Niederschlag damit. Man liBt die Waschfiissigkeit
vollstindig ablaufen und gielt dann erst wieder meue auf. Die Aus-
waschung wird so lange fortgesetzt, bis der auszuwaschende Stoff im
Filtrat durch eine qualit‘ui\'e Prifung nicht mehr nachzuweisen ist.
Auf Papierfiltern sammelt man fiir gewthnlich
nur Niederschlige, welche nach darauffolgender

Abh, 15. Abb. 16, Abb. 17,
Gummi- u. Federfahne, Goochtiegel. Platinlkonus.

Veraschung des Filters gegliiht werden. Anderenfalls wendet man
cinen Goochtiegel oder Filtriertiegel aus Platin, Porzellan oder
Gilas an. Die Porzellanfiltriertiegel sind infolge irer G liihfahigkeit
besonders dazu geeignet, das Papierfilter in W@:t.gnhumem Mafle zu
ersetzen. :

Der Goochtiegel (Abb. 16) ist ein Tiegel aus Porzellan mit
siebartic durchlochertem Boden. Als Filtriermaterial dient Ashest,
d.i. ein in der Natur vorkommendes Kalzinm-Magnesiumsilikat. Der
Asbest wird wie folgt vorbereitet: Man schabt von dem Gestein mit
einem Messer etwa b mm lange Stiicke ab, bringt sie in cine Porzellan-
schale und iibergieBt sie mit etwa 15%iger Natronlauge. Dann
erhitzt man die Schale 1/, Stunde lang mit kleiner Flamme.
Hierauf lilf man erkalten, neutralisiert mit halpeter%aure und filtriert
den Asbest auf einen in einen Trichter eingesetzten Platin- oder
Porzellankonus (Abb. 17). Der Trichter wird durch die Offnung eines
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Gummistopfens gesteckt und aul eine Saugilasche gesetzt, die an eine
Wasserstrahlluftpumpe angeschlossen ist. Der Asbest wird dann unter
schwachem Saugen der Pumpe mehrmals mit heillem Wasser ausge-
waschen., Hieranf bringt man ihn wieder
in die Sehale zuriick, ubergielit mit Sal-
petersiure, kocht wieder 1/, Stunde lang
aus, filtriert ab und wéscht nunmehr so
lange mit heiflem Wasser aus, bis das Filtrat
keine Salpetersiiure mehr enthilt, d.h.
mit Diphenylaminschwefelsiure keine Blau-
firbung mehr gibt. Danach wird der
Asbest getrocknet und in einer gewogenen
Platinschale bis zur Gewichtskonstanz ge-
glitht. Den gereinigten Asbest schwemmt
man dann mit so viel destilliertem Wasser
auf, dab er einen dinnen Brei bildet, und Abb. 18.

hebt ihn in einer weithalsigen Stopsel- Sangflasche mit Filtriertiegel.
flasche auof.

Zur Herstellung des Asbestfilters verfihrt man in folgender
Weise: Man zieht tber die Offnung eiheS zylinderformigen Saug-
trichters (auch VYorstol genannt) :
ein kurzes Stick dinnwandigen
Schlauch, das man zur Halfte nach
innen stilpt. Dann setzt man den
leeren Goochtiegel in den Trighter,
so dal er etwa zulfy bis®/, im
Saugtrichter steckt. Der‘Gummi-
schlauch bewirkt einen dichten Ab-
schlub zwischen Tiegel und Trichter.
Der Trichter samt Tiegel wird dann
vermittels eines Gummistopfens auf
einer Saugflasche von etwa 500 bis

L
Lefy-
vy U/??p &

750 cem Inhalt befestigt (Abb. 18), &
die durch einen dickwandigen Abh, 19,
Schlauch {DI‘LICkSGhI&UGh) mit einer Wasserstrahlluftpumpe.

an der Wasserleitung angebrachten oL Aia P b rne 5.y i b TieTtin oS
Wasserstrahlluftpumpe (Abb.19)  wasser relft Lutk myy sad b S inere
\rerbm]d(?ﬂ 15t II’l {ICII zur J_‘]l]l]]pij Luft uacb_? so dall das mit ¢ durch den
fithrenden Sehlauch ist ein T-Siick Dirucksehlauch vm‘h‘lvlirll-gfnm Gefall evakuiert
eingeschaltet, an dessen drittem Ende

ein mit einer Klemmschraube verschlieBbarer Schlauch sitzt. Mit
Hilfe der Klemmschraube kann man je nach Bedarf durch mehr oder
weniger starkes Offnen die Saugwirkung regeln.
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Man giebt nun, zundchst ohne zn saugen, efwas von dem in
Wasser aufgeschlimmten Asbest gleichmiflig auf den Boden des
Tiegels; dann saugt man schwach, gibt weiteren Asbest unter gleich-
zeitigem Andriicken mit einem abgerundeten Glasstabe hinzu, bis die
Asbestschicht etwa 2 mm hoch ist. Jetzt legt man eine zum Tiegel ge-
hérige p(,rforjm te Porzellanplatte auf und gielit ebenfalls Asbest darauf,
aber nur so viel, daB die Platte eben bedeckt ist. Dann saugt man durch
den Tiegel so lange Wasser hindurch, bis das Filtrat vollkommen klar und
durch feine Asbestfasern nicht mehr getriibt ist. Zuletzt wischt man zur
beschleunigten Trocknung des Tiegels einmal mit Alkohol und dann
mit Ather aus. SchlieBlich unterbricht man die Saugwirkung der
Wasserstrahlluftpaumpe durch Offnen der Klemmschraube am T-Stick,
entfernt den Tiegel aus dem Saugtrichter und stellt dann die Pumpe
ab. Der Tiegel wird nun aulien sorgfiltic gesdubert und bei jener

N AR
Abb. 20. ADD. 21, Abh, 22,
Porzellan-Filtriertiegel von dpn Glithschiil ' Glastiltertiegel
Staatlichen Porzellan-Manufalctin: Porzellan-I7 von Bchott u. Gen.

Berlin. tiegel. Jena,

Temperatur his zur Gewichtskonstanz (s. Seite 28) getrocknet, bei
welcher er spiter zusammen mit dem Niederschlag erhitzt wird. Da-
mit ist der Tiegel zur Filtration fertig.

Wird der Niederschlag in den Tiegel gebracht, so saugt man nur
so stark, dal das Filtrat langsam ablauft und gibt immer nur so viel
lIuwgzLeH in den Tie ng dal mindestens 5 mm oben frei bleiben
Im iibrigen crfolgt die Filtration in gleicher Weise wie oben. Nach
dem 'hulrrieﬁen der Waschfliissigkeit schaliet man das Vakuum durch
(ffnen du Klemmschraube fir einige Zeit aus, damit die Wasch-
flissigkeit den Niederschlag gut durchdringen kann. Sollte etwas
Asbest oder Niederschlag durchs Filter gegangen sein, so giefie man
das Filtrat noch einmal durch denselben Tiegel. Die Saugllasche ist
deshalb vor jeder Benutzung aufs sorgfaltigste zu sdaubern.

Zweifellos ist die Herstellung des Asbestfilters beim Goochtiegel
sehr umstindlich. Es sind ihm deshalb die Filtriertiegel aus
Platin, Porzellan oder Glas vorzuziehen (Abb.20,21u.22). Beim



Trocknen und Glithen der Niedersehlige. 23

Platinfiliriertiecel (Neubauertiegel) ist das Asbestfilter durch ein
danernd benutzbares Filter aus Platinmohr ersetzt. Beim Porzellan-
und Glasfiltriertiegel besteht der Boden aus einer pordsen Masse. Die
Porzellan- und Glas-Filtriertiegel werden in verschiedener Grofe und
mif verschiedener Porenweite hergcstell 7

Der Gooch- und die Filtriertiecel konnen fir gleichartige De-
stimmungen meistens ohne vorherige Siuberung wieder benutzt werden.
’\'lan filtriert den neuen Niederschlag auf den alten gewogenen. Ist
der Tiegel so weit gefliillt, daf er nur mehr schlecht filtriert, so ent-
fernt man die Niedersch lagamenge mit einem Messer oder Spatel so-
weit als moglich, stellt dann das Gewicht des Tiegels fest und ver-
wendet ihn von neuem. y

Handelt es sich jedoch um die Filtration andersartiger Nieder-
schlige oder um solehe, die nicht wiederholt geglitht werden diirfen,
so sind die Tiegel vorher zu siubern. Zu diesem Zweck ersetzt man
beim Uoochtwoel die Ashestschicht durch eine neue. Bei den Filtrier-
tiegeln vnlfr‘mr man zunichst die Hauptmenge des alten Niedersehlags
mit einem Spatel, ohne damit an die Filterplatte zu kommen; den
unmittelbar auf dem Filter liegenden Niederschlag wischt man mif
Wasser unter Zuohilfenahme eines Pinsels m(:s;rllr.hal, heraus. Zur Ent-
fernung der letzten Reste bringt man<did Tiegel in eine Porzellan-
schale und behandelt sie mit einem \geeigneten Losungsmittel (Salz-
siiure, Ammoniak usw. je nach dep vt des J‘_\ledEI‘*L‘}lld“’E%) Danach
saugt man mehrmals destilliertes Wasser durch die Tiegel.

Trocknen wh'\Glithen der Niederschlige.

Als Heizquelle dient hauptsdchlich die durch Luftzufuhr ent-
leuchtete Gasflamme. Der bekannteste Brenner ist der Bunsenbrenner.
Bei ihm dringt die Luft durch seitliche, am unteren Ende des Brenner-
rohres vorhandene Licher ein und vermischt sich mit dem aus der
Gasdiise stromenden Gas, so dali beim Ami’inden an der Miindung
des Rohres eine nur schwach blau leuchtende Flamme entsteht. Diese
sogenannte ,Bunsenflamme* besteht aus einem inneren, blaugriin ge-
Farbten Kern und einem blau erscheinenden Flammenmantel. Der innere
Kern hat eine Temperatur von etwa 300—500°, wihrend die Temperatur
des l‘lammennmn_tel& erilitenteils iiber 15000 liegt. Damit die Flamme
vor Zugluft geschitzt ist und ruhiger brennt, L-ITlI_]][)h]t es sich, dem
Bunsenbrenner einen konischen Schornstein aus Eisenblech aufzusetzen.
Beim Arbeiten mit geringer Flammenhohe mull die Luftzafuhr durch
Yerkleinern der Luitlocher vermittels der am Fulie des Brennerrohres
vorhandenen Hiilse verringert werden, da die Flamme sonst ,durch-
schligt®
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Hohere Heizwirkungen als mit dem Bunsenbrenner werden mit
dem Teclu- und Allihnbrenner, sowie mit dem Geblase erzielt.

Beim Teclubrenner (Abb. 23) ist das Brennerrohr unten trichter-
formig erweitert; durch eine drehbare Scheibe kann die Luftzufuhr
bis zur #dubersten Grenze gesteigert werden. Allerdings wichst mit
der Luftzufuhr die Gefahr des ,Durchschlagens®.

Beim Allihnbrenner (Abb. 24) findet die Luftzufuhr am Fube
des Brenners statt und kann vermittels einer durch einen Hebel dreh-
baren Scheibe reguliert werden. AuBerdem trigt das oben erweiterte
Brennerrohr eine Nickeldrahtnetzkappe. Dadurch wird die Flamme in

Abb. 23. Techibrenner. Abb. 24,

a Pilzbrenneraufsatz. # Kreuzbrenneraulsatz. Allihnhrenner.
¢ Flach- oder Schlitzbrenneraulsatz.

eine groBe Zahl Teilllammen von gleicher Temperatur zerlegt und der
innero kalte Flammenkegel zum Verschwinden gebracht. Die Draht-
kappe verhindert gleichzeitig ein Zuriickschlagen der Flamme.
SchlieBlich sei noch das Geblise genannt. Hier findet nicht, wie
bei den bisher genannten Bremnern, schon vor dem Austritt aus dem
Brennerrohr eine Vermischung des Leuchtgases mit Luft statt; die
Luft wird vielmehr unter Druck in die Flamme hineingeblasen. Eins
der gebrauchlichsten Gasgeblise ist aus der Abb. 25 zu ersehen. Es
besteht ans zwei konzentrischen Rohren, einem inneren Rohr fir die
Luftzafuhr und einem #uberen fir den Gaszuiritt. Das Gas wird
darch den seitlichen Rohrstutzen zugeleitet, der um seine Achse
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drehbar ist; der Lufteintritt findet von unten her statt. Die Er-
zeugung der Druckluft geschieht vermittels oines Tretblasebalges oder
Wasserstrahlgeblises.

Ahh. 95, Abb. 26. Wasserstrallgeblise
Gasgeblise. zit Erzeugung von Druckluft,
Eine gebriuchliche Form des Wasseratra.hIgcblé‘ises 15t in der
Abb. 26 zum Ausdruck gebracht:’Das aus der Wasserleitung durch w
kommende Wasser saugt ! s
durch a Luft ein, welche
durch b austritt. Durch
einen mit Quetschhahn ver-
sehenenSchlauch s wird der
Wasseransfluly so geregelt,
daB die untere Offnung ¢
unterWasser steht. Dadurch
wird der Austritt der ein-
gesaugten Luft durch die _;
Offnung ¢ verhindert. Der k. : F
Luftstrom entweicht infolge- e IREEE S
dessen durch d und dient zur Abb.27,
Betreibung des Geblises, LlekirischerTiegelofen vonW, (. Heraeus, Hanau.

Neben den chemischen Heizquellen bedient man sich auch der
Heizung mittels Elektrizitit. Am gebrauchlichsten sind die elektrischen
Tiegeltfen von W. (. Heraeus, Hanau (Abb. 27). Die Ofen erreichen
nach ungefihr 15 Minuten eine Temperatur von etwa 900—1000°,
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Dasg Trocknen und Gliihen der Niederschlige geschieht in Glas-,
Porzellan- oder Platinticgeln.

Die Tiegel sind vor ihrer Benutzung aufs sorgfaltigste zu siubern.
Die Reinigung von PlatingefdBen geschieht am besten durch
Abreiben mit feinkornigem Seesand, der awvs runden, nicht scharf-
kantigen Sandkorochen besteht. Ist der Tiegel durch ceschmolzene
Kieselsiure, Silikate oder Metalloxyde verunreinigf, so bringt man
entwisserte Soda bzw. Kaliumbisulfat in den Tiegel, erhitzt zam
Schmelzen und hilt kurze Zeit im SchmelzfluB. Durch das Schmelzen
mit Soda wird die Kieselsiiure in wasserlosliches Natriumsilikat iiber-
gofithrt; beim Sehmelzen mit Kaliumbisulfat entsteht bei Rotglnt
Schwefel (6)-oxyd (S0,), welches die Metalloxyde in wasserlosliche
Sulfate verwandelt. Nach dem Erkalten entfernt man die Schmelze
mit heilem Wasser. Manchmal geniigt zur Reinigung der Platin-
gefiBe ein Auskochen mit Salz- oder Salpetersiure (natiirlich nicht
mit Kénigswasser). Man versdume nicht, hinterher mit Seesand leicht
nachzupolieren,

Die gereinigten Tiegel werden, bevor man sie wagt, auf
die gleiche Temperatur erhitzt wie davach der Niederschlag.

Zur Erhitzung aul eine Temperaturyvon etwa 100° dient der
Dampftrockenschrank, d. i. ein Kasteén mit doppelter Wand, dessen
Mantel von Wasserdampf durchstromt wird. An seimer Stelle kann
man auch den sogenannten Lufttrockenschrank benutzen, d. i.
ein aus Aluminium- oder Kupferblech gefertigter Kasten, der aulen
mit einer Asbestpappe bekleidet ist; er wird durch einen darunter
stehenden Bunsenbrenner’cauf die gewiinschte Temperatur gebracht.
Ein oben im Kasten eidgefithrtes Thermometer zeigt die Temperatur
an. Man kann in einem solchen Luftbade Temperaturen bis efwa
200—300° erreichen. Die zu erhitzenden Tiegel stellt man auf einen
im Trockenschrank befindlichen Rinsatz, aber niemals unmittelbar
auf den Boden des Schrankes. Das Thermometer ist so tief in den
Lufttrockenschrank einzufithren, daB die Quecksilberkugel sich in un-
mittelbarer Nihe des Tiegels befindet. Gleichmaligere Temperaturen
erreicht man mit elekirisch geheizten Trockenschranken, bei
welchen sich die gewiinsehte Temperatur durch eine Reguliervorrichtung
einstellen und konstant erhalten laBt.

Zum Glithen der Tiegel iber freier Flamme stellt man sie
auf ein Ton- oder Quarzdreieck. Dieses wird auf einen Eisenring
gelegt, der verstellbar an einem Stativ angebracht ist.

Porzellantiegel werden erst mit kleiner oder leuchtender Flamme
angewdrmt.

Platintiegel dirfen nur im oberen Teil der entleuchteten
Bunsen- oder Gebldseflamme, nicht im inneren Flammen-
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kegel oder gar mit leuchtender Flamme erhitzt werden.
Es verbindet sich sonst der noch unverbrannte Kohlenstoff der
Flamme mit dem Platin zu Plafinkarbid, wodurch das Platin infolge
molekularer Auflockerung matt und gran und schlieBblich briichig
wird. Kohlenstoffhaltige organische Substanzen verasche man deshalb
bei Ill(‘tll]g&l Temperatur und glithe erst dann, wenn alle Kohle ver-
brannt ist. Platin IC{TINL sich beim Erhitzen mit den meisten Metall en,
insbesondere mit Silber, Blei, Kupfer, Hisen, Zinn und Nickel. Die
Metalle, sowie ihre \Terbmdungen, die leicht zu Metallen reduziert
werden, sind deshalb vom Glithen in Platintiegeln auszuschlieBen.
So darf z. B. Silberchlorid nicht mit Papierfilier zusammen in Platin-
gefdlien erhitzt werden. Ferner fasse man Platintiegel, solange sie glithend
~,md nicht mit Eisenzangen oder I%{ec%mtfpmzetben an, am be~t9n eignen
sich Zangen mit platinierten Spitzen. Platingefile diirfen nur auf
Dreiecken g(wluht werden, die mit Quarz- oder Tonrohren umkleidet
sind. Platin wird auch durch schmelzende A Alkalihydroxyde angegriffen.
Wiisserige Alkalilaugen sind dagegen ohne Einflufl. Lh]nr, Brom und
Jod und Substanzen, wclche dlewﬂalmf\m‘ entwickeln, wie z. B. Konigs-
wasser, zerstoren ebenfalls Platin. ha.hlml:iiu_.h diirfen Schwefel, Antlmrm
Arsen und Phosphor und ihre Verbindungeh,’welche leicht reduziert
werden, nicht in 1’!(1,tingefél.ﬁrzr1 erhitzt wetden. Schwefelalkalien wirken
sogar stirker schidigend als schmelzepd® Alkalihydroxyde. Phosphate,
wie Magnesiumpyrophosphat, kinnen, wnter dem EinfluB der Flammen-
gase leicht zu Phosphor reduziert werden, der dann das Platin angreift.
Es empfiehlt sich deshalb bei Bemitzung von Platintiegeln, das Glithen
derartiger Niederschlige im elektrischen Ofen vorzunehmen: anderen-
falls stellt man sie am Obesten in einen zweiten Platintiezel. Bei
Neubauertiegeln mufl dies stets geschehen, sofern sie nicht im
elektrischen ern erhitzt werden.

Soll ein Goochtiegel geglitht werden, so stellt man ihn in einen
etwas grileren Porzellan- odm \1{’I\t=liw%|, und zwar so, daB zwischen
deu Boden der beiden Tiegel ein Abstand von einigen Millimetern

bleibt. * Das erreicht man dadurch, daB man in den ."‘Chl]iztit?{.’,el einen
aus angefeuchteter Asbestpappe hergestellten Asbestring legt, in den
der (zrjuchheuel eingeselzt wird. Man kann den Goochtiegel bei vor-
sichtigem Amhu men auch direkt iiber freier Flamme erhitzen.

Die Porzellan-Filtriertiegel werden bei langsamem Anwirmen
und Abkiihlen unter Verwendung eines Porzellanschilehens, sog. Gliih-
schilehens in der iiblichen Weise gegliiht.

Die Glas-Filtertiegel Lomlen ohne weiteres aul 150° im
Trockenschrank erhitzt werden. Hohere Erhitzungen bis zu 6009 O
werden zweckmiilig im elektrischen Ofen xmﬂmhtw VOrgenommen ;
danach ist fir larw%amek Abkiihlen zu sorgen.
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Nach dem Drhitzen bzw. Glihen dart der Tiegel nicht sofort
gewogen werden; er mull erst abkihlen. Zu diesem Zweck bringt
man ihn in einen Exsikkator, d.i. ein mit einem aufgeschliffenen
Glasdeckel - versehenes Glasgefall, das zum bequemeren Tragen eine
Einschniirung besitzt (Abb. 28). Im unteren Teil
des Gefiles befindet sich gekorntes Chlorkalzium,
das den Zweck hat, die Luft im Exsikkator trocken
zu halten. Auf dem Vorsprung der Einschniirung
liegt ein Drahtnetz; auf diesem steht eine mit
Lochern versehene Porzellanplatie, welche die Tiegel
aufnimmt.  Zum vollstindigen Abschlul wird der
geschliffene Rand des Deckels mit etwas Hammel-
oder Rindertalg, Vaseline oder wasserfreiem Lanolin
eingeriehen. Erhitzte Tiegel lilit man erst etwas
abkiiblen; dann bringt man sie zwar noch warm,
aber nicht heill in den Exsikkator. Anderenfalls er-
warmt sich die Luft im Exsikkator, dehnt sichans und entweicht,indem sie
den Deckel hebt; dadurch entsteht nach dem Erkalten einVakuum, so daf

sich der Ixsikkator nur schwer und nicht
M ohne Iiesehiitterung 6ffnen 1ilit, wobel
héufiz Substanzteilchen aus den Tiegeln
geschleudert werden. Den Exsikkator
mit denTiegeln stelltman biszurWigung
am zweckmiiBigsten neben die Wage.

Porzellantiegel diirfen erst
3/Stunden nach dem Erhitzen ge-

= wogen werden; beil Platingefilien
genfigt 1/, Stunde.

Das Trocknen bzw. Glihen
der Tiegel hat bis zur Gewichts-
konstanz, d. h. so oft zu erfolgen,
bis nach wiederholtem Trocknen
oder Glihen zwei aufeindnder-
folgende Wigungen konstantes

| Gewicht anzeigen.
/» Soll ein Filter mit dem Nieder-

£ — \ schlag im trockenen oder feuchten Zu-
Abb. 99, stand verascht werden, so nimmt man

Veraschung eines Filters im Tiegel. 8 mit einer Pinzette aus dem Trichter
: heraus, faltet es noch einmal zusammen,

schligt den Rand nach der Spitze hin um und bringt es in den gewogenen
Tiegel. Den Tiegel stellt man auf ein Ton- oder Quarzdreieck und neigt
ihn zwecks besserer Luftzufubr etwas schrig. Dann erhitzt man ihn
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vom Rande her mit kleiner Bunsenflamme (Abb. 29); dabei trocknet
das Filter, verkohlt und verbrennt schlieBlich. Iierauf riickt man
den Brenner langsam unter den Tiegel, steigert allmihlich die Tem-
peratur und erhitzt zuletzt mit voller
Flamme oder vor dem Gebldse je nach
Vorschrift. Da in einem offenen Tiegel
viel Wirme durch Strahlung verloren
geht, so verschlieft man ihn spiiter
zweckmiBig mit einem Deckel; Por-
zellandeckel miissen, wenn man sie auf
hereits erhitzte Tiegel legt, vorher mit
kleiner Flamme angewirmt werden.
Soll der Tiegel reichlich mit Luft in
Berithrung kommen, so liftet man
zeitweise den Deckel oder legt ihn so
aaf den Tiegel, dahl ein kleiner Spalt
offen bleibt. ZurVermeidung vonWirme-
verlust bedient man sich mit Vorteil
cines Tiegelofens, das sind zwei aufeinander zu stellende Ton-
zylinder, in deren Mitte auf einem Tondveietk der Tiegel sich be-
findet (Abb. 30).

Das Erhitzen oder Glihen des Niederschlages erfolgt bis
zur Gewichtsbestindigkeit.

Abh. 30. Tiegelofen.

Eindampfen und KHoehen von Fliissigkeiten.

Eine bei der Ausfiihrung quantitativer Analysen hiufig vorzunehmende
Operation ist das Eindamyfen von Flissigkeiten. Es geschieht dies
meistens auf einem Wasserdampfbad, kurz Wasserbad genannt.
Dasselbe ist in seiner einfachsten Form ein zylindrischer oder halbkug-
liger Behiilter aus Kupfer oder Aluminium, der mit einem Satz kon-
zentrischer Ringe bedeckt ist und auf einem Dreifulle ruht. Das im
Behiilter befindliche Wasser wird durch einen Brenner zum Kochen
gebracht, so daB das auf den Ringen stehende Gefill von Wasser-
dampl umspiilt wird.

Ein derartiges Wasserbad hat jedoch zwei Nachteile. Zunichst
bedarl es wegen der verhilltnismiBig groBen Wassermengen lange Zeit,
bis es kocht; andererseits wiederum besteht sehr leicht die Gefahr,
daB es bei lingerer Inanspruchnahme leer kocht (,ausbrennt“). Um
den ersten der beiden Ubelstinde zu beseitigen, hat man dem Behalter
eine konische Form gegeben, so dal er nur eine kleine Wasser-
menge falit, die in sehr kmmr Zeit kocht. Damit er nicht leer kocht,
1aBt man durch ein mit der Wasserleitung verbundenes ZufluBrohr
bestindig Wasser zutropfen. IFine T.Tbella.uivm richtung sorgt fiir kon-
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stantes Nivean. Die Konstruktion einer Uberlaufvorrichtung ist aus
Abb. 31 ersichtlich. An den Wasserbehilter (W) ist ein seitlicher Rohr-
stutzen (r) angesetzt, der zu einem Vertikalrohr (v) fithrt. Im Inneren
des Vertikalrohres sitzt ein zweites engeres Rohr, der Niveauhalter ().
An das Vertikalrohr ist aaBerdem ein mit der Wasserleitung verbun-
denes Zuflufrohr (z) angelotet und zwar so, dab seine Miindung iber
die des Vertikalrohres gekriimmt ist und der Zuflub beobachtet werden
kann, Das Wasser im Behiilter steht mit dem Ende des Niveauhalters
auf gleicher Hohe. Ist der Zuflub stirker, so fliefit das Wasser durch
den Niveauhalter ab. Man regle den Wasserzufluf} derart, dafh nur wenig
Wasser abzullieben braucht.

Das Eindampfen einer Flissigkeit erfolgt um so rascher, je
roBer ihre Oberfliche ist, und wird deshalb gewdhnlich in Becher-
dsern oder noch besser in Schalen vorgenommen. Der Inhalt der Gefilie

g

Ahb. 81, Wasserbad.

ist gegen Hereinfallen von Staub usw. wihrend des Lindamplens zu
sehiitzen. Man bringe zu diesem Zweck in einiger Hohe (etwa 25 cm
iiher dem GefiB) vermittels einer an einem Stativ befestiglen Klammer
eine Glasplatte an und zwar schrig, damit das an der Platte nieder-
ceschlagene Wasser nicht in das Gefil zuriicktropft. Das kochende
Wasserbad verleiht einer darauf stehenden Pliissigkeit eine Temperatur
von etwa 80°.

Erfolgt das Eindampfen in Platinschalen, so stelle man dieselben
nicht auf Metallringe. Am gecignetsten sind Porzellanringe. Stehen
solche nicht zur Verfiigung, so umwickle man die Metallringe mil
Filtrierpapierstreifen. Diese Mabnahme ist auch sonst zu empfehlen,
um eine Beschmuizung der Gliser oder Schalen zu verhindern.

Soll eine wisserige Losung zum Kochen gebracht werden, so
erhitzt man sie in einer Porzellanschalo oder in einem Gefdl aus
Jenaer Glas iber freier Flamme. Um eine gleichmiBige Heizwirkung
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zu erzeugen, stellt man das Gefal zweckmilig auf ein Eisen- oder
Me wlrwdrdhtnu/ das infolge seiner guten Wirmeleit tung die Hitze
cleichmibig verteilt., "Will man du, FJammtnwnLunu lmldvrn? s0 nimmt
man ein Drahinetz, dessen Draht mit Asbest umflochten ist oder ein
Drahtnetz, welehes im Bereich der Heizfliche mit einer diinnen, fest
eingepreliten Asbestschicht versehen ist. Als Heizquelle bedient man
sich zweckmiiiig eines Bunsenbrenners, der einen sogenannten Pilz-
aufsatz (s. Abb. 23 ) trigt; dadurch wird die Flamme dber eine erdliere
~ Fliche verteilt und ein gh,mh1‘néLI$igt:rcs Erhitzen erreicht. Die Flamme
ist so zu regulieren, dal beim Kochen der Lésung kein Verspritzen
eintritt. Zur Vermeidang von Siedeverzug ist die Flissigkeit in Glas-
gefillen ofters vorsichlig umzuose chwenken.

Bestimmung des Chlors in einer wiisserigen Losung
von Natriumchlorid.

Verfahren: Das Chlor wird mit Silbernitrat, AgNO,, in schwach
salpetersaurer Lisung als Silberchlorid, AgCl, gefillt und in dieser
Form nach dem Trocknen bei 130° ge wrwen

NaCl + AgNO; = Ag +cNaNO,.

Ausftihrang: Die ff[’“tl]cn(‘ Lésung Wnd in einem 300 cem-
Becherglas mit destilliertem W asser aufletwa 100 cem verdiinnt und
mit ungefdhr 10 cem verdiinnter Salpapersiure versetzt. Dann figt
nmn unter bestidndigem Umrihren mit einem abgerundeten Glasstah

vige klare Silbernitratlosung hifizu und zwar so viel, bis sich der
T\mdnrs{:hlaw angenscheinlich mchl mehr vermehrt. Ein zu grober
Uberschufl an Silbernitrat ist\zu vermeiden, da es von dem aus-
fallenden Silberchlorid leicli eingeschlossen wird und pur sehr schwer
daraus entlernt werden kann. Hieraul erwirmt man die Iliissigkeit
unter wiederholtem Umriihren mit dem Glasstabe auf dem kochenden
Wasserbade, bis sich der Niederschlag abgesetzt hat und die dariiber
stehende lussigkeit klar geworden ist. Nun priift man auf die Voll-
stindigkeit der Fillung, indem man an der Wand des Becherglases
einige Tropfen der in ein gereinigtes Reagenzglas gebrachten Silber-
nitratlosung herabfliefen 1dBt. Tritt keine lallunn mehr ein, so lalt
man die Flissigkeit im Duankeln erkalten. Findet hingecen noch eine
Tribung oder gar eine P‘il[unw statt, so setzt man noch mehr Silber-
nitratldsung hinzu, bt den Niedersc hlag wieder aul dem Wasserbade
sich absetzen und prift von nenem. Ddb hat so lange zu erfolgen,
bis die Priifung negativ ausfillt.

Die Binwirkung hellen Tageslichtes auf das Silberchlovid ist zu
vermeiden, da cs sich unter dem Einllub des Lichtes zersetzt (photo-
graphische Platte!); es empfiehlt sich deshalb, das Becherglas von
voroherein mit einem dunl{l(_\,n Papier zu umbhiillen.
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Die kalt gewordene Fliissighkeit filtriert man durch einen Gooch-
tiegel oder besser durch einen (tlas- oder Porzellanfiltriertiegel. Der
Tiegel wird vorher im Trockenschrank bei 1300 bis zur Gewichts-
konstanz getrocknet und bis zu seiner Verwendung im Exsikkator
anfbewahrt. Bei der Filtration libt man die Fliissigkeit, ohne den
Niederschlag aufzuriihren, an einem Glasstabe gegen die Wand des
Tiegels fliefen. Ist die Flissigkeit abgegossen, s0 dekantiert man
den_ Silberchlorid-Niederschlag, d. h. man gibt ins Becherglas etwa
50 cem kaltes, mit einigen Tropfen Salpetersdure angesiiuertes Wasser
hinzu, rithrt mit dem Glasstabe gut um, laBt den Niederschlag sich -
wieder absetzen und gielt danach die klare Fliissigkeit ohne Auf-
rithren des Niederschlags wieder durch den Tiegel. Das Dekantieren
mit 50 cem salpetersiurehaltigem Wasser wird noch einmal wieder-
holt. SehlieBlich bringt man den Niederschlag selbst in den Tiegel,
indem man ihn mit wenig, etwas Salpetersiure enthaltendem Wasser
aufriihrt und am Glasstabe entlang in den Tiegel spiilt. Durch Aus-
spritzen des Becherglases mit Hilfe einer mit salpetersiurchaltigem Wasser
wefiillten Spritzflasche wird die Uberfithrang des Niederschlags in den
Tiegel beschleumigt. Die am Glase haftenden Silberchloridteilchen
werden durch leichtes Reiben mit einer Ghmi- oder Federfahne entfernt.

Das Silberchlorid wird nun im Tiegel ausgewaschen, indem man
mit dem angesinerten Wasser die Wandung abspilt und den Tiegel
zu etwa 1/; mit der Waschiliissigkeit anfilllt. Diese saugt man dann
wanz langsam ab, so dal} sie nur tropfenweise abflielit. Das Auswaschen
setzt man so lange fort, bis‘etwa 5 cem des TFiltrats nach Zugabe von
Salzsiure klar bleiben.\dst das erreicht, so wiseht man nacheinander
einmal mit reinem Wasser und zur Verdringung des Wassers je zweimal
mit wenigen Kubikzentimetern Alkohol und Ather aus.

SchlieBlich wird der Tiegel mit dem Niederschlag im Trocken-
schrank bei 1800 bis zur Gewichtskonstanz getrocknet. Man trocknet
suerst 1/, Stunde lang, bringt den Tiegel in den Exsikkator, 146t
3/, Stunden erkalten und wigt; hieranf trocknet man noch einmal
1/, Stunde lang und wigt wieder nach 3/, Stunden. Unterscheiden
sich die beiden Wigungen um nicht mehr als 0,2 mg, so ist das
Gewicht als konstant zu betrachten; anderenfalls muf die Trocknung
wiederholt werden.

Berechnung: 1 Molekiil Silberchlorid (AgCl) enthilt 1 Atom
Chlor (Cl). Das Molekulargewicht von Silberchlorid ist 143,34, das
Atomgewicht von Chlor ist 35,46, In Gramm ausgedriickt, sind also
in 143,34 g Silberchlorid 35,46 ¢ Chlor enthalten.

Angenommen, es seien bei der Analyse b g Silberchlorid gefunden
worden. s fragt sich nun, wieviel g Chlor in b g Silberchlorid ent-
halten sind. Das ergibt sich aus der Bezichung:
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143,34 ¢ AgCl: 35,46 g Cl =b g AgCl:x g Cl
33, 46

x — b Z j.
S v R
x—bh 0 2474 g [
e S ol ‘% lt 2 ?
Den Quotienten 7 (l sohe 0,2474 bezeichnet man als Faktor.

r gilt fur alle” in Pc_nm von Silberchlorid ausgelithrten Chlor-
bmmmmnn%n
Man fihre die Berec chnungen mit Hilfe von Logarithmen!) aus:

es ist dann
log x = log b - log 0,2474.
[st die Anzahl Imblkzenhmete der zur Bestimmung benutzten

Kochsalzlosang = a, so 1dBt sich die in 100 cem der Lisung ent-
haltene Chlormenge (y) berechnen nach der Gleichung:
a:x = 100:
100 - f (o : :
B . fir x = b - 0,2474 eingesetast, ergibt
b e ,
100 - h-0,2474
y=——1——¢ Cl

log y = log 100 + log b + lpg)0,2474 — log a.

Bestimmung der Schwefelsiiure im Kaliumsulfat.

Verfahren: Die Schwelelsidre wird mit Bariumehlorid, BaCl,,
in salzsaurer Losung als Bariuihsulfat, BaSO,, gefillt und nach dem
(ilithen als solches gewogen,

K,S0, 4 BaCl, = BaS0O, + 2 KCL

Auslihrung: Man wigt von dem 'vor}mr in einer Achatreibschale
lein zerriebenen Salz aus dem Wigeglischen 0.2—0,3 g in ein 400 cem-
Becherglas. Hierauf lost man das Salz in ungefihr 150 com Wasser
auf und gibt 1/, com konzentrierte Salzséiure hinzu. Dann bedeckt
man das %eahemlas mit einem Uhrglas und erhitzt die Flissigkeit
auf dem Drahtnetz zum schwachen Hlec[en Hierauf liftet man das
Uhrelas auf einer Seite und labt mit Hilfe einer Pipette tropfenweise
5% ige heiBe Bariumehloridlisung hinzuflieben und zwar so vieL his
sich der Niederschlag augenscheinlich nicht mehr vermehrt. Die lang-
same Zugabe des Bariumchlorids ist notwendig, um ein mehhcbcn
desselben durch das ausfallende Bariumsulfat zu vezhmdcrn Man bringt
dann das Reaktionsgemisch auf das vorher angeheizte und inzwischen

Iﬁ Fir die logarithmische Berechnung hediene man a;ch der ,Logarith-
mischen Rechentafeln fir Chemiker nsw.* von Kiister-Thiel, Berlin u. LLlpzw
Yer. wissensch., Verleger,

Wielimann, Praktikam. g
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kochende Wasserbad und liBt den Niederschlag sich absetzen. Ist
das goschehen, so prift man aal die Vollstindigkeit der Fillung, indem
man noch einige Tropfen Bariumehloridlosung hinzugibt. Tribt sich
_die klare, iiber dem Niederschlag stehende Flissigkeit nicht mehr, so
kann man zar Filtration schreiten.

Man gielit zundichst ohne Aufrithren des Niederschlags die lklare
Fliissigkeit an einem abgerundeten Glasstab durch ein 9 em-Filter
und dekantiert mehrmals mit 50 com heibem Wasser. Hierauf bringt
man den Niederschlag selbst aufs Pilter, die letzten Reste unter Zu-
hilfenahme einer Feder- oder Gummifahne. Dann wischt man mit
heiBemn Wasser so lange aus, bis 5 cem des Filtrats mit verdiinnter
Sohwetelsiure keine Triibung mehr geben.

SehlieBlich trocknet man den Niederschlag samt Filter kurze Zeit
im Trockenschrank bei 100°, nimmf das Filter mit einer Pinzette
vorsichtig aus dem Trichter heraus, faltet es zusammen und verbrennt
es noch feucht in einem vorher gewogenen Porzellan- oder Platin-
tiegel. Zuletzt gliht man den Niederschlag bis za gerade beginnender
Rotelut (nicht vor dem Geblise).

An Stelle des Papierfilters kann ndn sich auch eines Porzellan-
filtrier-Tiegels bedienen, den man unter Zubilfenahme eines Glihschilchens
bei dunkler Rotglut gewichtskonstant eemacht hat.

Berechnung: Angewandtx 3.2 Substanz. Gefunden: b g BaSO,.
= S0, 96,06
Die gefundenen b g Ba30, stitsprechen b~ ﬁS(lJ: = b- 233,15:
b - 0,4115 g SO,. Diese\Menge an S0, ist in der angewandten Sub-
stanzmenge von a g enthalten. b 0,4115 - 100

Also besitzt dieVanalysierte Substanz — - g0

Bestimmung der Kieselsiure in_einer Losung von Natrium-
silikat (Natron-Wasserglas).

Verfahren: Die Kieselsiure wird mit Salzsdure abgeschieden,
durch Trocknen im Trockenschrank bei 110—120° in anlosliche Form
iibergefiihrt und nach dem Glihen als Siliziumdioxyd, 5i0,, gewogen.

Na,Si0; -+ 2 HCl = H,S8i0; + 2 NaCl;
H,810; = 810, + H,0.

Austithrung: Man versetzt die Losung in einer Platinschale
oder, in Irmangelung dieser, in ciner 200 cem-Porzellanschale mit
einem geringen Uberschul mébig konzentrierter Salzsiure und damplt
unter hiufigem Umrithren mit einem abgerundeten Glasstabe auf dem
Wasserbade vollstindig zar Trockene ein. Gegen den Schlufi des
Bindampfens verreibt man den Riickstand zu einem feinen Pulver.
Dann 1iBt man die Schale erkalten, durchfeuchtet den Riickstand
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vom Rande der Schale her tropfenweise mit konzentrierter Salzsiiure
und libt, mit einem Uhrglas bedeckt, 10— 15 Minuten lang bei gewdhn-
licher Temperatur stehen, nicht linger, da sonst Kieselsiure wieder
in Losung geht. Auf diese Weise wird das beim Eindampfen und
Trocknen etwa entstandene unldsliche basische Salz oder Oxyd des
im Wasserglas hiufig als Verunreinigung vorhandenen Risens wieder
in losliches Chlorid verwandelt. Nun gibt man 100 ccm Wasser hinzu,
erhitzt auf dem Drahtnetz bis zum Kochen, 1a6t die Kieselsiure sich
absetzen und filtriert.

Zur Aufnahme des Filtrates dient ein 400 cem-Becherglas. Da aus
dem Filtrat noch einmal Kieselsiure abgeschieden werden mull, so ist es
samt dem Waschwasser sorgfiltigst und verlustlos zu sammeln. Man
gieBt zunichst die klare Fliissigkeit durch ein 9 em- Filter und dekantiert
dreimal mit heiem Wasser. Iierauf bringt man die Kieselsiure selbst
aufs Filter, die letzten Reste wieder mit Hilfe ciner Feder- oder Gummi-
fahne, und wischt mehrmals mit siedend heiBlem Wasser vom Filter-
rande her aus. Zuletzt iiberzeugt man sich von der Vollstindigkeit
der Auswaschung, indem man einige Tropfen des letzten Filtrates im
Reagenzglas auffingt und mit Silbernitrat versefzt. Tritt keine Féillung
von Silberchlorid ein, so ist die Auswaschutg beendet. Man hedeckt
dann den Trichter mit einem Uhrglas uad Stellt ihn auf die Seite.

Nach der geschilderten Weise erfolet die Abscheidung der Kiesel-
saure nicht quantitativ; es kinnen vielmehr noch betrichtliche Mengen
von Kieselsiure im Filtrat gelost vorhanden sein. Um diese zu gewinnen,
wird das Filtrat an einem Glasstabe in die zuvor benutzte Platin- oder
Porzellanschale quantitativ dbergefiihrt. Zuletzt spiilt man das Becher-
glas noch einige Male mit<destilliertem Wasser nach. Dann dampft
man das Filtrat auf dem Wasserbade zur Trockene ein und erhitzt
den Riickstand 1—2 Stunden lang im Trockenschrank bei 110—120°,
Hierauf durchfeuchtet man den Riickstand wieder mit konzentrierter
Salzsiiure, 1dft hochstens 15 Minuten lang stehen und gibt 100 cem
heifies Wasser hinzu. Die nunmehr abgeschiedene Kieselsiure wird
aul einem 7 cm-Filter gesammelt und mit heifem Wasser ansgewaschen.

Die beiden Filter werden nun naB in einem vorher gewogenen
Porzellan- oder Platintiegel verbrannt und schlieBlich vor dem Geblise
bis zum konstanten Gewicht, etwa 15 Minuten lang, gegliiht.

Prifung der Kieselsiure auf Reinheit: Man befeuchtet die
gewogene Kieselsdure vom Rande des Tiegels her mit 2 cem W asser,
fiigt 1 Tropfen konzentrierte Schwefelsiure und schiitzungsweise 5 cem
reine Flufsiure!) hinzu. Die FluBsiure kommt in Guattapercha- oder
1) Die Flufisiiure dartnicht divektaul die trockene Kieselsiure gegehenwerden,
weil sonst ein heftiges Aufbransen stattfindet, was leicht zu Verlusten fiihrt

g
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Wachsflaschen in den Handel, da Glas von ihr aufgelsst wird.
Sie darf deshalb auch nicht etwa am Glasstab entlang, sondern mul
direkt von der Flasche aus in den Platintiegel gegeben werden. Nuan
damptt man die Flissigkeit unter dem Abzug (Fluorwasserstoff, HF,
ist auBerordentlich giftig!) erst auf dem Wasserbade ab, bis keine
Diimpfe mehr entweichen. Dann rancht man die iiberschiissige Schwefel-
siiare vorsichtig ab, indem man den schrig liegenden Tiegel vom Rande
her mit kleiner Flamme erhitzt. Ist die Schwefelsdure beseitigh, so
steigert man allméhlich die Temperatur und glitht den Tiegel iiber
dem Teclubrenner. Die Kieselsiure ist auf diese Weise vollkommen
verfliichtigt worden nach der Gleichung:
Si0, + 4HF <~ SiF, + 2 H,01).

(Siliziumflorid, SiF,, ist gasfirmig). Der Tiegel wird nach dem Ir-
kalten im Exsikkator wieder gewogen. Ist das Gewicht hoher als
sein Leergewicht, ist also ein Riickstand geblieben, so war die Kiesel-
siare nicht rein. Das Gewicht des meist aus Eisen(3)-oxyd (Fe,0;), in

anderen Fallen auch aus Aluminiumoxyd (ALOj), bestehenden Riick-

ctandes ist vom Gewicht der gefundenen Kieselsdure abzuziehen.

Bestimmung der Phosphorsiure.in einer wisserigen Lisung von
Natriumphosphat als Magnesiumpyrophosphat.

Verfahren: Die Phosphetsiure wird mit Magnesiamischung (einem
Gemisch von Magnesiumchlorid, Ammoniak und Ammoniumehlorid) als
Magnesinmammoniumphasphat, MgNH,PO,, gefillt und nach dem Glithen
als Magnesiumpyrophosphat, Mg,P,0;, gewogen.

Na,ITPO, + MgCl, + NH,; = MgNH,PO, 4 2 NaCl;
9MeNH, PO, = Mg,P,0, + 2NH; + 11,0.

Ausfithrung: a) Fillung in der Kilte: Die Lisung wird in
cinem 400 com-Becherglas mit Wasser auf ungefihr 50 cem verdiinnt.
Dann werden etwa 10 cem einer gesittigten Ammoniumehloridlosung
hinzngefiigt, so daff die Flissighkeit ungefihr 5% Ammoniumehlorid ent-
hilt. [Mierauf setzt man unter stetem Urmrithren mit einem Glasstabe
tropfenweise 20 com Magnesiamischung und schlieBlich 1/, des ganzen
Fliissigkeitsvolumens konzentriertes, etwa 24 Yiges Ammoniak hinzu.
Nun liBt man mindestens 4—5 Stunden stehen und filtriert.

b) Fillung in der Hitze nach B. Schmita: Man verdiinnt die
Lésung in einem 400 ccm-Becherglas mit Wasser auf etwa 100 cem,
1) Die Reaktion ist wnkelwbar, d. b Silizinmfuorid -wird mit Wasser
wieder in Kieselsiure und Fluorwasserstoff gespalten. Die spaltende Wirkiung
des ‘:\':Lssul's wird jedoch durch den Znsatz konzentrierter Schwefelsiiure anf-
gehoben.
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sduert mit einigen Tropfen Salzsiure an, figt einen grolien Uberschull
Magnesiamischung — im-allgemeinen geniigen 25 cemn — hinzu und
versetzt mit 10—20 cem einer gesittigten Ammoniumehloridlsung.
Hieraul bedeckt man das Becherglas mit einem durchbohrten Uhrglas
und erhitzt auf dem Drahtnetz bis zum Sieden. Alsdann dreht man die
Flamme ab, spiilt das Uhrglas mit heilem Wasser in das Becherglas
ab und libt in die heibe Lisung unter bestindigem Umrithren mit
einem abgerundeten Glasstabe 271/, %iges Ammoniak (spezifisches
Gewicht = 0,989) langsam hinzuflielen, bis der Niederschlag anfingt,
sich auszuscheiden. Danach wird die Ammomakznmbe derart ;zerefreh,
dal in 1 Minute etwa 4 Tropfen fallen. Man bedient sich hierzu
zweckmilig eines mit einem Glashahn versehenen Tropftrichters. Der
zuerst aulfallende Niederschlag mul kristallinisch sein; entsteht eine
milchartige Tritbung, so mufl diese in Salzsdure wieder aufgeldst und
die Fallung von neuem vorgenommen werden. Wenn sich groBere
Mengen ’%Iannesmmammnnmmphmirhat abgeschieden haben, kann man
den Ammoniakzuflul mehr und mehr beschleanigen. Man gibt so
viel Ammoniak hinzu, bis die Flissigkeit deutlich danach riecht.
Nun laBit man erkalten und fiigt dann noch 1/; des Flissigkeits-
volamens konzentriertes Ammoniak hinzu. Nach ct“_ a 10 Minuten kann
filtriert werden.

Die Filtration des nach a oder b érhaltenen Niederschlages erfolgt
durch einen Porzellan- oder Platinfiliriertiegel. Man giebt zuerst dic
uber dem Niederschlag stehende Elissigkeit durch den Tiegel, dekantiert
den Niederschlag dreimal mit.je" 50 cem 21/, % igem Ammoniak und
spilt ihn dann mit der g]uch:‘n Ammoniakilussigkeit in den Tiegel.
Dann wiischt man noch &fmmal mit 21/, % igem -Ammoniak aus und
gibt zur Verdringung des Wassers zwmmal wenige Kubikzentimeter

Alkohol durech den Tiegel. Hierauf trocknet man den Tiegel samt
1\1eder~chlag auf einer Asbestplatte, die durch eine kleine Flamme
erwarmt wird. SechlieBlich wird der Niederschlag in dem inzwischen
angeheizten elektrischen Ofen oder unter Denut/ung eines Glihsehilchens
vor dem Geblise eftwa 5 Minuten lang geglitht und nach dem Lrkalten
gewogen. Durch nochmaliges Glithen iiberzeugt man sich von der
Gewichtskonstanz.

Der Filtriertiegel kann, ohne gereinigt zu werden, wiederholt zur
Filtration des Magnesiumphosphatniederschlages benutzt werden.

Berechnung: Durch Multiplikation der gefundenen Niederschlags-
menge mit dem Faktor 0,6379 erhidlt man die in der angewandten
Losung enthaltene P,0.-Menge.

Herstellung der Magnesiamischung: a) Fiir die Fiallung
in der Kilte. In einem 200 ccm-MeBkolben werden 11 g kristallisiertes
Magnesiumechlorid und 14 g Ammoniumchlorid mit .)O cem Ammoniak
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vom spezifischen Gewicht 0,96 versetzt und mit Wasser auf 200 ccm
aufgefiillt. Danach wird die Losung gut durchgeschiittelt.

b) Fiir die Fallung in der Hitze nach B. Schmitz. Man lost
11 ¢ kristallisiertes Magnesiumechlorid und 21 g Ammoniomehlorid zu
900 com in Wasser, dem man ein wenig Salzsiure zufigt.

Bestimmung der Phosphorsiure in sekundiirem Kalziumphosphat
als Phosphormol ybdiansiureanhydrid.

Verfahren: Das Salz, CaHPO, : 2H,0, wird in Salpetersiure ge-
lost (I). Dann wird die Phosphorsiure mit Ammoniummolybdat als
gelbes Ammoniumphosphormolybdat, (NH,),PO, * 12 Mo0;, gefillt (II).
Nach schwachem Glihen wird der Niederschlag als Phosphormolybdén-
siureanhydrid, P,0; - 24Mo0;, gewogen (ITT).

I. CaHPO, - 2H,0 + 2HNO, = H,PO, + Ca(NOy)s + 2H,0;

IL. H,PO, 4+ 12(NH,),Mo0, + 21 HNO, = (NH),PO, + 12Mo0s

- 21(NH,)NO; 4 12H,0;

1L 2(NH,),PO, - 12M00; = Pa05- 24Mo0, -+ 6NH; -- 3H,0.

Die Bestimmung wird mit einex otwa 30 mg P,0, enthaltenden
Substanzmenge ausgefiihrt.

Das Verfahren ist im Gegensabz zur vorhergehenden Methode auch
bei Gegenwart beliehiger Metalle anwendbar.

Ausfihrung: Man wigt aus dem Wiigegldschen ecine etwa
0,2—0,3 g betragende Substanzmenge genau ab und iberfihrt sie
durch einen Trichter in\ihen 250 com-Mebkolben. Danach spilt man
den Trichter mit Wasser sorgfiltig nach und bringt die im Kolben
aufgeschwemmte Substanz mit wenig Salpetersiiure in Losung. Hieraul
fillt man den Kolben mit Wasser bis zar Marke auf und schiittelt
kriftig um.

Von der Losung pipettiert man 50 ccm in ein 400 ccm-Becherglas
und erhitzt auf dem Drahtnetz bis zum Auftreten der ersten Koch-
blasen. Dann nimmt man das Becherglas von der Flamme weg und
schwenkt es etwa 1 Minute lang um; dadurch wird eine Uberhitzang
der Becherglaswinde ausgeglichen. Hierau! fiigt man unter bestindigem
Umschwenken 50 cem Molybdénlosung hinzu, und zwar gielit man sie
in die Mitte der phosphorsiurehaltigen Fliissigkeit, wodurch man ein
Ausfallen von Molybdinsiure an den miglicherweise noch zu heilien
Glaswinden oberhalb der Flissigkeit vermeidet. Nach der Fillung
cetzt man das Umschwenken noch wenigstens 2 Minuten lang fort.
Man 1iBt nun den gelben Niederschlag sich absetzen.

Nach frithestens 2 Stunden gieBt man die iiberstehende Fliissigkeit
durch einen gewogenen Porzellan- oder Platinfiltriertiegel und dekantiert
den Niederschlag mehrmals mit 50 com einer Waschfliissigkeit, die
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ungefihr 1% Salpetersiure und 5% Ammoniumnitrat enthilt. Dann
spiilt man den Niederschlag in den Tiegel und wischt ihn mit der
Waschfliissigkeit so lange aus, bis das Filtrat mit einer Lisung von
Ferrozyankalium nicht mehr braun geféirbt wird. Ist niimlich der Nieder-
schlag noch nicht geniigend ausgewaschen, so istnoch Ammoniummolyhdat
vorhanden, das mit Ferrozyankalinm eine rotbraune Féllang gibt. Zuletzt
wischt man noch zweimal mit wenigen Kubikzentimetern Alkohol nach.

Den Tiegel mit dem Niederschlag trocknet man auf einer Asbest-
latte, die durch eine kleine Flamme erwiirmt wird. Danach stellt
man den Tiegel in den nur bis zur eben sichtbaren Rotglut erhitzten
clekirischen Ofen. Steht ein elektrischer Ofen nicht zur Verfigung,
<o erhitzt man den Filtriertiegel unter Anwendung eines Glithschélchens
oder groberen Porzellantiegels zuniichst bei kleiner, spiter bei voller
Flamme des Bunsenbrenners. Wihrend des Erhitzens wird der Tiegel
bedeckt und der Deckel nur von Zeit zu Zeit geliftet, um sich vom
Gliihzustand zu unterrichten. Beim Glihen fdrbt sich der gelbe Nieder-
schlag zunichst orange, dann grinlich und schlieBlich blauschwarz. Hat
der Niederschlag die blauschwarze Farbe angenommen, so beendet man
das Glithen: lingeres Erhitzen ist zu vermeiden. Nun lifit man den
Tiegel wit dem Glithriickstand im Exsikkator erkalten und wiigt.

Um eingleichmiifiiges Durchglithen des Niederschlags zu erreichen, dart
dic Niederschlagsmenge nicht allzugrofSein. Am besten betragt der Glith-
viickstand picht mehr als etwa 0,8 g, was ungefihr 32 mg P,0; entspricht.

Berechnung: Durch Multiplizieren der gefundenen Niederschlags-
menge mit dem Faktor 0,039%6 erhilt man die in 50 cem Lisung
enthaltene Menge an PO, ‘woraus sich der Prozentgehalt der Substanz
an P,05 berechnen libBt.

Herstellung der erforderlichen Losungen: L. Molybdin-
|Gsung. Man lost 15 g fein gepulvertes molybdinsaures Ammoniam
in 50 com heiBem Wasser auf und gieBt die Ldsung in 100 cem
Salpetersiure vom spezifischen Gewicht 1,19 (nicht umgekehrt!). Zum
Flissigkeitsgemisch fiigt man dann40g festes Ammoniamnitrat hinzu und
fillt das Ganze mit Wasser auf 200 cem auf. Die so hergestellte Losung
wird nach 24-stindigem Stehen filiriert und im Dunkeln aufbewahrt.

9. Wasechflissigkeit. 20 g Ammoniumnitrat werden mit 12 cem
Salpetersiure (spezifisches Gewicht 1,19) und Wasser zu 400 cem gelost.

Bestimmung der Phosphorsiiure in sekundirem Kalzinmphosphat
als Ammoniumphosphormolybdat naeh N. v. Lorenz.

Die Schwierigkeit der vorher beschriebenen Methode hesteht darin,
den richtigen Zeitpunkt fir die Dauer und Hohe des Erhitzens zu
treffen. Die dadurch etwa entstehende Fehlerquelle wird in dem
v. Lorenzschen Verfahren ausgeschallet.
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Verfahren: Die Phosphorsiure wird in einem aliquoten Teil
der salpetersauren Losung des Salzes mit Ammoniummolybdatlésung,
welche Ammoniumsulfat  enthdlt, als gelbes Ammoniumphosphor-
molybdat gefillt. Der Niederschlag wird mit Aceton ausgewaschen,
im Vakuum getrocknet und gewogen.

Um einen Niederschlag von konstanter Zusammensetzupg zu er-
halten, ist es notwendig, daf
die Phosphatlisang 50 cem?) betrigt und diese
nicht mehr als 50 mg Py05,
0,8—1,5 cem Ireie konzentrierte Schwefelsiure vom Spez.
Gewicht 1,84 und
10—20 ¢ freie Salpetersiure, entsprechend rund 25 — 50 cem
Salpetersiure vom Spez. Gewicht 1,20 enthilt,
auf das gegebene Volumen (50 com) der heillen Phosphor-
siurelosung  cin gleiches Volumen Sulfat - Molybdéinldsung
(50 cem) hinzugesetzt wird.

Das Verfahren von N, v. Lorenz ist fir alle Losungen der Phos-
phorsdure, sel es durch Wasser, Zitroneysdure, Salpetersdure oder
Schyefelsiure gleich gut anwendbar.

Ausfihrung: Man wigt aus dem Wigeglischen eine efwa 0,4
bis 0,5 g betragende Substanzmeng® genau ab, bringt sie verlustlos
in einen 200 cem-MeBkolben, 19st-mit wenig Salpetersiure, fillt den
Kolben mit Wasser bis zur Mavke auf und mischt gut durch.

Von der Losung pipettiert man 20 com in ein etwa 250 ccm
fassendes Becherglas umdyigt 30 ccm sehwefelsiurehaltige Salpeter-
siure hinzu, so daB ‘di¢ Losung nunmehr ein Volumen von 50 cem
einnimmt und die erforderliche Menge an Schwefelsiure und Salpeter-
siure enthalt.

Man erhitzt nun die Phosphorsiurelosung iiber einem Drahtnetz,
bis die ersten Kochblasen erscheinen, entfernt vom Feuer, schwenkt
cinige Sekunden lang um, s0 daB die Winde des GefiBes nicht mehr
iiberhitzt sind, giebt sofort aus einem MeBzylinder 50 com Sulfat-
Molybdinlosung von gewohnlicher Temperatur in die Mitte der Losung
und stellt sie, mit einem Uhrglas bedeckt, hin. Sobald sich die
Hauptmenge des Niederschlages zu Boden geseizt hat, lingstens aber
nach fiinf Minuten, schwenkt man noch eine halbe Minute lang tiichtig um.

1) Man kann, wenn es die Verhiilinisse gestatten, auch ein kleineres
Volumen, z B. 25 his 30 cem yorwenden und mit dem gleichen Yolumen
Molybdinreagens fillen, also auf diese Weise an diesem sparen. Wesentlich
fir dic Richtigkeit der Ergebnisse ist nur, dab die Zusammensetzung der
Fliissigkeit vor der Millung, hezogen auf 50 cem, den obhen angegebenen Be-
dingungen entspricht und dal das gleiche Volumen Molybdiinreagens hinzi-

zt wird.

S D

[

gese
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Nach 2 bis 18 Stunden (wenn weniger als 3 mg P,0; zu erwarten
sind, nach 12 bis 18 Stunden) filtriert man durch einen Glas-, Por-
zellan- oder Platinfiltertiegel, dekantiert den Niederschlag wenigstens
viermal mit 2%iger &mmonmmmtmﬂoaung und spilt 1hn .»:uiel./l mit
der genannten Waschilissigkeit in den Tiegel. Man fiilli nun sofort
den Tiegel einmal voll und zweimal etwa halbvoll mit Aceton, indem
man |CdC‘§H’Idl absaugen lilt.

Man wischt nun den Tiegel aulien sorgliltig ab und bringt ihn
sofort in einen \ctkuummsﬂxkatm, der weder Chlorkalzium, noch
irgend ein anderes Trockenmittel enthélt, und den man mltteh einer
Wasserstrahlluftpumpe bis auf 150 mm Luftdruck leer saugt.

Nachdem der Tiegel 30 Minuten lang
darin gestanden hat, lifit man durch all-
méhliches Offnen des Glashahns langsam
Luft in den Exsikkator eintreten und wigt
den Tiegel entweder sofort oder stellt ihn
bis unmittelbar vor der Wigung in einen
Exsikkator, der mit einem Gemisch aus
cleichen Volumteilen Wasser and konzen-
trierter Schwelelsidure beschickt ist.

Als Vakoumexsikkator dient ein Iig-
sikkator mit seitlich angebrachtem Tubps,
in welchem ein durchbohrter Gummistopfen
sitzt. Durch die Bohrung geht ein mit einem
Glashahn versehenes kurzes Glasrohr, das
mittels eines dickwandigen Gumntischlauches
(Druckschlauch) mit einemy“Manometer in
Verbindung steht. Sehr geeignef ist hierfiir
ein mit einem Dreiweghahn versehenes
Manometer (Abb. 32), sofern man nicht ein  App,. 89, Manometer.
abgekiirztes Manometer in den Exsikkator
selbst bringt (siehe S.234). Der eine Schenkel des Manometers wird mit
dem Lmlkkdmr der andere mit einer Sicherheitsflasche verbunden, um
ein etwaiges Zuriic ksteigen des Pumpwassers unschidlich zu machen
Als Sicherheitsflasche wird eine kleine dickw andige Flasche mit doppeht
durchbohrtem Gummistopfen benutzt, dessen Bohrungen kurze rechi-
winklig gebogene Glasrohren fassen. Von der Sicherheitsflasche aus
fihrt ein dlckwandlger Sehlauch zur Wasserstrablluftpumpe. Beim
Tml\um en stellt man mit dem Dreiweghahn die Verbindung zwischen

Luftpumpe, Manometer und Exsikkator her. Zeigt das Manometer
den gewiinschten Druck an, so verschlielii man d(‘n Ixsikkator mit
dem (lashahn, tlrltclljrldlt mit dem Dreiweghahn die Verbindung des
Manometers mit der Pumpe, entfernt den vom Manometer zur Sicher-
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heitsflasche fithrenden Schlauch und stellt jetzt erst die Wasserstrahl-
luftpumpe ab. Nun 1iBt man durch geeignetes Drehen des Dreiweg-
hahns langsam Luft in das Manometer sintreten, so daB das Quecksilber
canz allmdhlich hochsteigt.

Berechnung: Die gewogene Niederschlagsmenge ist mit dem
Paktor 0,03295 (nach H. Neubauer 0,03270) zu multiplizieren, um
den Gohalt an P,O; zu erhalten. Der Prozentgehalt des Salzes an D0
liBt sich dann in bekannter Weise berechnen.

Herstellung der erforderlichen Losungen: 1. Sulfat-
Molybdinlésung. Man bringt in einen 200 cem - MeBkolben 10 g
Ammoniumsulfat, ibergieft mit 90 com Salpetersiure vom spez. Gewicht
1,40 und bringt das Salz moglichst in Losung; vollstindige Lisung
ist nicht notig. AuBerdem {ibergieft man in einer Porzellanschale
30 g zerkleinertes Ammoniummolybdat mit etwa 80 cem siedend heiliem
Wasser, in dem es sich beim Umriihren bald auflost. Ist die Losung nicht
klar, so mub man sie filtrieren. lin Salz, das stirkere Abscheidung
zeigt, ist nicht brauchbar. Man kithlt die Losung auf Zimmertemperatur
ab, gielt sie unter hestindigem Umschwenken in diinnem Strahl in die
ammoninmsulfathaltige Salpetersiure, lifft 'die Losung erkalten, fiillt
dann mit Wasser aufl 200 ccm auf, mischt, filtriert nach etwa 2 Tagen
und hebt das fertige Reagens in emgr Flasche aus braunem Glase mit
eingeschliffenem Glasstopfen an ginem dunkeln, kithlen Ort aof.

9. Schwelelsiurehaltige Salpetersiure. Man gielit 3 cem
Schwefelsiure vom spez. Géwicht 1,84 zu 100 com Salpetersidure vom
spez. Gewicht 1,20 und mvischt.

3. 9%ige wisserige Lisung von reinem Ammoniumnitrat.
Wenn die Losung nicht schon schwach sauer reagiert, so ist sie ganz
schwach mit Salpetersdure anzusduern.

4. Aceton. Man nehme Aceton purissimum des Handels. Das
Aceton ist in braunen Glasflaschen aufzubewahren. Far den vor-
liegenden Zweck brauchbares Aceton mul sich mit dem gleichen
Volumen Wasser klar mischen, neutral reagieren, keine iiber 60°
siedenden Anteile enthalten und frei von Wasser, Ammoniak und
Aldehyd sein.

Bestimmung der wasserloslichen Phosphorsiure
im Superphosphat.

Das Superphosphat wird durch AufschlieBen von natiirlich vor-
kommenden Rohphosphaten mit Schwelelsiure hergestellt. Hs be-
steht aus einem Gemisch von wasserloslichem Monokalziumphosphat,
CaH,(PO,), - H,0 und Gips, CaSO, -2 H,0; daneben enthilt es geringe
Mengen an Eisen-, Aluminium- und Kieselsdureverbindungen.
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Superphosphat wird nach seinem Gehalt anwasserlislicher Phosphor-
siture bewertet. Der Gehalt an wasserlislicher Phosphorsiure schwankt
im allgemeinen zwischen 16 und 20% und betrigt im Durchschnitt 18%.

Bei lingerem Lagern des Superphosphates nimmt sein Gehalt an
wasserldslicher Phosphorsdure ab, die Phosphorsiure .geht zuriick®.
Das ist hanptsiichlich bei stark cisen- und aluminiumhaltigen Super-
phosphaten der Fall und beruht darauf, daf sich das wasserldsliche
Monokalziumphosphat zu  wasserunlislichem Dikalzinmphosphat und
Eisen- bzw. Alumininmphosphat umsefzt.

Verfahren: Zur Bestimmung der wasser- —_—
loslichen Phosphorsiure schittelt man das
Superphosphat mit Wasser aus, fillt im Filtrat
die Phosphorsiure nach Zusatz von Ammo-
niumzitrat mit Magnesiamischung als Mag-
nesiumammoniumphosphat und wiigt sie nach
dem Glithen als Magnesiumpyrophosphat.

Die Zugahe von Ammoniumzitrat hat den ol
; ; 7 : i ] 7 e
Zweck, die Kalzium- und die auBerdem in
der Losung vorhandenen FKisen- und Alu- / \

miniumionen in komplexe lonen iberzufiihreq;
Daduoreh sind sie nicht mehr ausfillar.
Anderenfalls wiirden nach dem Verselzen
des Filtrats mit ammoniakalischer Magnesia- 1000ccm

mischung Kalzium, Eisen und, AAMuminium Eet
mit austallen.

Ausfihrung: LEs wérdéen in einem ———]
Aluminiumschiffchen genan’ 20 ¢ Super- Q_/
phosphat abgewogen und mit Hille eines Abb. 93,

kurz-, aber weithalsigen Trichters in eine
trockene Stohmannsche Literflasche
(Abb. 33) tbergefiihrt. Die am Schiffchen und im Trichter haltenden
letzten Reste werden mit einem feinen Haarpinsel in den Kolben ge-
kehrt, wobei man zuletzt den Pinsel einige Male am inneren Trichter-
rand schwach aufstoBt, damit die zwischen den Haaren sitzenden
Substanzteilchen herausfallen. Die Flasche wird unter héufigem
Schwenken mit destilliertem Wasser bis zur Marke aufgefiillt und mit
einem Gummistopfen guf verschlossen, Sodann wird die Flasche in
einen Rotierapparat (Abb. 34) eingespannt, der in der Minute 30 bis
40 Umdrehungen macht. Die Ausschiittelung erfolgt bei Zimmer-
teroperatur genau 1/, Stunde lang. Hieraul wird die Fliissigkeit
sofort durch ein Faltenfilter in ein trockenes oder einige Male mit
dem ersten Filtrat ausgespiltes dickwandiges Glasgefil (Filtrier-
stutzen) filtriert. s ist nicht nétig, die ganze Fliissigkeit zu filtrieren.

Stohmannscher Mellkaolben.




44 Gewichtzanalytische Bestimmungen, besonders der Diingemittel,

Vom Filtrat werden mit einer trockenen oder vorher mit dem
Filtrat einige Male ausgespiilten Pipette 50 cem, entsprechend 1 g
Superphosphat, abgemessen und in ein 400 cem fassendes dickwan-
diges Becherglas ibergefiihrt. Dann werden mit einem MeBzylinder
50 ccm Ammoniumzitratlosung und 25 cem Magnesiamischung hinzn-
gefiicl. Zur beschleunigten Ausfiillung des Niederschlags wird nun
mit einem Rithrapparat (Abb. 35) 30 Minufen lang ausgeriihrt. Da-
nach wird sofort oder innerhalb der nichsten zwei Stunden fllfriert.
Die Filtration und Auswaschung, sowie das Glihen des Niederschlages
erfolet in der auf Seite 37 angegebenen Weise.

Abb. 34, Rotierapparat.

Berechnung: Duarch Multiplizieren der gelundenen Menge
Magnesiumpyrophosphat mit dem Faktor 0,6379 erhélt man die in
50 cem Liosung, entsprechend 1 g Superphosphat, enthaltene PoOs-
Menge. Der hundertfache Betrag gibt den Prozentgehalt des Super-
phosphats an wasserloslicher Phosphorsiure an.

Herstellung der erforderlichen Lisungen: 1. Ammonium-
zitratlosung. Man wiigt 20 g chemisch reine, kristallisierte Zitronen-
sdure auf einem Uhrglase oder in einer Porzellanschale ab. Die
Zitronensiure muB unverwittert, d. h. die Kristalle miissen klar und
durchsichtiz und diirfen nicht mit einer grauen, matien Schicht
iiberzogen sein. Die abgewogene Menge wird durch einen geeigneten
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Trichter in einen 200 cem-Mebkolben gebracht und in 100 ccm Wasser
gelost.  Hierauf setzt man langsam unter fleifigem Umschiitteln
70 com 25%ige Ammoniakfliissigkeit (spezifisches Gewicht 0,91) hinzu.
Die Ammoniakzugabe hat langsam und unter Kihlung zu erfolgen,
damit keine Ammoniakverluste infolge Erwérmung einfreten. Nach

Abb, 85, Bithrapparat.

dem Abkithlen der Losong Cauf Zimmertemperatur fillt man den
Kolben mit Wasser auf 300" cem auf, verschlieBt ihn, schiittelt guf
durch und filtriert.

2. Die Zusammensetzung der Magnesiamischung ist auf
Seite 87 unter a) angegeben.

Bestimmung der zitronensiurelislichen Phosphorsiure
im Thomasmehl nach M, Popp.

Das Thomasmehl wird als Nebenprodukt bei der Stahlbereitung
gewonnen. Is besteht in der Hauptsache aus Tetrakalziumphosphat,
Qa P 0, baw. Ca,(P0,),Ca0; daneben enthilt es Kalk, Eisen, Magnesiom,
Mangan, Aluminium, Kieselsiure, Sulfide und Sulfate. Thomasmehl
ist im Wasser unldslich. Es ist nicht seine gesamte Phosphorsidure-
menge als Pflanzenniihrstoff anzusprechen, sondern nur jener Anteil,
der sich in 2Y%iger Zitronensiure list. Das Thomasmehl wird deshalb
nach seinem Gehalt an zitronensidurelgslicher Phosphorsiure gehandelt.

Der Gehalt des Thomasmehls an zitronensdurelislicher Phosphor-
siure schwankt zwischen 13und 20 % und betrigt imallgemeinen 16—18%.
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Verfahren: Man schiittelt das Thomasmehl mit 2%iger Zitronen-
siure aus, versetzt das Filtrat mit ammoniakalischer Tisenzitratlsung
und Wasserstoffsuperoxyd und fillt dann die Phosphorsiure wmit
Magnesiamischung als Magnesiumammoniumphosphat, das nach dem
Glithen als Magnesiumpyrophosphat zur Wigung gebracht wird.

Der Zusatz der ammoniakalischen Eisenzitratlosung hat den Zweck,
die in der Zitronensiure geloste Kieselsiure in Liosung zu halten, wobel
das TFisen als Schutzkolloid wirkt. Durch das Wasserstoffsuperoxyd
werden die in Losung gegangenen Sulfide zu Sulfaten oxydiert; anderen-
falls wirden sie ausfallen, wenn die Lisung ammoniakalisch ge-
macht wird. Aluminium, Bisen und Kalzium bleiben infolge des Vor-
handenseins von Zitronensiure und Bildung komplexer lonen ebenfalls
in Lisung.

Ausfithrung: Das Thomasmehl wird zundchst durch ein 2 mm-
Sieb abgesiebt und die groberen Teile durch leichtes Zerdriicken aul
dem Sieb zerteilt. Bleibt dann noch ein Riickstand, so wird dieser
gewogen, von der Untersuchung ausgeschlossen und bei der Feststellung
des Ergebnisses als wertloser Anteil in Rechnung gestelli.

Vom gesiebten Thomasmehl werden gendy 5 g in einem Alumininm-
schiffchen abgewogen und mit Hilfe eines, Rinsels und Einfilltrichters in
eine 500 cem fassende, trockene Stohmannsche Flasche tibergefiihrt.
Der Flaschenhals soll wenigstens 2 eilichte Weite und diber der Marke
eine Linge von mindestens 8 cm, besitzen, damit beim Umschiitteln
geniigend Spielraum [fir die Fliissigkeit bleibt. Um ein Zusammen-
backen des Thomasmehls zu vermeiden, kann man vorher 5 cem Alkohol
in die FPlasche geben. Danp\wird die Flasche unter besténdigem Um-
schwenken mit 2% igeritronensiure von 17,50 C bis zur Marke auf-
gefiillt und mit einem Gummistoplen gut verschlossen. Hieraul wird sie
in den oben genannten Rotierapparat (s. Seite 44) eingespannt nnd genau
1/, Stunde lang geschiittelt. Dann wird sofort durch ein entsprechend
groBes Faltenfilter von etwa 24 cm Durchmesser in ein trockenes oder
mit dem ersten Filtrat ausgespilltes Glasgefil filtriert. Die ersten
Anteile des Filtrats sind gewohnlich nicht vollkommen klar; man bringt
sie deshalb wieder aufs Filter zuriick. Fine lange Dauer des Fil-
trierens ist unzulissig. Aus diesem Grunde nimmt man grofe Filter,
welche man vollgieBt, ohne spiter nachzugiefien. Denn wihrend des
Filtrierens wirkt die Zitronensiure noch weiter auf das Thomasmehl
in der Flasche und kann eine weitere Losung von Phosphorsiure
herbeifiithren. :

Vom Piltrat werden nun mit einer trockenen oder vorher mit dem
Filtrat ausgespiilten Pipette 50 com abgemessen und in ein 400 ccm
fassendes dickwandiges Becherglas tibergefiihrt. Dann werden 25 cem
Eisenzitratlosung, 1 cem 3%iges Wasserstoffsuperoxyd und 25 cem
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Magnesiamischung hinzugefiigt und das Ganze in derselben Weise wic
beim Superphosphat (s. Seite 44) 1/, Stunde lang ausgeriihrt.

SchlieBlich wird der Alcdelau,llllg sofort oder auch erst nach
mehreren Stunden in der auf Seite 37 angegebenen Weise Afiltriert,
ausgewaschen, geglitht und gewogen.

Berechnung: Zur Bestimmung werden 50 cem des [Filtrats, ent-
sprechend 0,5 ¢ Thomasmehl, angewandt. Betriigt die gefundene Menge
Magnesiumpyrophosphat b g, so ist der Prozentgehalt des Thomasmehls
100
0,5°

Herstellung der erforderlichen Lisungen: 1. 2%ige
Zitronensdure. Unfer 2%iger Zitronensdure ist h]or eine wisserige
Ligsung zu verstehen, welche in 100 cem 2 g kristallisierte /Cltroucn—
silure unthalL. Man wigt 40 g chemisch reine, kristallisierte, un-
verwitterte Zitronensiure d.l) und lnmﬂt. die abhgewogene Menge in einen
2 Liter-Mefikolben. Dann ldst man die Zitronensii.ure unter hiuligem
Hin- und Herschwenken mit Wasser und fillt den Kolben bis zur
Marke aunf. Danach wird der Kolben mit einem Gummistopfen ver-
schlossen und gut umgeschuttelt.

Will man 2%ige Zitronensiure auf Yoreat herstellen, so bereitet
man eine in dem oben genannten Sinng\0Yqige Iubung: indem man
1 kg Zitronensidure in 1 Liter Wasser<liist und auf 10 Liter verdinnt.
Damit sich in der Liosung keine Schimmelpilze ansiedeln, setzt man
5 g Salizylsdure hinzu. Durch, (Werdinnen von 1 Volumteil dieser
Lisung mit 4 Volumteilen Wasser erhilt man 2%ige Zitronensiure-
lu.lsung.

an zitronensdureldslicher Phosphorsiure (PyOz) = b - 0,6379 -

2. Eisenzitratlosung. Man wigt 100 g Zitronensiure ab,
bringt sie in einen 500 ccm-MefBkol ben und lost sic darin mit
etwa 100 cem Wasser auf. Dann wigt man in einer kleinen Por-
zellanschale rasch 3 g unzersetztes, leicht und klar lisliches Eisen-
chlorid ab, das in einer gut verschlossenen I'lasche aufbewahri
wird, und bringt sie unter schwachem Erwirmen in ungefihr 5 cecm
Wasser in Lisung. Die Eisenchloridlosung gieit man hierauf durch
cinen Trichter in die Zitronensdurelosung und spilt die Schale
einige Male mit wenig Wasser nach. Nun wird die Mischung mit
350 ccm Ammoniakilissigkeit vom spezifischen Gewicht 0,91 uber-
gossen und zwar in fﬂlucnder Weise: Man gibt zunichst etwa 10 cem
}nn?u; schwenkt hin und her und kihlt den erwarmten Kolben in
einem mit Wasser gefiillten Becken; dann gieft man wieder ungefihr
10 cem hinzu, schwenkt wieder um und kiihlt; so fihrt man fort, bis
etwa 100 cem der Ammoniakflissigkeit verbraucht sind. Die weiteren
250 cem kann man sehneller hinzugeben. SchlieBlich wird der Kolben



48 Gewichtsanalytische Bestimmungen, besonders der Dingemittel.

nach dem Abkithlen bis zur Marke mit Wasser aufgefillt, mit einem
Gummistopfen verschlossen und gat durchgeschiittelt. Vor dem Ge-
brauch ist die Losung zu filtrieren.

3. Wasserstoffsuperoxyd. 10 com des kéuflichen 30 % igen
Perhydrols-Merck werden in einem Mebkolben mit Wasser auf 100 cem
verdiinnt. Die Haltbarkeit der Liosung wird durch Zusatz von 1/, cem
Alkohol verbessert.

4. Die Magnesiamischung hat die auf Seite 37 unter a) an-
gegebene Zusammensetzung.

Bestimmung der Gesamtphosphorsiure im Thomasmehl.

Der Gehalt des Thomasmehls an Gesamtphosphorsdure schwankt
swischen 11 und 23%. Von der Gesamtphosphorsiure sind etwa
75—90% in 2% iger Zitronensiure l8slich.

Verfahren: Das Thomasmehl wird mit konzentrierter Schwefel-
siure aulgeschlossen. Im Aufschlub wird dann die Phosphorsiure
nach Zusatz von Ammoninmzitrat mit Magnesiamischung als Magnesinm-
ammoniumphosphat gefdllt und nach dem Gilihen als Magnesium-
pyrophosphat gewogen.

Ausfithrung: Man wigt 10.¢ Substanz ab und bringt sie in
einen 500 ccm-MeBkolben aus Jémaer Glas. Hierauf feuchtet man
mit etwa 5 cem verdiinnter Schwéfelsiure (2 Teile Wasser - 1 Teil
konzentrierte Schwefelsiure) 4 und gibt nun” mit einem Mebzylinder
50 com konzentrierte Schwetelsiure hinzu, Durch das vorausgehende
Anfeachten mit verdiimaper Schwelelsdure vermeidet man ein Hart-
werden der Thomasmehimasse. Der Kolben wird unter hitufigem Um-
schwenken auf dem Drahtnetz iber der Flamme eines Pilzbrenners
so lange erhitzt, bis dicke weilie Dampfe entweichen, was meist nach
etwa 1/, Stunde eintritt. DBei vollstandigem Aufschluf hinterbleibt
ein diinner, meist grinlichgelb gefdrbter Brei. Man fiigt vor dem noch
nicht volligem Erkalten vorsichtiz Wasser hinzu und schwenkt die
heife Flissigkeit zwecks Zerteilung etwa noch vorhandener Krusten ge-
horig um. Hicranf 1t man abkiihlen, fillt mit Wasser bis zur Marke
anf, verschlieft den Kolben mit einem Gtummistopfen und schiittelt
kriftig um. Mit dem Auffillen zur Marke und dem Mischen der
Flissickeit darf man nicht unndtig lange warten, weil es sonst
Schwierigkeiten machen kann, die von dem Niederschlag eingehiillte
konzentrierte Losung gleichméBig zn verteilen.

Man filtriert durch ein Faltenfilter in ein trockenes oder mit dem
ersten Piltrat ausgespiiltes GlasgeldB und pipettiert vom Filtrat 50 cem
in ein 400 com-Becherglas. Dann versetzt man die Losung it 100 cem
Amimoniumzitratlosung und 25 cem Magnesiamischung, rithrt 1/, Stunde
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lang mit dem Riithrapparat aus, filtriert, glitht und wiigt, wie frither
angegeben,

Berechnung: Ist b g die gefundene Menge Magnesiumpyro-
phosphat, so betrigt der Prozentgehalt des Thomasmehls an Gesamt-
phosphorsiure (I’,0 0 S =b-0,6379 - 100.

Herstellung der erforderlichen Lésungen: Uber die Her-
stellung der Xmmomum/ltmﬂrjaunﬂ und \Iannpsmmmc}mno siehe Seite 44
bzw. 37.

Bestimmung der Kohlensiiure im kohlensauren Kalk.

Der kohlensaure Kalk wird neben dem Atzkalk (siehe Seite 97)
als Diingemittel angewandt. Im reinen Zustand enthilt der kohlen-
saure Kalk 56% Kalziumoxyd (Ca0) und 44 % Kohlensiure. In dieser
Reinheit kommt er aber fiir gewGhnlich in der Natur nicht vor; er
besteht hochstens zn 95—98 Prozent auns kohlensaurem Kalk, der
Rest sind Silikate.

inthdlt der Kalk kohlensaures Magnesium und daneben noch
Ton und Sand, so bezeichnet man ibn als Mergel. Je nachdem im
Mergel dvr eine oder andere Bestandteil voryfegt, unterscheidet man
haJL Ton- und Sandmergel. Mergel, weléhe reich an kohlensaurem
_\.[agne:_ﬂum sind, werden Dolomitmergel-&enannt.

Die bei der Analyse gefundene Ménge Kohlensiure wird beim
Diingekalk auf kohlensauren Kalk umigerechnet, sofern nicht mehr als
5% Magnesia (MgO) vorhanden sind. Ist der Magnesiagehalt hoher,
so mubB er besonders angegebenOwerden. Uber die Bestimmung der
Magnesia im Mergel siehe Seite 62.

Die Bestimmung der \Kohlensiure im kohlensauren Kalk und
Mergel kann auf gasvolumetrischem und auf gewichtsanalytischem
Wege erfolgen.

1. Gasvolumetrische Bestimmung der KohlensiAure
nach C. Scheibler.

Verfahren: Die Kohlensdure wird durch Salzséure aus dem Kalk

ausgetrieben und ihr Yolumen gemessen.
CaC0, + 2 HCl = CO, 4 H,0 -+ Call,.

Beschreibung des Scheiblerschen :"\ pparates: Der Scheibler-
sche Apparat (Abb. 36) besteht aus zwei Glasrohren von 28 mm-Durech-
messer, welche in senkrechter Stellung an einem Holzstativ befestigt
sind. Das rechte Rohr ist in ganze und halbe Kubikzentimeter ein-
geteilt und falt ein Volumen von etwa 300 cem. Die beiden Glas-
rohre sind unten durch eine halbkreisférmig gebogene Glasrihre mit-
einander verbunden. Das linke Rohr ist oben offen und wird zum
Schutze vor Staub mit einem Wattestopfen verschlossen. Von diesem

Wiellmann, Praktikum. 4
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Rohr geht unten eine Glasrohre ab, welche nach aufwirts gebogen
ist und durch einen mit Quetschhahn versehenen Gummischlauch mit
einer offenen Flasche, die unten mit einer Offnung versehen ist, in
Verbindung steht. Der Schlauch mub so lang sein, dall man die
Flasche bequem auf das iiber dem Stativ befindliche Brettehen stellen
kann. Das rechte graduierte Glasrohr ist oben zu einer Rohre aus-
gezogen, welche nach unten umbiegt. An dieser Glasrohre ist seif-
lich einc mit einem Glashahn versehene Ansatzrohre angebracht; an
seinem unteren Teil schliebt sich ein
spindelformig erweitertes Rohr an, das
durch ecinen Gummischlauch mit dem
Kohlensiureentwicklungsgefdl verbun-
den ist. Das Entwicklungsgefdl ist eine
cinfache Glasflasche mit weitem Halse,
in welchem ein mit Rohr versehener
Gummistopien genau hineinpalt.
Ausfithrung: Man fillt die linke
offene Glasflasche mit Wasser, stellt sie
auf das Prett iber dem Stativ, Gffnet
den Glashahn der Ansatzrohre und 1kt
nach/Offnen des Quetschhahns die beiden
Rohre bis iber die Teilung hinaus voll
laufen. Darauf schlieBt man den Quetsch-
hahn und setzt die Flasche herunter.
Dann 6ffnet man behutsam den Quetsch-
hahn und 1dBt allméhlich so viel Wasser
ablaufen, bis im graduierten Rohre der
untere Meniskus des Wassers genau auf
dem Nullpunkt steht. Nach dem Gesetz
der kommunizierenden Réhren stellt sich
der Wasserspiegel im linken Rohr auf
Abh. 36. Scheiblerscher Apparat S'IEiG}’e ,I'-Iﬁh.a ein. Hili‘,muf_ bri_ngt man
sur Kohlensaurebestimmung. 10 das Entwicklungsgefif mit Hilfe einer
Pipette 20 cem verdiinnte Salzsiure
(1Teil konzentrierte Salzsiure 4 3 Teile Wasser). Inzwischen hat man in
einem Porzellantiegel 1-4 g des zu untersuchenden Kalks, je nach seinem
vermutlichen Gehalt an Kohlensiure, auf der analytischen Wage genau
abgewogenl). Der Tiegel mit Inhalt wird mit Hilfe einer Tiegelzange
in die im BntwicklungsgefiB vorhandene Salzsiure gesetat. Hierauf

1) Bei der Wahl der anzuwendenden Kalkmenge laft man sich von
tolgender Uberlegung leiten: 1 g reiner kohlensaurer Kallk enthilt 044 g
Kohlensiure. Nimn nehmen aber 1,872 g Kohlensiiure bei 150 ¢ und 760 mm
Barometerstand ein Volumen von 1 Lifer = 1000 ccm ein; folglich betrigt
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verschlieBt man das Gefil mit dem Gummistopfen, ohne die Flasche
mit der Hand zu erwirmen. Jetzt schliebt man den Glashahn der
Ansatzrohre und ldBt aus dem Glasrohr etwa 20 cem Wasser durch
Offoen des Quetschhahns abfliefen. Das macht man deshalb, weil
zu Beginn eine so starke Kohlensiureentwicklung eintreten kann, so
daBb das Wasser im linken Rohre oben hinausgeschleudert werden
wiirde. Nach dem Ablassen der 20 cem Wasser wird das Niveau
im rechten Rohre etwas sinken, sich aber trotz des gedilneten
(Quetschhahnes bei einem Punkte infolge des entstehenden Vakuums
ganz gleichbleibend einstellen. Sollte dies nicht der Fall sein, so
wire der Apparat an einer Stelle undicht. Schlieit der Apparat
dicht, so ergreift man mit der linken Hand den Quetsechhahn und
faBt mit der rechten Hand das Entwicklungsgefif derartig, dall man
den Daumen gegen den Hals links, den Zeigefinger oben anf den
Gummistopfen und den Mittelfinger gegen den Hals rechts legt. Aut
diese Weise kann man das Gefif festhalten und vermeidet eine Er-
wirmung durch die Hand. Man mneigt nun die Flasche, bis der
Porzellantiegel umfillt und setzt sie dann in eine kreistormige,
schiittelnde Bewegung. Withrend der nun eintretenden Kohlensiure-
entwicklung 1Bt man durch Offnen des Quetschhahns im linken Rohr
immer so viel Wasser abfliefen als das Niveau im rechten Rohre sinkt.
Darauf liBt man den Apparat 10 Miguten lang ruhig stehen, schiiitelt
nochmals und stellt das Wasser in beiden Rohren wieder auf gleiches
Niveau ein. Das wiederholt man so lange, bis sich keine Kohlen-
siure mehr entwickelt, das Niveau nach dem Schiitteln also gleich
bleibt. Hierauf liest man‘0am rechten Rohr die Anzahl Kubik-
zentimeter der entwickeltén Kohlensidure ab.

Kohlensaure Magnesia enthindet ihre Kohlensdure viel schwerer
und langsamer als kohlensaurer Kalk. Findet also eine allmihliche
Vermehrung der Gasmenge statt, so deutet dies auf einen gréBeren
Gehalt an Magnesia hin, der dann durch die Analyse (siche Seite 62)
festzustellen ist.

Berechnung: Das abgelesene Kohlensiurevolumen ist auf 00 C
und 760 mm Barometerstand umzurechnen. Bei der Berechnung ist
gu beriicksichtigen, dal das Gas im feuchten Zustand gemessen ist,
und daB ein Teil der Kohlensiiure im Entwicklungsgefili von der
wisserigen Salzsiurelosung absorbiert wird und sich der Messung
entzieht. Diese Umstinde hat R. Finkener bei der folgenden, von ihm
das Volumen von 0,44 g Kohlensiure E?%T%-H — 935 cem. Somit entsteht
aus 1 g reinem kobhlensauren Kalk bei 150 C und 760 mm eine Kohlensiure-
menge von 235 cem. Man wende von dem zu untersuchenden Kalk zweck-
miflig nicht mehr an, als 1 g reinem kohlensauren Kalk entspricht.

4:5:
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Berechnung der mit dem Scheiblerschen Apparat gefundenen cem Kohlensiiure
_aunf mg Kohlensiure.

Die Zahlen

gehen das Gewicht von 1 cem Kohlensiinre in Milligramm an.

2 |
| 72 | 7445 | a7 | 749 | 51 | 85| 756 | 768 | 760 | 7695 | 765 | 767 | 769 | 7L | W4
1IN mm
o8 | 1,778 | 1,78¢ ‘ 1,791 | 1,797 | 1,804 | 1,810 | 1,817 | 1,828 | 1,898 | 1,883 | 1,887 | 1,842 | 1,847 1,852 | 1,856
o7 | 1,784 | 1,790 | 1,797 | 1,803 | 1,810| 1,816 | 1,823 | 1,820 | 1,834 | 1,839 | 1,843 | 1,848 1,853 | 1,858 | 1,863
96 | 1,791 | 1,797 | 1,803 | 1,809 | 1,816| 1,822 | 1,820 | 1,835 | 1,840| 1,845 | 1,849 | 1,854 | 1,850 | 1,864 | 1,869
o |95 | 1,707 1808 | 1810 1,816 | 1,823 | 1,829 | 1,836 | 1,842 | 1,847 | 1,852 | 1,856 | 1,861 | 1,866 | 1,871 | 1,876
= |24 | 1,808 | 1,800 | 1,816 | 1,892 | 1,820 | 1,885 | 1,842 | 1,848 (C\853 | 1,858 | 1,862 | 1,867 | 1,872 | 1,877 1,882
< | 23 | 1,809 | 1,815 | 1,822 | 1,898 | 1,835 | 1,841 | 1,848 | 1,880 1,859 | 1,864 | 1,868 | 1,873 | 1,878 | 1,883 | 1,888
© |92 | 1,815 | 1,821 | 1828 | 1,884 | 1,841 | 1,847 | 1,854 |c)860 | 1,865 | 1,870 1,875 | 1,880 | 1,885 ! 1,890 | 1,895
S ot | 1,822 | 1,898 | 1,835 | 1,841 | 1,848 | 1,854 1,861\01,867 | 1,872 | 4,877 | 1,882 1,887 | 1,892 | 1,897 | 1,902
5120 | 1,828 | 1,834 | 1,841 | 1,847 | 1,854 | 1,860 | 1,887 | 1,873 | 1,878 | 1,883 | 1,888 | 1,893 | 1,898 | 1,903 | 1.908
=119 | 1,854 | 1,840 | 1,847 | 1,853 | 1,860 | 1,866 (\878 | 1,879 | 1,884 | 1,889 | 1,804 | 1,899 | 1.904| 1,909 | 1,914
T 118 | 1,800 | 1,846 | 1,958 | 1,859 | 1,866 | 1,872"| 1,879 | 1,885 | 1,890 | 1,85 | 1,900| 1,905 | 1,910| 1,915 1,920
2117 | 1,846 | 1,858 | 1,860 | 1,866 | 1,873 | 1879 | 1,886 | 1,802 | 1,897 | 1,002 | 1,907| 1,912 | 1,917 | 1,922| 1,907
= | 16| 1,853 | 1,860 | 1,866 | 1,873 | 1,879 | 1,886 | 1,892 | 1,898 | 1,908 | 1,008 | 1,913 | 1,918 | 1,928 | 1,98 | 1983
2 | 15 | 1,859 | 1,866 | 1,872 | 1,879 | 1,886| 1,892 | 1,809 | 1,005 | 1,910 | 1,915 | 1,920 | 1,925 | 1,030 | 1,985 | 1940
2 |14 | 1,865 | 1,872 | 1,878 | 1885 | 1,802| 1,899 | 1,006 | 1,912 | 1,917 | 1,922 | 1,927 | 1,939 | 1,937 | 1,942 | 1,947
e |13 | 1872 | 1,878 | 1,885 | 1,802 | 1,899 ] 1,906 | 1,913 | 1,019 1,924| 1,990 | 1,034 | 1,930 | 1,944|.1,949 | 1,954
12 | 1,878 | 1,885 | 1,892 | 1,899 | 1,906 | 1,912 | 1,919| 1,995 | 1,930 | 1,985 | 1,940| 1,945 | 1,950 | 1,955 1,960
11| 1,885 | 1,892 | 1,899 | 1,906 | 1,918 | 1919 | 1,926 | 1,982 | 1,087 | 1,942| 1,047 | 1,952 1,957 | 1962 1,967
10 | 1,892 | 1,899 | 1,906 | 1913 | 1,02 1,926 | 1,933 | 1,930 | 1,044| 1,949 | 1,954 | 1,050 | 1,964| 1,960 | 1,974
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berechneten Tahelle beriicksichtigt. Er gibt fiir verschiedene Tempera-
turen _und Barometerstinde das Gewicht eines Kubikzentimeters
Kohlensiure in Milligramm an. Man brancht also. nur die Anzahl
der abgelesenen Kubikzentimeter mit dem en ntsprechenden, in der Tabelle
angegebenen Gewicht multiplizieren, um das Gewicht der in der an-
gewandten Kubktammcnue enthaltenen Kohlenséure zu erhalten.

Hat man z. B. 225.5 cem Kohlensiiure abgelesen bei einer Tempe-
vatur von 189 O und einem Barometerstand von 751 mm, so entspricht
das einer Kohlensinremenge von 225,5 - 1,866 = 420,8 mg = 0,4208 g.
Da in 100 Teilen kohlensaurem Kalk 44 Teile Kohlensiiure enthalten

: ; s (e 10
sind, so entsprechen die gefundenen 0,4208 g Kohlensdure oo 0,4208

— 92,273+ 0,4208 = 0,9565 g kohlensaurem Kalk. Sind z. B. 1,5 g

i : <! 0,9565 - 100
Substanz angewandt worden, so enthdlt diese ————— = 63,

LOIllEDdeTLIl Kalk. 1,5

Mit dem Verfahren von Scheibler sind nur Anndherungswerte
zu erzielen. Dagegen erhilt man genaue Ergebnisse nach der fol genden
Methode.

2. Gewichtsanalytische Bestimmung der Kohlensaure
nach Fresenius-Classen.

Verfahren: Die Kohlensiure wird-durch Erwirmen mit verdiinnter
Salzsiure aus dem Kalk ausgetrieben (1), mittels konzentrierter Schw efel-
siinre und Chlorkalzium getrockhet, schlieBlich an Natronkalk?l) ge-

bunden (II) und gewogen.
I. CaC0, + ROl = €O, 4+ H,0 - CaCly;
J.I. qd\d(_}” COQ = D‘!d:z( (,} *'— HOO
(a0 -1 00, = CaC0;,

Beschreibung der Apparatur: Zar Zersetzung des Kalkes
dient ein etwa 350—400 cem groBer Kolben (Abb. 37, A), der auf
einem Dreifull {ber einem Drahtnetz steht. Der Kolben ist mit
einem doppelt durchbohrten Gummistopfen verschlieBbar. Die eine
Dure 1b0hrunﬂ' enthiilt ein durch einen Glashahn abschlieBbares Trichter-
rohr (T), das nahezu bis aul den Boden des Kolbens reicht. Durch
die zweite Offaung des Stopfens wird dem Kolben ein Kiihler (K) ant-
gesetzt. In die ﬂhndelimm;% Erweiterung des Trichters palit luftdicht
ein einmal durchbohrter Gummistopfen (G); durch dessen Durchbohrung
filhrt eine Glasréhre, welche vermittels eines Gummischlauches it

1) Natronkalk ist ein mechanisches Gemenge von gehranntem I alle (Cla())
und Natrinmhydroxyd (NaOH); es wird her eatellt indem man gohmnutun
Kalk mit Natr nnlam'e l6scht und den entstandenen BlL‘l trocknet und zerkleinert.
Natronkalk kommt in Form kleiner Korner in den Handel.
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zwei bis etwa zu einem Drittel ihrer Hohe mit konzentrierter Kali-
oder Natronlauge beschickten Waschllaschen (W) verbunden ist. Bel
der Schaltung der Waschflaschen ist darauf zu achten, dab das kurze
Rohr der ersten Waschflasche mit dem langen, bis nahezu auf den Boden
reichenden Rohr der folgenden Waschilasche verbunden wird. Der
Kiihler (K) steht mit einer u-férmig gebogenen Rohre mit Ansatz-
rohrehen, kurz U-Rohre genannt, inVerbindung, die mit konzentrierter
Sehwefelsiure benetzte Glasperlen enthilt (a). Darauf folgen zwel mit
Chlorkalzium gefiillte U-Rohren (b und ¢); an diese schliefen sich zwei
mit Natronkalk gefiillte und gewogene U-Rohren (d und e) an. Den
Schluf der Apparatur bildet eine U-Rohre (f), deren linker Schenkel
mit Chlorkalzium und deren rechter mit Natronkalk gefillt ist. Die
U-Rihren werden mit Haken an einem wagercchten Glas- oder Metall-

W ="
Abb. 87. Apparat zur Bestimmung der Kohlensiiure nach Fresenius-Classen.

stab aufgehingt und mit eng anliegenden trockenen Gummischldnchen
miteinander so verbunden, dal Ansatzrohrchen an Ansatzrohrchen
stoBt. Die Verbindungsschliuche der U-Rihren dirfen nicht feucht
sein und beim Anbringen nicht mit dem Munde angehaucht werden.

Bevor wir zur Ausfihrung der Kohlensiurebestimmung schreiten,
sei einiges iiber die Fiillung der U-Rohren gesagt. Die U-Rohren miissen
vor ihrer Fiillung peinlich sauber und trocken sein. Die erste U-Rohre
(Abb. 38, a) wird mit soviel Glasperlen heschickt, dall unten die
Biegung damit ausgefiillt ist. Dann setzt man auf einen der beiden
Schenkel einen Trichter auf und lifit konzentrierte Schwefelsiure
hinzullieBen, so dal die Glasperlen in Schwefelsiure cingebettet liegen.

Zum Fiillen der U-Réhren b und ¢ dient gekorntes Chlorkalziam.
Um wihrend des Fiillens ein Hineinstiuben in die seitlichen Ansatz-
rohrchen zu vermeiden, werden mittels eines Drahtes von aulien her
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kleine Wattebduschehen bis an die Ansatzstellen vorgeschoben. So-
dann fillt man unter Zuhilfenahme eines kurz-, aber weithalsigen
Trichters beide Schenkel der U-Rohren bis etwa 1 cm unterhalb des
Stopfens. Hierauf stébt man das am Ende der Ansatzrihrehen befind-
liche Wattepfropfchen mit dem Drahte hindurch und nimmt es mit
ciner Pinzette heraus. Mit einem frischen Wattepfropfchen werden
die Ansatzrohrchen mochmals gereinigt. Alsdann bedeckt man das
Chlorkalzium in den beiden Schenkeln mit Wattebduschchen, séubert
oberhalb derselben die Rihren und verschlieft sie. Zulefzt reinigt
man die U-Réhren aufien mit einem faserlosen Tuch.

Da das kiufliche Chlorkalzinm stets etwas Atzkalk enthilt, so
wiirde es auller Wasser auch Kohlensdure binden. Das mul aber
vermieden werden, da man sonst in den Natronkalkrohren zu wenig
Kohlensiure feststellen wirde. Man verwandelt deshalb vor dem

Az
/Gla.spf;'fm Chiorkaizivm
it ko,

Schwefelsaure
Alb. 38, U-Rihrem i Bestimmung der Kohlensiiure.

Notronkalk Chioricalzivm  Nafromkalk

Gebrauch der Chlorkalziumrohren den vorhandenen Atzkalk (CaO) in
lcohlensauren Kalk (CaCO,), indem man Kohlensdure hindurchleitet.
Die Kohlenséure wird in einem Kippschen Apparat aus Marmor mit
verdiinnter Salzsiure entwickelt und zur Trocknung durch zwei mit
konzentrierter Schwefelsiiure gefillte Waschflaschen geschickt. Nachdem
der Kohlensiurestrom !/, Stunde lang durch die Chlorkalziumrohren
veleitet worden ist, vertreibt man die nicht gebundene Kohlensiure
aus den Réhren, indem man mit Hilfe einer Wasserstrahlluftpumpe
1/, Stunde lang einen langsamen Luftstrom hindurchsaugt. Die Luft
mull  kohlensdurefrei und trocken sein. Zu diesem Zweck lilt man
sie zuerst durch zwei mit konzentrierter Kali- oder Natronlange und
dann durch eine mit konzentrierter Schwefelsiure beschickte Waschflasche
streichen. AuBerdem wird zwischen Pumpe und Chlorkalziumrohr eine mit
konzentrierter Schwefelsiure gefiillte Waschflasche eingeschaltet, um das
Chlorkalziumrohr von der Pumpe her vor Feuchtigkeit zu schiitzen.
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Die Fillung der U-Rohren mit Natronkalk geschieht in dhnlicher
Weise wie die mit Chlorkalzium. Da bei der Bindung der Kohlen-
sdure durch Natronkalk Wasser frei wird, so mull, um ein Entweichen
desselben aus der gewogenen Rihre zu verhindern, der eine Schenkel im
oberen Drittel mit Chlorkalzium gefillt werden. Die Schaltung der
J-Rohren erfolgt derart, dal der Chlorkalzium enthaltende
Sechenkel an der Austrittsstelle des Gasstroms liegt.

Die VerschlieBung der U-Rohren erfolgt mit Gummistopfen oder
eingeschliffenen Glasstopfen, die seitlich durchbohrt sind, Um einen
dichten Verschlufi zu erzielen, reibt man die Glasstipsel vorher
mit etwas Vaseline oder wasserfreiem Lanolin ein, Nach dem Ein-
setzen des eingefetteten Stopfens dirfen sich an den Schlifflichen
keine tritben Stellen oder Schlieren zeigen; das Ganze muf} vielmehr
ausschen wie eine einheitliche Glasmasse; erst dann ist ein dichter
Verschlub vorhanden. Man streiche jedoch nicht soviel Vaseline oder
Lanolin auf, dali beim Drehen des Stopfens die seitliche Durchbohrung
verstoplt wird oder-das Dichtungsmittel @iber den Stopfen heraustritt.

Ausfiihrung der Bestimmung: Der zu untersuchende Kalk
wird zuerst in einer Reibschale fein zerrichen und in ein Wigeglischen
gebracht. Dann wigt man je nach( d¢em mutmablichen Gehalt an
Kohlensiure 1—4 g aus dem Wigeglaschen unter Zuhillenahme eines
Trichters in den Zersetzungskolben {A): Den Trichter und Hals des
Kolbens spilt man mit wenig Wasser nach; dadurch wird gleichzeitiz
der Kalk im Kolben durchféuchtet und vor Verstiuben bewahrt.
Alsdann setzt man den Stopfen mit dem Trichter (T) und Kiihler (K)
auf den Kolben und verbindet den Kihler mit dem Schwefelsiure-
rohrchen (a) und denXbeiden Chlorkalziumrdhren (b und ¢). Das
swoite Chlorkalziumrohr wird mit einer mit Schwefelsiure beschickten
Waschflasche und letztere vermittels eines dickwandigen Schlauchs
mit einer Wasserstrahlluftpumpe verbunden. Nachdem wman den
Trichter (T) durch Aufsetzen des Stopfens (G) mit den beiden mit
Lange gefiillten Waschflaschen (W) in Verbindung gesetzt hat, saugt
man langsam, etwa 20 Minuten lang kohlcndlo‘{\ diveic Luft durch
den Apparat and verdringt auf diese Weise etwa vorhandenes Kohlen
dioxyd aus dem Zersetzungskol ven und den drei Trockenrghren. Dcr
Luftstrom sei derart, daf hichstens 3—4 Blasen in der Sekunde durch
das Schwefelsdurerohr (a) gehen. Inzwischen wigt man die beiden
Natronkalkrohren. Dann unterbricht man den Luftstrom, verbindei
die Natronkalkréhren (d und e) sinerseits mit dem zweiten Chlor-
kalziumrohr (¢) und andererseits mit dem Schutzrohr (f).

Nun liit man durch das Trichterrohr (T) nach vorheriger Ent-
fernung des Gummistopfens verdinnte Salzséiure (1 Teil konzentrierte
Salzsiiure + 38 Teile Wasser) zur Substanz flieBen. Es setzt darauf
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sofort Kohlendioxydentwicklung ein. Den Zufluff der Salzsiure regelt
man wieder so, daB in der Sekunde hichstens 3—4 Blasen durch das
Schwefelsdurerohr (a) streichen. Man gibt so lange verdiinnte Salzsiure
hinzu, bis auch bei vorsichtigem Hin- und Herschwenken des Kolbens
keine Kohlensiureentwicklung mehr zu bemerken ist. Ilierauf setzt
man den Kihler (K) in jdtJLkLll indem man unten in die Kihlrihre
Wasser aus der “.1%%0]]&![[1])9 cintreten und oben wieder abflieben
lafit. Ein langsamer Wassersirom geniigt, um den beim Kochen des
Kolbeninhalts entstehenden W asserdampf zu kondensieren. Dann erhitzt
man den Inhalt des Kolbens mit kleiner Flamme langsam zum Sieden.
Wihrend des Erhitzens sangt man wie oben kohlendioxydfreie Luft
durch den Apparat, indem man einerseits das Trichterrohr (T) durch
Aufsetzen des Gummistopfens (G) mit den beiden Waschflaschen (W)
und andererseits das Schutzrohr (f) mit der Wasserstrahlluftpumpe
verbindet. Nachdem der Kolbeninhalt schwach aufgekocht hat,
dreht man die Flamme aus, leitet noch etwa 20 Minuten lang mit
etwas grofierer Geschwindigkeit kohlendioxydfreie Luft hindurch und
unterbricht in der Zwischenzeit die Wasserzuluhr des Kihlers. Hierauf
lost man den Druckschlauch von der Schutzedbre (f), dreht dann erst
die die Luftpumpe speisende Wasserleitung #by* verschlielt die beiden
Natronkalkrohren und nimmt sie \mmchug ab.  Man lilit sie nun
etwa 1 Stunde lang neben der Wageostehen und wiigt sie alsdann
zuriick. Die Gewichtszunahme der, béiden Réhren gibt das Gewicht
der in der angewandten Kalkmenge vorhandenen Kohlensiure an.
Die beiden Natronkalkrihren” konnen wiederholt benutzt werden;
dabei ist es vorteilhaft, sie\‘immer in gleicher Reihenfolge hinter-
einander zu schalten. BeiQden ersten Bestimmungen wird die Kohlen-
siure fast ausschliefilich von der ersten Natronkalkrihre festgehalten.
Das Gewicht des zweiten Rohrs nimmt, solange das erste nicht mit
Kohlensiiure gesittigt ist, nur wenig zu. "Betr dgt die Gewichtszunahme
des zweiten U-Rohrs mehrere M:ihgmmme so ist das erste Rohr er-
schipft und mull erneuert werden. LabBt sich der Natronkalk nur
schlecht aus dem Rohr entfernen, so legt man es, nachdem Hihne
und Vaseline entfernt worden smd iiber Nacht in eine gerdumige,
mit salzsdurehaltiem Wasser gefiillte Porzellanschale; der enistandene
Schlamm lalt f:-lt-h dann leicht beseitigen.

Bestimmung des Alumininms in einer Losung von Alumininmsulfat.
a) Fillung mit Ammoniak.

Verfahren: Das Aluminiom wird mit Ammoniak als Aluminiom-
hydroxyd, Al(OH);, gefdllt und nach dem Glihen als Aluminiumoxyd,
Al Oy, gewogen. -
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AL(S0,); + 6NH,OH = 2 AL(OH), -+ 3(NH,),S04;
92 Al(OH), = Al,05 4 3H,0.

Aluminiumbydroxyd tritt wie alle kolloiden Substanzen sowohl
in einer unloslichen, als auch in einer loslichen Form auf. Die erste
Form bezeichnet man allgemein als Hydrogel, die zweite als Hydrosol.
Bei der guantitativen Ausfillung handelt es sich darum, das Hydrosol
in Hydrogel zu verwandeln, Das wird durch Kochen bei gleich-
zeitiger Anwesenheit von Salzen, insbesondere von Ammoniumehlorid,
erreicht.

Ausfithrang: Man verdiinnt die Losung in einem 400 cem-
Becherglas mit Wasser auf etwa 100 eem, versetzt mit emner starken
Ammoniamehloridlosung und erhitzt auf dem Drahtpetz bis zum Sieden.
Dann {iigt man Ammoniak in geringem {Iberschuf hinzu, d. h. so viel,
bis die Losung gerade deutlich danach riecht.

Nun liBt man den Niederschlag sich absetzen und filtriert die
noch heiBe Flissigkeit darch ein 11 em-Filter, Hierauf dekantiert man
den Niederschlag dreimal mit heiffem Wasser, dem man einen Tropfen
Ammoniak und etwas Ammoniamnitrat sugefiigt hat und bringt ihn
schlieBlich aufs Filter. Dann wischt man \das Filter mit der gleichen
heiBen Waschflissigkeit so lange aus, bis~das Filtrat mit salpeter-
saurer Silbernitratlosung keine Chlorfalling mehr zeigt.

Das Filter verbrennt man @och feucht in einem gewogenen
Porzellan- oder Platintiegel; den sariickbleibenden Niederschlag gliiht,
man etwa 10 Minuten lang im bedeckten Tiegel iiber dem Geblase
und iiberzeugt sich durch vochmaliges Glithen von der Giewichts-
konstanz. ?

Berechnung: Es s¢ien b g Aluminiu moxyd (Aly0;) gefanden worden;
infolgedessen enthalt die angewandte Losungsmenge b-0,5308 g Alu-
minium (AL.

b) Féllung mit Ammoniumnitrit.

Verfahren: Die neutrale Aluminiumlosung wird mit einent
UbersehuB von Ammoniumnitrit erhitat, bis keine Stickoxyde mehr
entweichen; es fillt dann Aluminiumhydroxyd aus und zwar in besser
filtrierbarer Form als nach dem unter a angefiihrten Verfahren.

Die Brklirung fir den Féallungsvorgang ist folgende: Das
Aluminiumsalz ist in wisseriger Losung zum Teil hydrolytisch ge-
spalten, d. h. unter Wasseraufnahme in Aluminiumhydroxyd und freie
Siure zerlegt (1). Die entstehende froie Siure vereinigt sich mit dem hin-
zugefiigten Nitrit unter Preiwerden von salpetriger Siure (11). Durch Er-
hitzen wird die salpetrige Sdure (III) und zugleich das iiberschiissige
Ammoniamnitrit (IV) zerstort. So wird also durch den Zusatz des
Nitrits die durch Hydrolyse entstehende freie Sdure beseitigt und
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dadurch die vollstindige hydrolytische Spaltung des Aluminiumsalzes
bewirkt, so daB Aluminiumhydroxyd quantitativ ausfillt.
L AL(SO,); + 6HOH << 2 Al(OH), 4 3H,S0,;
II. 3H,S80, + 6NH,NO, = 3(NH,),S0, + 6HNO,;
IIL. 6HNO, = 3H,0 4 3NO 4 3NO,;
IV. NH,NO, = 2H,0 | N,.

Ausfithrung: Man verdinnt die Lisung in einem 500 com-
Becherglas auf rund 250 cem, setzt in der Kilte verdiinntes Ammoniak
hinzu, bis der Niederschlag anfingt auszufallen, und ldst den letzteren
wieder auf durch Zusatz einiger Troplen verdiinnter Salzsiure. Nun fiigt
man einen Uberschull (etwa 80 ccm) einer 6% igen Ammoniumnitrit-
losung?) hinzu und kocht unter Auflegen eines durchbohrien Uhrglases,
bis keine Stickoxyde mehr entweichen, was ungefihr 20 Minuten
davert. Hierauf figt man tropfenweise unter Umschwenken des
Becherglases verdinntes Ammoniak hinzu, bis die Liésung schwach
danach riecht. Durch den Zusatz des Ammoniaks bewirkt man die
Abstumpfung der beim Kochen aus dem in der Lésung vorhandenen
Ammoniumsalz entstehenden freien Siure.

Man 1Bt den Niederschlag auf dem, h¢ilen Wasserbade sich
absetzen, filtriert, dekantiert und wiischt mehrmals mit heilem Wasser
und gliht, wie unter a angegeben.

Bestimmung des Eisens in eitter wiisserigen Lisung von
Eisen (2) -ammoniumsulfat.
Eisen (2)-ammoniumsulfat, auch Mohrsches Salz genannt, ist cin
Doppelsalz von Fisen(2)-g§ulfat und Ammoniumsulfat und hat die
Formel FeSO, - (NH,),S0,, 611,0.

a) Fillung mit Ammoniak,

Verfahren: Das Eisen(2)-sulfat, FeSO,, des gelisten Doppel-
salzes wird zundchst mit Salpetersiure zu Eisen(3)-sulfat, Fe,(SO,),,
oxydiert. Dann wird das Eisen mit Ammoniak als Eisen(3)-hydroxyd,
Fe(OH),, gefillt und nach dem Glihen alsEisen(8)-oxyd, Fe,0,, gewogen.

Fey(SO,); + 6 NH,OH = 2TFe(OH); - 3(NH,),S0,;
2Fe(OH), — Fe,0, - 31,0,

Die Fillung wird aus dem gleichen Grunde wie beim Aluminium
in der Hitze bei Gegenwart von viel Ammoniumchlorid vorgenommen.
1) Das kiufliche Ammoninmnitrit enthilt meist etwas Bariumnitiit; man
belreit es davon, indem man die Losung in der Kilte mit etwas Ammon-
sullatlisung versetzt und nach 12 Stunden das etwa aunsgefallene Bariumsulfat
abliltriert. Von C. A.F. Kahlbaum kann  barytireie® Ammoniumnitritldsung
bezogen werden, welche sofort verwendbar ist.
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Ausfihrung: Die Losung wird in einem bedeckten 400 com-
Becherglas mit einigen Tropfen Salpetersdure versetzt und auf dem
Drahtnetz zum Kochen erhitzt. - Alsdann liBt man abkiihlen, verdinnt
wit Wasser. auf etwa 100 cem and versetzt mit konzentrierter
Ammoniumechloridlosung. Hieranf erwirmt man die Lisung auf einem
heiBen Wasserbad auf 70—80° und setzt Ammoniak hinzu, bis gerade
deutlicher Geruch danach auftritt.

Man liBt den Niederschlag auf dem heiBen Wasserbade sich ab-
setzen, giebt die heibe Fliissigkeit durch ein 11 cm-Filter, dekantiert
den Niederschlag mehrmals mit heiem Wasser und bringt ihn
<chlicblich aufs Filter. Danach wiischt man mit heifem Wasser bis
sum Verschwinden der Chlorreakiion aus, verbrennt das TFilter feucht
in einem gewogenen Porzellan- oder Platintiegel und erhitzt den be-
deckten Tiegel mit kleiner Flamme bis zur vollstindigen Trockene
des Niederschlages und dann im elektrischen Ofen bis zur Gewichts-
konstanz. Steht ein elektrischer Ofen nicht zur Verfigung, so erhitzt
man der halb bedeckten Tiegel mit dem Teclu- oder Allihnbrenner.
Rs ist darauf zu achten, dali die redugzierenden Flammengase nicht
in den Tiegel gelangen, da sonst ein Teit des Fe,0y zu FesO, redu-
siert wird, Man richte deshalb die Plamme nur gegen den Boden
des schrig im Tondreieck liegenden Tiegels.

Berechnung: Sind b g Risen(3)-oxyd (Fe,0q) gefunden worden,
so entsprechen diese b - 0,699¢ g Eisen (Fe).

b) Faltupg mit Ammoniumnitrit.
Die Abscheidungdes Fisen(3)-hydroxyds mit Ammoniumnitrit
erfolgt in gleicher Weise wie die Fillung des Aluminiums (8. Seite 53).
Tine vorherige Oxydation des Hisen (2)-salzes ist in diesem Falle
nicht nétig, da diese durch die Erhitzung der Fliissigkeit mit A mmoniom-
nitrit bewirkt wird.

Bestimmung von Eisen und Aluminium in einer wiisserigen
Liosung von Eisen (2)-ammoniumsulfat und Alumininmsulfat.

Verfahren: Man bestimmti in einem Teile der Losung die Summe
der beiden Metalle in Form ihrer Oxyde; in einem. zweiten Teile der
Lisung wird der Gehalt an Fisen auf maBanalytischem Wege ermittelt.

Ausfiihrung: a) Bestimmung der Summe von AlO3 - FesUs.
Man verdiinnt die Losung in einem Mebkolben mit Wasser auf 100 cem,
schiittelt gut durch und fillt in 25 com der Losung die Hydroxyde
des Eisens und Aluminiums entweder roit Ammoniak oder Ammonium-
pitrit gemeinsam aus. Uber den Gang der Fillung und die weitere
Behandlung des Niederschlages sind in den beiden vorhergehenden
Aufgaben nihere Angaben gemacht.
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Das in zweiwertiger Form vorhandene Tisen braucht bei der
Fillung mit Ammoniumnitrit vorher nicht oxydiert zu werden (siehe
vorige Seite).

Der iiber dem Geblise bis zur Gewichtskonstanz geglihte Nieder-
schlag besteht aus Al,Oy + Fey,0,.

b) Bestimmung des Kisens. 25 cem der Lisung werden mit
Kaliumpermanganatlosung von bekanntem Gehalt titriert (s. Seite 120).

Aus der Differenz von a) und b) kann man den Gehalt an Alu-
minium berechnen,

Bestimmung des Kalziums in einer Losung von Kalziumehlorid.

Verfahren: Kalzinm wird mit Ammoniumoxalat, (NH,),C,0,, als
Kalzinmoxalat, CaC,0,, abgeschieden und durch Gliihen in Kalzium-
oxyd, Ca0, verwandelt. Da Kalziumoxyd sehr schnell Feuchtigkeit
anzieht und deshalb schlecht wiighar ist, wird es mit Schwefelsiure
in Kalziumsulfat, CaS0O,, tibergefihrt, das dann gewogen wird.

CaCl, 4+ (NH,),C CaC,0, + 2NH,CI;
(aC,0 Ja0 Q0 + COy;
Cal) ++ H,50, QN H0.

Ausfihrung: Die Losung wird iy einem 400 cem-Becherglas
anf etwa 100 cem verdiinnt, mit einigsm Tropfen Ammoniak und mit
Ammoniumechlorid versetzt. Danach ‘erhitzt man die Flissigkeit auf
dem Drahtnetz zum Sieden und fiigt ebenfalls siedende, etwa 5%ige
Ammoniamoxalatlssung hinzu,. OFs fillt nun Kalziumoxalat aus, das
sich nach einigem Stehen absetzf. Alsdann @berzeugt man sich dureh
abermaligen Zusatz siederidér Ammoniumoxalatlosung von der Voll-
stindigkeit der Fallong.

Nach 4—6 Stunden gieBt man die klare Flissigkeit durch ein
9 cm-Filter, dekantiert den Niederschlag dreimal mit warmer 1%iger
Ammoniumoxalatlosung, bringt ihn aufs Filter und wischt mit der
gleichen Losung so lange aus, bis das Filirat keine Chlorreaktion
mehr zeigt.

Darauf verbrennt man das Filter feucht im Porzellan- oder Platin-
tiegel und erhitzt mit einer kleinen Bunsenflamme. Die Erhitzung ist
sehr vorsichtig auszufiihren, damit infolge der starken Entwicklung
von Kohlen(2)-oxyd und Kohlen(4)-oxyd keine Niederschlagsteilchen
herausgeschleudert werden. Alimihlich steigert man die Temperatur
und gliiht den Tiegel einige Minuten lang iiber dem Geblise. Nach dem
Erkalten des Tiegels befeuchtet man den Rickstand mit 5 cem Wasser
und gibt dann vorsichtig tropfenweise 1/, bis 3/, cem konzentrierte
Schwefelsiure hinzu. Nun dampft man den Tiegelinhalt auf dem
Wasserbade soweit als moglich ein. Hierauf raucht man die iiber-

I
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schiissige Schwefelsdure vorsichtig ab, indem man den Tiegel schrig auf
ein Tondreieck legt und vom Rande her mit kleiner Flamme erhitat.
Entweichen keine Schwefelsiuredimpfe mehr, so bringt man den
Tiegelinhalt kurze Zeit auf ganz schwache Rotglut, 16t im Exsikkator
erkalten und wigt. Starkes Glithen ist zu vermeiden, weil sonst das
Kalziumsulfat SO; verliert. Nach nochmaligem Glithen iberzeugt
man sich von der Gewichtskonstanz.

Berechnung: Angenommen, es seien b g Kalziumsullat gefunden
worden; das entspricht b - 0,2944 g Ca bzw. b-0,4119 g Ca0. Daraus
laBt sich ohne weiteres der (‘.ehalt der Losung an Ca bzw. CaO he-
rechnen.

Bestimmung des Magnesiums in einer wisserigen Losung
von Magnesiumsulfat nach B. Schmitz.

Verfahren: Das Magnesium wird mit Kalium- oder Natrium-
phosphat bei Gegenwart von Ammoniak und Ammoniumechlorid als
Magnesiumammoniumphosphat, MgNH,PO,, gefillt und nach dem Glihen
als Ma_ﬂ‘nes'iumpvropho%phat [‘rlT P,0,, gewogen,

MgS0, -+ Na,HPO, + NH; =\Mg¢NH,PO, 4+ Na,S0,;
leLL\H PO, i="Me,P, (J- —|— 2NH; - IL,0.

Ausfithrung: Die Lisung wird in einem 400 Lcm-BeLhelglas
mit Wasser auf ungefihr 100 cem-verdimnt, mit einigen Tropfen Salz-
siure angesiuert, mit etwa 20 com einer 25%igen Natrium- oder
Kaliumphosphatlosung und ~wmit 10—20 cem  einer gesittigten Am-
moniumehloridlisung verseizt. Alsdann bedeckt man das Becherglas
mit einem durchbohrtenvUhrglas, erhitzt aunt dem Drahtnetz bis zum
Sieden, figt einige Tropfen alkoholische Phenolphtaleinlésung hinzu und
versetzt die heifle Liosung tropfenweise unter bestindigem Um-
rithren bis zur bleibenden thfarbunfr mit 10%igem Ammoniak (spe-
zifisches Gewicht 0,959). Hierauf glbl man noch 1f; des vorhandenen
Flissigkeitsy olumens 10%iges Ammoniak hinzu, laBt erkalten, filtriert
nach einigen Stunden, gliht und wigt (s. Seite 3Ty

Berechnung: Sind b g ] Magnesiumpyrophosphat gefunden worden,
so enthdlt die angewandte [lissigkeitsmenge b-0,2184 g Mg oder
b+ 0,3621 g MgO.

Trennung von Kalzium und Magnesium im Mergel,

unter gleichzeitiger Bestimmung des unlislichen Riickstandes, sowie des Eisens
und Alumininms.

Verfahren: Der Mergel wird in Salzsdure gelost. Der ungeloste
Riickstand wird abfiltriert, gegliiht und gewogen. Im Filtrate werden
Eisen und Aluminium mit Ammoniak als H\dmwde gefillt und nach

@



Trennung von Kalzium und Magnesinm im Mergel. 63

dem Glithen als Oxyde zur Wigung gebracht. Nachdem Iisen und
Aluminium aus der Losung entfernt sind, wird Kalzium als Kalziom-
oxalat abgeschieden, durch Glithen in halziumo:{yd und dieses mit
Schwefelsiure in Kalziumsuolfat dbergefihrt und als solches gewogen.
In dem von Kalzium befreiten Filirat wird Magnesium als Magnesinm-
ammoniumphosphat gefillt und duarch Glihen in Magnesiumpyro-
phosphat verwandelt.

Ausfihrung: a) Aullosung und Bestimmung des unldslichen
Riickstandes. Der Mergel wird im Achatmérser aufs feinste gepulvert.
Dann werden genau 5 g abgewogen und in eine 300 cem-Porzellan-
schale iiher geiuhlt. chmuf feuc‘ntet‘ man den Mergel vom Schalen-
rande her mit Wasser an. Nachdem er sich mit Wasser vollgesangt
hat, ribrt man ihn unter weiterer Zugabe von efwa 25 cecm Wasser
mit Hilfo eines Glasstabes zu einem Brei an. Alsdann lehnt man
den Glasstab in die AusguBstelle der Schale, bedeckt diese mit einem
darchbohrten Ubrglas und gibt troplenweise konzentrierte Salzsdure
durch die Bohrung des Uhrglases, wobei man die Schale etwas hin
und her neigt. Mit dem Nachlassen der Kohlensdureentwicklung
kann man den ZufluB der Salzsiure beschleunigen; entwickelt sich
keine Kohlensiure mehr, so gibt man no¢h" einige Kubikzentimeter
Salzsdure als Uberschuf hinxu; insgesamt betrage die Salzsiuremenge
etwa 25 ccm. Nun spiilt man das‘\Uhrglas ab und dampft den
Schaleninhalt unter hidofigem Umrithren auf dem kochenden Wasser-
bade bis zur vollstindigen Trockene ein. Nach dem Hrkalten nimmt
man den Rickstand unter Umrithren mit dem Glasstabe mit heiliem
salzsidurehaltizen Wasser auf\und filtriert durch ein 9 em-Filter. Das
Filtrat wird in einem 300 cem-Mefkolben aufgefangen. Das TFilter
mit dem unloslichen Riickstand wird mehrmals mit heiem Wasser
ausgewaschen, bis zuletzt einige Tropfen des Filtrats mit Silbernitrat-
qusunﬁ keine Fillung mehr geben; dann wird es in einem gewogenen
l’ldt.mllgel verhrannt und ub(,r dem Gebldse bis zur Gewichtskonstanz
geglilht. Die Gewichtszunahme des Tiegels gibt die Menge des in
5 g Mergel enthaltenen unldslichen Riickstandes an.

b) Fisen- und Aluminiumbestimmung. Nach dem Abkiihlen
wird der MeBkolben, welcher das Filtrat enthdlt, mit Wasser
auf 500 cem aufgefillt und gut durchgeschittelt.  Alsdann
pipettiert man 50 com in ein 400 cem-Becherglas und verdiinnt
mit Wasser auf etwa 100 cem. Zur Uberfihrung des zwei-
wertigen Eisens in das dreiwertige wird die Losung mit einigen
Tropfen konzentrierter ‘*a]petersaure versetzt und auf dem Draht-
netz zum Kochen erhitzt. Hieraul gibt man Ammoniak hinzu, bis
die Fliissigkeit deuntlich danach riecht; es fallen Eisen- und Alu-
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miniumhydroxyd aus. Das Ammoniak mul karbonatfrei seinl), damit
nicht Kalzium mit ausfillt, Man liBt den Niederschlag dut dem
heilfien Wasserbade sich absetzen, filtriert und wischt mehrmals mit
heifem Wasser awps. Das Filter wird in einem vorher gewogenen
Platin- oder Pouellamlegel feucht verascht und der Riickstand diber
dem Teclu- oder Allihnbrenner bis zur Gewichtskonstanz erhitzt. Man
erhilt auf diese Weise die Summe AlL,O; + Fe,O;.

¢) Kalziumbestimmung., Das Filtrat und - Waschwasser des
Alominium- und Eisenniederschlags werden ‘in einem 500 com-Becher-
clas aufgefangen und auf etwa 200 cem verdinnt. Das Kalzium wird
nun als Oxalat gefillt. Um zu vermeiden, dali.auch Magnesiumoxalat
mit ausfillt, verfihrt man nach Th. W. Richards wie iul*rt Man er-
hitzt die Flissigkeit auf dem Drahtnetz zum Sieden, fdeL sie mib
einigen Tropfen MLL}I\']Ol"dr‘itr(’lﬂ‘vlmﬂ' (siche Seite 78) and gibt so viel
Salx siure hinzu, bis deutliche Rotfarhunfr eintritt. Hierauf versetst
man mit einer heillen Losung von 0,5 gL,\aAImure in 10 cem 10%/ iger
Salzsdure (spezifisches Gewicht — 1,05). Nun neutralisiert man unter
andaverndem Kochen und Umrithren mit 19/,igem Ammoniak. Die
Neutralisation hat ganz allmihlich zu eefolgen; man gibt immer nur
geringe Mengen Ammoniak hinzu, so dali"das Ende der Neutralisation
erst nach etwa 1/, Stunde erreight|ist. Die Neutralisation erkennt
man am Farbenumschlag von Rot’in Gelb. Da Methylorange beim
Kochen der sauren Fliissigkeit, leicht zerstort wird, so setzt man
withrend der Neutralisation von Zeit zu Zeit einen Tropfen Methylorange-
lgsung frisch hinzu.  Aledann figt man 50 cem heille 5% ige
.‘\mmomunm\ahxt]munﬂ hinzu, entfernt die Flamme und liBt 4 Stunden
stehen. Nach AblaufDdieser Zeit filriert man den Kalziumoxalat-
niederschlag auf ein 9 em-Filter, dekantiert ihn vorher dreimal mit

1) Tras karbonatireie Ammoniak stellt man folgendermallen her: Man

versetzt etwa 500 cemn konzentriertes Ammoniak in einem Literkolben it
ungefihr 10 g frisch geloschtem Kalk, verschlielit den Kolben mittels eines

nnhimh]ttu Ko . in dessen Bohrung ein Kithler der oben durch ein
:\dth[]k.L”\]l_i]]] verschlossen ist. Nachdem man unter hitnfigem Umschwenken
etwa einen Tag stehen liefl, stellt man den Kolben auf ein kochendes Wasser-
bad, destilliert das Ammoniak ab und fingt es in einem mit etwa 300 com
ausgekochtem Wasser gefitllten Kolben anf. Das Wasser wird vorher in einem
Kolben mit doppelt durchbohrtem Korvkstopten ausgekocht, indem man gleich-
zeitig dureh die eine Bohrung des Korkes mit Hilfe eines bis beinahe auf den
Boden des Kolbens reichenden Glasrohres reine, durch konzentrierte Kalilauge
nnd einen mit Natronkalle gefillten Trockenturm veon Kohlendioxyd belrveite
Luft leitet, die durch ein kurzes, in der zweiten Bohrung des Korkes ange-
_brachtes Glasrohr entweichen kann., Man liBt as Wasser in diesem Luft-
strome erkalten und verbindet dann das Einleitungsvohr mit dem Kihler, s
dafi das beim Kochen entweichende Ammoniak von dem ansgekochten Wasse
absorbiert wird.

[0}
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warmer 1°/jicer Ammoniumoxalatlésung und wischt ihn dann mit
derselben Losung bis zom Verschwinden der Chlorreaktion aus.
Filtrat und Waschwasser werden in einem 500 cem-Becherglas aunf-
gefangen. Das Filter wird in einem gewogenen Porzellan- oder
Platintiegel feucht verascht; hierauf wird der Riickstand mit Schwefel-
siure abgeraucht, his zur schwachen Roiglut erhitzt und als Kalzium-
sulfat gewogen (s. Seite 61).

Der Glihrickstand, mit dem Faktor 0,4119 multipliziert, gibt
die in 0,5 g Mergel enthaltene Kalziumoxydmenge an.

d) Magnesiumbestimmung. Das Filtrat des Kalziumoxalatnieder-
schlages wird anf dem Wasserbade aul etwa 100 cem eingedampft,
mit Salzsiure schwach angesiuert und nach Seite 62 geldllt, gegfuhl
und gewogen. Das Magnesium wird als Magnesiumoxyd in Prozenten
des Mergels angegeben.

Bestimmung des Kaliums in kalihaltigen Diingemitteln.

Als Kalidinger kommen die in der Gegend von Stalifurt auf-
tretenden Kalisalze in Betracht. Man unterscheidet:

1. Rohsalze, das sind die Salze, wie sieyinider Natur vorkommen;
zu ihnen zihlen Kainit, Karnallit, Sylvinit;

2. konzentrierte Kalisalze: diese“~werden ans den Rohsalzen
her fr%tt 11t.  Die wichtigsten sind C hloxkalium, schwefelsaures Kalium,
*:cahwefelsanzle Imhmalrneam und die Yerschiedenen (20%-, 809%- und
40%igen) Kalisalze.

Die durchschnittliche Zusaiwmensetzung der Kalisalze ist aus der
Tabelle anf Seite 66 zu erseghen.

I. Bestimmung des Kaliums als Kaliumhexachloroplateat
(Kaliumplatinchlorid).

Verfahren: Das Verfahren griindet sich auf die Tatsache, dal
Kaliumhexachloroplateat (Kaliun‘lchloropla.t';inat; Kaliumplatinchlorid)
zwar in Wasser, nicht aber in Alkohol ldslich ist, wihrend das ent-
sprechende Natrium-, '\Llonealum und Kalziumsalz sich auch in Alkohol
losen. Zur B(,aummunrr des Kaliums als Kaliumhexachloroplateat ist
es notig, alle anderen in den Kalidingesalzen vorkommenden und in
Alkohol schwer loslichen Stoffe vorher zu entfernen. Dazu gehbren
vor allem die Sulfate.

Man verfihrt demgemili folgendermalien: Das Kaliumsalz wird
in Wasser gelost. In der Lusurw fillt man die Schwefelsiure mit
ganz geringem Uberschub von Bariumchlorid. In einem aliquoten
Teil des Filtrats wird das Kalium unter Eindampfen mit Wasserstofl-
platinchlorid (Hexachloro-plate-siure), Hy[PtCly], in Kaliumhexachloro-

Wiellmann, Praklikum, H
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plateat, K,[PtCly], iibergefiihrt, mii Alkohol aufgenommen, filtriert
und nach dem Trocknen bei 1300 gewogen.
2KCl + H,[PtOly] = K[PtCly] 4~ 2HCL

Ein UberschuB von Bariumehlorid zur Fillung der
Schwefelsdure ist zu vermeiden, da sonst Bariumhexachloro-
plateat entsteht, das durch Alkohol unter Bildung von alkohol-
unloslichem Bariumeblorid zersetzt wird.

Ausfihrung: Man wiigt 10 g der in einer Reibschale fein zer-
riebenen und durch ein 1 mm-Sieb gebrachten Substanz in einen.
500 cem-Mebkolben. Schwer zu zerkleinernde Stiicke diirfen nicht
zuriickgelassen werden. Dann setzt man etwa 400 cem Wasser hinzn
und erhitzt anf dem Drahtnetz unter mehrmaligem Uwschwenken
1/; Stunde lang zom Kochen. Nach dem Abkithlen fallt man bis zur
Marke auf, schittelt gut uwm und filtriert darch ein Faltenfilter
in einen [iltrierstutzen. Vom Filtrat mifit man mit einem MeB-
kolben 250 cem ab, entsprechend 5 g urspriinglicher Substanz, giefit
sie verlustlos in einen 500 cem-MeBkolben und spiilt den 250 cem-
Kolben zuletzt noch einige Male mit Wasser aus.

Alsdann fiigt man zur Lisung einige Kubikzentimeter Salzsiure
hinzu, erhitzt auf dem Drahtnetz zum Sieden und gibt tropfenweise
10%ige Bariumchloridlisung so lange hitizn, bis eben kein Niederschlag
mehr ausfillt. Um Siedepunktsverzigeringen zu vermeiden, schwenkt
man den Kolben wihrend des Erhitzens mehrmals um. Hieranl 1iBt
man den Niederschlag aul dem Kethenden Wasserbade sich absetzen
und prift mit einem Tropfchen Bariumchloridlosang auf die Voll-
stindigkeit der Fallung. Nan lilli man erkalten, fillt his zur Marke
aul, durchmischt gut und “filiriert durch ein Faltenfilter in einen
Filtrierstutzen,

Vom Filtrat pipettiert man 25 cem, entsprechend 6,25 ¢ -
spriinglicher Substanz, in eine 200 com-Porzellanschale, dampit auf
etwa 20 cem ein und fiigt unter Hin- und Herneigen der Schale etwa
5 ccm  Wasserstoffplatinchloridlésung  hinzu, welehe in 10 cem 1 g
Platin enthilt (spez. Gewicht 1,18). Danach dampft man anf dem
Wasserbade bis fast zur Trockene zu einem Kristallbrei ein.

Die erkaltete Masse wird unter Verreiben mit einem am unteren
Ende breitgedriickten Glasstabe oder Pistill nach und nach, im ganzen
mit etwa 25cem 80°/,igem Alkohol versetzt und unter hiufigem Um-
rithren mindestens 10 Minuten lang stehen gelassen. Durch das Zerreiben
werden die Kristalle von der von ihnen eingeschlossenen Mutterlauge
befreit, welche beim Trocknen des Niederschlages nur schwer ent-
weichen wirde; das Umriihren beschleunigt den Losungsprozel der
lGslichen Plateate.




G8 (tewichlsanalytische Bestimmungen, hesonders der Dingemittel.

Sodann gieBt man die Flissigkeit durch einen bel 1307 ge-
trockneten TFiltriertiegel, dekantiert den Niederschlag unter Verreiben
mit 80 Y% igem Alkohol so oft, bis die zuletzl abgegossene Fliissigkeit
farblos ist. Hierauf spilt man das Kaliumsalz mit 80 %oigem
Alkohol in den Tiegel, wischt mit Alkohol aus und trocknet bei 130°
bis zar Gewichtskonstanz, wozu in der Regel 1/, Stunde gentigt.

Der Niederschlag von Kaliumhexachloroplateat enthilt mitunter
goringe Mengen von Verunreinigungen, welche das Ergebnis zu hoch
austallen lassen. Man lost deshalb das Kaliumsalz auf, indem man
mehrmals heiBes Wasser durch den Tiegel schickt. Hierauf trocknet
man den Tiegel wie oben bei 180° und bestimmt nunmehr wieder
coin Gewicht. Die Menge des I{,[PtCly] ergibt sich aus der Gewichts-
differenz der beiden Wigungen.

Berechnung: Hs seien b g K [PtCly] gefunden worden; das
entspricht einem K,0-Gehalt von b+0,1931 g. Diesc Menge ist in
0,25 ¢ Kalisalz enthalten; also ist der Prozentgehalt desselben an
K,0 — 400 - b - 0,1931.

II. Bestimmung des Kaliums als Kaliumperchlorat.

Verfahren: Das Verfahren beruhbyauf der Tatsache, dab Kalium-
perehlorat in Alkohol unldslich, die entsprechenden Salze von Natriom,
Magnesium, Kalzium und Barimmi hingegen in Alkohol ldslich sind.-
Wegen der Unlislichkeit der,Sulfate in Alkohol mul die Schwefel-
siture vorher mit Hilfe von Bariumehlorid beseitigt werden. = Ein kleiner
Ubersehuf von Bariumeblarid schadet im Gegensatz zur Platinmethode
nicht, da Bariumperchlovat ohne Zersetzung in Alkohol loslich ist.

Man verfihrt dbmgemib wie folgt: Das Kaliumsalz wird in
Wasser golist. In der Losung fillt man die Schwefelsdure mit Barium-
chlorid. In cinem aliquoten Teil des Filtrats wird das Kalium unter
Bindampfen mit Perchlor- oder Uberchlorsiure, HCIO,, in Kalium-
perchlorat, KCIO,, ibergefiihrt. Erforderlich ist die 11/, bis 1%/, fache
Menge der zur Umsetzung aller Salze niitigen Uberchlorsdure. Der
Riickstand wird mit Alkohol aufgenommen, filtriert und nach dem
Trocknen bei 130° gewogen.

KCl + HCLO, = KCIO, 4 HCL

Auslithrung: Bs wird genaun wie bei dem Platinehloridverfahren
eine wisserige Losung des Kalisalzes hergestellt und die Schwefel-
siure mit Bariumehlorid entfernt.

Von dem schwefelsiurefreien Filtrat werden, je nachdem es sich
um Rohsalze (Kainit, Karnallit usw.) oder um konzentrierte Salze
(schwefelsanres Kali, schwelelsaure Kalimagnesia, Chlorkali usw.) handelt,
50 cem = 0,5 g, bezw. 25 cem = 0,25 g Substanz abgemessen und
in ecine innen schwarz glasierte Porzellanschale oder in eine Glas-



Bestimmung des Kalinms in kalihaltigen Diingemitteln, 69

schale pipettiert. ” Die Dlussigkeit wird aul dem Wasserbade aul etwa
20 cem eingedampft und dann mit 5—8 cem 20%iger Uberchlor-
siure tropfenweise versetzf. Sodann wird die B-Iischpng aul dem
Wasserbade so lange eingedamplt, bis weille Nebel von Uberchlorsiure
entweichen und kein Geraeh nach Salzsiure mehr wahrzunchmen ist.

Der Abdampfrickstand wird nach dem Irkalfen mit 15 cem
96 Yoigem Alkohol tibergossen und wmit einem unten breitgedriickten
Glasstabe oder Pistill fein zerrieben. Das Zerreiben hat den Zweck,
die Kristalle von der von ihnen etwa eingeschlossenen Mutterlaug
befreien, die sonst beim Trocknen des Kaliumperchlorats nur lan
und unvollstindig entweichen wirde.

Nach dem Absetzen des Kaliomperchlorats wird die dariber
stehende Fliissigkeit durch einen vorher bei 1300 getrockneten und
gewogenen lllmemeoel filtrievt. Der Riickstand wird noch zweimal
mit 96 % igem .\]kohoL der in 100 Teilen 0,2 Teile Uberchlorsiure
enthilt, zerrieben. Dann wird der Niederschlag mit dem in eine kleine
“~pntzﬁasthe gebrachten |Lbeuhlmsamdmll‘wen Alkohol in den Tiegel
ibergefithrt and im Ti icgel mit der gleichen W asohili issigkeit noch einmal
ausgewaschen. Zuletzt wischt man zur Verdrangung der Uberchlorsiiure
mit einigen ]wbluentmmtun 96 Y igem Mhoho nach. Das gesamte
Filtrat soll etwa 75 cem betragen; ﬂrul;ew Méngen Waschalkohol sind zu
vermeiden, da sich sonst geringe \Iencen Kaliumperchlorat wieder Iosen.
SchlieBlich trocknet man den FICUP]. miit Inhalt im Trockenschrank bei
1300 bis zur Gewichtskonstanz, weézu in der Regel !/, Stunde geniigt.

Berechnung: Durch Maltiplizieren der gefundenen Nieder-
schlagsmenge b mit dem Fakter 0,5399 ergibt sich die in 0,5 g baw.
0,25 g Substanz enthaltené¥,0-Menge. Der Prozentgehalt des unter-
suchten Kalisalzes an K,0 ist demmach — 200 - b - 0,3399 haw.
400 - b - 0,3399.

Bestimmung des Kupfers in einer Lisung von Kupfersulfat.

Kupfersulfat wird hiofig als Bekidmpfungsmittel gegen Pflanzen-
krankheiten angewandt. Es findet teils allein, teils unter Zusalz von
Kalk, Soda oder Ammoniak als Kupfervitriol, bzw. als Kupferkalk-,
Kupfersoda- oder Kupferammoniakbrithe Verwendung.

Verfahren: Kupler wird in schwach salzsaurer Lisung mit
Schwelelwasserstoff als Kupfer(2)-sulfid, CuS, gefillt, welches durch
Glihen mit Schwefel im Wasserstoffstrom in Kupler(1)-sulfid, Cu,S,
verwandelt wird.

CuS0, - HyS = CuS + H,S0,;
2CuS = Cu,5 + 8.

Ausfihrung: Man siduert die Losung in einem 400 ccm-Becher-

glas mit ungefdhr 10 cem Salzsdyre vom spezifischen Gewicht 1,12
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an und verdiinnt mit Wasser anfl etwa 150 cem. Dann bedeckt man
das Becherglas mit einem durchbohrten Uhrglas und erhitzt die
Flissigkeit auf dem Drahtnetz zum Sieden. Alsdann beendigt man
das Drhitzen und leitet bis zum Erkalten (etwa !/, Stunde lang)
Sehwefelwasserstofl ein, so dall in der Sekunde etwa zwei Blasen in die
Fliissigkeit gelangen. Bs scheidet sich Kupfer(2)-sulfid als schwarzer
Niederschlag ab. Der Schwefelwasserstoft wird in einem Iippschen
Apparat durch Binwirkung verdinnter Salzsiore auf Schwefeleisen
hergestellt und zum Waschen durch eine mit Wasser gefiillte Wasch-
flasche geleitet. Das Gaseinleitungsrohr wird durech die Bohrung des

Al 89,

Erhitzen von Kupfer(2)-suliid mit Schwelel im Wasserstaffstrom.
| |

Uhrglases gesteckt und erst nach dem Anstellen des Schwefelwasser-
stoffstroms in die Fliissigkeit getaucht; am Schlusse wird der Schwelel-
wasserstoffstrom erst unterbrochen, nachdem man das Gaseinleitungsrohr
ans der Fliissigkeit entfernt hat; dadurch wird vermieden, dali Nieder-
schlag ins Tnnere des Rohres gelangt. Nach Beendigung des Ein-
leitens spritzt man das Rohr mit Schwelelwasserstoffwasser in die
Iliissigkeit ab und entfernt etwa festhaftende Niederschlagsteilehen
mil der Gummi- oder Federfahne. Das Schwelelwasserstoffwasser
bereitet man sich durch Einleiten von Schwefelwasserstofl in Wasser,
dem man einige Tropfen Essigsiure oder Salzsiure zugesetzt hat.
Man 14Bt den Niederschlag kurze Zeit sich absetzen und gielt
die iiber ihm stehende Fliissigkeit durch ein 9 em-Filter. Hierauf
dekantiert man den Niederschlag noch 2—3 mal mit Schwefelwasser-
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stoffwasser und bringt ihn schlieBlich selbst aufs Filter. Dann wéscht
man mit Sehwelelwasserstoffwasser aus und sorgt dafiir, dah das Filter
immer mit dem Waschwasser gefiillt bleibt, da sonst das Kupfer(2)-sulfid
an der Luft sich zu Kupfersulfat oxydiert, welches nach dem Aufgiellen
von Schwefelwasserstoffwasser kolloides Kupfer(2)-sulfid bildet und als
solches durch das Filter geht. Die Auswaschung erfolgt so lange, bis das
Filtrat keine Chlorreaktion mehr zeigt. Man fingt zu diesem Zweck 1 bis
2 eem des Filtrats ineinem Reagenzglase auf, vertreibt denSchwefelwasser-
stoff dureh Kochen (warum?) und versetzt dann mit Silbernitratlgsung.
Fillt kein Silberchlorid mehr aus, so ist die Auswaschung beendigt.

Man liBt nun die Waschflissigkeit abtropfen und trocknet das
Filter mit dem Niederschlag im Trockenschrank bei 100°. Dann
bringt man durch vorsichtiges Driicken des Filters so viel wie mdoglich
von dem Niederschlag auf ein helles Glanzpapier und bedeckt ihn
sum Schutze mit einem Uhrglase oder Trichter. Das Filter selbst
bringt man in einen gewogenen Rosetiegel (Abb. 89), d.i. ein hoher
Tiegel von nicht glasiertem Porzellan, dessen Deckel eine Offnung
hat, in welche ein Porzellanrohr eingefiihrt wird. Das Filter wird
verascht, indem man es im offenen Tiegel-anziindet und abbrennen
1iBt. Alsdann bedeckt man den Tiegel mif tem Deckel und erhitzt
ihn mit einem Bunsenbrenner zum GlithenY Es ist darauf zu achten,
daB keine Filterkohle zuriickbleibt; andernfalls erhitzt man den Tiegel
iiber dem Teclu- oder Allihnbrenner‘eder dem Geblise.

Nach dem Erkalten des Tiegels bringt man den Niederschlag vom
Glanzpapier mit Hille eines feinen Haarpinsels verlustlos in den Tiegel
und bestreut das Sulfid mibder gleichen Menge reinem, aus Schwefel-
kohlenstoff umkristallisierfsm Schwefel, von dem man sich an einer
Probe iiberzeugt hat, dal er ohne Riickstand verbrennt. Dann setat
man den durchlochten Dewkel auf den Tiegel und leitet durch das
Porzellanrohr reinen Wasserstoff ein mit einer Geschwindigkeit von
4 Blasen in der Sekunde. Der Wasserstoff wird in einem Kippsehen
Apparat aus Zink und verdiinnter Salzséure hergestellt. Zum Waschen und
Trocknen leitet man ihn nacheinander durch eine mit Wasser und eine
mit konzentrierter Schwelelsiure beschickte Waschflasche. Der Wasser-
stoff mul vor dem Einleiten erst aul Knallgas geprift werdent). Hat

1) Man fiillt zu diesem Zwecke ein Reagenzglas mit Wasser, verschlieflt
es mit dem Daumen und bringt es, it der Offnung nach unten, in ein mif
Wasser gefiilltes Gefill, Alsdann entfernt man den Daumen von der Offnung
des Reagenzglases und filllt es mit Wasserstofl aus dem Kippschen Apparat.
Hierauf verschlieBt man es wieder unter Wasser mit dem Danmen, hebt es
ang dem Gefi heraus nnd entziindet den Wasserstoff an der offenen Flamme.
Tst der Wasserstofl sauerstoffirei, so verbrennt er ruhig unter panz schwacher
Verpuffung. Verbrennt er hingegen unter Knallen, so ist die Apparatwr noch
nicht frei von Sauerstoff. In diesem Falle lillt man noch eine Zeitlang
Wasserstolf entwickeln wnd priift dann wieder auf Knallgas. :
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man sich von dessen Abwesenheit iiberzeugt, so entziindet man das
(ias am BEnde des Porzellanrohres, fihrt es durch die Offnung des
Deckels in den Tiegel ein und erhitzt den Tiegel mit dem Bunsen-
brenner allmihlich auf dunkle Rotglut. Sobald die aus dem Tiegel
heraushrennende, anfangs blau gefdrbte Flamme farblos geworden und
der Geruch mach Schwefel(4)-oxyd (SUy) verschwunden ist, entfernt
man den Bunsenbrenner, verstirkt den Wasserstoffstrom (8 Blasen je Se-
kunde) und ldbt, ohne diesen zu unterbrechen, den Tiegel erkalten.
Die Wasserstofflamme blist man vorsichtig aus, sobald der Tiegel
nicht mebr zu heif ist. Man stellt den Tiegel noch !/, Stunde in
den Exsikkator, wiigt ihn und wiederholt die Erhitzung mit Schwefel
im Wasserstoffstrome, bis Gewichiskonstanz eintritt.

Der Tiegelinhalt mull aus blauschwarzen Kristallen bestehen und
darf keine rotbraunen, von Kupfer(1)-oxyd oder metallischem Kupfer
herrithrenden Stellen aufweisen. st dies der Tall, so war die Lr-
hitzung zu lang und zu stark oder der Wasserstoffstrom wihrend des
Erkaltens zu schwach. Man wiederholt dann noch einmal die Be-
handlung des Niederschlags mit Schwefel im Wasserstoffstrome.

Berechnung: Multipliziert man die gefundene Cu,S-Menge mit
dem Fakior 0,7986, so erhilt man die dem Cu,S entsprechende
(Cn-Menge.



MaBanalytische Bestimmungen
unter besonderer Beriicksichtigung der Diingemittel.

Bei der MaBanalyse handelt es sich um die Bestimmung cines
Stoffes mit Hille einer geeigneten Reagenslsung von bekanntem Gehalt,
welche sich mit dem zu bestimmenden Stoff umsetzt. Aus dem Volumen

der zur vollstindigen Umsetzung
verbrauchten Reagenslisung wird
die Menge des Stoffes berechnet.
Die Losungen von bekanntem
(ehalt bezeichnet man als Maf-
oder Titerflissigkeiten. Den
Gehalt eines Kubikzentimeters der
MalBfliissigkeit an wirksamer Sub-
stanz nennt man ihren Titer.
Die  mallanalytische Operation
selbst wird Titration genannt.

MeBgetihe.

Zur Ausfithrung einer Titration
bediirfen wir'in erster Linie\génau
geeichter MeBgefile. Die meisten
derselben sind uns bereits bekannt
(s. Seite 81f.). Auller diesen haben
wir noch Biretten notig. Das
sind zylindrische Glasrdhren,
welcheinganze und zehntel Kubik-
zentimetereingeteiltsind. Meistens
umfassen sie ein Volumen von
50cem. Der Nuallpunktder Teilung
liegt etwas vom oberen Ende ent-
fernt, der Endpunkt etwas iiber
dem unteren Ende. Die Biirelten
besitzen eine enge Ausflubéffnung,

= =

Abh. 40,
Jtiretten mit Glashahn-
verschlub.

Ahb, 41.
Biirette mit
Quetschhahn-
verschluli.

die entweder durch einen eingeschliffenen Glashahn oder durch einen
Gummischlauch mit (Quetschhahn (Abb. 40 und 41)

werden kann.

abgeschlossen
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Die Fliissigkeit muB aus den Biiretten restlos ablaufen; es diirfen
keine Tropfen an den Wandungen hidngen bleiben. Anderenfalls miissen
die Biiretten, wie auf Seite 11 angegeben ist, mit einem warmen (Gemisch
von konzentrierter Schwefelsiure und Kaliumbichromat gereinigt werden.

Vor der Benutzung missen die Biiretten vollkommen trocken sein,
Statt sie zu trocknen, ist es einfacher, sie mit der Fliissigkeit aus-
zuspiilen, welche sic aufnehmen sollen.

Um die Biretten bei Nichtgebrauch vor Staub zu schitzen, stiilpt
man iiber das obere Bnde ein weites Reagenzglas. '

Zur Fillang der Biretten setzt man einen kleinen, trockenen
Trichter aul und liBt die Flissigkeit, um Schaumbildung zu ver-
meiden, langsam an der Wandung herabflieBen. Man Tfillt die Biiretten
bis etwas iiber den Nullpunki, entfernt dann den Trichter und 4Bt
nun die Fliissigkeit durch Offnen des Hahns ausflieBen, bis sie auf
den Nullpunkt eingestellt ist. Beim Fiillen der Biiretten ist darauf
zn achten, daB sich im Gummischlauch oder Glashahn
keine Luftblase festhdlt. Anderenfalls 146t man so
lange Pliissigkeit ausflieBen, bis die Lufthlase ausge-
trieben ist. Ist dadurch\die Flissigkeit unter den
Nullpunkt gesunken, «s¢-Tille man wieder auf und
stelle auf den Nulpunkt ein. Der Gummischlauch
darf innen nicht zusammenkleben und mub so dick-
wandig sein, dafl er bei gefiillter Birette sich
nicht aufblihfy der Schlauch soll nicht linger als
D em seit,

Sehp" wichtig fiir ein genaues Arbeiten ist ein
richtiges Ablesen. Zu diesem Zweck mul sich das
Auge des Beobachters in gleicher Hohe mit der Fliissig-
keit befinden. Man lese immer den tiefsten Punkt des
Meniskus ab. Bei stark gefirbten, undurchsichtigen
Flissigkeiten lese man die Stellung des oberen
geraden Meniskusrandes ab. Vor der Ablesung warte
man so lange, bis die Losung von den Wandungen zusammengeflossen ist
und die Lage des Meniskus sich nicht mehr indert. Die ganzen und
sehntel Kubikzentimeter werden abgelesen, die hundertstel geschitat.

Zur FErleichterung eines richtigen Ablesens sind besonders
die von Schellbach konstruierten Biiretten zu empfehlen. Bei
diesen besteht die Riickwand aus Milchglas, auf dem ein etwa
1 mm breiter blauer Streifen der Linge nach verliuft. Oberhalb
der Flissigkeit erscheint der blaue Streifen schmal, unterhalb der-
selben breit, an der Grenze ist der Streifen durch einen Punkt
verbunden (Abb. 42). Diesen Punkt benutzt man zar Ablesung des
Fliissigkeitsstandes. :

Abb. 42,
Sehiellbach sche
Biirette.
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Mab- oder Titerflitssigkeiten.

: : 1 1 1
Man verwendet in der Mabanalyse entweder T B }) -

1 . y s 2
T Normallésungen und sogenannte empirische Lisungen.
Unter Normallésung versteht man eine Ldsung, die im Liter
ein Gramméiquivalent des gelosten Stoffes enthilt, d. h. jene Menge,
: : ’ : SO | e 1 Yoo
die 1,008 g Wasserstolf entspricht., Tine ]Norn'm.l—[T—Jhusuug ent-
‘ 7 5] 5

hilt im Liter den fiinften Teil, eine 0 Normalg(%-] Lésung den

zehnten Teil des Grammiiquivalents des gelosten Stoffes usw.

Tis sei fiir einige Stoffe der Gehalt threr Normalldsung angegeben.

Eine normale Siurelosung enthilt im Liter 1,008 g Siure-
wasserstoff.

1,008 g Wasserstoff ist bei Salzsiure in einem Grammolekiil,
also in 36,47 g HCI enthalten. Grammolekill und Grammiquivalent
sind bei Salzsiure einander gleich. Normalsalzsdure enthilt demnach
im Liter 36,47 g HOCL

Bei Salpetersiiure ist ebenfalls das Gramméiquivalent gleich seinem
Grammolekiil. Line normale Salpefersiure enthalt also im liter
63,016 g HNO,.

Das Grammolekill Schwefelsdure besitzt 2 x 1,008 g Wasser-
stoff. Folglich ist im Liter ajuer normalen Schwelelsiure nur die

et : % 3 98,086 . g
[l4lfte seines Grammolekils)" also T = 49,04 g H,50, enthalten.

Eine normale Basenlosung mul das gleiche Volumen einer normalen
SHure genau neutralisieren.
Demnach enthilt eine normale Natronlange 40,01 g NaOH im Liter;
denn die Neutralisation erfolgt nach der Gleichung:
HCL - NaOH = Na('l 4+ H,0.
36,47g 40,01g
1 Grammolekiil Soda benstigt zur Neutralisation 2 Gramm-
molekiile Salzsiure nach der Gleichung:
2 HCIL + Na,COy = 2 NaCl 4 CO, 4 H,0.
Folglich entspricht einem Grammolekill Salzsiure nur ein halbes
106,0
-
dquivalent von Soda ist demnach 53,0 g. Eine normale Sodalosung
enthélt also im Liter 53,0 g NayCOj.
Durch ihnliche Uberlegungen kann man das Aquivalentgewicht
anderer Stoffe feststellen.

Grrammolekiil Soda, also = 53,0 g Na,C0O;. Das Gramm-
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Das Grammiquivalent von Silbernitrat z. B. ist gleich seinem
(Grammolekiil, denn es ist:
HOl 4+ AgNO; = AgCl + IINO,.
36,47 169,89
Eine normale Silbernitratlosung enthilt also im Lifer 169,89 ¢ AgNO,.

Fiir die Berechnung des Grammiquivalents von Kaliumpermanganat
ist die Zahl der oxydierenden Sauerstoffatome maligebend. In saurer
Lisung lautet' die Reaktionsgleichung:

2KMn0, -+ 3H,50, = 2MnS0, + K,80, 4 3H,0 4 50.

2 Molekiile Kalinmpermanganat geben also 5 Atome Sauerstoff
ab. 5 Atome Sauerstoff vermigen aber 10 Atome Wasserstoff zu
Wasser zu oxydieren. Folglich konnen 2 Molekiile Kaliumpermanganat
10 Wasserstoflatome und 1 Molekiil Kaliumpermanganat 5 Wasserstofi-
atome oxydieren. Binem Grammatom oder Grammigquivalent Wasser-
stoff entspricht demnach der fiinfte Teil eines Grammolekils Kalium-
permanganat. Das Aquivalentgewicht von Kalinmpermanganat ist

158,03 o .
demnach =" — 31,606 g. Eine normale Kaliumpermanganatlosung

enthiilt also im Liter 31,606 g KMnO,.

Unter einer empirischen Lisung versteht man eine Lisung,
welche den gelosten Stoff in einercCheliebigen, das Aquivalentgewicht
nicht beriicksichtigenden, aber genau bekannten Menge enthilt.

Urtitersubstanz.

Die Herstellung der Titerlosungen?) geschieht unter Benutzung sog.
Urtitersubstanzen. Man yersteht darunter Stoffe von genau bekannter Zu-
sammensetzung, welche iwan leichtin vollkommen reinem Zustand herstellen
kann und sich zum Abwiigen eignen. Als Urtitersubstanzen kommen u. a.
in Betracht: Natriumkarbonat, Oxalsiure, Ammoniumchlorid, Natrium-
chlorid. Von der Urtitersubstanz benutzt man eine Lisung von be-
stimmtem Gehalt, anf welche man die gewiinschte Normallosung einstellt.

Einteilung der Mabanalyse.

Die maBanalytischen Verfahren teilt man in 3 Gruppen ein:

A. Azidimetrie und Alkalimetrie oder Neutralisations-
methoden;

B. Oxydations- und Reduktionsmethoden;

C. Fiallungsmethoden,
1) Die Firma E. de Haén A.G. in Seelze bei Hannover bringt unter dem
Namen ,, Fixanal" abgewogene oder abgemessene Mengen von Substanzen in

: y s Ay ;

den Handel, die zu 1 Liter gelost, 10" bzw. 7 - Normallosungen liefern. Aus

den lotzteren lassen sich olme weiteres durch entsprechende Verdiimnungen

1 1
o und 5 - Normallosungen herstellen.



e |
-1

ndikatoren.

A. Azidimetrie und Alkalimetrie.
Neutralisationsmethoden.

Diese Methoden dienen zur Bestimmung von Siuren und Basen.
Den Gehalt eines Stoffes an einer Base bestimmt man mit Hilfe einer
Siure von bekanntem Gehalt und die Messung einer Sidure fihrt man
mit Hilfe einer Base von bekanntem Wirkungswerte aus. In beiden
Fillen handelt es sich um folgende lonenreaktion:

OH' L H' = H,0.

Handelt es sich z. B. um Natronlauge und Salzsiure, so ist die
Reaktion folgende:

Na'OH’ 4+ H'Cl' = Na'Cl' 4- H,0.

Der Endpunkt der Reaktion wird durch einen Indikator angezeigt.
Aus der Zahl der bis zum Rintritt der Endreaktion verbrauchten
Kubikzentimeter Saure und der Zahl, welche angibt, wieviel Gramm
Base durch 1 cem Siure neatralisiert werden, kann man den Gehalt
der Lisung an Base bercchnen. Umgekehrf laft sich aus dem Ver-
brauch einer Base von bekanntem Wirkungswert der Gehali einer
Liosung an Saure ausrechnen.

Indikatoren.

Die bei den Neutralisationsmiethoden angewandten Indikatoren
sind natiirliche oder kiinstlich\“hergestellte Farbstoffe, welche eine
verschiedene Farbe zeigen, \bzw. ganz entfirbt werden, je nachdem
die Flissigkeit, in der sig,wich befinden, freie Séure oder freie Base,
oder im Sinne der Ionentheorie gesprochen, iiberschiissige Wasser-
stoffionen (H') oder Hydroxylionen (OH’) enthalten.

Die Indikatoren sind selbst schwache Siuren oder Basen, deren
nichtdissoziiertes Molekil eine andere Farbe besitzt als das dissoziierte.
Ist der Farbstoff z.B. eine Siure, so dissoziiert er im Sinne der Gleichung:

HR > H + R
wenn HR die Farbstoffsiure und R den Siurerest darstellt. Hierbei
hat die undissoziierte Farbsiure HR eine andere Farbe als das Ion R'.

Dureh Zusatz einer freien Siure wird in der Gleichung das Gleich-
gewicht nach links verschoben, so dali die Farbe des nichtdissoziierten
Tndikators in Erscheinung tritt. In basisch reagierenden Fliissigkeiten
hingegen findet cine Verschiebung nach rechts statt, so dab die Farbe
des Tons R’ allein wirkf.

In analoger Weise findet der Farbenumschlag bei Indikatoren statt,
welehe den Charakter einer schwachen Base haben.

Die bei der MaBanalyse gebriuchlichen Farbstoffindikatoren sind
folgende:
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Methylorange. (Natriumsalz der Dimethyl-amido-azobenzol-
'suh‘osaure) Man stellt eine 0 ,19/,ige wiisserige Losung her und ver-
wendet anf 100 cem Flusslgheﬂ 1— 3 Tropfen, nicht mehr, weil sonst
der Farbenamschlag nicht scharf erfolgt. Die Methylorangeldsung wird
durch Sduren rot, durch Basen gelb gefdarbt. Man fithrt die Titration
derart aus, dall man dic Sdure zur Base fliefen 1iBt, der Farben-
umschlag also von gelb nach rot stattfindet. Der Neutralisationspunkt
ist erreicht, wenn dlf hellgelbe Farbenton in Rosa umschligf. Bel um-
gekehrter Ausfiil hrung der Titr ation ist die Farbendnderung schwerer zu
beobachten. Um den Neutralisationspunkt genau zu finden, bereitet
man sich Vergleichsflussigkeiten (s. Seite 83). Die I‘atnmm dart nur
bei gewshnlicher Temperatur ausgefiihrt werden, weil in heiber Losung
Mischfarben auftreten. Methylorange eignel sich zur Titration starker
und schwacher Basen, sowie starker Siuren; es ist aber nicht geeignet.
fir schwache Siuren, wie Kohlensiure, Borsiure und organische
Siuren. Da Kohlensiure nicht auf das Methylorange wirkt, so kann
es zur Titration von Karhonaten benutzt V'errn Das Umschlags-
ﬂebml rot —> orangegelb liegt zwischen py!) 3,1—4,4.

'\itthvlorangc Indlﬂo Da bei \'lelinioranne der Farben-
iibervfmg besonders bei stark verdiinnteh Losunuul schr allmihlich
ist, so kann man iiber den Endpunkt«der Titration leicht in Unsicl 1er-
heit kommen. Hier leistet Me thylorange-Indigo gute Dienste, d.
ein Gemisch von Methylorange und” Indigo. Man stellt dies sen Indl—-
kator her durch Vermischen vonC1 Teil 0,19/ iger Methylorangelisung:
mit 5 Teilen einer 0,19/yigen J@sung von mdwum hwefelsaurem Natrium,
Von dieser Losung verw vndet man zur Titration 20—30 Tr opfen auf un-
gefihr 100 cem Tlu:SJgLeu. Der Indikator durchlauft von der alka-
lischen nach der sauren Reaktion hin folgende Farbenskala: gelb,
griin, farblos (grau), violett. Man titriere immer auf farblos oder
neutralgrau. Auch Karbonate, die sich bei Zusatz des Indikators griin
firben, werden mit Sduren auf Farblosigkeit (Graufdrbung) titriert.

3. Kongorot. Man st 0,1 Teil I\ongorot in 100 Teilen 50%igem
Alkohol oder in 100 Teilen Wasser aul. Die rote Lisung des Indi-
kators wird durch Séuren blau, durch Basen wieder rot gefirbt. Man
verwendet auf 100 cem Flusmgkmt 10—20 Tropfen. Kongorot 146t
sich in heiflen Losungen nicht verwenden. Man kann nur saure
Losungen titrieren, dd, der ['bergdng aus rot in blau nicht so scharf
ist als umgekehrt. Will man alkalische Lésungen unter Verwendung
von Kongorot titrieren, so gibt man einen ['heraLhuB an Siure hm/u
and titriert den Uberschul der Siure mit Alkali zuriick. Kohlensédure
firbt Kongorot blauviolett. Kongorot ist ein sehr wenig empfindlicher
Indikator. Sein Umschlagsgebiet blau —> rot liegt zwischen pg 8,0—5,2..

1) Uber die Bedeutung von py siehe Seite 270,

—_
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4. Methylrot (p-Dimethylamido- azobenzol-o-karbonsiiure). Man
l6st 0,2 Teile Methylrot in 100 Teilen 50°/igem Alkohol und ver-
wendet auf 100 cem Fliissigkeit etwa 5 Tropfen. Die alkoholische
Losung von Methylrot wird auf Zusatz von Basen gelb und bei Zu-
gabe von Sturen rot. Das Umschlagsgebiet rot —> gelb liegt zwischen
pu 4,2—6,3.  Der Indikator eignet sich besonders zur Titration von
starken und schwachen Imscn, wie \mmunnl\ sowie starken SHuren.
(Jeg(‘n freie Kohlensiiure ist der Indikator nicht unempfindlich.

5. p-Nitrophenol. Man ldst 0,1 Teil }: Nitrophenol in 100 Teilen
Wasser und verwendet auf 100 cem Flissigkeit 2 Tropfen. Die Losung
wird durch Basen gelb, durch Siuren farblos. Das Umscl 1Jdgbgeb1u
farblos —> gelb liegh zwischen py 5,0—7,0. Freie Kohlensiure ist
nicht ohne Einflu auf den Indikator.

6. Lackmus, d. 1. ein aus 'I?Juhtu.ﬂ (Roccella tinetoria u. a. m.)
hergestellter Falbstoﬂ”. der durch Dasen bldu durch Siuren rot gefirbt
wird. Man verwendet zu einer Titration etwa 10—20 Troplen der
im Handel zu bekommenden wiisserigen Lisung t\_l,-‘Lc!umu;tmlxtul).
Lackmus ist nicht besonders empamdhch d. h. es ist ein nicht
geringer Uberschull an Siure bzw. Base erférderlich, bis der Farben-
umschlag deutlich erkennbar wird. Dureh Kohlensiure wird Lackmus
weinrot gefiirbt, er kann deshalb zur Fjtration von Karbonaten nur
benutzt werden, wenn die Flussigket wahrend der Bestimmung
gekocht und dadurch die Kohlensdure ausgefrieben wird. Das Um-
schlagsgebiet von rot — blan liegt zwischen py 5,0—S8,0.

7. Phenolphtalein (p<DBioxy-diphenyl-phtalid). Man l6st 1 Teil
Phenolphtalein in 100 Teilew Alkohol auf. Die Losung ist farblos.
Man verwendet auf 100¢em der zu titrierenden Flissigkeit 1 bis
2 Tropfen dieser Lisung. Durch Alkalien wird die Lisung intensiv
rot gefirbt, durch Zusatz von Séuren, selbst der schwiichsten Siuren,
wie Kohlensdure usw., wird die rote Losang farblos. Phenu.lphtalem
eicnet sich zur Titration aller Siuren und der starken Basen, nicht
des Ammoniaks. Wegen seiner grofien Implindlichkeit Sduren gegen-
iber kann Phenolphtalein zur Titration von Karbonaten nur ange-
wandt werden, wenn die Kohlensiure durch Kochen aus der Fliissigkeit
entfernt wird. Das Umschlagsgebiet [arblos —> rot liegt zwischen
pu 8,2—10,0.

Da der Indikator selbst eine Siure oder Base ist, so muf er
mittitriert werden. Man wende deshalb von einem I[ndikator
keine grilere Menge an, als zur Erkennung des Farben-
umschlags notig ist.

Infolge des Umschlags der einzelnen Indikatoren bei
verschiedenem py ist derjenige Indikator bei der Titration
anzuwenden, den man beider Einstellung der Titerfliissigkeit
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gebraucht hat. Is wire z. B. falsch, wenn man bei der Einstellung
der Sdure als Indikator Phenolphtalein gebraucht, also die Titration
bei py 8 beendet und bei der Verwendung der so eingestellten Siure
mit Methylorange tifriert und bei etwa py 4 haltmacht.

Darstellung von chemisch reinem Natriumkarbonat
als Urtitersubstanz.

Das Natriumkarbonat mull sich in Wasser vollkommen klar
lissen und darf weder Chloride noch Sulfate enthalten. Auf Chloride
prift man, indem man die wisserige Lisung mit einigen Tropfen
Salpetersidure ansduert und mit wisseriger Silbernitratlisung versetzt.
Sind Chloride vorhanden, so entsteht eine Triibung von Silberchlorid.
Die Prafung auf Sulfate geschicht mit Bariumechlorid. Man versetzt
die wisserige Losung des Natriumkarbonats mit einigen Tropfen Salz-
siure und setzt eine wisserige Lisung von Chlorbarium hinzu. Ein
ausfallender Niederschlag von Bariumsullat zeigt die Gegenwart von
Sulfaten an.

Meistens ist das kiufliche Natriumkarbonat nicht rein. Man
mull es deshalb einer Reinignng unterwerfeén, indem man es in Wasser
l6st, unter Einleiten von Kohlensiure in Natriumbikarbonat verwandelt
und dieses durch Erhitzen in wasserfreiés Natriumkarbonat iiberfihrt.
Man verfihrt wie folgt:

Man lost 50 g der kauflicheny moglichst reinen Soda in 50 cem
lauwarmem Wasser auf. Danp filtriert man diese Losung durch ein
Faltenfilter in einen 200 c¢&m-Erlenmeyerkolben.  Der Glaskolben
wird durch einen doppelt durchbohrten Gummistopfen verschlossen.
Die eine Bohrung enthiili“ein kurzes Glasrohr mit einem durch einen
Quetschhahn abschlieBbaren Gummischlanch. Durch die andere Bohrung
reicht bis nahezu auf den Boden des Kolbens ein oben rechtwinklig
gebogenes Glasrohr, welches zur Einleitung der Kohlensiure dient.
Die Kohlensdure wird in einem Kippschen Apparat aus Marmor und
verdinnter Salzsdure hergestelll und in einer mit verdinnter Soda-
lisung gefiillten Waschflasche gewaschen. Man leitel nun langsam
Kohlensdure in die Sodaldsung ein. Ist die Luft aus dem Glaskolben
durch die Kohlensiiure verdringt, so schlieft man das kurze Rohr
mit dem Quetschhahn, ohne die Einleitung der Kohlensiure zu unter-
brechen. Nach etwa 1/, Stunde bringt man den Kolben zur be-
schleunigten Ausfillung des Natriumbikarbonats in ein mit Eis gefiilltes
GefdB, ohne die Kohlensiureeinleitung zu unterbrechen. Um eine
moglichst weitgehende Absorption der Kohlensidure zu erreichen,
schwenkt man den Glaskolben hiufig um. Nach etwa 11/, bis
2 Stunden wird keine Kohlensiure mehr aufgenommen; das gesamte

Natrinmkarbonat ist in Natriombikarbonat verwandelt und hat sich
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als solches abgeschieden. Man stellt nun den Kippschen Apparat
ab, offnet den Kolben und filtriert den Kristallbrei ab. Man bedient
sich zu diesem Zweck eines mit einem Platinkonus (siehe Seite 20)
verschenen Triehters oder einer Porzellannutsche (Abb. 43). Den
Trichter bzw. die Nutsche setzt man mit Hilfe eines durchbohrten
Gummistopfens anf eine Saugflasche. Die Filterplatte der Nutsche
bedeckt man mit einer Scheibe Filtrierpapier, welche so grol ist,
daff sie der Seitenwand der Nutsche ringsherum
anliegt. Den Kristallbrei saungt man scharf ab
und wischt ihn mehrmals mit einigen Kubikzenti-
metern eiskaltem und mit Kohlensiure gesittigtem
Wasser aus.

Man priift dann das Natriumkarbonat auf
Reinheit, indem man eine geringe Menge der Kristalle
in Wasser lost und wie oben die Chlor- und
Schwefelsiurereaktion ausfithrt. Enthilt das Salz
noch Chlor- oder Sulfation, so lost man die ge-
samte Menge in einer Platinschale mit 50 cem
kochendem Wasser auf,wobei das Bikarbonat wieder
in Karbonat verwandelt wird. Die Losung fiillbman

im lanwarmen Zustand — heille SodalGsung> greift Abb. 43.

i b 1 rla svarlenlh sehel 3

Glas an — in einen hth.mm}mkulben und ‘scheidet Saugflasche mit
noch einmal Bikarbonat ab. Porzellannutsche.

LiBt eine Probe des Bikarbonates keine

Reaktion auf Chlor- und Sulfatign’ mebr erkennen, so nimmt man die
Gesamtmenge vom Platinkonus'bzw. vom Filter vorsichtig ab, bringt
sie in eine Platinschale und\erhitzt sie unter mehrmaligem Umrihren
mit einem Glasstabe etwa I Stunde lang im Trockenschrank bei 100°.
Dabei wird der groBte Teil des Salzes in Natriumkarbonat ver-
wandelt, Man bewahrt nun das so gewonnene Material in einer gut
schlieBenden Stipselllasche auf, um es gelegentlich in vollstindig
wasserfreies Natriumkarbonat zu verwandeln.

Herstellung einer ;- -Sehwefelsiure.

Man bringt etwa 5 g der in vmhelgehender Weise gewonnenm
Soda in einen Platintiegel und stellt denselben in ein Sandbad, d.
eine mit Seesand gefiillte Schale aus Eisenblech. Der Sand soll den
Tiegel aullen so hoch umgeben, wie die Soda innen reicht. Man
sorge jedoch dafiir, dab der Tiegel nicht etwa direkt auf dem Boden
der Elxt,n%hale steht sondern auf einer etwa 1/,—1 em hohen Sand-
schicht ruht. Neben den Platintiegel steckt man ein Thermometer
in den Sand und zwar so, dal die Quecksilberkugel in gleicher Hohe

Wielimann, Praktikum. [



82 MaBanalytische Bestimmungen, hesonders der Ditngemittel.

mit dem Tiegelboden steht. Nun erhitzt man das Sandbad mit einem
Pilzbrenner 1/, Stunde lang auf 270—300° und rihrt den Inhalt des
Tiegels hiufig mit einem Platinspatel um. Nach halbstindigem Erhitzen
ist alles Wasser ausgetrieben und das Pulver besitat genau die Formel
Na,(C0;. Man schiittet nun das noch heiBe Pulver in ein angewirmtes
Wiigegliischen, verschlieBt dasselbe solort, stellt es in einen Ixsik-
kator und laBt im Wigezimmer erkalten. Nach etwa einer Stunde
nimmt man das Wageglischen aus dem Exsikkator, liftet elnen
Augenblick den Stopfen und stellt sein Gewicht fest.

Inzwischen hat man zwei gereinigte, etwa 300 cem fassende
Bechergliser bereitgestellt. Man schilttet nun in das eine Becherglas
aus dem gewogenen Wigeglischen eine zwischen 0,6 und 0,8 g liegende
Menge Natriumkarbonat und bedeckt das Becherglas mit einem Uhrglas.
Alsdann wigt man das Wigeglischen zuriick; aus der Differenz der
beiden Wigungen ergibt sich dann das Gewicht der in das Becherglas
geschiitteten Natriumkarbonatmenge. In das zweite Becherglas wigt
man ungefihr die gleiche Sodamenge ein. Dann lést man das Salz
in den Becherglisern unter vorsichtigem Abspritzen der Seitenwiinde
in 50—100 cem Wasser auf. Die beiden dpsungen benutzt man zum
Finstellen der Schwefelsiure.

. n o 3 1 a1 sCONT s -
Eine ] _Schwelelsdure enthilt im Liter 49,04 g H,80,; demnach

4904 _ 9459 ¢ 1,80, Man stellt

[

e B i
enthilt eine 5 -Sechwefelsiure

nun 1 Liter einer etwas shirkeren Siure her. Zu diesem Zweck geht
man von reiner Schwefelsiure aus, miBt mit einem Mefzylinder
50 cem ab, gibt dies¢ Menge in ein mit 100 cem Wasser ge-
fillltes Becherglas, mischt durch Umschwenken und ldBt erkalten.
Dann  bestimmt man mit dem Ariometer das spezifische Ge-
wicht dieser verdinnten Schwefelsiure; es sei 1,350. Nach der
Tabelle IV ist die Sdure 44,82%ig, d. h. in 100 g Siure sind

44,82 g H,30, enthalten. Zur Herstellung eines Liters %-Schwefelsiium

. o - ; ... 100 -24,52
bendtigt man 24,52 g H,80,. Diese Menge ist in AU i
5 E 44 82

=547l g

der verdiinnten Siure enthalten. Man wigt nun auf einer gewdhn-
lichen Wage in einem vorher farierten Becherglas ungefihr 56 g der
verdiinnten Schwefelsiure, also mehr wie erforderlich, ab und spiilt
diese abgewogene Menge durch einen Glastrichter in einen Liter-
MeBkolben. Alsdann gibt man unter Hin- und Herschwenken nach
und nach steizende Mengen Wasser hinzu, bis die Lisung etwa 900 cem
betrigt. Nun liBt man die Losang auf die Temperatur abkiihlen,
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fir welche der Kolben geeicht ist, fillt mit Wasser bis zur Marke
auf, verschlieBt den MeBkolben und schiittelt kriftig um.

Die nichste Aufgabe ist, den Gehalt der Lésang durch Titration
mit der vorher bereiteten Sodalisung zu ermitteln. Zu diesem Zweck
entnimmt man aus dem MeBkolben mit Hilfe einer trockenen Pipette
100 com der Schwefelsdure und bringt sie in ein gereinigtes und
trockenes Decherglischen. In dem Melikolhen sind dann noch 900 cem
Schwefelsiure enthalten. Nun gieBt man die Schwefelsiure aus dem
Bechergliischen in eine Birette und laBt so lange abfliessen, his die
Luft aus dem Hahn und der Ablaufspitze derselben verdriingt ist und
stellt zuletzt die Flissigkeit mit ihrem uanteren Meniskus auf die
Nullmarke ein.

Hieranf [igt man zu den beiden in Becherglisern befindlichen
Sodaltsungen je 1—3 Tropfen Methylorangeldsung oder 15—20 Tropfen
Methylorange-Indigolisung hinzu, stellt das eine der beiden GefiBe
auf eine weille Unterlage aus Filtrierpapier oder Milchglas und lift
unter leichtem, aber bestindigem Umschwenken des Becherglases aus
der Biirette so lange Schwefelsiure hinzuflieBen, bis die gelbe Farbe
eben in Rosa umschligt bzw. bei Anwendeng von Methylorange-
Indigo Farblosigkeit (Graufirbung) eintritt.« /Dér Neutralisationsyor-
gang spielt sich nach folgender Gleichung\ab:

Na,C03 4 H;S0, = Na,S0y - CO, + H,O.

Nach dem Farbenumschlag stellt man den Verbranch an Schwefel-
siure genau fest, d. h. man liest pdie ganzen und zehntel Kubik-
zentimeter genau und die hundergste] Kubikzentimeter schitzungsweise
ab. Ist die Ablesung erfolgt, sapgibt man noch einen Tropfen Schwefel-
sdure hinzu; war der Neutrdlisationspunkt vorher wirklich erreicht,
so mull jetzt bei Methylorange die Firbung in deutliches Rot um-
schlagen bezw. bei Methylorange-Indigo ein violetter Farbenton ent-
stehen. Nun [fillt man die Biirette von neuem mit Schwelelsinre
wieder auf, stellt die Flissigkeit aul die Nullmarke ein und fithrt
die Titration der Sodaldsung im zweiten Becherglase in gleicher
Weise aus.

Bei Verwendung von Methylorange stellt man sich zur richtigen
Beurteilung des Neutralisationspunktes Vergleichsfliissigkeiten her.
Man [illt zwei Bechergliser von gleicher GroBe wie die zur Titration
benutzten mit so viel Wasser, wie das zu titrierende Fliissigkeitsvolumen
betrigt wnd férbt mit je 1—3 Tropfen Methylorangelosung. Den
Inhalt des einen Becherglases versetzt man mit ganz wenig stark
verdiinnter Schwefelsiure bis eben Rosalirbung eintritt. Zum Inhalt
des zweiten Becherglases fiigt man 1 Tropfen der verdinnten Schwefel-
sdure mehr hinzu, wodurch deutlich Rotfirbung eintritt. Mit Hilfe
dieser beiden Vergleichsflissigkeiten ist es leicht, den durch die Rosa-

6
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firbung gekennzeichneten Neutralisationspunkt zn erhalten und ein
Zugeben von zuviel Siure (,Ubertitrieren®) zn vermeiden.

Aus der Menge des abgewogenen Natriumkarbonats und der zur
Neutralisation verbrauchten Schwolelsdure it sich berechnen, wie stark

: s . s 3 L
die Schwefelsiurelosung verdiinnt werden mull, damit sie -normal

wird. Die Berechnung soll an einem Deispiel gezeigt werden.
Beispiel: Erster Versuch.
Abgewogen: 0,7235 g Natriumkarbonat.

w1 ; s e " 1
Eine - -Natriumkarbonatlosung enthilt im Liter 26,50 Na,C0O,.
Die abgewogenen 0,7235 g Natriumkarbonat sind infolgedessen

. .., 1000-0,72 %,) p—_ ) no. .
gleichwertle mit —— Ak 27.530 cem einer — -Natriumkarbonat-
= = ‘3‘(‘ 50 ! 2
losung.

Die hergestellte Schwefelsiureldsung wiirde demnach - -normal

sein, wenn zur Neutralisation 27,30 com verbraucht worden wiren.
Tn Wirklichkeit aber wurden bendligt 26,67 ccm, also 27,30 com
— 26,67 cem = 0,63 eem weniger.
Daraus folgt, dall je 26,67‘¢¢m der Schwefelsiure mit 0,63 ccm

5 e 1o . o T - :
Wasser verdiinnt werden misseh, um ein 5—53Gh\x7eielsaure zu erhalten.

Im MeBkolben. sind noch entimhen 100 cem Schwefelsiiure;

<000 o .
diese 900 com miissendnfolgedessen mlr = 21,26 cem Wasser

verdiinnt werden. .)b 67
Zweiter Versuch.
Abgewogen: 0,6327 g Natriumkarbonat.
1000+ 0,6327

98B0 = 23,88 cem

Diese Menge ist gleichwertiz mit

: B ”
elner §-Na.trmmk.a.rbonatlosung.

Die hergestellte Schwefelséurelosung wiirde demnach  -normal
sein, wenn zur Neutralisation der abgewogenen 0,6327 g Natriumkarbonat
23 88 cem Schwefelsdure Verblaud)[ worden wiiren.

Tatsichlich wurden aber bendtigt 23,31 cem?), demnach 23,88 com
— 23,31 ccm = 0,57 cem weniger.

1) Die Ergebnisse der Doppelbestimmung (Versuch 1 und Versuch 2)
stimmen befriedigend iiberein. Denn im ersten Versuch sind zur Ne atralisation
von 0,7285 ¢ N atrinmkarbonat 26,67 com Selr ure verbraucht worden;
auf die “mllimmlg_‘f‘ des zweiten Versuchs, also auf (,6327 o Ndhunnkawmmt
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Folglich miissen je 23,31 cem der Schwefelséure mit 0,57 com
Wasser verdinnt werden, damit die Schwefelsiure i~|t|0rnr1a.l wird.

Die noch vorhandenen 900 com Schwefelsiure miissen demnach mit
0,57 - 900

2331

Im Mittel beider Versuche miissen demnach die 900 cem Schwefel-
21,26 + 22,01 =
% = 21,64 ccm Wasser.

Man gibt nun aus einer Biirette 21,64 cem Wasser zu den 900 cem
Schwefelsdure, verschlieBt den Kolben und schiittelt kriftig um.

Nun iiberzeugt man sich von der Richtigkeit der Schwefelsiure-
l6sung, indem man wieder zwei Proben Soda abwigt und die gleichen

= 22,01 cem verdiinnt werden.

sdure verdinnt werden mit

Ausfithrungen vornimmt wie oben. Ist die Liosung wirklich E-normzﬂ,

so miissen zur Neuntralisation genau so viel Kubikzentimeter Schwefelsiure
verbraucht werden, wie die T)Lrechnuug aus den abgewogenen Sodamengen
ergibt. Angonommcn, man hitte wie oben wiedex 0, 7935 gund 0,6327¢g
Natriumkarbonat abgewogen, so miiifen also im ersten Versuch 2 f,.ﬂ()mu
und im zweiten T\ezsut,.h )3,88 cem Schwéfelsidure verbrancht werden.

Die hergestellte 3 -Schwefelsdure\wird in einer vorher sorgfiltig

cesiinberten und vollkommen trockenen Literflasche mit eingeschliffenem
Glasstopfen anfbewahrt und durch’ Aufschrift gekennzeichnet.
Vor jedem Gebrauch st die Lésung gut durchzumischen.
Der Gehalt lang aufhbewahrter Lésungen ist von Zeit zu
Zeit nachzuprifen.

Bereitung und Titerstellung einer empirischen,

n i i
ungefihr = -Schwefelsiurelisung.

Ly

Eine empirische Losung enthilt im Liter, wie schon oben erwéhnt,
vom geldsten Stoff nicht streng das Atpn‘.a]entﬂ'e‘\vmht oder deren
Hilfte, deren vierten, zehnten usw. Teil, sondern eine beliebige anders,
aber genaun bekannte Menge.

Will man sich eine Schwefelsiurelisung herstellen, deren Gehalt
an 11,80, ungefihr so groB ist wie der einer _[;-‘Sch’vvefels:’iure, S0

96,67 -

nmgerechnet, ergibt = 23,82 cem Schwefelsiiure. Hiitte man also

in beiden Versuchen die gleiche Sodamenge (0,6327 g) angew andt, so wiirde
der Unterschied zwischen den beiden Titrationen 28,82 ¢ cem = 0,01 ecan
betragen. Man kann aber noch eine Differenz von 0,05 cem gelten lassen,

==
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verfahrt man zundchst wie bei der Herstellung derselben. Man fillt eine
etwa 25 g Hy30, enthaltende verdinnte Schwefelsdure auf 1 Liter auf
und mischt gut durch
Benutzt man zur Gehaltshestimmung der Schwefelsiure mit Soda
als Indikator Kongorot, das in agrikulturchemischen Laboratorien
hiufiz angewandt \\1:(] oder einen anderen gegen Kohlensiure emp-
findlichen Indikator, so kann die Soda nicht direkt mit der Schefel-
siurelosung titriert werden. Man verfihrt dann folgendermalen:
Zunichst stellt man eine Natronlangelésung h?r so dab 1 cem
der Lauge von 1 cem der Schwefelséure ‘neutralisiert wird (s. S. 92).
Alsdann widgt man eine bestimmte Sodamenge (0,6—0,8 g) aus einem
\‘ravmh%hen in einen 300 em- bl]enme\ukolbu] wobel man sich zum
]uqu] len der Soda in den Kolben eines kleinen Trichters bedient.
Danach spilt man die im Trichter verbleibende Sodamenge mit Wasser
in den Kolbcn, spilt den Trichter ab, so dal die Wassermenge im
Kolben etwa 50 cem hetrdgt. Hierauf it man aus der Birette
40 cem der Schwefelsdurelésung hinzufliefen, setzt wieder einen kleinen
Trichter auf den Kolben und elinL/t nun die Lisung vorsichtig aunf
einem Drahtnetz zum Sieden. Nach™etwa 2—3 Minuten langem,
ruhigem Kochen nimmt man den Ko]ben von der Flamme weg, t-,pulL
den Trichter in den Kolben ab und ld6t erkalten. Alsdann setzt man”
bis zur deutlichen Blaufirbung( Kongorotlésung hinzu und titriert den
Uberschufs der Siure mit der @uf die Siure enmearellren Lauge zuriick,
his Rotfirbung eintritt. Aus der abgewogenen Soda- und der ver-
branchten Schwefelsinrendénge kann man den Titer der Schwefelsiure
berechnen.
Beispiel: Abgewogen: 0,7732 g Na,CO,.
Vorgelegt: 40 cem Schwelelsiure.
Zurticktitriert: 11,60 cem Natronlauge.
Also verbraucht:, 28,50 cem Schwefelsiure.
Somit werden von 28,50 cem Schwefelsiure 0,7732 & Na,CO,
neutralisiert,
Folglich entspricht 1 cem Schwefelsiure 0,02713 g Na,CO,.

Nun enthalt aber 1cem —;-Na.trlun'lkarbonatlosnng 0,02650 g

Na,CO,. - 0,02713

Also entsprechen 0,02713 g Na, —1,0238 com -

o ' — 1,028 .
n“‘ 0,02650 2
Natriumkarbonatlosung bzw. 1,0238 cem i Schwefelsiure.

Der Faktor, mit dem jedes verbrauchte Kubikzentimeter der
empirischen Schwefelsdurelosung zu multiplizieren ist, um als cem

-Schwefelsdure in Rechnung gesetzt werden zu konnen, ist 1,0238.
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Herstellung einer 11](—' -Schwefelsiure.

Die Herstellung dieser Mabllissigkeit geschieht in analoger Weise
o n .
wie die der o -Schwefelsiure.

Man bestimmt zuniichst vermittels des Ardometers das spezilische
Gewicht der zur Verfiigung stehenden verdinnten Schwefelsiure; es
sei 1,415. 100 g dieser Shure enthalten somit nach der Tabelle IV
a1 6(1 g H,80,.

m -Schwefelsiure enthidlt im Liter 4,904 g H,80,. Diese 4,904 g

ATl x _ - 4.904 :

H,S0, sind in BO‘]i E"Jﬂ — 9,49 ¢ der zur Verfiigung stehenden
21,bb i i

Schwefelsiure enthalten.

: : o n o 5
Man stellt nun eine etwas stirkere als vlﬁfbchweiel.saure her.

Zu diesem Zweck wigt man auf einer gev.uhnlm hen Wage 10 g der
Siure in einem Becherglischen ab, spillt sie in einen Liter-MeBkolben
iiber und fallt mit Wasser bis zur Marke dub.

Statt die Schwefelsdure abzuwigen, (Kaiin man sie auch abmessen.
Da ihr spezifisches Gewicht 1,415 ist,cSo nehmen 9,49 ¢ ein Volumen

9,49 . :
von 145 = 6,71 cem ein. Man o1t 7,0 cem der bmwef@[szmre
ab, brmUt sie in einen Liter-MaBkolben und fillt mit Wasser bis zur
Marke auf.

Dann stellt man die gnt\lurchgemischte Schwefelsiure mit Natrium-
: 1 106,0
karbonat ein. WNatuumkdrbomilosung enthdlt im Liter T
=5,300 g Na,C0O,. Man wiigl nun aus einem mit wasserfreiem reinen
Natriumkarbonat gefulltnn Wigeolischen in zwei bercitgestellte Becher-
gliser so viel Natriwmkarbonat ab, daf zur Neutralisation der ab-

gewogenen Menge etwa 25—35 cem E—Schwefc]séture nétig  sind,
d. i. eine Sodamenge von etwa 0,13—0,17 g

Beispiel: Erster Versuch.

Abgewogen: 0,1456 g Natriumkarbonat.

Eine %-Na(triuml{m‘bonatlésung enthilt im Liter 5,300g Na,COs.

Die abgewogene Menge von 0,1456 ¢ entspricht demnach
1000 - 0,1456

5300 27,47 ecm% -Natrinmkarbonatlosung.
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Q@ e . 1 : i
Die Schwefelsiureldsung wiirde E'm‘)rma'l sein, wenn zur Neu-

tralisation der abgewogenen0,1456 gSoda27,47 cem notig gewesen wiiren.
In" Wirklichkeit waren erforderlich 25,88 cem Schwefelsiure,
also 27,47 cem — 25,88 ccm = 1,59 cem  weniger.
l*o] lich miissen je 25,88 cem der Schwefelsiure mit 1,59 cem
] o o B 5 :
Wasser verdiinnt werden, um eine 10 -Schwefelsiure zu erhalten.
Sind aus dem Mefikolben 150 cem Schwefelsdure herausgenommen
worden, also noch 850 cem vorhanden, so miissen diese 8§50 cem
I 59 - 850 e T .
mit = 52,22 ccm Wasser verdiinnt werden,
25,88
Zweiter Versuch.
Abgewogen: 0,1625 g Natriumkarbonat.
: 1000 = 01685 - .. .
Diese abgewogene Menge st in R 30,66 cem
i 5,8

lrzj-Nat;riun';karbonatl'dsung enthalten. Al&o, sind 0,1625 g Natrium-

: i S g s n 7
karbonat gleichwertig mit 30,66 cem E—Nzu;r[urnl{mbmna.t«]OSung.

Die Schwefelsiurelisung wiitde® —-normal sein, wenn zur Neu-
o 10 H

tralisation der abgewogenen (0,1625 g Soda 30,66 cem verbraucht
worden wirern.

Tatsdchlich wurder\(verbrancht 28,85 cem Schwefelsiure, also
50,66 cem — 28,85 cémm'= 1,81 cem weniger.
Also miissen je 28,85 ccm Schwefelsiure mit 1,81 cem Wasser,
1,81 - 830 sz !
und 850 cem Schwefelsdure mit ~ 98,85 = 53,83ccm Wasser ver-

dunnt werden.
Tine Berechnung zeigt, dall die Ergebnisse der doppelten Be-
stimmung befriedigend ibereinstimmen. Bmm ersten Versuch waren
zur Neatralisation von 0,1456 g Natrinmkarbonat 25,88 cem Schwelel-
siure erforderlich. Beim zweiten Versuch wurden zur Neutralisation
von 0,1625 g Natriumkarbonat 2885 cem Schwefelsiure benotigt,
was auf 0,1456 g Natriumkarbonat umgerechnet, 25,85 cem Schwefel-
saure entspricht,
Im Mittel beider Versuche sind demnach die verbliebenen 850 cem
)
Schwefelsdure mit ﬂ‘) BHAd 52,78 com Wasser aufzufillen,
-normal wird.

damit die Schwefelsidure 5
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Man l4Bt aus einer Biirette 52.78 cem Wasser in den mit der
Schwelelsiure gefiillten Kolben flieBen und schiittelt kriftig um.

Um sich von der richtigen Einstellung der Schwefelsdure zu iiber-
geugen, filhrt man mit zwei weiteren DProben abgewogener Soda
l‘matmnen ans,

. n .
Herstellung einer -Salzsiinre.

Die Herstellung dieser MaBflissigkeit erfolgt in analoger Weise

wie die der 2 -Schwefelsdure.
Beispiel: Das spezifische Gewicht der Salzsdure sei = 1,120.
Die Siure ist nach der Tabelle IT 23:829/ ig, d. h. 100 g Séure
enthalten 23,82 g HCIL.
e oe e 86,47
%»Szﬂzsé’ture enthilt im Liter -E')—‘ = 18,235 g HCL

o . o 10 - 18,235
Diese 18,235 ¢ HOl sind in & ‘”}_3
16,55 : 23.82

~ = 68,35 cem der zur Verfiigung stehenden Salzséure enthalten.

4

= 76,55 g oder in

112
" Man wigt 80g oder miBt 70 cém “Salzsiure ab, bringt sie in
einen Liter-MeBkolben und verdiinng‘mit Wasser bis zur Marke.
Die Ermittelung des genaden Gehalts erfolgt mit Soda. An-
genommen, es seien 0,6325g \(zwischen 0,6 und 0,8 g) Na,CO; ab-
gewogen worden.

——Ndummk‘ubonatlnf«ung enthilt im Liter 26,50 g Na,CO,.

Die abgewogenen 0,6325 g Na,CO; entsprechen demnach
1(102{{ (;(‘;323 — 23,87 com einer i—l-Natriumkarbonatl@sung.

Die Siure wirde also §—balzqaur{, darstellen, wenn von ihr

23,87 cem zur Neutralisation der abgewogenen 0,6325 g Na,CO; ver-
braucht worden wiiren.

Tatsichlich sind verbraucht worden 23,38 cem Salzsiure. In
23,38 ccm dm Salzsiure sind also ebensoviel ¢ HCl enthalten wie in

23,87 com - 2 _Salzsiure.

[y
2
olglich mufl man je 28,38 cem Salzsdure mit 0,49 com Wasser

s " T .
auf 23,87 cem verdiinnen, um eine - -Salzsdure zu erhalten.
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Sind nach der Titration im Kolben noch 800 cem der Salzsiure

0,49 - 800 .
enthalten, so miissen diese mit — = 16,77 cem Wasser ver-

diinnt werden. 23,38

Man wigt eine zweite Probe Natriumkarbonat ab und bestimmt
wieder die fiir 800 com Salzsiiure notwendige Verdiinnung. Stimmen
die beiden Bestimmungen befriedigend ubelem (s. Seite 84) S0 nimmt
man das Mittel. Nach der \erdurmung uber/cunt man sich durch
die Titration neu abgewogener Sodamengen, dafi die Salzsiiure wirk-

; 1 5,
lich 5 -normal ist.

s n o 5
Herstellung einer m—S:ﬂzsnm'e.

Die DBereitung dieser Titerfliissigkeit geschieht in #hnlicher
Weise wie die der m-bchwetelsam*n.

Beispiel: Das spezifische Gewicht der Salzsiiure sei = 1,120.
Die Siure ist nach der Tabelle 11:23,82%/,ig, d. h. 100 g Séure
enthalten 23.82 ¢ HCL

1”0 -Salzsiure enthalt im Litet\3,647 g HCL
3 g et w2 A0 CBBAT . o 1o 15,31

Diese 3,647 g HCl sind dn —9382 = 15,31g oder in 12
= 13,67 cem der 25,829/, igen Salzsiure cnthalten.

Mdm wigl etwa 16,008 oder milit 14,5 cem der Sdure ab, bringt
sie in einen Liter-Me .xko]ben und verdiinnt mit W asser, bis der untere
Meniskus der Flissigkeit mit der Nullmarke susammentillt.

Nachdem die Flissigkeit gut durchgemischt ist, stellt man mit
Soda ihren Gehalt genau fest. Man wigt zu diesem Zweck etwa
0,13—0,17 g Soda ah.

f\ngenommen es seien0,1573g Natriumkarbonat abgewogen worden.

m—\7a-triumk&rbona.tliiisung enthalt im Liter 5,300 g Na,CO,.

Die abgewogenen 00,1573 ¢ Natriumkarbonat ‘enthalten demnach
; . . 1000 - 0,1573 . A salans
ebensoviel Na,CO, wie S B 29,68 ccm 10 - Natrium-
karbonatlisung, i ”
Die Salzsdure wiirde m-norma.l sein, wenn von ihr 29,68 cem

zur Neutralisation der abgewogenen 0,1573 g Soda beniitigt worden wiiren.
In Wirklichkeit sind verbraucht worden 27,70 com Sdure. Die

Siure ist also stiirker als 0 -normal; denn es waren anstatt 29,68 cem
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nur 27,70 cem, also 1,98 cem weniger erforderlich. Man mub also
je 27,70 cem Sdure mit 1,98 com Wasser anf 29,68 cem auffiillen.
Sind im Kolben noch 900 cem Sidure enthalten, so betriigt die
i 1,98 - 900 - -
Verdiinnung -7 __ - e 64,33 cem.
[ ;
Man liBt zun den verblicbenen 900 cem Sdure aus einer Biirette

64,33 cem Wasser hinzufliefien; damit wird die Salzsiure 16 -normal.

Vorher wiigt man noch einmal eine Probe Natrinmkarbonat ab
und bestimmt ehenfalls die fir 900 cem Siure not wendige Verdinnung.
Aus den beiden Bestimmungen nimmt man das I\llttel, nachdem man
sich vergewissert bat, dal die beiden Bestimmungen geniigend
iibereinstimmen.

Nachdem die Verdiinnung vorgenommen und die Flissigkeit kriftig
durchgemischt worden ist, prift man ihre Richtigkeit, indem man
wieder zweimal eine bestimmte Sodamenge abwigt und titriert.

: n
Herstellung einer — -Natroulauge.
= 2 =

L o ; o MLOLE o e :
%-_\airlm].emg;e enthilt im Liter 3 £ 20,005 g NaOH. Man

bereitet sich eine etwas stirkere LosSung, ermittelt ihren Gehalt mit
n - e ol S Z : ;
E~Sch\veiclsaurc oder é--ballzszmre und verdiinnt mit so viel Wasser, bis

sie 3-n01‘mzﬂ. ist.

Man wiigt 22,0 bis 23,0 g reinstes Natriumhydroxyd (,mit Alkohol
gereinigt“) in einer Porze If\.nschzde auf einer gewdhnlichen Wage ab,
16st es in Wasser auf und spiilt die Losung durch einen Trichter an einem
Glasstabe entlang in cinen Liter-MeBkolben. Dann figt man unter Um-
schwenken noch so viel Wasser hinzu, dall die Fliissigkeitsmenge etwa
800 cem betrigt, und 1iBt die erwirmte Losung auf Zimmertemperatur
abkiihlen, was mindestens eine Stunde dauert. Schliefilich fiillt man
den MeBkolben mit Wasser bis zur Marke aufl und mischt gut durch.

Nun entnimmt man der Liosung mit der Pipette 150 com, laBt
sie in ein trockenes Becherglas flieBen und fillt eine Biirette damit.
Hierauf miBt man in einen rveinen Erlenmeyerkolben oder in ein
reines Becherglas genau 25,00 cem ab, verdinnt mit Wasser auf
etwa 50 com und setzt Tropfen Methylorangelosung bezw. 15 Tropfen -
Methylorange- Indl(folcmuntr hinzu.

Bine zweite Birette wird mit j-ﬂhv.efp]mure oder — —S&Imame

gefillt. Nachdem man die Flissigkeit auf die '_Nui]_ma.rke eingestellt
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hat, li6t man von ihr so viel in das Gefill mit der Natronlauge flieBen,
bis die Gelbfarbung gerade in Rosa umschligt bezw. bis Farblosigkeit
(Graufirbung) entsteht.

Verwendet man als Indikator Kongorot, so liBt man die Lauge
zur Siure fliefien.

Man fihrt drei Titrationen aus und errechnet aus dem Mittel
der drei Bestimmungen die Menge Wasser, mit welcher die Natron-
lange verdiinnt werden mull. Die Titrationen dirfen sich héchstens
um 0,05 cem unterscheiden.

Beispiel: Es seien zur Neutralisation von je 25 eem Natron-
lauge 25,85 ccm, 25,81 com und 25,83 cem, im Mittel 25,83 cem

¥l

I - n Tz s
—-;bchwefelsanure bezw. 7—Sfilxsa.ure nitie gewesen.

Je 25 cem der Lauge missen demnach mit 0,83 cem Wasser
verdiinnt werden, damit die Lauge 5-normal wird.

Im MeBkolben sind noch 850 cem Lauge enthalten; diese sind mit
0,83 * 850 ; ; =
’—2— = 28,22 ccm Wasser zu verdunnen.

25

Nach der Verdinnung wird der &blbeninhalt gut durchgeschiittelt
und die Losung noch einmal titriert,” nachdem man vorher die mit
Lauge gefiillte Burette mit Wasser gereinigt und getrocknet oder
statt dessen einige Male mitx'kleinen Mengen der verdiinnten Lauge
ausgespiilt hat. Is miissen\jetzt 25,00 cem der Lange genau 25,00 cem

n .
der —-Schwefel- bzw. Sulzsdure entsprechen.

L

; Sl ]
Herstellung einer empirischen, ungefihr --Natronlauge.
~

Man wiigt 22—23 g reinstes Natriumhydroxyd (,mit Alkohol
gereinigt") in einer Porzellanschale ab, ldst es in Wasser auf, spiilt
die Lisung in einen Liter-MeBkolben und filllt nach dem Erkalten
bis zur Marke auf, Hierauf stellt man die Lauge gegen eine Schwefel-
oder Salzsiurelosung von bekanntem Gehalt in der in der vorher-
gehenden Aufgabe angegebenen Weise ein.

Beispiel: Es stehe zur Titration eine empirische Schwefelsiure-
Iosung zur Verfigung, deren Faktor = 1,0288 (siehe Seite 86).

Zur Neutralisation von 25,0 cem der hergestellten Natronlauge
seien im Mittel von drei Titrationen 25,80 ccm der empirischen
Schwefelsdurelisung notig gewesen.
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Folglich sind je 25,0 com der Natronlauge mit 0,80 ccm Wasser
su verdiinnen, damit 1 cem der Schwefelsiure 1 ccm der Lauge
entspricht.

Sind im Kolben noch 900 cem Natronlauge enthalten, so0
; : ., 0,80 -900
sind diese mit — 95
Der Faktor der Schwefelsdure = 1,0238.

Somit ist auch der Faktor der Natronlauge = 1,0238.
Man muB also jedes verbrauchte Kuhikzentimeter der Lauge mit

— 28,80 cem Wasser zu verddnnen.

e s TR L ke . g :
1,0238 multiplizieren, um die Laugemenge in cem 7;1\11Lr0n12111ge
zu erhalten. .

; n
Herstellung einer E-Natrmﬂaugc.

et i s ;s e d >
1--0-.Natronla.ugc enthilt im Liter 4,001 g NaOH. Man stellt sich
oine etwas stirkere Losung her, indéem man 4,3—4,5 g reinstes
Natriumhydroxyd in 1 Liter Wasser 10st. i

Die FEinstellung der Lange erfolgt it 10 - Schweflelsiure oder

n o c i ; — \ 5 n .
mézﬂzsaure in entsprechender Weise avie bei der - -Natronlange.

Gehaltsbestimmuig von Salpetersiure.

Loésungen, welche zw'untersuchen sind, werden den zur
Verfiigung stehenden Titerflissigheiten ungelahr dquivalent
5 = 4 i
' A o7 s .
gemacht. Steht eine —-Lauge zur Verfiigung, so mache man die zu
s o v . ; ;s . 1
prifende Sdure ungefihr j—normal; verfiigt man iiber eine 10
-t
so verdiinne man die zu untersuchende Sdure mit Wasser, bis sie etwa

- Lauge,

L ’
16~n0‘rmu-l ist.
G i a sl L L
Beispiel: Zur Verfigung stehe eine 10 -Natronlauge.

Das spezifische Gewicht der Salpetersdure sei 1,125.

Demnach ist die Siure nach der Tabelle III 21,00%ig, d.h. in
100 g Siare sind 21,00 g HNO, enthalten. 1 :

Man stellt zuniichst aus dieser Siure eine ungefihr —-normale
Lisung her. 10

-1110- -Salpetersiiure enthilt im Liter 6,3016 g HNO;.
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100 - 6,3016 ;
SE 30,008 g oder in

= 26,67 ccm der zu priifenden Salpetersiure enthalten.

Diese 6,3016 g INO, sind in
30,008
1,125

Man miBt genau 27,0 cem der Siure in einen Liter-MeBkolben,
fiillt mit Wasser bis zur Marke auf und schiittelt kriftig durch. Die
Losang ist nun ungefihr 0 -normal.

A o .

Dann titriert man 25 cem der E-Laugc unter Anwendung von
Methylorange mit der verdinnten Séure.

Angenommen, es seien im Mittel mehrerer Titrationen 25,20 cem
der verdiinnten Salpetersiure bis zar Neutralisation verbraucht worden.

g l E n O n o

Nun entsprechen aber 25,0 cem - -Lauge 25,0 ccm —-Salpeter-

GI0TB-280 o ones s 1
4" —=0,15754 g HNO,.
1000 ? G :

Die verbrauchten 25,20 eem der verdiinnten Siure enthalten also

Somit enthalten 1000 cem der verdimnten Sdure e e
— 6,2516 g HNO,. 4oy~

Tn 1000 com der verdiinnten (SHure sind aber 27,0 cem der zn
untersuchenden Siure enthalten.

Somit sind in 27,0 cem der-2u priifenden Séure 6,2516 g HNO; ent-

siare, also

halten O

o 2516 - 100
100 cem der gegebeuen Siure enthalten demnach % )1.)7 -
= 23,15 g HNO,. A

Da das spezifische’ Gewicht der Siure = 1,125 ist, so haben
100 cem ein Gewicht von 100-1,125 g.
In 100 - 1,125 g Séure sind also 23,15 g HNO; und in 100 g Séure
23,15 - 100 :
D - — 20,577 g HNO; enthalten.
1,125 - 100 Ll 8
Die untersuchte Salpetersiure ist somit 20,58 %ig.

Bestimmung des Kaliumhydroxydgehaltes einer wisserigen
Kalilauge.

Beispiel: Zur Verfiigung stehe eine —;l -Schwefelsdure.

- Das spezifische Gewicht der Lauge sei = 1,180.

Demnach ist die Lauge nach der Tabelle V 20,5 %ig, d. h. in
100 g Lauge sind 20,5 g KOH enthalten. 1

Man stellt zunichst aus dieser Lauge cine ungefihr — -normale

. 2
Lisung her.
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5 , P e 4 |
T{I -Kalilauge enthidlt im Liter : >— = 28, g KOH.
5 30 - 2 o ;
Diese 28,005 g KOH L 8,—0 i = 136,80 g oder in
136,85 .. .. L 2%
8 = 115,97 cem der zu untersuchenden Lauge enthalten.

Man milit genau 115 eem in einen Literkolben, verdiinnt mit Wasser
bis zur Marke und schiittelt kriftig durch. Die Losung ist nun ungefihr

—_

i -normid,

I

Dann titriert man 25 cem der verdiinnten Lauge unter Anwendung
' ! Lien L
von Methylorange oder Methylorange-Indigo mit - -Schwefelsiure (oder

n S
5 Salzsdure).

Angenommen, es seien im Mittel mehrerer Titrationen 24,25 ccm

n 5 . 2 A
- ~Siure bis zur Neutralisation verbraucht worden.

24,25 cem %—Si’iure entsprechen 24,25 ccm]—; - Kalilauge, also
28,005-24.25__ 6805 ¢ KOH )
1000 o oUes R
25 cem der verdiinnten Lauge enthalten also 0,6803 g KOH.
1000 cem der verdiinnten lLauge)enthalten dann 27,212 g KOL.
In 1000 cem der verdinnten iauge sind aber 115 cem der ur-
spriinglichen Lauge enthalten.
Somitenthalten 115 cem<ar zu untersuchenden Lange 27,212g KOH
und 100 cem 23,66 g KOH.
Da das spezifische Gewicht der zu untersuchenden Lauge = 1,18,
so haben 100 cem ein Gewicht von 100 1,18 g.
Demnach sind in 100- 1,18g Lauge 23,66g KOH, also in 100g
28,66 100 ool s
Lange —-—————=120,05g KOH enthalten.
1,18 - 100
Die untmauohte Lauge ist somit 20,03 %ig.

-]

Bestimmung der basisch wirkenden Stoffe im I)unoo]ﬂlh
nach 0. Foerster,

Nach dem Beschlul des Verbandes landwirtschaftlicher
Versuchsstationen im Deutschen Reiche ist als werthestimmend
fir die Kalkdiingemittel nur deren Gehalt an Kalk und Magnesia
in basisch wirkender Form zu verstehen.
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= : : Nt o b

Verfahren: Der Diingekalk wird mit ; -Salzsdure erhitzt und
die iiberschiissige Salzsdure mit 5 -Natronlauge zuriicktitriert. Aus
dem Verbrauch an Salzsiure lilt sich die Menge der basisch wirkenden
Stoffe berechnen.

Ausfihrang: Die Probe wird méglichst rasch so weit zerkleinert,
daB sie durch ein 2 mm-Sieb geht, und gut gemischt.

Dann werden bei Atzkalken 5 g, bei kohlensauren Kalken 10 g
T : s s i T
in einen Mebkolben von 500 cem Inhalt gewogen, mit 250 cem i -Salz-
siure versetzt und unter hiufigem Umschwenken 1/, Stunde. lang auf
dem kochenden Wasserbad (oder mehrere Stunden lang kalt) stehen
gelassen.

Nach dem Frkalten wird mit Wasser bis zur Marke aufgefiillt.
Die Losung hat nunmehr einen halbnormalen Sauregehalt. Alsdann
wird durch ein Faltenfilter filtriert.

Von der filtrierten Lisung werden 100 cem, entsprechend 100 com

0 o 4 3 . - . .
—--Salzsiure und 1g Atzkalk bzw. 22 kohlensaurem Kalk, in einen

Jenaer MeBkolben von 200 cem Inhalt pipettiert. Die Losung wird nach
Zusatz von 1—2 Tropfen Phenolphtalein mit _g,- Natronlauge bis zum
Eintritt der Rotfirbung titriert. Der Verbrauch an ; - Natronlauge sei
a ccm. Hierauf gibty\man 1—2 cem (¢ com) —___T)—I~Sa,]zs;'i.ure hinzu,

so dab wieder Farblosigkeit eintritt, erhitzt und lilt einige Minuten
lang kochen, bis die kleinen aufsteigenden Kohlensiureblasen ver-
schwunden und durch die groieren Wasserdampfblasen verdringt sind.

Die Titerlauge enthili fiir gewdhnlich etwas Kohlensiure, welche
auf Phenolphtalein nicht ohne Einfluff ist. Man erhitzt deshalb erst
nach der Zugabe von Natronlauge bei einem geringen Uberschull von
1—2 cem Séure und erreicht dadurch die Austreibung der Kohlensiure
aus der nahezu gesamten erforderlichen Menge Natronlauge.

Ist der Kalk stark eisenhaltig, so fillt bei der Titration mit
Natronlauge braunes Eisenhydroxyd aus. Die Rotfirbung des Phenol-
phtaleins und somit die genaue Endtitration wird dadurch schwer
erkennbar. Man fillt deshalb nach dem Erkalten den Kolben
mit ausgekochtem, kohlensiurefreiem Wasser auf 200 cem auf,
mischt, filtriert, pipettiert 100 cem des Filtrats in einen Erlenmeyer-
kolben und titriert dann den Siureiiberschul mit %—Fatmnl&.ngc

¥
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zariick, Infolge des geringen Uberschusses an Salzsiure bleibt der
groBte Teil Tisen abgeschieden und wird durch die daranffol-
gende Filtration unschidlich gemacht, so dafl im Filtrat bei der
Riicktitration der F ar)enumachlaﬂ in keiner Weise beeintrichtigt wird.
Der Verbrauch an - D Natronlauge sei fir die 100 cem = d, folglich

s

fiir die 200 cem = 2+-d = b cem.
Bei reinen Kalken entsteht keine oder nur eine geringe Aus-
scheidung von Eisenhydroxyd. In diesem Falle kann man die heille

= ) Ik ; g
Liésung, ohme aufzufillen und zu filtrieren, direkt mit 5 -Natronlauge
guriicktitrieren; Verbrauch =b cem.

Berechnung: Die basisch wirkenden Stoffe des Kalks werden

als Ca0 angegeben.
Das Molekulargewicht des CaO ist 56,07, das Aquivalentgewicht
die Hilfte davon = 28,04 g und das halbe Aqun alentgewicht = 14,02 g.

1 cem §-Sﬂzs¢ure entspricht infolgedessen '1“1—““ 14,02 g Cal

000
= 0,01402 g CaO.
7111 1‘1tra.t1011 wurden angewandt 100 cbmr Losung, entsprechend

1 baw. 2g Substanz.
q Die insgcsamt angewandte Salzsduremenge betrdgt (100 + c) cem
5 -HCL
Zur Riicktitration wurden yerbraucht (a 4- b) cem %—NaOH.
Also wurden zur Neutrahsaﬁon der basischen Stoffe verbraucht
(100 4 ¢) — (a —}— h) eem 5 V_HOl = m cem %—IIGI.
Da 1eem — ~H()l 0, 01409 Ca0 entspricht, so entsprechen m cem
;_‘_Hu m - 0?01402 g Ca0.

In 1 bzw. 2 g Substanz sind also m - 0,01402 g basische Stoffe, in
(a0 ausgedriickt, vorhanden.

Die Substanz enthidlt demnach 100 « m - 0,01402% hbzw.
50-m-0,01402% basische Stoffe, ausgedriickt in CaO.

Bestimmung von Kalziumoxyd bzw. -hydroxyd in einem Kalk-
diingemittel.
Verfahren: Man behandelt den Kalk mit Wasser und titriert
das Kalziumhydroxyd mit Salzsdure oder Oxalsiure von bekanntem
Titer unter Verwendung von Phenolphtalein als Indikator.

Wielmann, Praktikum.

<
i
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Ausfiithrung: Man wigt 25 g einer gut gezogenen Durchschnitts-
probe des Kalkes rasch in eine Porzellanschale, loscht sorgfiltie mit aus-
gekochtem, kohlensiurefreiem Wasser,spiiltdenabgekiihlten Breiebenfalls
mit kohlensdurefreiem Wasser in einen Halbliter-MeBkolben und fiillt bis
zur Marke auf. Hierauf mischt man gehirig, pipettiert unter bestindigem
Umschwenken 100 ccm der triiben Fliissigkeit abermals in einen
Halbliter-Mebkolben und fillt mit ausgekochtem Wasser bis zur Marke
auf, Nun entoimmt man vom gut gemischten Inhalt 100 cem = 1 g
Kalk, setst einige Tropfen Phenolphtaleinlosung hinzu und titriert
n
1
Kalk gesittigt, aber kohlensaurer Kalk noch nicht angegriffen ist.
Es ist-dabei unbedingt erforderlich, daf die Salzsiure recht langsam
hinzatropft und die Flissigkeit stindig umgeschwenkt wird. Andern-
falls wiirde durch die Salzsiure Kalziumkarbonat gelést werden und
das Ergebnis zu hoch ausfallen.

Beispiel: Zur Titration angewandt: 1 g Substanz.

Verbraucht: 25,50 cem % -HCI.
1 cem ’;‘ -HCI entspricht 0,02804°¢ Ca0.
Folglich entsprechen 25,50 cem %-HOI 0,7150 g Ca0,

mit — -Salzsiure bis zur Farblosigkeit, die eintritt, wenn aller freier

Somit enthilt der Kalk 71,50% Ca0 in Form von Atzkalk bzw.
gelischtem Kalk,

An Stelle von Salzsdtre kann man zur -Titration auch Oxal-
sBure henutzen und werfdhrt im iibrigen genau wie oben. Steht z. B.
n
10
sich eine entsprechend verdiinnte Aufschlimmung des Kalks, indem
man etwa 25 g in einem Liter Wasser anfschwemmt, davon 50 cem
= 1,25 g in einen 500 cem-Kolben bringt und von dieser Verdiinnung

eine Oxalsiure zur Verfigung (siche Seite 114), so bereitet man

2 T i " :
90 cem = 0,125 g Substanz zur Titration mit 10 Oxalsiure anwendet.

1 com jﬂg -Oxalsiure entspricht 0,002804g Ca0.

Bestimmung des Stickstoffs im schwefelsauren Ammoniak
nach der Destillationsmethode,

Das schwefelsaure Ammoniak, (NH,),80,, wird teils als Neben-
produkt bei der Gasfabrikation gewonnen, teils nach dem Verfahren von
Haber-Bosch auf synthetischem Wege aus dem Stickstoff der Lult und
Wasserstoff hergestellt. s enthilt durchschnittlich 20 —21% Stickstoff.
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Verfahren: Man treibt das Ammoniak aus dem Ammoniumsalz
durch Kochen mit iiberschiissiger Natronlauge (I) oder gebrannter
Magnesia (Magnesia usta) (II) ans und fingt es in einer Vorlage auf,
welche. zur Bindung des Ammoniaks eine mehr als hinreichende
: n ~ ax a . . .
Menge §—bc-hwefe]sa.ure enthiilt, Nach der Destillation besteht die
Flissigkeit in der Vorlage aus Ammoniumsulfat und iiberschiissiger

n < : : ; :
5 -Schwefelsdure. Man ermittelt nun die Menge der nicht gebundenen

e o B . :
‘~aule durch Titration mit T)-Natmn]auge und herechnet daraus die

Menge der gebundenen Siure und damit die Menge des iiberdestillierten
Ammoniaks.

Die Austreibung des Ammoniaks geschieht nach folgenden
(-}-[eichungen :

. (NH),80, + 2NaOH = 2NH; 4 Na,50, + 2H,0.

lJ (NH,),80, + MgO = 2NH; 4 MgSO; 4 H, 0.

Die Bindung des abdestillierten _\mmnnmlu [h]T'PI’I vorgelegte Siure
erfolgt nach der Formel:

9NH; + H,S0, = (NHMR0,.

erhlelbun des Destillationgapparates: Ein 500 com-
oder Liter-Kolben aus Jenaer Glas istdurch einen doppelt durch-
bohrten Gummistopfen verschlieBbar (Abb. 44). Durch die eine Bohrung
geht ein mit einem Glashalm vepsehener Tropltrichter, dessen Rohr
bis nahezu auf den Boden des-Kolbens reicht. In die zweite Bohrung
ist cin sogenannter Destillationsaufsatz eingesetzt, welcher verhindert,
daB beim Kochen Tropfehenhder alkalischen Fliissigkeit in den Kiihler
und von da in die mit Siure gefiillte Yorlage gelangen. Der Destillations-
aufsatz ist mit dem Kiihlrohr eines schrig geneigten Liebigschen
Kithlers verbunden. Dem unteren Iinde des Kiihlrohrs ist vermittels
eines durchbohrten Gummistoplens ein sogenannter Vorstolh aufgesetzt,
d. i. eine gebogene, nach unten konisch verlaufende Glasrohre. Der
Vorstob taucht in die mit Siure gefiillte Vorlage ein. Als solche
dient ein Erlenmeyer- oder ihnlicher Stehkolben.

Ausfithrung: Man wigt auf der Machschen Wage in einem
tarierten Schiffchen 10 g der gut gemischten Substanz ab, bringt die-
selbe mit Hilfe eines I‘matls in einen Liter- I\le[ﬁlw]ben fiillt mit
Wasser bis zur Marke auf, verschlieit den Kolben mit einem Gummi-
stopfen und lost das Salz durch Umschiitteln auf.

Von dieser Lisung werden 100 cem, entsprechend 1 g Substanz,
in den Destillierkolben pipettiert und mit 200 cem Wasser verdiinnt.
Dann gibt man zur Herbeifihrung gleichmifigen Siedens eine Messer-
spitze voll Zinkkornchen in den Kol lben. Zink entwickelt mit Natron-

s
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lauge Wasserstoff; infolge der Gasentwicklung werden Siedepunkts-
verzogerungen verhindert. Hierauf verbindet man den Kolben mit
dem I{iihler. "

Vorher hat man 40 cem 2 -Schwefelsiure in die Vorlage go-

messen und unter Abspiilen der Innenwand mit so viel Wasser ver-
diiint, dal der Vorsteli in die Fliissigkeit taucht.

Man léBt nun durch den Tropftrichter ungefdhr 5 cem einer
30%igen Natronlauge in den Destillierkolben flieBen, spiilt mit etwas
Wasser nach und verschlieft den Trichter. Hierauf mischt man den
Kolbeninhalt durch vorsichtiges Schiitteln, ohne den Gummistopfen

Abh. 44, Destillationsapparat.

und die Verbindung des Destillationsaufsatzes zu lockern. Alsdann
setzt man den Kihler in Tétigkeif, indem man durch den seitlich
angebrachten Glasstutzen des Kiihlermantels von unten her aus der
Wasserleitung Wasser eintreten und oben seitlich wieder abfliefen lift.

Nun erhitzt man den Kolben iiber der Flamme eines Pilz-
brenners und regelt die TFlamme so, dall die Flissigkeit nicht zu
stirmisch kocht. Nachdem die Fliissigkeit ungefihr !/, Stunde lang
gekocht hat, kann man die Destillation als beendet betrachten. Man
unterbricht dann die Verbindung des Vorstolles mit dem Kihler,
stellt den Vorstol in die Vorlage und dreht die Ilamme ab. Wirde
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man zuerst die Flamme abdrehen, ohne die Verbindung des Destillier-
kolbens mit der Vorlage unterbrochen zu haben, so wiirde infolge der
Abkiihlung des Destillierkolbens die Fliissigkeit aus der Vorlage durch
den VorstoB in den Kihler und Kolben ,zuriicksteigen®! :

Man spiilt den Vorstofs innen und aulien mit Wasser sorgfiiltig in die
Vorlage hinein ab und titriert nun den [TberschuB der Schwefelsiure nach
Zugabe einiger Tropfen Kongorot, Methylorange, Methylrot oder Para-

: o B o
nitrophenol mit —--Natronlauge zuriick.
2

Bei. Anwendung von Kongorot schligt die Farbe, sobald Neu-
tralisation erreicht ist, von Blau nach Rot um. Benutzt man Methyl-
orange als Indikator, so liBt man gweckmillig so viel Natronlauge
hinzaflieBen, bis deutliche Gelbfirbung eingetreten ist, und titriert

dann mit einigen Tropfen 5 -Schwelelsiure auf Rosa zuriick. Es ist

néimlich leichter, die Farbeninderung von Gelb nach Rosa zu beob-
achten als umgekehrt. Die hierbei verbrauchte Schwefelsiure ist den
vorgelegten 40 cem hinzuzuzihlen und von dem Volumen der ins-
cesamt verbrauchten Natronlauge abzuziehen:

Statt der ﬂ-L{fasungcn kann man| wuch empirisehe, ungefiihr
—I}- -Titerlsungen anwenden.
2 An Stelle von Natronlange kdhn man zur Austreibung des Am-
moniaks auch gebrannte kohlensdurefreie Magnesia nehmen. Man
gibt etwa 3 g in den mit, der verdiinnten Ammoniumsalzlésung be-
schickten Destillierkolbeng avischt den Kolbeninhalt® durch Hin- und
Herschwenken gut durch 'und verbindet dann sofort den Kolben mit

der Destillationsvorrichtung. Man destilliert 1/, — 3/, Stunden lang.

Beispiel a: Es stehen —Ii - Schwefelsidure- und n) -Natronlauge
zur Yerfigung. # 3

Angewandt: 1g Ammoniumsulfat.

In die Vorlage gegeben: 40,0 ccm 3 -Sehwefelsiare.

, Nach der Destillation zur Riicktitration verbraucht: 11,0 cem
, -Natronlauge.
2 " Also wurden zur Neutralisation des iiberdestillierten Ammoniaks

verbraucht 40,0 — 11,0 = 29,0 cem %-Sch\\-‘ef_e-lsiiure.
Auf Grund der Gleichung: H,S0, + 2NH, = (NH,) »50, ent-
sprechen 98,086 g H,80, 34,062 g NHy bezw. 28,016 ¢ N. Folglich
98,086 . - ar 28,016 :
entsprechen l) @ = 24,52 g H;50, & — 7,004 g N,
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Nun sind aber in 1000 cem ?—bchwcfe]saurc 24,52 g H,S0,
" n

enthalten. Somit entsprechen 1000 cem - -Schwefelsiure 7,004 ¢ N,

2
1 . ; ; n o i 8 5
Folglich entspricht 1 cem 5 -Schwefelsédure 0,0070 g Stickstoff?).
o il o S
Die verbrauchten 29,0 cem E—bcl‘nvefe.lsa1n‘c entsprechen dem-

nach 29,0 -0,0070 = 0,2030 g Stickstolf.

In der angewandten Substanzmenge von 1 g sind also 0,2030 ¢
Stickstoff enthalten. i :

Das Ammoniumsulfat enthilt somit 20,30% Stickstoff.

Beispiel b: Es stehen empirische, ungefihr E—Ii- ll6sangen  von
Schwefelsiure und Natronlauge zur Verfiigung. &

1 cem der Titerschwefelsiure neutralisiere 0,02713 g Na,CO,
(siehe Seite 86); ferner entspreche 1cem der Schwefelsiure 1 cem
der Titernatronlauge (siche Seite 92).

Angewandt: 1 ¢ Ammoniumsulfat.

In die Vorlage gegeben: 40,0 cem \Titerschwefelsiure.

Nach der Destillation zur Riicktitration verbraucht: 11,69 cem
Titernatronlauge.

Also wurden zur Neutralisation des iiberdestillierten Ammoniaks
verbraucht 40,0—11,69 com =="2831 ccm Titerschwefelsiure,

1 Molekiil Na,C0, ist dquivalent 2 Molekiilen NH, bzw. 2 Atomen N.
Es entsprechen also 106,00'g Na,('0, 28,016 ¢ N. Folglich entsprechen
) - 2OIBYE - 0,02713 .

0/02713 g Na,00y —N 1 — =10.00717 ¢ N,
' SR 106,00 ’ .

Somit zeigt 1eom der Titerschwefelsdure 0,00717 g Stickstoff an?).

Der ,Stickstofftiter* oder ,Stickstoffaktor* ist demnach 0,00717.

Die verhrauchten 28,31 cem Titerschwefelsdnre entsprechen dem-
nach 28,31-0,00717 = 0,20298 g Stickstoff.

In der angewandten Substanzmenge von 1 g sind also 0,20298 ¢
Stickstoff enthalten.

Das Ammoniumsulfat enthilt somit 20,30 % Stickstof.

1) Bs empiichlt sich, den Titer der Schwelelsiure mit Ammoniumchlorid
zu kontrollieren, Man wigh zu diesem Zweek von dem chemisch reinen und
bei 100° bis zur Gewichtskonstanz getrockneten Salz etwa 1 g genau ab und
destilliert es unter Vorlage von 40 cem Siure. Das von der Badischen Anilin-
und  Sodafabrilk aus synthetiseh gewonnenem Ammoniak lergestellte Saly

eignet sichi besonders zur Titerstellung. 1 g NH,Cl enthiilt 0,26183 g N,

ol P o pis o
entspricht also 87,40 cem — - Schwefolsinve,
B
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Bestimmung des Stickstoffs im schwefelsauren Ammoniak
mit Hilfe von Formaldehyd.

Verfahren: Ammoniumsalze und Formaldehyd, HCHO, reagieren
unter Bildung von Hexamethylentetramin, (CHy)sN,, und Freiwerden
einer dem Ammoniakgehalt dquivalenten gLuucm(,uvt, nach folgender
Gleichunw

6HCHO -+ 2(NH,) 'SO (CH,)eN, -+ 6H, 0 4 2H,80,
DIP Menge der in Fr hett "b‘:(,L!it‘!] Saure wird durah Titration

b S e g
mit -Natronlauge unter Benutzung von Phenolphtalein als Indikator
bestimmt und daraus der Gehalt an Stickstoff berechnet.

Die wisserigen Losungen des Ammoniumsalzes und Formaldehyds

miissen neutral reagieren, gegebenenfalls vorher neutralisiert werden.

Ausfithrung: Man wigt auf der Machschen Wage in einer
tarierten Schale 10 g Substanz ab, bringt dieselbe mit Hilfe eines
Pinsels in einen Liter-MeBkolben, list das Salz in Wasser, fiillt bis
zur Marke mit Wasser auf und mischt durch-Umschitteln gut duarch.

Von der Losung pipettiert man 50 cemiyn einen 300 ccm Erlen-
meyerkolben, versetzt mit einem Uberschul 40°/ iger Lisung von
Formaldehyd (Formalin), fugt 1—2 <%ropien Phem‘»]phtaleinlt&sunﬂ
hinzu und titriert unter Umschwenken mit §-I\atronlauve bis zur
Dhibig . ; o
Rotfirbung. Bei Anwendung einer 15—20 cem —_;)—~T.\a.tron]augs3 ent-

=3

sprechenden Menge von Ammoniumsalzlésung geniigh ein Zusatz von
ungefithr 10 cem 40°/,iger Lisung von Formaldr,hvd

Vorher hat man sich in einer besonderen Probe der Ammonium-
salzlosung mit Hilfe von Methylorange von deren Neutralitdt iiber-
zeugt. Ist die Liésung nicht neutral, so ermittelt man die zur Neu-

1 - o . n y
tralisierang von 50 cem Losung erforderliche Menge von - -Natron-

lauge und gibt diese Menge von vornherein den mit Formalin zu
fitrierenden 50 cem Ammoninmsulfatlosung hinzu, ohne sie in An-
rechnung zu bringen. Aunch die Formaldehydlisung wird vorher mif

I e
= atronlauge genau neutralisiert.

(=]

Beispiel: Zur Titration angewandt: 50 cem Ldsung = 0,5
Ammoninmsulfat. n :
Zur Neutralisierang verbraucht: 14,50 cem — -Natronlauge.

1 cem %-Natmnlauge entspricht 0,0070 g Stickstoff.

&
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Folglich entsprechen die verbrauchten 14,5 cem g-Natron]auge
14,5°0,0070 = 0,1015 g Stickstoff. %

In der angewandten Substanzmenge von 0,5 ¢ sind also 0,1015 g
Stickstoff enthalten.

Das Ammoniumsulfat enthdlt somit 200 - 0,1015 = 20,309/,
Stickstoff.

Bestimmung des Stickstoffs in Salpeter.

Als Diinger kommt hauptsichlich Na.[r(msalpater, NaNQ,, in
Betracht. Er findet sich frei in der Natur als Chilesalpeter. Dem
Chilesalpeter hat der kinstliche Salpeter starken Abbruch getan.
Die Herstellung desselben erfolgt in der Weise, dall das nach drm Ver-
fahren von Haber-Bosch aus der | uft gewonnene Ammoniak zn Salpeter-
saure oxydiert und diese mit Soda ueuhallslel’r wird.

Der Chilesalpeter enthidlf durchschnittlich 15—16% Stickstoff
und der kiinstliche Natronsalpeter 15,8—16,2% Stickstofl.

Zur Bestimmung des Stickstoffs im hqlpctf‘r sind verschiedene
Verfahren im Gebrauch.

I, Reduktion des Salpeters in $aurer L&sung nach K, Ulsch.

Verfahren: Der Salpeter wird in schwefelsaurer Losung unter
Anwendung von Eisen zu Ammoniak reduziert und dieses durch Ab-
destillieren und Auffangen (i Schwefelsiiure von bekanntem Titer
bestimmt.  Der Reduktjensvorgang findet nach den folgenden
Gleichungen statt:

8 Fe 4 8 H,S80, = 8FeS0, + SH,;
2NaNO; + 2H,80, +- 8H, = (NH,). “Ui + \a 5530, -+ 6 H,0.

Die beiden Gleichungen zusammengefalt, ergibt:

SFe + 2NaNO; 4+ 10H,80, = (NH”?N] + 8FeS0, -L Na,SO,
-+ 6H

Die zu bestimmende Nitmibtlckbtoﬁmenge darf T0 mg nicht iiber-
schreiten.

Ausfithrung: Man wigt in einem tarierten Schiffchen 10 g

Salpeter ab, ub(,rfuhrt die abgewogene Menge mit Hilfe eines Pinsels und
welthalugm Trichters in einen 500 ccm \l(,IS kolben, bringt das Salz
mit Wasser in Losung, fillt mit Wasser bis zur Marke auf, verschlieflit
den Kolben und mm(‘ht durch Umschiitteln.  Von der Losung werden
20 cem, entsprechend 0,4 g Substanz, in einen Destillierkolben pipettiert.
Hicrauf fiigt man 10 cem verdiinnte Schwefelsaure vom spezifischen

Gewicht 1,85 (erhalten durch Mischen von 2 Raumteilen Wasser mit
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1 Raumteil konzentrierter Schwelelsiure) und 5 g stickstoffireies Fisen-
pulver hinzu.

Man bedeckt dann den Kolben mit einem kleinen Trichter, um
Verluste durch Aufspritzen der Flussigkeit zu vermeiden.

Nachdem die anfangs lebhafte Wasserstoffentwicklung nach-
gelassen hat, erwiirmt man das Gemisch vorsichtig unter wiederholtem
Hin- und Herschwenken des Kolbens mit sehr kleiner Flamme und
steigert die Hitze in dem Mabe, als die Reaktion schwiicher wird, so dall
nach 4 Minuten, von Beginn des Erwirmens an gerechnet, die
Flissigkeit zu sieden beginnt. Man erkennt das Kochen an dem
Entweichen groBer Dampfblasen. Nachdem man die Fliissigkeit
etwa 1/, Minute lang in schwachem Sieden erhalten hat, ist die Re-
duktion beendet.

Hierauf spiilt man den Trichter ab, verdiinnt die Fliissigkeit mit
100 cem Wasser und verbindet den Kolben mit dem Destillationsapparat.
SehlieBlich fiigt man durch den Tropftrichter 30 cem ca. 33%ige Natron-
lauge (spezifisches Gewicht = 1,33) hinzu, schiittelt das Gemisch gut
durch und destilliert das Ammoniak nach Seite 100 in die mit 15 cem

o 4 i - YT e N pe - =
5 -Schwefelsdure beschickte Vorlage ab. Fin Zuliigen von Zinkkdrnchen

vor der Destillation ist in diesem<Falle nicht erforderlich. Das
Ammoniak ist von Beginn lebhaften Kochens an gerechnet, nach
etwa 15 Minuten ausgetrieben.

Da das Eisen zuweilen hig\0,3% Stickstoff enthalten kann, so ist
auch eine blinde Bestimmnpg' auszufiihren und die dabei ermittelte
Stickstoffmenge von jenerpeim Salpeter gelundenen abzuziehen.

Beispiel: Angewandt: 0,4 g Salpeter.

e i 5 B ,

In die Vorlage gegeben: 15,0 ccm - -Schwefelsdure.

=

Nach der Destillation zur Riicktitration verbraucht: 5,95 cem
5 -Natronlauge.

Also zur Neutralisation des iiberdestillierten Ammoniaksverbraucht:

15,0 ecem — 5,95 ecm = 9,05 cem 3 -Schwefelsiure.
I iy s . S WO
1 cem —-Schwefelsiure entspricht 0,0070 g Stickstoll,
: = e — n 1 X : :
Die verbrauchten 9,05 cem 5 -Schwelelsdure entsprechen infolge-

dessen 9,05 - 0,0070 g = 0,06335 g Stickstofi.

In der angewandten Substanzmenge von 0,4 g sind also 0,06335 ¢
Stickstoff enthalten, sofern das Eisen stickstoffirel ist.

Der Salpeter enthilt demnach 15,84% Stickstofl.
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II. Reduktion des Salpeters in alkalischer Lésung.

Verfahren: Man verwendet zur Reduktion des Salpeters Natronlauge
und Zink, Aluminium oder am besten Devardasche Legierung, d.i. eine
Legierung aus 50 Teilen Kupfer, 5 Teilen Zink und 45T silen Aluminium,

Bei Anwendung von Zink findet die Reduktion nach folgender
Gleichung statt:

NaNO; + 4 Zn 4 7 NaOH = NI + 4 Zn(ONa), + 2 H,0.

DJE— I\.mhtwn mit Devardascher Legierung grnrtdet sich ebenfalls

auf die Bildung von naszierendem Wasserstoff:
Zn + 2 NaOH = Zn(0ONa), 4 H,
2 Al + 6 NaOll = 2 Al(ONa); + 3 H,.

Ausfihrung: Man stellt wie bei I eine Lisung von 10 g Salpeter
in 500 cem Wasser her. Von der Lisung plprttwrt man 25 cem,
entsprechend 0,5 g Substanz, in einen Destillierkolben von 1 Liter
Inhalt, verdiinnt mit 250 cem Wasser, figt 5 com Alkohol und 2—2.5 ¢
pulaerlslerlc Devardasche Legierung hinzu.

Hierauf schlieBt man den Kolben sofort an den Destillations-

, ) e \ ; T U
apparat an, nachdem zuvor die Vorlage mit 20,0 cem 5 -Schwefelsdure

beschickt worden ist. Nun ldBt wdn, durch den Tropftrichter 20 cem
ca. 33%ige Natronlauge (spezifisches Gewicht = 1,35) hinzaflieBen und
schiittelt die Ilusmgkmt gut dureh. Die nun eintretende Wasserstoff-
entwicklung 1ibt man 1 Stunfle’ in der Kilte vor sich gehen. Darauf
erwirmt man, solange noch\ein Rest der Legierung vorhanden ist, mit
kleiner Flamme (etwa 40 Minuten lang), 5n,h11eﬁluh erhitzt man zum
decn und destilliert etwa 1/, Stunde lang.
Nach beendeter Destillation wird der Inhalt der Vorlage nach

Zusatz der Indikatorlésung titriert.

Die aus den Reagentien stammenden kleinen Stickstoffmengen
sind durch blinde Bestimmungen zu ermitteln und abzuziehen.

Die Berechnung erfolgt wie bei I

III. Reduktion des Salpeters in neutraler L&sung nach Th. Arnd.

Verfahren: Die Reduktion wird in wisseriger Losung mif einer
Legierung vorgenommen, die aus 40 Teilen MLWIJPSIUII] und 60 Teilen
Kupfer besteht. Die .Immerun“ wird von der Aluminium- und
Magnesiumfabrik A.-G. in Hemelingen bei Bremen geliefert.
Sie wird am besten in festen Stiicken bwn%n und vor dem Gebrauch
bis zum Durchgang durch ein 1 mm-Sieb in einer Porzellanreibschale
zerkleinert. Die Stiicke der Tegierung sind in verschlossenen Gefifien
trocken anfzubewahren. Das Magnesium hat infolge seiner starken
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elektrolytischen Losungstension die Fihigkeit, allein beim Zusammen-
bringen mit Wasser, also ohne Zusatz von Siuren und Alkalien, Wasser-
stoff zu entwickeln, wobei sich Magnesiumhydroxyd bildet. Die
Wasserstoffentwicklang wird durch Zusatz von Magnesinmehlorid erhht.
Infolge der Bildung von Magnesiumhydroxyd nimmt die [Losung
alkalische Reaktion an, so dal durch Kochen das gebildete Am-
moniak ausgetricben wird.

Die zu bestimmende Nitratstickstoffmenge darf 100 mg nicht
iiberschreiten.

Ausfithrung: Man stellt wie bei I eine Losung von 10 g Salpeter
in 500 ccm Wasser her. Von dieser Losung pipettiert man 25 com,
entsprechend 0,5 g Salpeter, in ecinen Destillierkolben, verdinnt mit
950—300cem Wasser, ligt 10cem einer Losung von 20g kristallisiertem
Magnesiumehlorid in 100 cem Wasser und 5 g gepulverte Arndsche
Legierang hinzu.

Hierauf schlieBt man den Kolben sogleich an den Destillations-

5

- y B s :
apparat an, nachdem zuvor die Vorlage mit 20,0 cem - Schwefel-

siure beschickt worden ist. Die Fliissigkeit wird sofort mit voller
Flamme erhitzt. Sind 200 cem der Ligung abdestilliert, so ist das
gesamte Ammoniak tbergetrieben.

Mit jeder neu bezogenen Sendung.der Legierung, sowie mit jeder
frisch hergestellten Magnesiumchloridlosung sind Blindversuche aus-
zufiihren und die ermittelten Stickstoffmengen in Abzug zu bringen.

Die Berechnung erfolgt e bei L

Bestimmung des Stickstoffs in organischen Stickstoffdiingern
(Horn-, Blutmehl usw.) nach Kjeldahl

Verfahren: Die Kjeldahlsche Bestimmung beruht auf der Tat-
sache, dab der in organischen Stoffen enthaltene Stickstoff durch Kochen
mit konzentrierter Schwefelsinre bei Gegenwart eines Katalysators
(Quecksilber, Quecksilberoxyd, Kupferoxyd usw.) quantitativ in Ammoniak
iibergefiihrt wird, das sich mit der im UberschuB vorhandenen Schwefel-
siare zu Ammoniumsulfat verbindet. Aus dem Ammoniumsulfat wird
das Ammoniak durch Kochen mit Natronlauge abdestilliert und in
Schwefelsiure von bekanntem Titey aufgefangen.

Ausfiihrung: Man wigt je nach dem Stickstoffgehalt 1—2 g der
Substanz in einem Schiffchen ab und bringt die abgewogene Menge
mit Hilfe eines Pinsels und weithalsigen Trichfers in einen 500 cem
fassenden AufschluBkolben aus Jenaer Glas (Kjeldahlkolben, Abb. 45).
Hierauf fiigt man 20 cem stickstofffreie konzentrierte Schwefelséure (in
einem MeBzylinder abgemessen) und einen Tropfen Quecksilber (etwa 1 g
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hinzu und mischt den Kolbeninhalt durch vorsichtiges Hin- und Her-
schwenken, so dall die Substanz vollstindig und gleichmibig mit
Schwefelsidure durchtrankt wird.

Alsdann verschlieit man den Kolben lose durch Aufsetzen einer
gestielten Glaskugel oder stellt ihn schrig, den Hals gegen eine seit-
lich angcbmchtb, gabelartige Stiitze é,eldmt in den Ausschnitt einer
auf einem Gestell befestigten Eisenblechscheibe (Abb. 46). Man errcicht
auf diese Weise, dall die sich kondensicrenden Siuredimpfe und etwa
emporgespritzte Anteile des Reaktionsgemisches der Flussigkeit wieder
zugelithrt werden.

Hierauf erwirmt man den Kolben unter dem Abzug iber der
freien Flamme eines Pilzbrenners, zuerst vorsichtig und dann stéirker,
so daB der Kolbeninhalt kocht. it Schiumen ein,
so gibt man etwa 1/, ¢ Paraffin in den Kolben.
Nachdem sich die Substanz geldst hat, was in un-
gefithr 15 Minuten erreicht ist, fiigt man 15—18 g
Kalinmsulfat hinzu und kocht weiter. Durch den Zusatz
von Kaliumsulfat wird die Siedetemperatur der Schwefel-
sidure erhoht und damit~die Aufschliefung der orga-
nischen Substanz beschleunigt. Wihrend des 711HCL/[‘II.§
des Kaliumsulfates<nimmt man den Kolben mit einer
geeigneten Zange \von du Flamme weg und hélt ihn
etwas schriig, (it der Offnung dem Gesicht ab-

/ gewendet
, Man Ginterhilt ein lebhaftes Sieden, bis die
( Fliissigkeit vollstindig farblos ist!). Naeh Eintritt
der Farblosigkeit 1iBt man noch etwa 15 Minuten
lang sieden. Dann dreht man die Flamme ab und

Abb. 45. liBt etwa 10 Minuten lang abkiihlen, jedoch nicht
Kjeldahlkolben,  vollig, da sonst der Kolbeninhalt zu einer festen Masse

erstarrt, die sich in Wasser nicht leicht lost. Hieraunf
spillt man die Glasbirne mit Wasser ab und giefit nach und nach
unter Umschwenken Wasser in den Kolben, msgesamt etwa 250 cem
(Vorsicht!). Alsdann 1iBt man abkiihlen, gibt eine Messerspitze voll
Zinkkirnchen hinzu und verhindet den Kolbeu mit dem Kiihler.

Hat man zum AufschlieBen einen langhalsigen Kolben benutzt
und kann man diesen nicht gleichzeitig als Destillierkolben verwenden,
so verdiinnt man den Kolbeninhalt mit etwa 50 cem Wasser, lilt
wieder etwas abkithlen und spilt dann die Flissigkeit unter Be-
nutzung eines Trichters in einen Destillierkolben iiber. Die Aus-

1) Bei stark eisenhaltigen Substanzen behilt die Losung eine hellgelbe
Farbung.
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spillung kann als beendet betrachtet werden, wenn das Spiilwasser

gegen Lackmus nicht mehr sauer reagiert.

BEo e e =g oy A
Inzwischen hat man die Vorlage mit einem Uberschub — - oder

empirischer Schwefelsdurelosung beschickt ond durch den Vorstol
ebenfalls mit dem Kiihler verbunden. Die Schwefelsiure in der Vor-
lage wird mit so viel Wasser verdiinnt, dal der Vorstol in die Flissig-
keit taucht.

Alsdann 1Bt man durch den Tropftrichter zundchst 80 com
ca. 33%ige Natronlauge (spezifisches Gewicht = 1,35) und dann 20cem

L “
Abh. 46. '
Verbrennungsapparat fir die Stickstotfbestimmung nach Kjeldahl

Schwefelkaliumlosung in den Destillierkolben fliefien. Die Schwefel-
kaliumlosung bereitet man durch Auflosen von 4 g in der Reibschale
serkleinertem  Kaliumsulfid in 100 com Wasser. Die Zugabe des
Kalinmsulfids hat den Zweck, das Quecksilber als Quecksilbersulfid
anszufillen und die entstandenen Merkurammoniumverbindungen unter
Freiwerden des gebundenen Ammoniaks zu zerlegen, die sich sonst
beim Abdestillieren mit Natronlauge nur sehr langsam zersetzen
wiirden. Zur Siuberung des Tropftrichters spiilt man mit wenig Wasser
nach. Dann mischt man den Kolbeninhalt durch Umschwenken
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gut durch, ohne die Verbindung des Kolbens mit dem Kihler zu
lockern.  Hierauf zindet man gleich den Pilzbrenner unter dem
Kolben an und erhitzt zum Sieden. Nachdem etwa 100 cem Flissig-
keit abdcsmlheli sind, ist die Destillation beendet, was in der Regel
1/,—3/, Stunde dauert. :
Die Riicktitration der iiberschiissigen Schwefelsiure und die Be-
rechnung des Stickstoffcehaltes geschicht nach Seite 101 u. 102,

Bestimmung des Stickstoffs in Kalkstickstoff.

Kalkstickstoff oder Kalziumeyanamid, CaCN,, wird pach dem
Verfahren von Frank und Caro durch Uberleiten von sauerstofffreiem
Stickstoff tber fein verteiltes glithendes Kalziumkarbid hergestellt.

Der Kalkstickstoff enthilt 15—22% Stickstoff.

Verfahren: Der Kalkstickstofl wird nach Kjeldah] aufgeschlossen
und das gebildete Ammoniak durch Kochen mit Natronlauge aus-
getrichen und in Schwefelsiure von bekanntem Titer auiwefmtmn

Ausfiithrung: Zur Bestimmung des Stickstoffs verreibt man die
zu untersuchende Probe schnell und sorgsam in einer Reibschale,
breitet die gepulverte Substanz flach aus und entnimmt zur ]mwano
Teile von moglichst vielen Stellen. Man'‘wiigt 5 g Substanz in einen
Kjeldahlkolben. Dann durchfeuchts man mit elwas Wasser, fiigt
zuerst 25 cem verdiinnte Schwefelsiure (1: 1), dann 50 cem konzen-
trierte Schwefelsiure, ein linsengroBes Stickchen Paraffin und 1 bis
2 Tropfen Quecksilber hinzu wfid erhitzt zunichst mit kleiner Flamme
(etwa 1 htunde) bis alles Wasser verdamplt ist. Danach steigert man
allmdhlich die Tompr*laurl. bis der Kolbeninhalt kocht, versetzt nach
einigem Kochen mit 15218 ¢ Kaliumsulfat und 1iBt etwa 3 Stunden
lang kochen. Farblosigkeit tritt nicht ein. Nach dem Erkalten ver-
(}unm man den Kolbeninhalt mit etwa 50 ccm Wasser und spiilt ihn
unter Benutzung eines Trichters in einen 500 cem-MeBkolben ither,
fillt mit Wasser etwa 2/, voll, schwenkt hin und her, liBt erkalten,
fillt nun bis zur Marke aul, mischt gut durch und 148¢ abaeuen Als-
dann pipettiert man 100 cem, cntcprgchend 1 g Kalkstickstoff, in einen
Destillierkolben, fiigt etwa 200 cem Wasser Tinzu und destilliert in
bekannter Weise unter Zugabe von etwas Zink, 10 ccm Kaliumsulfid
and 80 com 339/ iger \@LI‘GH]&D"E‘ #

Die \OI]ag,e beschickt man mit 40 cem - - Schwefelsiure.

=

Bestimmung des Stickstoffs in Harn und Jauche,

Frischer Harn enthiilt den Stickstoff vorwiegend in Form von chn~
stoff, NH,CONTH,; danchen findet sich im Ihm an stickstoflhaltie
Stoffen noch Hippursiure und geringe Mengen oderSpuren von Har nsiiure.
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In runden Zahlen ausgedriickt, enthdlt der Ilarn vom Schaf und
Plerd 1,5%, vom Rind 1,0% und vom Schwein 0,6% Stickstoff.

Jauche ist mehr oder weniger vergorener llarn. Die Gérung
wird durch Bakterien hervorgerufen und besteht in der Uberfithrung
des Harnstoffs in kohlensaures Ammoniak, welches selbst wiederum
leicht in Ammoniak und Kohlensiure zerfillt. Je nach der Behandlung
und Aufbewahrung der Jauche ist ein mehr oder weniger grofier
Teil des Stickstofls in Form von Ammoniak verloren gegangen.

Verfahren: Der Stickstofl des Harns oder der Jauche wird
nach Kjeldahl mit Schwefelsiure und Quecksilber in Ammoniak tber-
gefiihrt, Das gebildete Ammoniak wird zusammen mit dem in der
Jauche schon von vornherein vorhandenen Ammoniak von der Schwefel--
siure gebunden und dann mit Natronlauge ausgetrieben und in Schwefel-
siure von bekanntem Titer aufgefangen.

Ausfiithrung: Man pipettiert je nach dem mutmallichen Gehalt
des Harns bzw. der Jauche 5—10 cem in einen Kjeldahlkolben, gibt
20 cem konzentrierte Schwefelsiure und 1 Troplen Quecksilber hinzu.
Bei Jauche hat die Zugabe der Schwefelsiure langsam zu erfolgen,
um ein allzu starkes Aufbrausen infolge der:Zersetzung des kohlen-
sauren Ammoniaks zu vermeiden. Dann <ephitzt man zunichst vor-
sichtig iber der kleinen Flamme eines Pilzbrenners, bis alles Wasser
verdampft ist und weille Schwefelsigredampfe entweichen. Hierauf
fiigt man 15—18 g Kaliumsulfat hingu, kocht, bis Farblosigkeit ein-
tritt und setzt danach das ErhitzenCnoch 15 Minuten lang fort. Als-
dann verfihrt man weiter, wie. anf Seite 108 ff. angegeben ist.

Vorgelegt werden 20530’ ccm 3) -Schwefelsdure.

Bestimmung von Gesamtstickstoff in Stoffen,
welche organisch gebundenen Stickstoff und Salpeter-Stickstoff
nebeneinander enthalten.

Stoffe, welche den Stickstoff gleichzeitiz in Form organischer
Verbindungen und Salpeter enthalten, konnen nicht ohne weiteres
nach Kjeldahl aufgeschlossen werden. Denn Salpeter wird durch Er-
hitzen mit konzentrierfer Schwefelsiure in Stickstoffoxyde zerlegt,
welche in die Luft entweichen. Um dies zu verhindern, bindet man
die Salpetersiiure an Phenol (Karbolsdure) oder an Salizylsdore. Dann
reduziert man und schliefit nach Kjeldahl auf.

1. Methode von M. Jodlbauer.
Verfahren: Aus dem Salpeter wird durch Schwefelsdure Salpeter-

sidure frel cemacht:
2NaNQ, + 11,80, = 2HNO; | Na,S0,.
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Die Salpetersiure wird mit Phenol, CyH;OH, zu Nitrophenol,
TL;.()II&NOH umgesetzt: ;
CH, OH + HNOg = CH(OH)NO, - 11,0.

Dann reduziert man das Nitrophenol mit naszierendem Wasser-
stofl, der sich durch Zusatz von Zink entwickelt, zu Aminophenol,
CoH,(OH)NT, :

CeHy(OH)NO, + 3 H, = C,H,(OH)NH, + 2 H,0.

Der Salpeter-Stickstoff ist nun in Amino-Stickstoff ibergefiihrt und
kann jetzt zusammen mit dem anderen von vornherein organisch ge-
bundenen Stickstoff nach Kjeldahl aufgeschlossen werden.

Die Untersuchung gibt nur richtige Ergebnisse, wenn das Diinge-
mittel trocken ist.

Ausfihrung: Man wigt 1g der trockenen, fein zerkleinerten
Substanz in einen K]Qldahlknibun, gibt unter leichtem Hin- and Her-
schwenken des Kolbens 25 cem Phenolschwefelsiure hinzu, welche man
durch Auflisen von 4 g Phenol in 100 cem konzentrierter Sehwefelsiure
vom spezifischen Gewicht 1,84 erhilt. Man it nun zwecks Lisung
der Substanz den Kolben unter hiufigem Umschwenken etwa eine halbe
Stunde lang stehen, bringt ihn dann in ein\mit kaltem Wasser gefiilltes
Becken und figt unter hd,n!‘rrem Schwenken des Kolbens ganz all-
mihlich in kleinen Anteilen 2-—3 Zinkstaub hinzu, den man geeigneter-
weise auf einem Blatt Papier abgGWU%n hat.

Nach 1—2stindigem Stehenlassen versetzt man mit 1—2 Tropfen
Quecksilber und erhitzt iiberCder freien Flamme eines Pilzbrenners
bis zuor Farblosigleit, nachdém man vorher noch 15—18 ¢ Kalium-
sulfat hinzugesetzt hat.\ Btwaigem Schiumen wird durch Zugabe von
ungefihr 1/, g Paraffif)entgecengewirkt.

Nach Zusatz von Wasaelg Natronlauge und Kalinmsulfid wird das
Ammoniak abdestilliert und in Schwefelsiure von bekanntem Titer
aufgefangen (s. Seite 109 u. 110).

II. Methode von O. Foerster.

Verfahren: Weniger umstindlich und vor allem auch zuverlissiger
als die Jodlbauersche Methode ist das Foerstersche Verfahren. Lis
unterscheidet sich von dem Jodlbauerschen dadurch, dall man Phenol
oder Salizylsiure, G H,(OH)COOH, und an Stelle des Zinks zur
Reduktion Natriumthiosulfat (unterschwelligsaures Natrium, Na,5,0,)
henutzt.

Ausfihrung: Man wigt 1g der trockenen, fein Zerkleinerten
Substanz in einen Kj eldahlkolben und versetzt mit 15 ccm Phenol-
schwefelsiure oder 1’) ecem  Salizylschwefelsdure, welche man durch
Anflssen von 6g Phenol bzw. 6g Salizylsdure in 100 cem konzentrierter
Schwefelsdure vom speziﬁschen Gewicht 1,84 erhdlt. Man schwenkt
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den Kolben hin und her und 1iBt ihn zwecks Losung der salpeter-
haltigen Stoffe 1/, Stunde lang stehen. Hierauf gibt man 5 g gepulvertes
Natriumthiosulfat hinzu und li6t den Kolben wieder unter Umschwenken
1/, Stunde lang stehen. Schlieblich fiigt man noch 10 cem konzentrierte
Schwefelsdure und 1—2 Tropfen Quecksilber hinzu und erhitzt nach
weiterer Zugabe von 15—18 ¢ Kaliumsulfat bis zur Farblosigkeit.
Die Destillation und Berechnung erfolgen nach den auf Seite 1081L.
u. 101 gemachten Angaben.

B. Oxydations- und Reduktionsmethoden.

Diese beiden Methoden beruhen daraul, daB der zu bestimmende
Stoff durch die Titerfliissigkeit oxydiert oder reduziert wird. Als Mal
dient die aufgenommene oder abgegebene Menge Sauerstoff. Hine
Normallssung enthilt im Liter so viel Substanz, dal} 8,000 g Sauerstof,
dquivalent 1,008 g Wasserstofl, aufgenommen bzw. abgegeben werden.

Man verwendet
a) als oxydierende Stoffe:

1. Kaliumpermanganat (Permanganatmethode),

9. Kaliumbichromat (Bichromatmethode),

3. Jod in Kaliumjodidlosung (Jodometyie).

b) als reduzierende Stofie:

1. Arsen(3)-oxyd,

2. Natriumthiosulfat,

3. Zinn(2)-chlorid.

Fs seien hier nur einige, Fermanganatmethoden besprochen.

Permanganatmethoden.
Als Titerfliissigkeit fiir die Permanganatmethoden dient Kalium-

permanganat, KMnO,. Das Kaliumpermanganat bildet metallisch
schimmernde, griinschwarze, rhombische Prismen; 6,25 Teile losen
sich in 100 Teilen Wasser von 15° C; die konzentrierte Losung ist
blauviolett, die verdinnte hellrosa gefirbt. Kaliompermanganat wirkt
in saurer Losung als kriftiges Oxydationsmittel. Die oxydierende
Wirkung 1Bt sich in der folgenden Gleichung zum Ausdruck bringen:

2 KMnO, -+ 8 Hy80, = 2 MnS0, + K;S0, + 3 Hy,0 + 5 0.

9 (jrammolekiile Kaliumpermanganat geben also in saurer Losung
5 Grammatome Sauerstoff ab, welehe 10 Grammiquivalenten Wasser-
stoff entsprechen. Folglich enthilt eine normale Kaliumpermanganat-

e 1 . - 3 158,03 "
losung im therm =  eines Grammolekils = Lr)f--— = 31.606 g
1 ‘

KMnO, und eine T(‘: -normale Lisung 3,1606 g KMnO,.

Wiefmann, Praktikaom, 8
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Ein Tropfen Permanganatlosung geniigt um ein angemessenes
Volumen klare Flissigkeit deutlich rosa zu farben sofern keine redu-
zierenden Substanzen vmhanden sind. Andererseits wirkt die geringste
Menge einer reduzierendenSubstanz entfirbend auf verdiinnte Perman-

ganatlosung. Auf der Firbekraft und Reduzierbarkeit beruht die An-
Wenduno des Kaliumpermanganats bei den Oxydationsmethoden.

Als lrtlteraﬂhsmn/ fir die Einstellung der Kaliumpermanganat-

losung dient u. a. Oxalsiure.

Herstellung einer lr—' -Oxalsiiurelosung.

Man benutzi zur Herstellung der Ldsung reine kristallisierte Oxal-
siure von der Formel H,C,0,, 2 H,0. Da die Oxalsiiure zweibasisch
ist, so enthilt eine Normallisung im Liter die Halfte des Gramm-
molekiils und eine 116 -normale Losung 1/5, des Grammolekils, d. 1.
% — 6,3025 g H,C,0,, 2 H,0.

Die verwendete Oxalsidure mul vollstéindig frei von Verunreinigungen
sein; als solche kommen hauptsichlichin Betracht Alkali- und Kalzium-
oxalat. Zur Priifung auf \erunrelmgunoen gibt man 2 g der zur Ver-
fiigung stehenden Oxalsdure in einen’gewogenen P]armtlegal und erhitzt
vorsichtig. Oxalsdure. ist vollsgindig fliichtig. Bs bleibt also, falls sie
rein ist, kein wigbarer Riickstand. Andemnl'alls reinigt man die
Oxalsiure in folgender Weiset Man 16st in einem 800 cem-Rundkolben
100¢g Oxalsdure in 100gsiedender Salzsiiure vom spezifischen Gewicht
1 ()fa Um ein Aehprmgen des Kolbens zu vermeiden, erhitzt man
erst die Salzsiure im Kolben zum Kochen und gibt dann portionsweise
das fein gepulverte Salz hinzu. Bleibt ein unléslicher Rickstand, so
filtriert man die heiffie Lisung durch ein Faltenfilter in ein 300 cem-
Becherglas. Alsdann kithlt man die Losung durch Finstellen des
Becherglases in Eis und rithrt mit einem Glasstabe kriiftig um. Es
scheidet sich wihrend des Frkaltens die Oxalsiure in Form feinen
Kristallmehls ab. Den Kristallbrei filtriert man durch einen mit einem
Platinkonus ausgestatteten Trichter oder durch eine Porzellannutsche.
Den Trichter bzw. die Nutsche setzt man mit Hilfe eines durchbohrten
Gummistopfens aufeine Saugflasche. Die Filterplatte der Nutsche bedeckt
man mit einer Scheibe Filtrierpapier, welche so groB ist, dal sie der
Seitenwand der Nutsche rmgbhuum anliegt. Man saugt den Kristallbrei
mibglichst stark ab und wischt einige Male mit kleinen Mengen ciskalten
Wassers aus. Darauf 18st man die Oxalsdure in moglichst wenig
siedendem Wasser und lit unter bestindigem Umriihren mit einem
Glasstabe wieder in Eis erkalten, wobei die Oxalsiure wieder aus-
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kristallisiert. Hierauf filtriert man wieder durch einen Platinkonus oder
durch eine Nutsche und wischt mit kaltem Wasser griindlich aus. Die
Umbkristallisation aus heiflem Wasser erfolgt noch zweimal. Alsdann
priift man die so gereinigte Oxalsdure auf Reinheit. 2 g derselben diirfen,
in verdiinnter Salpetersiure geldst, mit Silbernitrat keine Tribung
von Silberchlorid mehr geben; 2 g, in einem gewogenen Platintiegel
erhitzt, miissen vollstandig fliichtig sein. Fillt die Priifung auf Reinheit
positiv aus, so breitet man die Kristallmasse auf einer Glasplatte oder in
einer Porzellanschale aus und 1Bt sie 24 Stunden unter gelegentlichem
Umriithren mit einem Glasstabe, vor Staub geschiitzt, an freier Luft
stehen. Hieranf hringt man davon etwa 7 g auf ein Uhrglas und wigt
heides zusammen, lilt wieder 24 Stunden an der Luft stehen und
wigt wieder, Hat das Gewicht um nicht mehr als einige Zehntel-
Milligramme abgenommen, so hat die Oxalsiure die Formel H,C,0,, 2 H,0.

. £ ¢ : . >
Man wigt nun zur Herstellung der 10 -Normallosung etwa 6,4 g

der kristallisierten Oxalsfiure in einem Becherglischen ab, lést die
abgewogene Menge in Wasser und spiilt die lsjsung vorsichtig durch
einen Trichter in einen 1000 cem-MeBkolben D Das Becherglas wird
mehrmals sorgfiltigst mit Wasser ausgespiilty desgleichen der Trichter
vor dem Abnehmen. Zuletzt gibt manda den Kolben die berechnete
Wassermenge hinzu,

Man verwende ein von organischen Stoffen gereinigtes, destil-
liertes Wasser. Die Reinigung. erfolgt derart, dall man gewdhnliches
destilliertes Wasser auf je 1 Liter mit ungefihr 2 g Kaliumpermanganat
und 1 g Natriumhydroxyd ®¢rsetzt und mit Hilfe eines nur aus Glas
(ohne Gummi- oder Korkstopfén) bestehenden Destillationsapparates unter
Verwendung eines Richardskolbens langsam destilliert. Als Vorlage
dient eine vorher mit Kaliumbichromat und Schwefelsiure (s. S. 11)
und destilliertem Wasser gereinigte Stopselllasche. Man schuttet die
ersten 100 cem des Destillates fort und unterbricht die Destillation,
wenn noch etwa 50—100 cem im Destillierkolben sind.

Die Oxalsiurelosung wird wegen ihrer Zersetzlichkeit am Lichte
in dunklen Stopselflaschen aufbewahrt.

Bel lingerem (monatelangem) Stehen verdindert sich der Titer
etwas; er ist dann neu zu ermitteln.

Den Rest der kristallisierten Oxalsiure bringt man nach geniigendem
Abtrocknen an der Luft in eine gut verschlossene Stopselflasche.

Beispiel: Genau abgewogen: 6,4125 g kristallisierte Oxalsdure.
In 1000 cem % -Oxalsiiureldsung sind 6,3025 g kristallisierte Oxal-
sdure enthalten.
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Folglich entsprechen 6,4125 g Oxal qamem(}o bkl 1017, 4cem

o
_ -Oxalsiiurel5sung. 6,3025

Man fullt deshalb den Kolben zundchst bis zur Marke auf und gibt
dann aus einer Birette noch 17,4 cem Wasser hinzu. Hieraul mischt
man die Losung gut durch.

Ist der Kolben zu klein, um die berechnete Wassermenge aufzunehmen,
50 mischt man nach seiner Auffillung his zur Marke gut durch und
entnimmt danach mit einer Pipette 100 cem, so dall nur noch 900 cem
17,4 - 900

im Kolben enthalten sind. Diese 900 cem sind mit ,
Liosung im Kolben enthalten sind. Diese 900 ccm sind mi 1000

=— 15,7 cem zu verdiinnen.
Von der Richtigkeit der Oxalsiurelésung kann man sich durch

= { # il = " e . ; :

Titration mit m»nhatronlaugc iberzeugen. Zu diesem Zweck gibt

man 25,0 ccm der 75 -Lauge in eine 200 cem-Porzellanschale, verdiinnt

mit etwas Wasser und farbt mit 1—2 Tropfen Phenolphtalein rot. Als-
dann liBt man aus der Biirvette so lange‘Oxalsidure hinzuflieflen, bis
die Rotfirbung verschwindet. Nun erhitzt man die Losung in der
Schale auf dem Drahtnetz mit freierFlamme zum schwachen Kochen.
Infolge des Erhitzens wird die ans—der Lauge stammende und in der
Losung enthaltene Kohlensiure, “welehe auf Phenolphtalein kréftig
wirkt, ausgetrieben und dadureh”die Losang wieder rot gefirbt. Nun
gibt man weiter Oxalsdure hihzu, bis Entfirbung eintritt, kocht wieder
etwa eine Minute lang und wiederholt dies, bis die Losung farblos bleibt.
Dampft die Lisung zwweit ein, so gibt man frisches Wasser hinzu.
Auf diese Weise wird die &ollbtandwc Neutralisation der Natronlauge
erreicht. s miissen dann genau 25,0 com der hergestellten Oxalsiure-

,. : falat b I
losung verbraucht worden sein, wenn sie 10 -normal ist.

Herstellung einer T(j -Kaliumpermanganatlosung,.

10 -Kaliumpermanganatlosung enthilt im Liter 3,1606 ¢ KMnO,.
Man stellt zuerst eine elwas stirkere Lisung her, bmtmnnt mit

10 -Oxalsdureldsung ihren Gehalt und verdiinnt sie mit so viel Wasser,

bis sie 0 -pormal ist. Die Reaktion zwischen Oxalsiure und Per-
manganat verliuft bei Gegenwart von Schwefelsiure nach folgender
(+leichung:

51,C,0, ++ 2KMnO, + 3H,80,=10C0, + K,50, 4-2Mn30, 48 H,0
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Man wigt 3,6—3,7 g reines kristallisiertes Kaliumpermanganat
auf einem Uhrglas oder in einem Becherglischen ab, bringt die ab-
gewogene Menge durch einen Trichter in eine braune Stopselflasche
von etwa 11/, Liter Inhalt. Dann mibt man ungefihr 1100 cem
Wasser in_die Flasche; einen Teil des Wassers benutzt man gleich-
zeitig zum Uberspiilen der am Uhrglas oder im Becherglischen haitenden
Reste des Kalinmpermanganats in die Flasche. Hieranf lifit man
die Flissigkeit unter gelegentlichem Umschiitteln mehrere Tage!)
vor Lieht geschiitzt stehen. Wihrend dieser Zeit werden alle im
Wasser enthaltenen oxydierbaren Stoffe und etwa aus den Permaganaf-
kristallen herstammender Staub oxydiert, so daB die Losung sich
lange Zeit konstant hilt. Alsdann filtriert man die Flissigkeit in
cinen Liter-MeBkolben durch eine Lage Asbest, den man zuvor mit
Permanganatldsung ausgekocht und mit dem gereinigten Wasser aus-
gewaschen hat und fillt den MeBkolben mit dem Filtrat bis zur Marke
aul. Da die Losung undurchsichtig ist, so stellt man den oberen Rand
der Fliissigkeit auf die Marke ecin.

Hierauf bestimmt man den Gehalt der Kaliumpermanganatlosung

oy n e . :
mit [lilfe der ro-Oxalsa.ure]r;mmg. Man entniinmt der Permanganat-

lgsung mit einer Pipette 100 ccm upd\ bringt sie in ein sauberes
trockenes Becherglischen. In dem MeBkolben sind jetzt noch 900 cem
Permanganatlosung enthalten. Num, fillt man eine Biirette mit der
Permanganatlosung und eine zwéite Biirette mit 1%-Oxa.lsiiurc].ijsung.
Fir die Permanganatlosungdarf nur eine mit Glashahn ausgestatteto
Biirette verwendet werden;Yder Glashahn darf nicht eingefettet werden.
Man mift nun 25 cem Oxalsiureldsung in einen 300 cem-Erlenmeyer-
Kolben, fiigt 10 cem 20%ige Schwelfelsiurelosung (spezifisches Ge-
wicht = 1,14) hinzu, verdinnt mit etwa 75 cem reinem, siedend
heiBem Wasser und JaBt sogleich unter-Umschwenken so viel Perman-
ganatlosung hinzutropfen, bis die Fliissigkeit schwach rosa bleibt.
Die ersten Tropfen der Permanganatlosung werden nur langsam ent-
farbt, spiter geht die Oxydation schnell vor sich.

Man fihre drei Titrationen aus.

Beispiel: Zur Oxydation von 25,0 cem 120-l"_)x:-‘u.ls:iurelﬁsung sind

verbraucht worden 24,88, 24,98, 24,92 ccm, also im Mittel 24,91 cem
Permanganatlgsung.

s 1) Beu_u.tz‘r- man gewihnliches destilliertes Wasser, so mull man die
Flissigkeit 8—14 Tage stehen lassen. Hs empfiehlt sich jedoch gereinigtes,
destilliertes Wasser zu verwenden; man hrancht dann die Permanganatlisung
vor ihrer Binstelling nur 48 Stunden lang stelien zu lassen. Die Reinigung
des Wassers erfolgt in der anf Seite 115 beseliriebenen Weise.
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Je 24,91 ccm Permanganatlosung miissen also mit 0,09 cem

: 2 L i 1
Wasser auf 25,0 cem aufgefillt werden, damit die Lsung —-normal wird.

=10
Im I\IeBknlben sind noch 900 cem Permanganatlosung enthalten:
)OO
diese sind mlt ‘)1 o1 — eem = 3,25 cem Wasser zu verdiinnen.

Nach der Verdiinnung wird der Kolben kriftic geschiittelt und
die Lisung noch einmal auf ihre Richtigkeit hin "epruft nachdem man
die vorher mit Permanganatlosung gefiillte Biirette gereinigt und ge-
trocknet oder stattdessen einige Male mit kleinen Mengen der ver-
diinnten Permanganatlosung ausgespiilt hat. Ist die Permanganatlosung
i-normal, s0 miissen 25,0 cem genau 25,0 cem der 1% - Oxalséure
entsprechen.

Nach dem Gebrauch wird die Birette sofort mit Salzsiure und
dann mit Wasser ausgespilt.

Die Kaliumpermanganatlosung ist viele Monate halibar, wenn
man sie in braunen, gut verschlossenen Flaschen aufbewahrt.

Bereitung und Titerstellung einer empirischen Kalinm-
permanganatlisung.

Die Permanganatlosung~'soll ungefdhr T -normal sein.
Man lost 3,2—38,3,g\reines kristallisiertes Kaliumpermanganat in
1 Liter W amu auf Llﬁt die Losung unter gelegentlichem Umschiitteln
mehrere Tage (mehe Anm. auf Seite 117) vor Licht geschiitzt stehen.
Alsdann filtriert man die Lisung durch eine Lage mit Permanganat-
losung gereinigtem, danach mit Wasser aunsgewaschenem Asbest in
eine saubere, braune Stopselflasche. Hierauf stellt man die Per-
o el Pl AN
manganatlosung mit — -Oxalsédore oder mit einer genau abgewogenen
Oxalséuremenge ein.
25 ,r e . . n % -
Beispiel a: Zur Titerstellung stehe eine 10" Oxalstiureldsung
zur Verfigung.

Es seien zur Oxydation von 25,0 id-@mlsame im Mittel von

3 Titrationen 24,85 ccm Permanganatlosung verbraucht worden.

T =0 n % u ' x c
Nun haben aber 25,0 cem 10 -Oxalsiure zur Oxydation 25,0 ccm

I (- ’ i ; 5o 9 .
10 -Permanganatlosung notig. Demnach ist in 24,85 cem der empiri-
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schen Permanganatlgsung ebensoviel KMnO, enthalten, als in 25 cem

T -
0 Permanganatlgsung.

n i e sy s
1 c.r_’-.m-1—6—Perma.nganatlusmlg enthalt 1—(—}%-3,16{}6 g=0,0031606g

KMnO, im Liter. i _
Also enthalten 25,0 cem — -Permanganatldsung 25 * 0,0031606 g

—0,079015 g KMnO,. 10 :
‘ Folglich enthalten 24,85 cem der empirischen Permanganatldsung
0,079015 g KMnO,.
Demnach enthilt 1 cem der empirischen Permanganatlosung
0,079015 3 :
—2_4_6) - g = 0,003180 g KMn0,.

Beispiel b: Zur Titerstellung der Permanganatlosung werde eine
bestimmte Menge reinster Oxalsdure abgewogen und in Wasser geldst.
Frster Versuch: Abgewogen: 0,1589 ¢ Oxalsdure kristall.

Zur Oxydation verbraucht: 25,00 com der Permanganatlosung.

Zweiter Versuch: Abgewogen: 0,1603 g Qxalsiure kristall.

Zur Oxydation verbraucht: 25,30 ccm\der Permanganatlsung.

Nach der aufl Seite 116 angefiihrten Gléichung sind zur Oxydation
von 5 Grammolekiilen Oxalsiure 2 Gramuiolekiile Kaliumpermanganat

nbtig. Das Grammolekill Oxalsdnre\kristall = 126,05 und das
Grammolekiil Kaliumpermanganat ="158,03.
Also sind zur Oxydation yen 5 - 126,06 = 630,25 g Oxalsiure

kristall. 2 158,03 g = 316,06.g* Kaliumpermanganat notig.

Demnach beanspruchfdie im Versuch 1 angewandte Oxalsiiure-

. 316,06 -0,1589 :

menge von 0,1589 g zur Oxydation —3’6—%0 2’?—3— =0,07968 g KMnO,.

Diese Menge von 0,07968 g KMnO, ist in 25,00 ecem Permanganat-
losung enthalten; denn 25,00 com Permanganatliosung waren zur
Oxydation von 0,1.%')89 g l_}xa.lséiure nitig. b 0.07968

Folglich enthiilt 1 cem der Permanganatlisung 250
KMnO,. s .
Die in Versuch 2 angewandte Oxalsiiuremenge von 0,1603 g be-
316,06 - 0,1603 .
— 1 - 06088 o KMnO,.

630,25 g £ Knll

Diese ‘Menge von 0,08038 g KMnO, ist in 25,30 cem Perman-
canatlosung enthalten; denn 25,30 com Permanganatlosung waren
zur Oxydation von 0,1603 ¢ Oxalsdure notig. .

e : S 0,08038

Folglich enthilt 1 cem der Permanganatlosung — -—~—=0,00318g
KMnO,. 23,30

=0,00319¢g

ansprucht zur Oxydation
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Also ist der Gehalt von 1cem Permanganatlosung
nach Versuch 1: 0,00319 ¢ KMnO,,
nach Versuch 2: 0,00318 g KMn()“
folglich im Mittel: 0, 003185 g KMnO,.

Bestimmung des Eisens in Eisen(2)-ammoniumsulfat
(Mohrsehes Salz).

Verfahren: Im Mohrschen Salz (siche Seite 59) ist das Eisen -
bekanntlich in zweiwertiger Form vorhanden. _

Diec Bestimmung des Eisens beruht auf der Uberfiihrung seiner
zweiwerligen. Form in die dreiwertige durch Permanganat nach der
zleichung:

10 FeS0, + 2 KMnO, + 8 H,50, = 5 Fey(80,); -+ 2 MnS0,

—|—I .Ql -+ 8 H,0.

LBt man zur sauren Losung des Mohr :mhen Salzes oder Hisen(2)-
ammoniumsulfates eine Kaliumpermanganatlosung von bekannter Stirke
fliellen, so wird sie so lange entfirbt, als noch Eisen(2)-salz vorhanden
ist. Sobald alles Bisen(2)-salz oxydiert ist, wird die Losung durch den
nichsten Tropfen des Permanganats rot getiarbt, wodurch der Endpunks
der Reaktion erkannt wird.

Ausfihrung: Man wigt 0,7--1,0 g Eisen(2)-ammoniumsulfat ab.
Inzwischen 1dBt man in einem 500 cem-Erlenmeyerkolben 200 cem
Wasser, welches mit etwa 5@em konzentrierter Schwefelsdure versetzt
wird, einige Minuten lang koshen, liBt abkiihlen und 16st die abgewogene
Salzmenge auf. Durch\ias Kochen wird die Luft aus dem Wasser
ausgetrieben und die ‘Oxydation des danach darin geldsten Salzes ver-
hindert. Alsdann 16t man sofort aus einer Glashahnbiiretie Per-
manganatlgsung von bekanntem Titer bis zur bleibenden Rotung der
I'liissigkeit hinzutropfen.

Beispiel a: Es stehe eine 11:)

-Permanganatlosung zur Verfigung.
Angewandt: 0,8505 g Mohrsches Salz.
= . S n s
Zur Oxydation verbraucht: 21,60 cem 10 -Permanganatlosung.
1 cem lT—Pm1nangana1¢lh’mrng enthilt 0,0031606 ¢ KMnO,.
Nach der obigen Gleichung sind zur Oxydation von 10 Molekiilen
FeS0, 2 Molekille KMnO, nétig; 2 Grammolekile KMnO, (2 -158,03¢
= 316,06 g KMnO,) konnen also 10 Grammatome Eisen (10- 55,84
= 558,4¢g I'e) von der zweiwertigen in die dreiwertige 'orm iiberfithren.

T
1 cem 5 Permanganatlésung entspricht somit 0,005584 ¢ Fe
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Folglich entsprechen die verbrauchten 21,60 cem - -Permanganat-
losung 21,60 - 0,005584 = 0,1206 g Fe. 10

0,8505 g Mohrsches Salz enthalten also 0,1206 g Fe = 14,18% Te.

Beispiel b: Es stehe eine empirische Permanganatlosung zur
Verfiigung. 1 cem der Lisung enthalte 0,003185 g KMnO,.

Angewandt: 0,8505 g Mohrsches Salz.

Zur Oxydation verbraucht: 21,43 cem der Permanganatlosung.

0,003185 g KMnO, entsprechen EMTSS—B% 185 _ 0,005627 ¢ Fe.

1cem der Permanganatlosung entspricht also 0,005627 g Fe.

Folglich entsprechen die verbrauchten 21,43 cem Permanganat-
losung 21,43 - 0,005627 = 0,1206 g Fe.

0,8505 g Mohrsches Salz enthalten also 0,1206 g Fe=14,18% Fe.

Bestimmung des Eisens in einer Eisen(3)-chloridlosung.

Verfahren: Das Eisen wird zur Eisen(2)-form reduziert und dann
mit Permanganat titriert. Die Reduktion des Kisen(3)salzes erfolgi mit
Zinn(2)-chlorid nach folgender Gleichung:

2FeCly; + SnCl, = 2Fe@ly~ SnCl,.
Bei Vollstandigkeit der Reduktion wird dég'gelb gefirbte Eisen(3)-chlorid-
losung farblos. Damit alles Fisen reduziert wird, mul} ein geringer
(IberschuB von Zinn(2)-chlorid hinzpgegeben werden. Da Zinn(2)-chlorid
aber ebenfalls Permanganat rednzieren wiirde, wird der hinzugefiigte
Uberschuf vor der Titration ‘durch Zugabe von Quecksilber(2)-chlorid
in Zinn(4)-chlorid iibergefitivt und damit unschidlich gemacht.

SnCl, 4+ 2HgCl, = SnCl; 4 Hg,Cl,.

Vor der Titration ist noch eine weitere Vorsichtsmalbregel zu
ergreifen. s wurde beobachtet, daB Permanganal bei Gegenwart
von Risen(2)-salz auf verdiinnte Salzsiure unter Chlorentwicklung ein-
wirkt, wodurch ungenaue Resultate entstehen. Die Bildung von Chlor
mub deshalb verhindert werden, was durch Zusatz von Mangan(2)-sulfat
geschieht.

Ausfithrung: Man pipettiert etwa 25 ccm der Eisen(3)-chlorid-
l6sung in einen Erlenmeyer-Kolben oder in ein Becherglas von 1 Liter
Inhalt, versetzt mit etwa 25 cem von 1:1 verdinnier Salzsiure, erhitzt
sum Sieden und fiigt nach Entfernung der Flamme zu der heillen
Lésung tropfenweise so viel Zinn(2)-chloridlosung hinzu, bis die
gelbe Bisen(3)-chloridlosung eben farblos ist. Dann verdiinnt man mit
ausgekochtem, kaltem Wasser auf etwa 100 com, figt 10 cem (ueck-
silber(2)-chloridlésung hinzu, wodurch ein weiler, seidengldnzender
Niederschlag von Quecksilber(1)-chlorid ausfillt. Ist der Niederschlag
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infolge Ausfallens von Quecksilber grauschwarz gefirbt, so mufy die
Bestimmung noch einmal begonnen werden. Nach etwa einer halben
Minute fillt man mit ausgekochtem Wasser auf etwa 700—750 cem
aufl uud versetzt mit 10 cem Mangan(2)-sulfatlosung. Dann lift
man unter kriftigem Umschwenken des Kolbens oder Umriihren der
Fliissigkeit im Becherglase 1% -Kaliumpermanganatlisung zunichst im
diinnen Strahle und gegen das Ende der Bestimmung tropfenweise
hinzuflieBen, bis die auftretende schwache Rosafirbung einige Sekunden
lang bestehen bleibt. Bei lingerem Warten wirkt Quecksilber(1)-chlorid
entfirbend auf das Permanganat.

Die Berechnung des Analysenergebnisses erfolgt wie in der
vorhergehenden Aufgabe.

Herstellung der erforderlichen Lisungen: 1. Zinn(2)-
chloridlésung. Man list 25 g reines kristallisiertes Zinn(2)-chlorid
(SnCly,2H,0) in 10 ecm konzentrierter Salzsiure vom spezifischen
Gewicht 1,19 und verdiinni mit Wasser auf 100 cem.

2. Quecksilber(2)-chloridlésung, Man schittelt 100 cem
Wasser mit einem Uberschusse (elwa 16.g) von reinstem, zu Pulver
zerriebenem (Quecksilber(2)-chlorid bel\ (gewdhnlicher Temperatur, bis
von dem Salz nichts mehr geldst wirdy und trennt die gesittigte Losung
von dem ungeldst gebliebenen Riigkstand durch Filtration.

3. Mangan(2)-sulfatlésdng. Man lost 20 g kristallisiertes
Mangan(2)-sulfat (MnSO,, 4H;0) in 100 cem Wasser und [igt zur
Fliissigkeit ein Gemisch wah' 100 cem Phosphorsidure vom spezifischen
Gewicht 1,3 mit 60 cemi’ Wasser und 40 cem Schwelelsinre vom
spezifischen Gewicht 1384 hinzu.

C. Fallungsmethoden.

Die Féllungsmethoden unterscheiden sich von den bisher genannten
Verfahren dadurch, dafi zwischen dem zu bestimmenden Stoff und der
Titerflissigkeit ein Niederschlag entsteht. Die Beendigung der Re-
aktion kann wie bei den anderen Verfahren an Farbiinderungen erkannt
werden.

Bestimmung des Chlors in Chloriden nach J. Volhard.

Verfahren: Man fillt das Chlor mit einem Uberschuff von
T-Silbernitmtltisung als Silberchlorid aus (I). Alsdann gibt man als
Indikator ein Eisen(3)-salz [Bisen(3)-ammoniumsulfat, (NH,)Fe(S0,),,

21,0, auch FEisenammoniakalaun genannt] hinzu und titriert den

Uberschuli der

.. R . D ] url]
10 Silbernitratlosung mit 1—0-Amm0111umrhodamdlosung,
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NIH,CNS, zuriick. Das iiberschiissige Silbérnitrat fallt als weilles Silber-
rhodanid aus (II). Sobald alles Silber gefillt ist, erzeugt der nichste
Tropfen von Ammoniumrhodanid eine bleibende rote Firbung, die
von der Bildung von RHisen(3)-rhodanid, Fe(ONS);, herrithrt  (I1L.)
; . s n .
Aus dem Verbrauch an ﬁ—"illbermt-rat— und ia-z\mmomum-
rhodanidlésung 148t sich der Chlorgehalt berechnen.
Die Reaktion verliuft nach den Gleichungen:

I NaCl 4+ AgNO; = AgCl + NaNOQs;
I1. AgNO; + NH,CNS = AgCNS + NH,NOg;
1. (NH,)Fe(S0O,), + 3(NH,)CNS = Fe(CNS); + 2(NH,),S0,.
Herstellung einer »120 -Silbernitratlosung.
Eine %-Silbernil;ratlﬁwng enthiilt im Liter den zehnten Teil
eines Grammolekils = 16?;;0— = 16,989 g Silbernitrat, entsprechend

10,788 g Silber.

Man wiigt auf einem Uhrglas genau 10,788 g chemisch reines
Silber ab und schiittet die abgewogene Menge verlustlos durch einen
Trichter in einen Liter-MeBkolben. Dié-letzten am Uhrglas zuariick-
geblicbenen Teilchen spillt man mit \chlorfreier Salpetersiure vom
spezifischen Gewicht 1,20 in den Mblben. Darauf fiigt man noch
wenig Salpetersiure hinzu, so dali die gesamte Salpetersiuremenge
etwa 100 cem  betriigt, und \l6st das Silber unter Erwirmen im
Sandbad auf. Die Losung\wird dann gekocht, um die bei der
Auflosung des Silbers entstehende salpetrige Saare zu zerstoren.
Durch Umschwenken des Kolbens und Einblasen von Luft mittels
cines gebogenen Glasrohres (jedoch nicht in die Flissigkeit) verjage
man die braunen Stickoxyde, bis si¢ sich nicht mehr nea bilden und
die Losung klar bleibt. Die Verjagung der salpetrigen Séure ist deshalb
nitig, weil sie die Rhodanwasserstoffsiure und das Eisen(3)-rhodanid
zersetzt. Zuletzt fiillt man die Losung im MeBkolben auf 1000 cem auf.

Geht man von chemisch reinem Silbernitrat aus, so wigt man
genau 16,989 ¢ ab, spiilt die abgewogene Menge mit Wasser in einen
Liter-MeBkolben, fiillt bis zur Marke aul und mischt.

Die 1116 -Silbernitratlisung wird vor Licht geschiitzt in einer braunen
Stopselflasche aufbewahrt.

1 com 1% -Silbernitratlosung entspricht nach der obigen Gleichung
0,005846 g Chlornatrium oder 0,003546 g Chlor.
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. 11 v SEe
Herstellung einer 10 -Ammoniumrhodanidlésung.
~ Eine - -Ammoniumrhodanidlésung enthdlt im Liter 7,612 g
NIH,CNS.
Da das Salz jedoch hygroskopisch ist und sich nicht ohne Zer-
J ye [

setzung trocknen ldBt, so kann die Losung nicht durch direktes Ab-
wiigen der berechneten Menge hergestelll werden. Man bereitet des-

n

10 Losung und stellt sie dann mit

halb zunichst eine ungefihre -
{1 g L ‘
15 -Silbernitratlisung ein.

Zu diesem Zwecke wigt man 8—9 g Ammoninmrhodanid auf
einem vorher tarierten Uhrglas ab und bringt die abgewogene
Menge durch den Trichter in einen Liter-Melkolben.  Hierauf
spilt man die am Uhrglas noch sitzenden Reste mif Wasser in den
Kolben, fiillt mit Wasser bis zur Marke auf und schiittelt den Kolben
kriftig durch.

; A - : i s b
Nun ermittelt man den Gehalt des Lisung mit 1 O-Sﬂbcrmbrm-

c: S : o (i 1T s B ;
lisung. Man lafit aus einer Biirefte' 20 cem m~bllbermt1'a,tlosun_1;_‘ in

einen 300 cem-Erlenmeyerkolben, flieflen, fiigt ungefihr 100 cem Wasser
und 5 cem Eisen(3)-ammoniwmsulfatlosung hinzu.  Sollte die Lisung
infolge des Zusatzes von Bisen(3)-ammoniumsulfat sich etwas briunlich
[arben, so versetzi man\(sie mit so viel Salpetersiure vom spezifischen -
Gewicht 1,2, bis sie\farblos ist. Hieranf lit man aus der Birette
unter bestindigem Umschwenken so viel Ammoniumrhodanid zur Silber-
nitratlésung hinzuflieben, bis die Fliassigkeit sich eben ritlich farbt.
Man fihrt die Titration dreimal aus.

Aus dem Verbrauch der Ammoniumrhodanidlésung berechnet man
ihren Titer und die notwendige Verdinnung, damit sie 110 -normal wird.

Bereitung der Hisen(3)-ammoniumsulfatldsung; Man
lost in Wasser von gewdhnlicher Temperatur so viel HKisen(3)-
ammoniumsulfat, bis die Lisung damif gesiifigt ist. Hieraul verselzt
man die Losung mit konzentrierter Salpetersiure, bis die Braun-
farbung verschwindet.

Beispiel: Angewandt: 20,0 com o -Silbernitratlosung.

Verbraucht im Mittel von drei Titrationen: 19,2 cem der Ammonium-
rhodanidlisung.
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Je 19,2 cem der Rhodanidlosung miissen demnach mit 0,80 ccm
Wasser verdimnt werden, damit die Losung m-normal wird.

Sind im Kolben noch 900 cem der Ammoniumrhodanidldsung
s .., 080-900 __ . ;
vorhanden, so muf die Losung mit — T A 37,50 com Wasser ver-

diinnt werden, damit die Losung ]U-normul wird.
Nach der Verdiinnung wird der Kolben gut durchgeschiittelt und
die Losung noch einmal titriert. Es missen jetzt 20 com der Ammonium-

rhodanidlisung genau 20 cem der 0 -Silbernitratlisung entsprechen.

Bestimmung von Chlor in Natriumehlorid nach J. Volhard.

Man wigt aus einem Wigeglidschen 0,1 bis 0,2 g Natriumchlorid
ab und last die abgewogene \Ienge in einem 300 cem- Lrlenmeverko]bcn
in 20—30 cem Wasser auf. Alsdann |t man aus der Biirette

0 _Silbernitratlosung im Uberschul (etwa 40 cgit) hinzaflieBen. Hieraul

versetzt man die Flissigkeit mit ungefihp9cém Ather, verschlielit den
Kolben und schiittelt kriftig. Nach dem Zusatz von Ather ballt sich der
Niederschlag rasch zusammen, sodab sich die dariiberstehende Fliissigkeit
klirt. Nun gibt man 5 cem E isen(3)ammoniamsullatlésang und ferncl S0
viel Salpetersiiure hinzu, bis die Fliissigkeit farblos wird. Danach titriert

; 10 : ! T ¢
man den Uberschufl der ) -Silbernitratlésung mit 1—0«A.mmonmm~

rhodanidldsung zuriick. Der Endpunkt der Reaktion wird durch eine
braunliehrote Firbung der Liosung angezeigt.
Beispiel: Angewandt: 0,1615 g Natriumehlorid.

Zugesetzt: 40,0 cem —]-nO -Silbernitratlisung.

Zur Ricktitration verbrancht: 12,55 cem Ammoniumrhodanid-
lfsung.
o Also zur Reaktion verbrancht: 40,0 — 12,55 cem = 27,45 cem
10 -Silbernitratlosung.

1 cem ;-— -Silbernitratlosung entspricht 0,003546 ¢ Chlor.

Toinhrh entsprechen 27,45 com -10-%ﬂbermtmiln\un“ 27,45 -
0,003546 = 0,09734 g Chlor.

In 0, lbl.J o Natriumehlorid sind also 0,09734 g Chlor enthalten.
Das umemuuhte Natriumehlorid hat '1150 60, 97% Chlor.
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Bestimmung von Chlor in Natriumehlorid nach Fr. Mohr.
Verfahren: Man versetzt die neutrale Chloridlosung mit einigen
e i . i e T v
Tropfen wisseriger Kaliumchromatlésung und 1i6t 10 -Silbernitrat-

losung hinzullieBen. An der Einfallstelle entsteht eine braunrote Fillung
von Silberchromat (I), die aber beim Umschiitteln sofort wieder ver-
schwindet, weil sich das Silberchromat mit dem Natriumchlorid zu
Silberchlorid und Natriumchromat umsetzt (II). Ist jedoch alles Chlorid
gefillt, so erzeugt der nichste Tropfen Silbernitrat mit dem gelisten
Chromat die braunrote Fallung von Silberchromat (I), die dann be-
stehen bleibt.

I K,CrO, 4+ 2 AgNO; = Ag,Cr0, 4 2 KNO,;

. AgCrO, + 2 NaCl = 2 AgCl 4+ Na,CrO,.

Ausfithrung: Man 16st 0,1—0,2 ¢ Natriumechlorid in 10—20 cem
Wasser auf, versefzt die Losung mit etwa 3 Tropfen einer bei ge-
wohnlicher Temperatur gesittigten, neutralen Kaliumehromatlosung und

lat so lange neutrale %-Silbemitratlijsung hinzuflieen, bis nach

kriftigem Umschwenken des Kolbens eine rotliche Firbung be-
stehen bleibt.

Daneben ermittelt man dureh einen blinden Versuch, wieviel
Silbernitratlosung ndtig ist, um( die Rotfarbung hervorzurufen. Die so
gefundene Menge (0,1-—0,2 ¢em) zieht man von der eigentlichen Be-
stimmung ab.

Die zur Titration<henutzte Silbernitratlosung darf nicht salpeter-
sauer sein. Geht man bei der Herstellung der Liosung von metallischem
Silber aus, so lost man die abgewogene Menge mit moglichst wenig
Salpetersiure, verdampft die Lisung zur Trockene und erhitzt den
Ruckstand zur vollstindigen Verjagung der freien Salpetersiure bis
zum  beginnenden Schmelzen. Alsdann 16st man den Riickstand in
Wasser, spiilt die Losung in einen Liter-MeBkolben und fillt mit Wasser
bis zur Marke auf.

Beispiel: Angewandt: 0,1615 g Natriumehlorid.

Verbraucht: 27,45 %-Silbernitra-t-]iisung.

0,1615 g Natriumchlorid enthalten demmnatch 27,45 - 0,003546 —
0,09734 g Chlor.
Das untersuchte Natriumechlorid enthélt somit 60,27% Chlor.



Untersuchung von Erntesubstanzen.

Probeentnahme und Vorbereitung der Erntesubstanz.

Handelt es sich um die Brtragsermittelung eines in Teilstiicken
angelegten Versuches und um die chemische Untersuchung der Brnte-
substanz, so verfihrt man bei den verschiedenen Friichten folgender-
mallen:

Halmgewichse: Man entnimmt dem Schwad unmittelbar nach
dem Schneiden in gleichen Abstinden kleinere Proben. Diese Proben
vereinigt man zu einer Durchschnittsprobe, fiillt dieselbe 1'11 einen
b‘xuborr*n gewogenen Sack und stellt das Gewicht von Probe 4 Sack
fest. Dureh Abzug des Sackgewichtes erhilt man das (zewwht der
Probe (siehe Seite 128, Tabelle A, Spalte 2). Die Probe soll ungefihr
10 kg wiegen. Der Sack wird verschnirt und unter Angabe des
Teilstiickes bezeichnet. Die Bezeichnung wird doppelt ausgefihrt
und zwar aul einem starken Papier, das\ oben in den Sack gelegt
wird, und auf einem Anhinger, der aufidn an der Verschniirung an-
gebracht wird.

Inzwischen wird das Getreide des geernteten Teilstickes gebunden
und dann sein Gewicht mittels , einer Feldwage auf dem Felde be-
stimmt (Tabelle A, Spalte 1). .-Dabei darf nicht vergessen werden,
das Gewicht der Probe hinzuznaddieren.

Die Probe wird im Sack bis zum Dreschen, am besten frei
hingend, aufbewahrt. Wihrend des Aufbewahrens biilit sie durch
Austrocknen an Gewicht ein. Sie wird deshalb unmittelbar vor dem
Ausdreschen wieder gewogen. Man erhélt so nach Abzug des Sack-
gewichtes das Gewicht der Probe im lufttrockenen Zustand (Spalte 3).
Eine einfache Umrechnung ergibt den IKrnteertrag des Tcﬂﬁndwa
ebenfalls in Lufttrockensubstanz (Spalte 4).

Nun wird die Prebe gedroschen!). Man benutzt zu diesem Zweck
eine kleine Dreschmaschine. Steht keine zur Verfiigung, so bringt
man die Probe verlustlos in einen geriumigen, aus starkem Leinen
cefertigten Sack, legt diesen anf den Boden und drischt mit dem
Dreschflegel aus.

1) Th. Roemer (Der Feldversuch. II. Aufl. 1925, Verl Deutsch. Land-
wirtseh. Gesellsch.) empfichlt fir Getreide kleine Teilstiicke (10—25 qm) an-
zulegen und den Ansdrusch der ganzen Teilstiicke vorzunehmen mit Trennung
der “’wtlmholnn%n was zweﬂullm der Probeentnahme vorzuziehen ist, “nfmll
die le]thtuugon und die Mehrarbeit es gestatten.
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ATH A MM ritte lie e
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EBeM i | 42§ | Teilsbiick i & g SN Teilstiick ergah Toilstilolt
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Mg 82% | substanz |45 1 2 | 5 | procken | trocken 524 |3 vooken 5 %% | substanz

- 2 = % | substanz =
kg kg | kg kg kg [ kg | kg kg kg o & kg g o kg
| ' '
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Hierauf wird das Korn von der Spreu gesduberi, am besten mit
einer kleinen Windfege, und gewogen (Spalte 7).

Das Strohgewicht der Probe (Spalte 6) erhilt man durch Abzug
des Korngewichts vom Gesamtgewicht der Probe (Spalte 5 = Spalte 3).

Unter Zugrundelegung des Korn-Strohverhiltnisses der Probe be-
rechnet man das Gewicht von Korn und Stroh des Teilstiickes
(Spalte 8 und 9).

Dann wird das mit der Spreu vermischte Stroh mit einer ge-
eigneten Héckselmaschine (bei kleineren Proben, z. B. bel Zylinder-
und Gefiliversuchen, mit einer starken Schere) klein gehickselt. Nach
guter Durchmischung des Hicksels wird eine etwa 100 g betragende
Probe genommen und in eine gut schlieBende Glasflasche gefiillt, welche
eine entsprechende Bezeichnung trigt. Vom Korn wird ebenfalls nach
guter Durchmischung eine je pach dem Umfang der Untersuchung
mehr oder weniger grofe Probe genommen, im allgemeinen geniigen
100 g. Die Probe wird in einem Stahlmgrser geschrotet und dann in
einer Stopselflasche bis zur weiteren Untersuchungsaufbewahrt.

Hackfriichte: Die je Teilstick geernteten Kartoffeln und Riiben
werden so gut wie méglich von der anhaftenden Frde befreit und
sogleich auf dem Felde gewogen (siehe Seite 128, Tabelle B, Spalte 1).
Das Kartoffelkraut bleibt bei der Ertragsfeststellung unberiicksichtigt.
Bei den Riihen werden auBer den WurzeliDhiufig auch die Blitter ge-
wogen. Das Abschneiden der Blitter muB sorgfiltig und gleichmiBig
geschehen. Die Riibenwurzeln diirfen @icht zu stark ,ocekopft werden;
andererseits diirfen keine DBlattreste' sitzen bleiben. Das Blattgewicht
mull ebenfalls sofort nach dem\Abschneiden festgestellt werden, da
beim Liegen auf dem Felde di¢' frischen Blitter abwelken und dadurch
an Gewicht verlieren.

Nach der Ertragsfeststellung wird bei Kartoffeln eine etwa 10 kg,
bei Riiben eine etwa 15kg betragende Probe genommen. Die Probe wird
genau gewogen (Spalte 2) und in einen Sack mit entsprechender Be-
zeichnung gebracht. Von den Rithen werden zur Probe nur diejenigen
ausgewihlt, deren Grofe in griBerer Anzahl vertreten ist; alle Aus-
nahmeexemplare, d. h. die aufergewohnlich grofien und kleinen, sind
von der Probenahme auszuschlielen. Fernerhin werden sowohl von
den Kartoffeln, als auch von den Riiben jene Pflanzen nicht zur Probe
genommen, welche neben Fehlstellen stehen.

Die als Probe genommenen Kartoffeln und Riben werden mit
weichen Biirsten unter Wasser von den anhaftenden Erdteilchen ge-
siubert, dann auf Drahthiirden gelegt und abtrocknen gelassen. Hicrauf
wagt man die Probe wieder und erhilt so ihr Gewicht frei von
Schmutz (Spalte 3). Durch Umrechnung ergibt sich das Erntegewicht
der Kartoffeln bzw. Riiben ohne Schmutz (Spalte 4).

WielBmann, Praktikum, 9
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Unmittelbar nach der Wiigung werden von den gesiuberten Kar-
toffeln 6000 g und von den Riiben etwa 10—15 Stiick weggenommen,
um sogleich die Stirke- bzw. Zuckerbestimmung auszufihren.

AuBerdem werden zur iibrigen Untersuchung von den Kartoffeln
genan 1000 g abgewogen (Spalte 5) und getrocknet. Zur beschleunigten
Trocknung werden die einzelnen Kartoffeln mit dem Messer ein-
geschnitten und zwar so tief, dafl die einzelnen Scheiben gerade
noch zusammenhiingend bleiben. Iierauf kommen die Kartoffeln auf
eine Drahthiirde oder in groBe Porzellanschalen und werden im Luft-
trockenschrank bei 50—600 getrocknet. Nach etwa 3-—4 Tagen
sind die Kartoffeln geniigend getrocknet und haben eine harte Kon-
sistenz erhalten; sie werden nun aus dem Trockenschrank heraus-
genommen, zur Anziehung der Luftfeuchtigkeit einige Tage lang
an offener Luft stehen gelassen und zuriickgewogen. Die Wigung
ergibt das Gewicht der Probe in lufttrockener Substanz (Spalte 6).
Daraus 1idBt sich das Gewicht der schmutzfreien Ernte in Lufttrocken-
substanz berechnen (Spalte 7). Die Probe wird nun in einem Morser
geschrotet, in eine bezeichnete Stopselflasche gefillt und bis zar
weiteren Untersuchung aufbewahrt.

Von den Ritben wird ebenfalls<unmittelbar nach der Sduberung
und Abtrocknung auBer der zur Zuckerbestimmung notwendigen Probe
noch eine weitere Durchschnittsprobe zur ibrigen chemischen Unter-
suchung genommen. Zu diesem Zweck schneidet man von einer
Anzahl Riiben der ganzen Linge nach je einen Keil heraus, der bis
zur Mitte der Ritbe reielit® und etwa /s der ganzen Riibe betrigt.
Von diesen Keilen wiigt"'man rasch 1000 g ab (Spalte 5). Hieraul
werden die Keile in mbglichst diinne Scheiben geschnitten, an Fiden
oder Driihten aufgehingt und dann im Trockenschrank bei 50—600
getrocknet. Im dbrigen verfihrt man wie bei den Kartoffeln.

Gras, Klee usw.: Man entnimmt unmittelbar hinter dem Méher an
mbglichst vielen Stellen des Schwads Proben und vereinigt sie dann zu
einer Durchschnittsprobe. Die Probe wird sofort in einen gewogenen
Sack gefillt und gewogen; sie soll zwischen 8 und 10 kg betragen (siehe
Seite 128, Tabelle C, Spalte 2). Der Gesamtertrag des Teilstiickes an
frischer Pflanzenmasse wird ebenfalls sofort durch Wigung festgestellt;
das Gewicht der Probe wird hinzuaddiert (Spalte 1). Nun labt man
die Probe trocknen; man nimmt sie zu diesem Zweck aus dem Sack
heraus, bringt sie auf eine dinnmaschige Drahthirde oder andere
saubere Unterlage und ldBt sie unter héufigerem Wenden an luftigem
und sonnigem Ort abtrocknen. Ein lingeres Verbleiben der frischen
Proben in geschlossenen Sicken ist zu vermeiden, da sich somst die
Giriinmasse infolge mangelnden Luftzutritts zersetzt. Nachdem die Probe
lufttrocken (Heu) geworden ist, wird sie zuriickgewogen (Spalte 3).
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Man erhilt somit das Gewicht der Probe in Lulttrockensubstanz,
woraus sich das Gewicht der gesamten Ernte in Lufttrockensubstanz
berechnen lilit (Spalte 4). Von'der lufttrockenen Probe wird je nach
den auszufiil nenden Untersuchungen eine mehr oder weniger grofie
Durchsehnittsprobe genommen, fein geschnitfen oder in einem btahl-
mirser zerstofen und in einer bezeichneten Stopselflasche aulbewahrt.
Ist die Probe nicht trocken genug, so bringt man sie verlustlos
in den Trockenschrank und frocknet sie bei 50—60° 3-—4 Tage
lang, bis sie sprode genug ist, um zerkleinert werden zu Lounen.
Alsdann nimmt man die Probe aus dem Trockenschrank heraus, lifit
sie einige Tage an offener Luft liegen und wigt zuriick. Das nun-
mehr fest %slelltt Gewicht gilt als das Gewicht der Probe in Lult-
trockensubstanz. Die Probe wird nun klein geschnitten oder in einem
Stahlmérser zerkleinert und eine hinreichende Menge davon zur weiteren
Untersuchung in einem gut verschlossenen Gefili autbewahrt.

Bestimmung der Trockensubstanz.,

Die in der Stopselflasche aufbewahrie grol geschrotete, zerstoBene
oder gehiickselte Probe wird auf einen glatten Papierbogen ausge-
breitet und gut durchgemischt.

Nach der Durchmlss,hung werden yon der Probe 2 g
Aluminium%hiﬂthm abgewogen (siehe.Seite 128, Tabelle A, Spalte 10;
Tabelle B, Spalte 8; Tabelle C, Spalte™5), in ein mit Deckel verschliel3-
bares, mrhm gewogenes Wigeglischen oder Aluminiumschilchen ge-
bracht und 3 Stunden lang bel 105 getrocknet, Darauf 1ifit man
1/, Stunde lang im Exsikkator erkalten, verschliebt das Wigegliischen
oder Aluminiumsechélchen mit dem Deckel und wigi. Der Riickstand
ergibt die Trockensubstanz (Spalte 11, bzw. Spalte 9, bzw. Spalte 6).

Nachdem man den Greha,IL der Tufttrockenen Substanz an Trocken-
substanz festgestellt hat, kann man den gesamten Ernteertrag auf
Trockensubstanz umrechnen.

Berechnung des Trockensubstanzgehaltes der Luft-
trocken- und Frischsubstanz: Fir die Berechnung sei das in
der Tabelle B angefiihrte Beispiel zugrunde gelegt.

Es wurden von der lufttrockenen Substanz abgewogen 5,0 g

Nach dem Trocknen sind an Trockensubstanz verblieben 4,650 g.

4,65 - 100 93,0,

Folglich enthdlt die Lufttrockensubstanz
Trockensubstanz.
Nun enthalten aber 1000 g Frischsubstanz 282 g Lufttrocken-
282 - 100

substanz, also ———— = 28,920/ fttrockensubstanz.
substanz, also 1000 8,29/, Lufttrockensubstanz
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Somit enthalten 100 g Frischsubstanz — 28,2 g Lufttrockensubstanz
930 - 28,2

100

Zur weiteren chemischen Analyse wird die zur Trockensubstanz-
bestimmung mnur verhéltnismiBig grob zerkleinerte Probe auf einer
Exzelsiormiihle fein gemahlen. Da beim Mahlen infolge der Erwirmung
der Mithle hinfig ein Wasserverlust der Pflanzensubstanz eintritt, so
muB nach dem Mahlen noch einmal der Trockensubstanzgehalt be-
stimmt werden. Ein etwaiger Wasserverlust ist bei der Berechnung
der Analysen zu beriicksichtigen (siehe S.134 u. 137).

= 26,23°/, Trockensubstanz bzw. 73,77°/, Wasser.

Yeraschung der Pilanzensubstanz,

Die Bestimmung der anorganischen Bestandteile in Pflanzen-
substanzen kann erst nach der Zerstorung der organischen Stoffe vor-
genommen werden. Dies kann entweder auf nassem Wege durch
Oxydation mit Salpetersiure und Schwefelsiure oder auf trockenem
Wege durch Veraschung gescheben. Es sei hier nur das letztgenannte
Verfahren geschildert.

Man bringt die abgewogene Menge dér gemahlenen Pflanzensubstanz
in eine Platin- oder Porzellansehale\und erhitzt aber der offenen Flamme
eines Pilzbrenners, und zwar aundchst bei kleiner Flamme. Ist die
Substanz verkohlt *und findet keine Gasentwicklung mehr statt, so
steigert man allmihlich dig Hitze und bedeckt die Schale mit einem
Deckel und zwar so, ¢all’ein kleiner Spalt fiir die Luftzufuhr offen
bleibt. Man lasse dig)Schale nicht zum Glithen kommen, um ein
Sehmelzen der Asche’ zun vermeiden und einen Verlast an efwa vor-
handenen fliichtigen anorganischen Salzen zu verhindern. Auf diese
Weise erhilt man fiir gewohnlich eine hinreichend kohlefreie Asche.
Etwa vorhandene geringe Reste von Kohle storen bei der Bestimmung
der anorganischen Bestandteile nicht.

Gelingt die Veraschung jedoch nicht im gewiinschten Mafe und
ist die Asche noch mit zuviel Kohle durchsetzt, so 1abt man die Schale
erkalten, verreibt den kohligen Riickstand mit einem kleinen Pistill,
befeuchtet die Asche vom Schalenrand her mit etwas Wasser, dampift
auf dem Wasserbade zur Trockene ein und erhitzt von neuem iber
der offenen Flamme des Pilzbrenners.

Enthilt die Asche viel Kieselsdure und phosphorsaure Alkalien,
so schmilzt sie leicht und schlieBt in der Schmelze Kohleteilchen ein,
so daB die Verbrennung nur mangelhaft ist. In diesem Falle gibt
man zur Asche unter Umrithren mit einem Glasstabe ungefahr 50 cem
heiBes Wasser hinzu, filtriert durch ein kleines, moglichst aschefreies
Filter in ein kleines Becherglas und wischt das Filter mehrmals mit
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heifem Wasser ans. Dann bringt man das Filter mit dem Rickstand
in die zur Veraschung benutzte Schale und verbrennt es vorsichtig
iiber der offenen Flamme. Nach dem Iirkalten der Schale gibt man
das Filtrat ans dem Becherglase hinzu, spiilt das Becherglas einige
Male mit Wasser nach und dampft auf dem Wasserbade zur Trockene ein.

Bestimmung des Sandes.

Die Sduberung der Pllanzen lifit sich fir gewdhnlich nicht so
griindlich vornehmen, dal nicht doch etwas Sand anhalten bleibt. Es
ist infolgedessen ndtig, die Sandmenge zu bestimmen und hei der
Berechnung des Ertrages und Prozentgehaltes der Pllanzensubstanz
an den einzelnen Bestandteilen zu beriicksichtigen.

Verfahren: Die in der Pllanzensubstanz enthaltenen metallischen
Elemente (Kalium, Natrium, Magnesium, Kalzium, isen und Aluminium)
bleihen nach der Veraschung in Form von Karbonaten, Phosphaten,
Sulfaten, Chloriden und Silikaten zuriick. Durch Behandeln der Asche
mit Salzsiure werden die Salze gelgst; auns den Silikaten scheidet
sich Kieselsiure ab und bildet zusammen mit, dem Sand und etwa
vorhandenen Kohleteilchen den unloslichen Riekstand. Nun wird
die aus der Pllanze stammende, abgeschiedéne Kieselsiiure durch Er-
wirmen mit 5%iger Sodalosung gelost und vom Sand und den Kohle-
teilchen abfiltriert. Durch Glihen des \Rickstandes wird die Kohle
verbrannt, so dal der Sand fur sich)allein zuriickbleibt und durch
Wigung bestimmt werden kann.

Ausfihrung: Man wigt vou der lufttrockenen und gemahlenen
Pllanzensubstanz 5—10 g ab 1nd verascht in der oben beschriebenen
Weise. Die erhaltene Asche) befeuchtet man vom Rande der Schale
her mit Wasser; dann bedeckt man die Schale mit einem durchhohrten
Uhrglas und gibt durch die Bohrung unter Hin- und Herneigen der
Schale tropfenweise konzentrierte Salzsiiure hinzu. Nachdem die zuerst
lebhafte Kohlensdureentwicklung beendet ist, gibt man noch einige
Tropfen Salzsiiure als Uberschulb hinzu, spritzt dann das Uhrglas mit
Wasser in die Schale ab, setzt unter Umriihren noch efwas heilles
Wasser hinzu und erwirmt 3/, Stunde lang auf dem siedenden
Wasserbade. Nun filtriert man durch ein moglichst aschefreies
7cem-Filter und wischt mit heillem Wasser aus, bis das IFiltrat
keine Chlorreaktion mehr zeigt. Nach dem Auswaschen bringl man
das Filter mit dem Niederschlag in ein mit 50cem 5%iger Sodaldsung
(5g Na,00, 4 95 g Wasser) beschicktes Becherglaschen und erwirmt
unter Umrithren mit dem Glasstabe 1/, Stunde lang auf dem siedenden
Wasserbade. Dann sammelt man den Riickstand samt dem zerkochten
Filter auf einem 9 cm-Filter und wascht so lange mit heillem Wasser aus,
bis das Filtrat nicht mehr alkalisch reagiert. Nun wird das Filter in
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cinem vorher gewogenen Platintiegel verbrannt und der Rickstand vor
dem Gebliise bis zur Gewichtskonstanz gegliht. Die Gewichtszunahme
des Tiegels gibt die in'der angewandten Pflanzensubstanz (5 bzw. 10 g)
enthaltene Sandmenge an.

Berechnung der sandfreien Trocken- und Frischsubstanz

Fiir die Berechnung sei wieder das in der Tabelle B angefiihrte
Beispiel zugrunde gelegt. -

Die gemahlene, lufttrockene Substanz enthalte 94,09/, Trocken-
substanz (die im Morser zerstoBene Substanz enthielt 93,00/, Trocken-
substanz; siehe S. 181) und 1,51/, Sand, also 94,0 — 1,51 = 92,499/,
sandfreie Trockensubstanz. 1.51 - 100

Somit enthilt die Trockensubstanz = 1,619, Sand

94,0
bzw. 100 — 1,61 = 98,399/, sandireie Trockensubstanz.

Demnach sind in 4,650 g Trockensubstanz (Tabelle B, Spalte 9)
98,39+ 4,65 - A ; .
A T 4,575 g sandlreie Trockensubstanz vorhanden (Spalte10).

. Di¢ Frischsubstanz enthilt 26,23 9/5 Trockensubstanz (s. S. 132).
il \ b el 1.61 - 26,2¢ 4 o

Folglich enthiilt die Frischsuhstanz —iTU"—:O,elZU,-'D Sand
bzw. 26,23 — 0,42 = 25,819/, sandireie Trockensubstanz.

" Aus dem Gehalt der Lufttrockensubstanz an sandfreier Trocken-
substanz 148t sich der gesandte Ernteertrag auf sandireie Trockensubstanz
umrechnen (s. Tabelle A\VSpalte 13; Tabelle B, Spalte 11; Tabelle
Spalte 8).

Bestimmung der Phosphorsiiure.

Verfahren: Die Pflanzensubstanz wird verascht und zwar unter
Zusatz von Kalk, damit der auch in organischer Verbindung vorhandene
Phosphor sich der Oxydation nicht entzieht. Dann wird die Kiesel-
siure durch Eindampfen der Asche mit Salpetersiure abgeschieden.
In der von Kieselsiiure befreiten salpetersauren Losung der Asche wird
die Phosphorsiure mit Ammoniummolybdat als Ammoniumphosphor-
molybdat gefallt und als solches gewogen. Oder man gliht den
Niederschlag und bestimmt die Phosphorsiure als Phosphormolybdin-
sinreanhydrid.  Oder man 1dst den Ammoniumphosphormolybdatnieder-
schlag in Ammoniak auf, fillt die Phosphorsidure mit Magnesiamischung
und bestimmt sie als Magnesiumpyrophosphat.

Aunsfithrung: Man wiigt aul einem gewogenen Aluminiumschiffchen
5 g lufttrockene, gemahlene Pflanzensubstanz ab (von Stroh nimmf
man 10'g) und bringt die abgewogene Menge verlustlos in eine Platin-
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oder Porzellanschale. Alsdann durchfeuchtef man die Pflanzensubstanz
unter Umrithren mit einem Glasstabe oder Spatel gleichmiliig mit
gesiittigtem Kalkwasser, sdubert den Glasstab oder Spatel von den
anhaftenden Pflanzenteilchen, verdampft, wenn nétig, auf dem siedenden
Wasserbade zur Trockene und verascht in bekannter Weise.

Die Asche wird mit Wasser befeuchtet und nach Auflegen eines
durchbohrten Uhrglases mit Salpetersiure versetzt. Nach Beendigung
der Kohlensiiureentwicklung gibt man als Uberschull noch einige
Tropfen Salpetersiiure hinzu, spiilt dann das Uhrglas mit Wasser in
die Schale ab und dampft unter Umrithren mit dem Glasstabe aul dem
Wasserbade zur vollstindigen Trockene ein. Hieraul wird der Riicksiand
noch einmal mit Salpetersiure durchfeuchtet, mit dem Glasstabe durch-
geriihrt, wieder zur Staubtrockene eingedampft und schlieBlich 1 bis
2 Stunden lang im Trockenschrank bei 110—120° erhitzt. Den Rick-
stand befeuchtet man wieder mit Salpetersiure, vereibt ihn mit einem
Glasstabe, setzt unter Umriihren etwa 50 cem heilles Wasser hinzu und
erhitzt, ungefihr 1/, Stunde lang auf dem siedenden Wasserbade. Hieraut
spillt man den Schaleninhalt in einen 200, cem-MeBkolben, 1kt
erkalten, filllt mit Wasser bis zur Marke ak)und schiittelt kriltig
um. Dann filtriert man durch ein Faltemffifér in einen trockenen
Filtrierstutzen.

a) Bestimmung der Phosphorsdgre als Ammoniumphosphor-
molybdat nagh N. v. Lorenz.

Vom Filtrat pipettiert man‘100 cem, entsprechend 2,5 g Substanz
(bei Stroh = 5,0 g) in ein(250 com-Becherglas, dampft auf 20 cem
ein, fiigt 30 cem schwefelsdurehaltige Salpetersiure hinzu, erhitz bis
zum beginnenden Sieden, schwenkt um, fillt mit 50 cem Sulfat-
Molyhdénlésung und verfihrt weiter nach der Lorenzschen Vorschrift
(siehe S. 39).

Die Niederschlagsmenge wird mit dem Faktor 0,03295 (nach
. Neubauer mit 0,03270) multipliziert, um die in 2,5 bzw.
5 g [lufttrockener Pflanzensubstanz vorhandene Menge an P,0; zu
erhalten.

b) Bestimmung der Phosphorsdure als Phosphor-
molybdinsiureanhydrid.

Vom Filtrat pipeftiert man 100 cem in ein 400ccm-Becherglas,
erhitzt auf dem Drahtnetz, bis die ersten Kochblasen auftreten, und
fillt die Phosphorsiiure nach den Angaben auf Seite 38 mit 50 cem
Ammoniummolybdatlosung.  Man 1dlit den Niederschlag mindestens
2 Stunden, bei geringen Mengen iiber Nacht stehen. Dann sammelt
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man den Niederschlag in einem gewogenen Platin- oder Porzellan-
filtriertiegel, dekantiert und wischt mit einer Fliissigkeit aus, die
1% Salpetersiure und 5% Ammoniumnitrat enthilt. Hierauf gliiht
man, bis der Niederschlag eine blauschwarze Farbe angenommen
hat, und wagt nach dem Erkalten. Nihere Einzelheiten sind auf
Seite 38 angegeben,

Durch Multiplizieren des gefundenen Glihriickstandes mit dem
Faktor 0,03946 erhilt man die in 2,5 g lufttrockener Pflanzensubstanz
(bzw. in 5 g Stroh) vorhandene P,0.-Menge.

¢) Bestimmung der Phosphorsdure als Magnesium-
pyrophosphat.

Man f{fallt zundchst die Phosphorsiure, wie unter b angegeben
ist. Nachdem man geniigend lange Zeit stehen lieB, gieft man
die iiber dem gelben Niederschlag von Ammoniumphosphormolybdat
stehende klare Fliissigkeit durch ein 7 em-Filter. Dann dekantiert
man den Niederschlag etwa 10 mal mit 20—25 cem einer Wasch-
flissigkeit, die 1% Sdlpbterbaure und\ 5% Ammoniumnitrat ent-
hilt. Beim Abgieflen und Dekantieremy bringt man moglichst wenig
Niederschlag aufs Filter, so dal< die Hauptmenge im Becherglase
zuriickbleibt. Das Filtrat bleibt\unbericksichtigt. Den Trichter mit
dem Filter bringt man auf das Becherglas mit dem Niederschlag zuriick
und gieht ringsherom ant das, Filter 21/, 9/iges Ammoniak, bis sich der
gelbe Niederschlag aul .dem Filter und nach Umschwenken auch
im Becherglase vollstindig geldst hat. Alsdann wiischt man das
Filter 7—8mal mit %¢ilem Wasser aus. Die Liosung mull vollstindig
klar sein.

Darauf wird die Losung unter Umschwenken des Becherglases
mit verdinnter Salzséure neutrahmert, indem man so lange tropfen-
weise Salzsiure hinzusetzt, bis der Molybdédnniederschlag eben aus-
zufallen beginnt. Kin etwa entstehender Niederschlag wird mit einigen
Tropfen Ammoniak gelost. Nach dem Abkiihlen der Losung setzt
man unter stetem Umrihren mit einem Glasstabe troplenweise 20 cem
Magnesiamischung und danach !/; des ganzen Flissigkeitsvolumens
konzentriertes, etwa 25%iges Ammoniak hinzn. Dann lilf man min-
destens 4—5 Stunden stehen oder rihrt mit einem Riihrapparat
30 Minuten lang aus. Schlieblich wird der Niederschlag abfiltriert,
mit 21/,%/,igem ‘A mmoniak ausgewaschen, geglitht und als Magnesium-
pyrophosphat gewogen (s. Seite 36).

Die gewogene L\ledf‘lacll]dgﬂnnnue mit dem Faktor 0,6379 multi-
pliziert, ergibt die in 2,5g lufttrockener Pflanzensubstanz (bzw. in
5 g Stroh) enthaltene ]?20;_-,-Mengu.
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Berechnung des Phosphorsduregehaltes
in Prozenten der Lufttrockensubstanz, sandfreien
Trockensubstanz und Frischsubstanz.

Die Berechnung sei an einem Beispiel erldutert. Angenommen,
es seien in 2,5 g gemahlener, lufttrockener Pflanzensubstanz 0,0193 g
P,0; gefunden worden. Folglich enthilt die gemahlene, lufitrockene
%95 —0,772% P,0;.

,l

Die gemahlene, lufttrockene Substanz enthalte 92,49% sandfreie
Trockensubstanz (siehe S. 134). 0.772 - 100

Somit enthélt die sandireie Trockensubstanz ﬁg—
1‘081 = 0,83‘,1:0.*"0 P:}Oﬁ. el

Die Frischsubstanz enthalte 25,81% sandfreie Trockensubstanz
Gages o 0,834 . 25,8 772 10

Folglich enthilt die Frischsubstanz 0 _ e (oder 0092 00

95.81 100 92,49

TS = 0,772 - 0,279) = 0,215y P30

Substanz

= 0,772~

Berechnung der in der Gesamtetnte enthalfenen
Phosphorsiure-Menge.

Aus dem Gehalt der Erntesubstagzan P,O; und dem Ernteertrag
liBt sich die in der Gesamternte enthialtene P,0,-Menge berechnen.
Natiirlich muB fir den Prozentgehalt und Ertrag die gleiche
Substanz zugrunde gelegt werdew; beide Angaben miissen sich also
auf Frischsubstanz oder Lufttrockensubstanz oder Trockensubstanz be-
ziehen. Betrigt z. B. der\Ernteertrag in sandireier Trockensubstanz
15,93 kg (Tabelle B, Spalte 11) und der P,O,-Gehalt der sandfreien

s sia ¢ i v ; ,834 - 15,93
Trockensubstanz 0,834%, so ist in der Gesamternte D% U050

0,133 kg P,0; enthalten.

Bestimmung von Kalzium und Magnesinm,

Verfahren: Die Pflanzensubstanz wird zunichst veraseht. Dann
wird aus der Asche Kieselsiiure, Phosphorsiure, Eisen und Aluminium
abgeschieden. Die Abscheidung der Kieselsiure erfolgt durch Ein-
dampfen der Asche mit Salzsiure und darauffolgendem - Trocknen.
Die von Kieselsiure befreite salzsaure Losung des Rickstandes wird
mit Ammoniak neutralisiert, mit Essigsiure schwach angesiuert und
mit Natrium- oder Ammoniumazetat versetzt. In der essigsauren
Losung fillt die Phosphorsiure als Eisen- und Aluminiumphosphat
aus (I). Da aber das in der Pflanze vorhandenc Eisen und Aluminium
zum Ausfillen simtlicher Phosphorsiure fiir gewdhnlich nicht ausreicht,
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so versetzt man die Losung mit einem geringen Uberschuls von Eisen(8)-
chlorid. Durch Erhitzen der natrium- oder ammoniumazetathaltigen
Losung wird der REiseniiberschufi als basisches Eisenazetat ab-
geschieden (II). Die Flissigkeit muli heil filtriert werden, weil sich
das basische Fisenazetat in der Kilte wieder auflést.

L 'FeCly -+ Na,HPO, 4+ CH;COONa = FePO,+ 8 NaCl 4 CH;COOH;;
AICl; 4 Na,HPO, 4 CH;COONa = AIPO, 43 NaCl+4 CH,COOH;
in der Hitze
IL. PeCl; + 3CH;COONa + 2H,0 22 CH,CO00Fe(OH), - 3NaCl
in 1lm l\ilfL, ‘)CH ‘ (JU.L[
Im Tiltrat wir ird Kalzium als Kal lziumoxalat und im Flltmt dayvon
Magnesiom als Magnesiumammoniumphosphat gefillt. Das Kalzium-
oxalat wird durch Glithen in Kalziumoxyd und dieses mit Schwefel-
siure ' in’ Kalzinmsulfat = iibergefithrt und als solches gewogen. Das
Magnesium wird als Magnesiumpyrophosphat zur Wigung gebracht.

Ausfihrung: Man verascht in der iiblichen Weise 20 ¢ der ge-
mahlenen, luf trockenen l’ﬂanzun\uhbtcmx bei Ien, Senf und dem Stroh
der chummoaen geniigen 5—10 g Nach)dem Abkiihlen der Sechale
wird die Asche sunichst mit Wasser befouf.ht(‘t und dann nach Auf-
legen eines durchbohrten Uhrglases\tropfenweise mit einem geringen
Uberschull konzentrierter Salzsiure wersetzt. Hierauf spritzt man das
Uhrglas' mit Wasser ab und dampft den Schaleninhalt unter Verreiben
mit einem Glasstabe auf dew siedenden Wasserbade zur stanbigen
Trockene ein. Dann befenghbtet man den Riickstand noch einmal mit
Salzsiure und dampft wieder zur Trockene ein. Hieranf stellt man
die Schale 1—2 Stundén’ lang in den Trockenschrank bei 1101200,
Nach dem Erkalten gibt man zum Trockenrickstand einige Tropfen
Salzsdure, verreibt mit dem Glasstabe, fiigt ungefihr 50 cem heifies
Wasser hinzu und lafit die Schale unter hiufigem Umrithren etwa
1/, Stunde lang auf dem siedenden Wasserbade stehen. Nun filtriert
man durch ein 7 em-Filter in ein 500 cem-Becherglas und wiischt das
Filter mehrmals mit heiBem Wasser aus, bis die letzten Tropfen des
Filtrats keine Chlorreaktion mehr zeigen.

Die salzsaure Liosung wird mit Ammoniak so lange neuntralisiert, bis
eben ein Niederschlag ausfillt; dann wird sie mit einigen Tropfen Essig-
siure sauer gemacht, so dall sie ganz schwach danach riecht. Eine etwa
bleibende Tribung bleibt unberticksichtigt; sie riihrt von Eisen- und
Alumininmphosphat her, wihrend Ka!numphosph:ﬂ und Magnesinm-
ammomumphosphd[ in stlﬂ‘;aure lislich sind. Nun fiigt man ungefihr
5 ¢ Ammonium- oder Natriumazetat zur Flissigkeit und list es dureh
leichtes Schwenken des Glases auf. Die Flissigkeit mul} @ jetzt
infolge Bildung von Eisenazetat eine rotbraune Firbung annehmen.
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Ist das nicht der Fall, so ist dies ecin Zeichen datiir, daB in der
Fliissigkeit kein iberschiissiges Hisen vorhanden ist, und es besteht
die Gefahr, dal das Eisen zur Fillung der Phosphorsiiure nicht aus-
reicht.” Man versetat infolgedessen die Tl lissigkeit tropfenweise mit
einer etwa 10%igen I*Jlsmmhloudlowng, bis eine deutliche Rotfirbung
eintritt. Dann verdinnt man mit heifem Wasser auf etwa 350 ¢em
und lift auf dem Drahinetze vorsichtig einige Minuten lang kochen.
Dadurch wird das tberschiissige Fisen, “ebenso etwa noch vorhandenes
Aluminium als basisches Azetat ausgefillt. Die heibe Fliissigkeit
wird sofort, am besten unfer Verwendung eines Heifiwasser- oder
Dampitrichters, durch ein 11 em-Filter filtriert. Damit die Fliissigkeit
wihrend des Iiltrierens nicht erkaltef, stellt man sie auf ein heilies
Wasserbad. Niederschlag und Filter werden mehrmals mit theillem
Wasser ausgewaschen, dem man etwas Ammonium- oder Natriumazetat
hinzugesetzt hat. Beim Filtrieren und Auswaschen ist daranf zu achten, dal
der Bisenniederschlag anf dem Filter nicht trocken wird, weil er anderen-
falls, sobald er mit Wasser wieder in Berithrung kommt, durchs Filter geht.

Das Filtrat, das vollkommen klar sein mufl und keine Spur
einer rotlichen Tctrbo zeigen darf, wird auf €twa 200 ccm eingedamplt.
Hierauf wird die Abscheidung und FI"LD}]UD‘-" van Kalziom und Magnesium
in der auf Seite 62 J.D"'t‘”EbE‘HEH Weise ¥orgenommen. .

Die Angabe des Kalzinms und Magnesiums erfolgt in Prozenten
an Ca0 bzw. MgO der lufttrockenen “Pllanzensubstan bzu deren
Trockensubstanz bzw. Frischsubstanz. Die Berechnung wird in gleicher
Weise wie bei der Phosphorsitre (s. S. 137) vorgenommen,

Bestimmung'von Kalinm und Natriom.

Verfahren: Nach erfolgter Veraschung der Pflanzensubstanz
wird die"Kieselsiure durch Eindampfen mit Salzsiure und Trocknung
des Rickstandes abgeschieden. Aus dem kieselsdurefreien Substrat
wird Schwefelsiure, Phosphorsiure, Eisen, Aluminium, Kalzium und
Magnesium entfernt. Die Schwefelsiure fillt man in salzsaurer Lisung
mit Bariumchlorid als Bariumsulfat. Die iibrigen Stoffe, mit Aus-
nahme des Kalziums, werden mit Bariumhy dro‘u,d ahﬂesuhludf‘n dabei
fallen” Phosphorsiure als Barmmplm%phat Eisen, Aluminium und
\Iagneﬂum als Hydroxyde aus. Das in Lisung befindliche Barium
und Kalzium werden mit Ammoniak und ,\mmoniun'lkx-‘avrbormtl) als

1) Das kinfliche Ammoniumkarbonat hesteht aus Ammoniumbikarbonat
and  karbaminsanrem Ammoniak. Letzteres geht beim Erwirmen anf 600 ¢
in Ammoniumkarbonat - ther.. Um das Ammoninmhbikarbonat in Ammoninm-
karbonat zu verwandeln, mufl Ammoniak hinzugesetzt werden. Man arbeite
deshalb immer in einer mit Ammoniak versetzien Lissung bei hiherer Tem-
peratur.
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Karbonate ausgefillt. Danach werden die Ammoniumsalze durch
Erhitzen der vorher eingedamplien Losung verjagt und die nunmehr
allein vorhandenen Alkalien (Kalium und Natrium) durch Eindampfen
mit Salzsdure in Chloride iwbergefilhrt und nach schwachem Glihen
als solche gewogen. Nach dem Wigen wird der Riickstand mit Wasser
aufgenommen und das Kalium als Kaliumhexachloroplateat oder als
Kal mmpuchlorat bestimmt. Aus der Differenz der Gesamtalkalien und
des Kaliums ergibt sich die Menge des Natriums.

Ausfithrung: Man verascht 11,25 g der gemahlenen, lufttrockenen
Pllanzensubstanz und scheidet in bekannter Weise die Kieselsiure ab,
indem man die Asche zweimal mit konzentrierter Salzsiure unter
hiufigem Umrithren zur Trockene eindampft und dann 1—2 Stunden
bei 110—120¢ im Trockenschrank erhitzt. Nachdem man den Riick-
stand unter Verreiben mit einigen Tropfen Salzsiiure und mit ungefihr
30 cem heiliem Wasser du[ifenommvn und die Schale etwa 1/, Stunde
lang anf das siedende Wasserbad gestellt hat, spiilt man den Inhalt
delselben durch einen Trichter in einen 300 cem-MeBkolben.

Hierauf erhitzt man den Kolben auf dem Drahtnetz zum Sieden,
schwenkt ihn, um Siedepunktsverszogerurfeén zu vermeiden, haufiger
hin und her und fillt die Schwefelsiure "durch IIO]_JfC[lWleLI] Zusatz
5% iger heiller Bariumchloridlosung aus. Findet augenscheinlich keine
Aus falluncr mehr statt, so stellt man den Kolben auf das siedende Wasser-
bad und léiL’nt den Niederschlag sich absetzen. Nachdem man durch
nochmalige Zugabe eines Troplens Bariumehloridlésung von der Voll-
btandl“’kelt der Schwefelsiugélallung sich iiberzengt hat versetzt man
die heiBe Fliissigkeit mijt ij\md.sar: oder festem Blmrmmh‘rdroxvd
bis zur deutlich alkalis¢lien Reaktion. Zur Erkennung des Reaktions-
umschlages bringt man in die Flissigkeit ein Stiickchen Phenol-
phtalein- oder Lackmuspapier. Man lifit nun die Fliissigkeit abkiihlen,
fiillt den Kolben mit Wasser bis zur Marke auf, schiittelt kriftig um
und filtriert durch ein Faltenfilter in einen Jrlenn'leyerkolbcn oder
Filtrierstutzen.

Vom Filtrat mift man 200 cem, entsprechend 7,50 g Pflanzen-
substanz!), in einen 300 cem- "\]Llﬁkolbcn versetzt mit j\,mmomdk und
J\_mmomumkal bonat und erhitzt etwa 1/, Sl,unde.la,ng anf dem siedenden

1) ‘*m ng genommen, entsprechen den 200 cem nicht 7,5 g, sondern etwas
mehr als 7 o Pllanzensub anz, weil die vorhergehenden 300 cem nieht nur
Lisung, sondern auch hlag enthielten. I olumen des Niederschlags
ist jedoch derart  gering im Vergleich zum Flitssigkeitsvolumen, dall der da-
durch entstehende Fehler vers fissigt werden kamn. Die Methode des Aus-
filllens in \Ttﬁlsnbcn mit darantfolgender Auwffillung wnd Entnahme eines
aliguoten Teils des Filtrates wird w egen der Zeitersparnis bei technischen

Analysen hitulig angewandt.
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Wasserbade. Hat sich der Barium- und Kalziumkarbonatniederschlag
abgesetzt, so prilt man mit einigen Tropfen ammoniakalischer
Ammoniumkarbonatlésung, ob noch etwas ausfillt. Ist das nicht der
Fall, so liBt man abkiihlen, fillt mit Wasser bis zur Marke auf,
schiittelt um und filtriert durch ein Faltenfilter in einen Filtrierstutzen.

Vom Filtrat pipettiert man 100 ccm, entsprechend 2,5 g Substanz
(bei Korn 200 cem, entsprechend 5 g Substanz), in eine Platin- oder
Porzellanschale und dampft anf dem Wasserbade zur Trockene ein.
Der Riickstand wird !/, Stunde lang im Lulttrockenschrank bei etwa
1500 getrocknet. Hieranf verjagt man die Ammoniumsalze durch
vorsichtiges und allmihlich gesteigertes Erhitzen iiber der freien
Flamme eines Pilzbrenners. Die Schale darf hierbei hochstens schwach
rotglihend werden. Entweichen keine weillen Nebel mehr, so nimmt
man die Schale mwit der Zange und erhitzt auch die Seitenwinde,
um etwa dort sitzende Ammoniumsalze zu vertreibent). Nach dem
Frkalten l6st man den Riickstand in 5 ecm Wasser auf und féllt
die letzten Spuren von Kalzium und Barium durch Versetzen wmit
einigen Tropfen Ammoniumoxalatlésung vnd Ammoniak und laft dber
Nacht stehen. Nun filtriert man die Losung von dem etwa vor-
handenen Kalzium- und Bariumniederschlag,” sowie von den Kohle-
teilchen, welche von der Verkohlung .der’im Ammoniak und in den
Ammoniumsalzen vorhandenen Pyridiphasen herriihren, durch ein 7 ¢m-
Filter in eine gewogene Platinschale “hinein ab. Nachdem das Filter
mehrmals mit heiBem Wasser ausgeéwaschen worden ist, dampft man
die Losung in der Schale eip mnd vertreibt wieder durch Erhitzen die
Ammoniumsalze.

Die erkaltete Masse‘Sbefeuchtet man mit einigen Tropfen Salz-
sdure, bringt sie auf dem Wasserbade wieder zur Trockene und
erhitzt mit kleiner, fichelnder Flamme, jedoch wegen der Fliichtig-
keit des Kaliumchlorids nur so stark, daf die Schale nicht oder
hochstens gerade zum Glihen kommt. SchlieBlich lifit man die
Schale im Exsikkator erkalten und wigt. Durch nochmaliges Erhitzen
und Wiigen iberzeugt man sich von der Gewichtskonstanz. Die
Gewichtszunahme der Schale ergibt die Summe von Kaliumehlorid
und Natriumehlorid.

Nach dem Wigen der Chloralkalien wird das Kalium als Kaliom-
hexachloroplateat oder Kaliumperchlorat bestimmt. Zu diesem Zweck

1) Soll nur Kalium bestimmt werden, so nimmt man jetzt den Riickstand mit
wenig heifem Wasser aul, filtviert die Losung durch ein 7 ¢m-Filter von den
Kohleteilchen in eine (Has- oder Porzellanschale hinein ab, wischt mit heillem
Wasser aus und scheidet das Kalinm durch Zusatz ven Wasserstoifplatin-
¢hlorid oder Uberchlorsiure als Kalinmhexachloroplateat bzw. Kaliumper-
chlorat ab.
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list man den Schaleninhalt mit wenig Wasser auf und versetzt die Lisung
mit soviel Hexachloroplatesiure (Wasserstoffplatinchlorid) bzw. Uber-
chlorsiure, wie notig wire, wenn der ganze Rickstand nur aus
Natriumehlorid bestehen wiirde und {iigt noch einen kleinen Uberschul
hinzu. Es ist namlich erforderlich, “dab nicht nur das Kalium-,
sondern auch das Natriomchlorid in Plateat bzw. Perchlorat iber-
gefiihrt wird; denn bliebe Natriumchlorid als solches vorhanden, so
wiirde es mit Alkohol ausfallen und zusammen mit dem Kalium--
hexachloroplateat bzw. Kaliumperchlorat zur Wiigung kommen. Natrium-
hexachloroplateat und Natriumperchlorat hingegen sind in Alkohol
loslich und lassen sich von den entsprechenden, in Alkohol unlislichen
Kalisalzen leicht trennen. Im allgzemeinen geniigt ein Zusalz von
5 eecm I-]ﬁe:-:a»r.‘.-hlm'opla.tes;‘i-ure bzw. Uberchlorsiure. Man dampft den
Schaleninhalt auf dem Wasserbade ein und bestimmt das Kalivm nach
den Angaben auf Seite 651f. als Kaliumhexachloroplateat bzw. Kalium-
muhlmdt

Berechnung: Angenommen, es seien a g K PtCl; bzw. b g KCIO,
gefunden worden; das entspricht einem Gehalt von a-0,1931 g K,0
bzw. b-0,3399 ¢ K,O.

Zur Berechnung des Na,0-Gehaltes wrull erst die KCl-Menge be-
rechnet werden, welche der gefundemen” K,O-Menge entspricht. Sind
m g I$,0 gefunden worden, so entspréchen diese auf Grund der Gleichung:

2KC 2
E0:2KCl=m:x, x=1m" HI—;:(L} ik -1;—?:‘:—;—2 =m - 1,5830 ¢ ’.K.EJI.

Man erhilt infolgedesson dic KCI-Menge, indem man die ge-
fundenen a g K,PtClg bzw0'b g KCIO, mit dem Faktor 0,1931 - 1,583
— 0,3056 IJ/W mit dei)Faktor 0,3399 - 1,583 = 0,5381 multipliziert.

Subtrahiert man die berechnete KCl-Menge vom gefundenen Ge-
samtgewicht beider Chloride, so erhilt man die Menge des Chlor-
natriums und durch Multiplizieren mit 0,5303 die Na,O-Menge.

Diese Mengen an K,O und Na,O sind in 2,5 ¢ (bei Korn in 5,0 g)
lufttrockener, 0emahlem! Pflanzensubstanz enthalten. Durch Multi-
plizieren mit 10 (hei Korn mit 20) erhilt man den Prozentgehalt der
lufttrockenen, gemahlenen Pllanzensubstanz an K,0 und 1\(120. Die
Umrechnung des Prozenfgehaltes anf Trocken- bzw. Frischsubstanz
erfolgt in gleicher Weise wie bei der Phosphorsiure.

Bestimmung des Stickstoffs.
Die Bestimmung des Stickstoffs in pflanzlichen Stoffen erfolgt
nach dem Verfahren von Kjeldahl (siche Seite 107ff.).
Man wigt 2 g der lufttrockenen, gemahlenen Pflanzensubstanz
m embn Kj uldahlkolben. setzt 20 cem konzentrierte Schwefelsiure,
< Impt’eu Unwkulbu (= 1g) hinzu, schwemmt die Pllanzen-
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substanz dorch Hin- und Herschwenken des Kolbens in der Schwefel-
siure aunf und erhitzt etwa 15 Minuten lang tber der freien Flamme
eines Pilzbrenners, d. h. bis zum Eintritt der Dinnflissigkeit. Als-
dann nimmt man den Kolben mit einer Zange von der Flamme weg,
hilt ihn etwas schrig, vom (esicht abgewandt, und gibt 15—18 ¢
Kalinmsulfat hinzu. BeiSubstanzen, die elfa!uuugsﬂemaﬁ nicht bchaumen
kann das Kaliumsulfat gleich zu Anfang gegeben werden.

Bei Stoffen, welche nach der Zugabe der Schwefelsiure stark
schiumen, setze man ein kleines, etwa linsengrofles Stiick Par-
allin hinzo.

Btwa an den Wiinden des Kolbens haftende Kohleteilchen werden
wihrend des AufschlieBens darch wiederholtes Schwenken des Kolbens
heruntergespiilt.

Nach eingetretener Farblosigkeit wird das Erhitzen noch etwa
15 Minuten lang fortgesetzt.

Nach Bcondlgunff der Aufschliefung lilt man erkalten, verdinnt
mit Wasser und destilliert das Ammoniak nach Zusatz von Kaliom-
sulfid und einer Messerspitze voll Zinkkdrnehen mit Natronlauge in
bekannter Weise ab.

Benutzt man einen langhalsigen, nicht yum Destillieren verwend-
baren Kolben, so verdinnt man den Kalbeninhalt zundchst mit etwa
50 cem Wasser, lalit abkihlen und spilt die Fliissigkeit unter Be-
nutzung eines Trichters in einen Destillierkolben iber.

Das abdestillierte Ammoniak ;wird in 20—25 cem einer —]i—- oder
empirischen, ung(}fﬁh]‘%FSchwefelsé—i.m'elijsung aufgefangen und deren
(Uberschuff  mit einer - <oder empirischen, ungei'iihrE-Natronlauge
zuriicktitriertt). - 4

Aus dem Verbrauch an Schwefelsiure und deren Stickstofftiter
lilt sich der Stickstoffzehalt der untersuchten Substanz berechnen.

Durch Multiplizieren des Prozentgehaltes an Stickstoff mit dem
Faktor 6,25 erhilt man den prozentischen Eiweiligehalt der Substang,
wobei ein Stickstoffeehalt der pllanzlichen Eiweilistoffe von 16%
zugrunde gelegt ist.

Beispiel: Angewandt: 2 g Substanz.

Vorgelegt: 20,0 ccm -[-;— - Schwefelsdure.

Zur Ricktitration verbraucht: 8,50 cem —ilf - Natronlauge.

v AR n — vy, "
1) Die Herstellung der 5 oder empirischen, ungefilir- oy -Lijsnngen erfolgt

; o~ i i okt A
in analoger Weise wie die der 7)—— oder empirischen, ungelihr —--Lisungen
(siehe Seite 85 n. 92). 7
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Somit zur Neuntralisation verbraucht: 20,0 — 8,60 = 11,50 cem
T Schwefelsdure.

1 ecm % - Schwetelsaure Fnt%pricht 0,00385 g Stickstofl.

Folglich entsprechen 11,50 cem — —Bt’llwefelsaure 11,50 - 0,0035
= 0,04025 g Stickstoff.

‘Also sind in 2 g gemahlener, lufttmcke.ner Substanz enthalten
0,04025 g Stickstoff.

Die rremahlcnc lufttrockene Substanz enthilt somit 2,01 %
Stickstofl = 2,01 - 6,25 = 12,56% Eiweil.

Die Umrer’hnnng auf Frischsubstanz erfolgt in der aut Seite 137
angegebenen Weise.

Bestimmung des Zuckers in der Zuckerriibe mit Hilfe der
Polarisationsmethode.

Erzeugung von polarisiertem Licht. Polarisationsapparat.
Saccharimeter:.

Das Licht besteht aus Transversalschwingungen der Atherteilchen,
d. h. ans Schwingungen, welche senkreeht zur Richtung des Licht-
strahles stattfinden. Beim gewdhnlichén natirlichen Licht erfolgen
die Schwingungen in allen méglichen Ebenen, die durch den Licht-
strahl gelegt werden konnen.

Durch bestimmte Mittel, #.B. durch einen Imll\ap(ﬂlsrmtall wird
der Lichtstrahl doppelt %brnchcn, d. h. in zwei Strahlen zerlegt,
welche in verschiedenen Riehtungen durch den Kristall hmdm{h“chen
AulBerdem finden bei jedeth der beldm Lichtstrahlen die %h\\lnfrunﬂen
der Atherteilchen nur noch in einer Ebene statt; die Lich tstrahlen
sind polarisiert, und zwar stehen die Schwingungsebenen der beiden
Lichtstrahlen senkrecht zueinander, d. h. die beiden Lichtstrahlen
sind senkrecht zueinander pn].msler‘r, Ségt man nun einen Kalksvat-
kristall in bestimmter diagonaler Richtung auseinander und kittet die
beiden Hilften mit Kanddabd]sam wieder zusammen, so geht der eine
polarisierte Lichtstrahl ungebrochen hindurch, wihrend der zweite
Strahl infolge seines hohen Brechungsindexes an der Kanadabalsam-
schicht total reflektiert und dadurch aus dem Gesichtsfeld entfernt
wird. Man bezeichnet ein derartiges Kalkspatprisma als Nicolsches
Prisma oder kurzweg als Nicol. Werden nun zwei Nicolsche Prismen
hintereinander geschaltet, so geht der polarisierte auns dem ersten
Nieol unnehmdelt durch das zweite Nicol, wenn die beiden Prismen
parallel zu einander stehen. Das Gesichts! feld ist dann bei der Durchsicht
|1eH. Dreht man jedoch das zweite Prisma um die Achse des Licht-
strahles, so nimmt die Helligkeit ab, und bei einer Drehung von 909,
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also bei ,gekreuzten* Nicols, tritt vollice Verdunkelung des Gesichis-
feldes ein, weil nunmehr der vom ersten Nicol kommende Tichtstrahl
im zweiten Nicol total reflektiert und aus dem Gesichtsfeld entfernt
wird. Das Nicol, durch welches das polarisierte Licht erzeugt wird,
nennt man Polarisator, das zweite Nicol, mit dem die Lage der
Schwingungsebene festgestellt wird, hat den Namen Analysator.

Mit Hilfe von zwei hintereinander geschalteten Nicols ist man
imstande, das Verhalten der Stoffe im polarisierten Licht zu priifen.
Bringt man zwischen die beiden Nicols z. B. eine mit Wasser gefiillte
Réhre, so ist bei Parallelstellung der Prismen das Gesichtsfeld hell
und bei gekreuzten Nicols dunkel. Nimmt man aber an Stelle von
Wasser eine Zuckerlosung, so ist auch bei gekreuzten Nicols das
Gesichtsfeld hell; man mull den Analysator nach links oder rechts
um einen bestimmien Winkel, den Drehungswinkel, drehen, damit
vollige Dunkelheit eintritt. Durch die Zuckerlosung ist das polarisierte
Licht also gedreht worden. Die Fihigkeit, polarisiertes Licht zu
drehen, ist vielen Stoffen, insbesondere organischen Stoffen eigen.
Man bezeichnet solche Stoffe als optisch aktiv und unterscheidet e
nach der Drehungsrichtung rechtsdrehende und\linksdrehende, je nach-
dem man den Analysator nach rechts, im Shume des Uhrzeigers, oder
nach links drehen muB, um wieder Dunkelheit zu erzielen. Rechts-
drehende Stoffe werden durch Vorsetzen des Buchstabens d (dexter)
vor den Namen, linksdrehende durgh-ein 1 (laevus) bezeichnet; der
Drehungswinkel wird im ersten Fall durch das positive Vorzeichen,
im zweiten Fall durch das negative Vorzeichen versehen.

Die GroBe der Drehung.oder der Drehungswinkel e« ist abhingig:

1. vom Gehalt der duvghstrahlten Schicht an optisch wirksamer
Substanz;

2. von der Dicke der durchstrahlten Schicht. Der Drehungs-
winkel ist proportional der Schichtendicke. Als Lingeneinheit dient
das Dezimeter;

3. von der Wellenlinge des bei der Untersuchung angewandten
Lichtes. Die Drehung nimmt zu, wenn die Wellenliinge des Lichtes
abnimmt; sie ist also fiir violettes Licht am stéirksten und fiir rotes
Licht am schwichsten. Gewdhnlich beobachtet man bei Lichtstrahlen
von der Wellenlinge der Frauenhoferschen Linie D. Man bezeichnet
den Drehungswinkel e« fiir die Spektrallinie D als ep;

4. von der Temperatar. Als Normaltemperatur gilt 20° C,

Zur Messung des Drehungswinkels optisch aktiver Stoffe dienen
Polarisationsapparate. Da es schwer ist, den Punkt gréBter
Helligkeit und Dunkelheit einzustellen, so hat man sogenannte Halb-
schattenapparate konstruiert, deren optische Einrichtung in Abb. 47
dargestellt ist. Die von der Lichtquelle kommenden Strahlen ge-

Wielbmann, Praktikom, 10
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langen durch die Blende A’ in den Apparat, werden durch die Linse K
parallel gerichtet und durch den Polarisator, der aus den Nicols N,
und N, besteht, polarisiert. Das Nicol Ny ist halb so groB als das
Nicol N; und bedecki nur die Hillte des Gesichisfeldes, so daf} seine
Kante in der Mifte des Gesichtsfeldes als feiner Strich zum Vorschein
kommt. AuvBerdem sind die beiden Nicols in ihren Schwingungsebenen
um einen kleinen Winkel gegencinander gedreht. Die Blende D bildet
den AbschluB des Polarisators, Dann folgt ein Zwischenraum zur

A A g

W] | Dps

Abb. 47, Optische Einrichtung eines Halbschattenapparates.

Finschaltung der Beobachtangsréhre. Im Anschlull daran befindet
sich die Analysator- oder Melvorrichtung, bestehend aus der Blende A,
dem Nicol N; und dem kleinen Fernrohr OR. Die Analysatorvorrich-
tung kann um ihre Lingsachse melibar gedreht werden.

Die Beleuchtungslinse K entwirft von der vor der Blende A’ stehenden
Flamme ein Bild auf das Fernrohrobjektiv O.) Das Fernrohr OR ist scharl
auf die Polarisationsblende D, welche das(esichtsfeld begrenzt, eingestellt.

T, IL. I1T.
Abb, 48, Gesichtsfeld eines Halbschattenapparafes,

Durch dieNicols N; und N, wird das Gesichtsfeld in zwei Hilften, 1und 2,
die photometrisc thV releichsfelder, geteilt, welche in den ]*J'mien] 11
und III der Abh. 48 wa\lchntt sind. oa= Q{*]]wmgmgarlchtung des
Analysatornicols _\is: | = Schwingungsrichtung des Polarisator-
nicols N, und o r kwhw nwungsmhmnw des l‘oiamwatormcoh N,. Die
‘whwmnunqal1chmntrm1 ol des Feldes 1 und or des Feldes 2 bilden
einen kleinen Winkel ¢, den sog. Halbschatten, miteinander. Wird nun
das Analysatornicol i\:a so gedreht, dal seine Schwingungsrichtung o a
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senkrecht zur Schwingungsrichtung o1 des Nicols N, steht, hD werden
die durch N nmhm*hrrehenden Lichtstrahlen ansgeloscht: das Feld 1
erscheint dunke.l. Das Feld 2 hingegen erscheint (llljUL'hLHt weil die
Schwingunngsrichtung o r des durch Nicol N, iundmchg_{ehendcn Lichtes.
cinen kleineren als rechten Winkel mit der Schwingungsrichtung o a des
Analysatornicols bildet (I).  Dreht man das Analysatornicol N; so
weit, dal seine Schwingungsrichtung oa senkrecht zur Schwingungs-
]luh’leﬂ or des Nicols Nn steht, so wird die rechte Gesichtshilfto
dunkel, wihrend die linke Hilfte hell erscheint (IIT). Dreht man von
dieser Stellung aus das Analysatornicol N, etwas zuriick, so [indet
man eine Stellung, bei welcher beide Hilften des Gesichtsfeldes in
geringer, aber gleicher Helligkeit erscheinen (II). Diese Stellung

Abb. 49, Einfache Quarzkeilkompensation,

gleich schwacher Beleuchtung der beiden Vergleichsfelder (,Halb-
schatten- oder Gleichschattenstellung®) dient als Nullpunktsstellung
hel der Messung.

Zur Bestimmung des Zuckergehaltes von Lisungen bedient man
sich eines besonders konstruierten Polarisationsapparates, des Sacchari-
meters, d. i. ein Halbschattenapparat von der Firma Franz Sehmidt
und Haensch, Berlin. Wihrend beil den gewthnlichen Halbschatien-
apparaten die Drehung der Polarisationsebene durch Nachdrehen des
Analysators bestimmt wird, steht beim Saccharimeter das Analysator-
nicol (Abb. 49. N) fest. Die Drehung der Zuckerldsung wird mit Hilfe
oiner von N. Soleil konstruierten i!uarzplattenkompensarmn he-

stimmt. Quarz kommt in einer rechtsdrehenden und in einer links-
10
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drehenden Form vor. Der vom Polarisator kommende Lichtstrahl
trifft zunéchst cine Quarzplatte K von beliebiger Dicke und Dreh-
richtung, z. B. Rechtsdrehung.  Hinter dieser Platte liegen zwei
]\Gllff}lmlﬂ zugeschnittene, verschieden 1 ange Quarzplatten Ll und Ly,
deren Dlenluhtung derjenigen  der Platte K entgegengesetzt, in
unserem Beispiel also linksdrehend ist. Der kleincre hmi L, ist
feststehend, wihrend der grifere I, lLings der Diagonalfliche gegen
ihn verschiecbbar ist. TIst der Keil L; soweit verschoben, dall die
Gesamtdicke von I, und L, gleich der Dicke von K ist, so heben
sich die entgegengesetzt gerichteten Drehungen auf, so dall der ge-
samte Quarzplattenkompensator gewissermalen ausgeschaltet ist; das
ist die Nullpunktslage des Kompensators. Bringl man nun z B. eine
rechtsdrehende Zuckerlosung in das Saccharimeter, so wird die Drehung
nach rechts vermehrt, und die beiden Hilften des Gesichisfeldes
erscheinen ungleich hell. Um nun wieder gleiche Beschatfung zu
erzeugen, mul -L[ Gesamtdicke der links sdrehenden Quarzkeile L; und L
durch Verschichen des Keiles L, um so viel verstirkt “mden dali
ihre Linksdrehung ebenso grob 1~L wie die Rechtsdrehung des Zuckers.
Die Bewegung des Keiles Ll erfolgt mittels eines guzalmicn Triebes
durch einen Knopf. Die Grile der Dechung kann an einer mit dem
beweglichen Keil verbundenen Skala Mdurch ein Fernrohr mit [ilfe
cines Nonius abgelesen werden.

Bei der bisher geschilderten einfachen Quarzkeilkompensation
lalt sich gleiche Beschattung “des Gesichtsfeldes, also die Nullage,
nur hel einer cinzigen gade bestimmten Lage des beweglichen Keiles
erreichen. Schmidt und Haensch haben spiter Apparate mit
doppelter Keilkompsnsation hergestellt, bei welchen die rechts-
drehende einfache Quarzplatte K ebenfalls in zwei Quarzkeile zerlegt
ist. Der griflere Keil ist wieder verschiebbar und kann durch ein
besonderes Triebrad mit Hilfe eines Knopfes hewegt werden. Jeder
der beweglichen Keile ist mit einer besonderen Skala verbunden, so
daB bei doppelter Quarzkeilkompensation zwei Skalen vorhanden sind,
eine obere, die sog. ,Arbeitsskala®, und eine untere, die ,Iontroll-
skala®. Bei der doppelten Quarzkeilkompensation kann durch an-
gemessene Verschiebungen fir jede Lage des.einen beweglichen Keils
eine bestimmte Lage des anderen beweglichen Keils gefunden werden,
bei welcher die Gesamtdrehung = 0, also gleiche Beschattung erreicht
wird. Stellt man den Nonius-Nullstrich des Arbeitskeiles aul den
Teilstrich 0 bhzw. 10 bzw. 20 bzw. 30 usw. seiner Skala ein, so mul
Gleichartigkeit des Gesichtsfeldes eintreten, wenn der Nonius des
Kontrollkeiles ebenfalls auf dem Teilstrich 0 baw. 10 bzw. 20 baw. 30
usw, seiner Skala steht. Man lkann also mit Hilfe des Kontrollkeiles
die GleichmiBigkeit der Arbeitsskala kontrollicren.
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Ein Saccharimeter mit einfacher GQuarzkeilkompensation ist in der
Abb. 0 dargestellt. Die von der Lichtquelle kommenden Strahlen
treten zunichst in das Rohrstiick B ein, welches ein mit Kalium-
bichromal gefiilltes Strahlenfilter und eine Sammellinse enthilt. Durch
den Polarisator P wird das Licht polarisiert. Dann durchliuft das
polarisierte Licht die mit Zuckerlisung gefillte DBeobachtungsrihre,
welche in einer mit aufklappbarem Deckel versehenen Rohre liegt.
Im Schutzgehiiuse S befindet sich die Quarzkeilkompensation mit der
Ableseskala und dem Nonius. Die Bewegung des Quarzkeiles und
der damit verbundenen Skala erfolgt mittels des mit einem Knopf

oT4 H.AEI’-SCH.BEF.Lm )

Abb. 50, Saccharvimeter mit einfacher Quarzkeilkompensation
von Franz Schmidt & Haensch.

versechenen Triehes. Die am Schutzgehiuse sich anschlieBende Réhre
enthilt den feststehenden An.:lly.mtm und das Fernrohr F; mit dem
letzteren stellt man das Gesichisfeld scharf ein. Skala und Nonius
werden mit dem Fernrohr M abgelesen; ihre Beleuchtung geschicht
von der Lichtquelle aus, deren Strahlen durch das in emen Blend-
schirm eingesetzte (la‘;prlanm G parallel gerichtet werden und durch
ein auf der Hinterseite des mhutmehausos S befindliches Fenster auf
die Skala und den Nonius treffen. Unterhalb des Schiebeplittchens I
liegt ein Vierkant, der mittels eines Schliissels dahin verstellt werden
kann, dal} der Nullstrich der Skala mit dem des Nonius eine Linie hildet.
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Das Saccharimeter ist so eingerichtet, dal man gewdhnliches
licht anwenden kann und nicht an die Anwendung einer bestimmten
Lichtquelle gebunden ist. Es ist sowohl brauc chbar bei Beleuchtung
mit dem gv]bun homogenen Licht einer Natriumflamme, als auch mit
dem ge\whrﬂmhen v.edaen Licht der iiblichen Beleuchtungskorper
(Glithlicht, elektrisches Licht, Petroleumlampe usw.); die Lichtquelle
mull nur stark genug sein. Die Natriumflamme erzeugt man durch
Tinbringung eines mit Kochsalz behafteten Platindrahtes in eine nicht
leuchtende Bunsenflamme. Man stelle die Lichtquelle 150 mm vor dem
Apparat auf; bei neuen Apparaten ist die Lichtquelle an einem dreh-
baren Arm festgemacht. Bei der Polarisation von Zuckerlgsungen wird
die Beschattung dadurch etwas gestirt, dall die beiden Hilften des
(esichisfeldes schwache Firbung zeigen: die eine Hilfte ist schwach
gelblich, die andere schwach blaulich gefirbt. Wenn auch die schwache
Firbung bei einiger Ubung nicht mehr stdrend wirkt, so kanon man
sie doch durch Einschaltung eines Strahlenfilters beseitigen. Zu diesem
Zweck {illt man eine kleine, 1,5 cm lange Rohre, welche gewo! hnlich
mit dem Apparat geliefert wnd, mit einer 6% igen Lisung von Kalium-
bichromat und bbhdltei sie im Rohtspick B ein; ist die Rihre
3 em lang, so nimmt man eine 3%igd Bichromatlisung. Das Kalium-
hichromat absorbiert die griinen, Baten und violetten Strahlen und
labt nur gelbes Licht (D-Linietdes Sonnenspektrums) hindurch, wo-
durch der genannte Ubelstand jaufgehoben wird.

Dic zu untersuchende(Znckerlosung wird in die Beobach-
tungsrohre gefillt vongbnau 200 mm Linge. Die Réhre besteht
aus Glas oder aus Messuw mit polierter Innenwand. Die Endflichen
der Rihre miissen sbrg filtig eben und genau senkrecht zur Lings-
achse geschlifien sein. Réhren mit beschadigten Endflichen diirfen
nichf verwendet werden. Der Verschluf der Rihren erfolgt durch
plangeschliffene Glasplatten, sog. Deckgliser, welche entweder durch
Schraubenkdpfe oder durch (ulfwu('bbme federnde Deckhitlsen, den
sog. Landoltschen Verschlul3, '111gedruclu: werden. Die Deckgliser
diirfen nicht stark angepreft werden, weil bei starkem Druck das
Glas selbst leieht doppelbrechend wird und die Genanigkeit der
Messung beeinflufit.

Vor dem Gebrauch sind die Réhren grimdlich zu spilen, indem
man mittels eines passenden Holzstabes einen nassen Leinen-, Watte-
oder Papierbausch durch die Réhre schiebt und danach noch cinige
Male mit Wasser nachspilt. Auch die Deckgliser miissen blank ge-
putzt sein und dirfen keine triiben Stellen oder Schrammen zeigen.

Nach sorgfiltigem Trocknen fillt man die Rohre. Man schliefit
zu diesem Zweck die Rihre an dem einen HEnde und fallt sie
mit der Zuckerltsung, so dall sich eine flache Kuppe iber den
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Rand erhebt. Hieranf schiebt man von der Seite her die zweite
Platte und streift dadurch die iiberstehende Fliissigkeit ab, so dal
keine Lufthlase in die Riohre gelangt. Tst das Uberschieben des
Deckglases das erste Mal nicht befriedigend gelungen, so mul es
wwderhot werden, nachdem man das DE[Lfrlascth wieder geputzt
und getrocknet and die Kuppe der Zuckerlésung durch Hinzufiigen
einiger Tropfen der Flissigkeit erneuert hat.

Die Un[}l‘.[]L[{‘thll_\_E‘lt des Fiillens wird bei den von I'ranz
Schmidt und Haenseh hergestellten Beobachtungsrihren mit ein-
seitiger Erweiterung vermieden (Abb. 51). Die in der Abbildung auf
der rechten Seite befindliche Erweiterung dient zur Aufnahme einer
Luftblase, ohne dal die letztere bei der Beobachtung stort. Die
Fillong der Rohre erfolgt von der der Erweiterung entgegengesetzten
Seite, also am engen Ende derart, dall die Flissigkeit den dufiersten

Rand nicht ganz erreicht., Nun legt man das kleine Deckglas auf
und verschraubt die Rihre. Die dann mil eingeschlossene Luft tritt
nach dem Umwenden der Rihre in Form einer Blase (a) in den er-
weiterten Raum, ohne die freie Durchsicht zn hindern.

Abb. 51, Beobachtungsrohrg(Onit einseitiger Erweiterung.

(=

Nachdem das Rohr gefiillp‘ist, wird es aulien gesdubert. Dann
hilt man es gegen das Lichd und tiberzeugt sich, ob das (sesichts-
feld kreisrand erscheint Cand ob msbbsnndne keine Gummiteile des
zur Milderung der Pressung des Deckglischens eingelegten Gummi-
ringes iiber den inneren Rand der \mbuhluﬁkdpw] hervorragen.

Da das Drehungsvermigen einer Lisung durch die Temperatur
beeinflufit wird, so ist daraufl zu achten, daB die Lisung eine Tem-
peratur von 20° C hat und auch wihrend der Beobachtung beibehilt,
d. 1. jene Temperatur, fir welche die Skala geeicht ist.

Die Bestimmung der Drehung wird in einem verdunkelten
Raum vorgenommen. Vor dem Gebrauch des Saccharimeters stellt
man mit Hilfe des Fernrohres ' das mit dem Licht erlenchtete
Gesichtsfeld so ein, dal der das Gesichtsfeld senkrecht teilende
Strich dem Auge vollstindig klar und scharf erscheint. Diese
Einstellung geschieht ohne oder mit ungefiillter Beobachtungsréhre.
Alsdann bringt man die beiden Gesichtsfelder auf gleiche Helligkeit,
indem man den im Schutzgehduse S befindlichen Quarzkeil mit Hilfe
des mit einem Knopf \m%ehencn Triebes bewegt. Nun liest man
durch das Fernrohr M die Skala mit Hilfe seines Nonius ab.
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Bs fallt fiir gewohnlich der Nullstrich des Nonius mit dem NUJL
strich der Skala zusammen (Abb. 52). Ist das nicht der Fall,
mull bei allen spiteren Untersuchungen eine entsprechende 1\0rr0k[m
in Rechnung gesetzt werden. Lu,gl z. B. bei gleicher Helligkeit des
Gesichtsfeldes der Nullstrich der Skala 0,15 l‘e1latrn’]m nach rechts
vom Nullstrich des Nonius, so ist der bei der folgenden Rohr-
zuckeruntersuchung (Rohmucker dreht nach rechts) ﬁt'fund ene Drehungs-
betrag um 0,15 Teilstriche zu vermindern. Liegt die Abweichlmrf
0,15 Teilstriche nach links, so wiirde der Drehungsbetrag um 0,15 Teil-
striche zu niedrig ausfallen; infolgedessen mufl er um 0,15 Teilstriche
erhoht werden. Um keine Korrektar vornehmen zu bmuthranI kann
man den Nonius der Skala mitiels eines jedem Saccharimeter bei-
gegebenen Vierkantschliissels verstellen, indem man den Schliissel iiber
den vom Beobachter aus rechts am Apparat befindlichen und mittels
eines Schiebeplitichens (Abb. 50, I) geschiitzten, hervorstehenden Vier-

Skala 10 -0+ 30 40

Lol |Il[|||||||||!|||IH||H(]||II|iI1|||ll|'
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Nenius 10 -0+

AdbbT 52,

Stellung der Skala zum Noniugwlne Znckerlisung (Nullpunktsstellung).

kant steckt und so lange\tdrehi, bis der Nullsirich der Skala mit dem
Nullstrich des Nonius ®ile Linie bildet.

Man begniige sich nicht mit einer Einstellung, sondern mache
in Zwischenriumen von 20—40 Sekunden mehrere Lmsle!lmweu und
berechne daraus das Mittel. Dabei ist es zweckmiBig, die Din-

stellungen gleich oft von links und rechts her vorzunehmien.

Nachdem die Einstellung des Apparates statigefunden hat, wird
das Beobachtungsrohr mit der Zuckerlosung in den Apparat ge]wt
und mit Hilfe des Triebrades der Quarzkeil so lange verschoben, bis
die beiden Halften des Gesichtsfeldes wieder ﬂlm(’helldlwkut aufweisen.
Die GroBe der Drehung wird dann an der Skala awele\en In der
Abb. 53 liegt der Nullstrich des Nonius zwischen dem 19 und 20, Teil-
strich der bi\dld, von den Strichen rechts vom Nullpunkt des Nonius
fallt der 5. mit einem Teilstrich der Skala zusammen; also ist die
Ablesung 19 4 0,5 = 19,5°,

Bei Saccharimetern mit doppelter Quarzkeilkompensation stellt
man zunidchst durch Drehung des einen Triebrades den Nullstrich der
unteren Skala (,}Kontlolishala‘j aul den Nullstrich seines Nonius ein
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und behilt diese Stellung fiir die folgenden Beobachtungen bei. Als-
dann dreht man mit Hilfe des anderen, gewdhnlich lingeren Triebes
den Arbeitskeil so lange, bis die beiden Gesichisfelder gleich hell
cerscheinen. Es muf nun der Nullsirich der oberen ,Arbeitsskala®
mit dem Nullstrich seines Nonius eine Linie bilden. FEine etwaige
Abweichung setzt man bei den folgenden Ablesungen wie oben in
Rechnung, sofern man nicht eine Korrektur mit dem \1nrk(mtst,hlu:w[
vornehmen will. Alsdann legt man die Beobachtungsrihre mit der
Zuckerlésung in den Apparat und dreht nun ohne Verinderung des
Kontrollkeiles den Arbeitskeil mit Hil fo des lingeren Triebes so lange,
his die beiden Gesichtsfelder wieder auf glelehe Helligkeit ein-
gestellt sind. Die Grélie der Drehung wird an der oberen Arbeitskala
abgelesen.

Die Eichung der Skala beim Saccharimeter ist 'u:‘in empirisch
nach dem Vorgange von Ventzke. Wenn man 26,0 ¢ Rohrzucker

Skala 10 -0+ 10 20 30 40
Lo b o ent L bl
‘HH]IIH'HH‘III!’
Z 5 5
Nonius 10 -0+ 10
Abl. 057

Stellung der Skala zumpNonius mit Zuckerlosung.

in Wasser von 200 zu 100 eemy auflist und in einer 200 mm langen
Rohre polarisiert, so zeigh“die Skala eine Ablenkung von 1009 an.
Man bezeichnet die Grade als Ventzke-Grade. Jeder Grad der Skala
entspricht somit einem Zuckergehalt von 0,26 g. Wigt man nun von
einem rohzuckerhaltigen Stoff genau 26,0 g ab, lost in Wasser von
200 C zu 100 cem auf und I](‘\t]mmf in einem 200 mm langen Rohr
bei 200 die Drechung, so erhiilt man einen Drehungshetrag von 1000,
wenn der Stoff zu 100 % aus Rohrzucker besteht. Lernwt der chhnnms—
winkel aber z. B. 87,39 so cutq)teuhen die abﬂvlesmt’u 87,3° einer
Zuckermenge von 87,3 + 0,26¢. Somit berechnet sich der I’m/entﬂeha]t X
der 10hrznci~.m]mltwm Substanz aus der Gleichung: 26,0: 87,3 - 0,26
BB 028100 oo
= 100:%; x = - %O— 87,3%.

Wenn man also von einem rohrzuckerhaltigen Stoff
genan 26,0 g abwigt, in Wasser von 20°C in einem 100 cem-
MeBkolhen 16st, bis zur Marke auffiillt, gut mischt,
wenn ndtig filtriert, und unter Benutzung cines 200 mm-
Rohres polarisiert, s0 geben die db“elesenpn Grade Ventzke
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ohne weiteres den Prozentgehalt des Stoffes an Rohrzucker
an. Man bezeichnet die fze\\lt,thT}erwe von 26,0 g eines
rohrzuckerhaltigen Stoffes als das \uzmalnemmt fiar das
mit Ventzkescher Skaleneinteilung vers sehene Saccharimeter.

Bestimmung des Zuckers nach A. Herzfeld.

Verfahren: Der aus den Riiben hergestellie Brei wird mit
Wasser unter gleichzeitiger Erwiirmung ausgelangt und die dabei ent-
stehende Zuckerllissigkeit mit Bleiessig (b(m:;ch essigsaurem Blel) ge-
klirt, filtriert und polarisiert. Der Zusatz von Bleiessig bLunUubt
dic Drehung der Zuckerlisung nicht; er hat den Zweck, den grioften
Teil der die Zuckerldsung hiufiz verunreinigenden
organischen Stofle, inshesondere Eiw eilistoffe, in Form
von Bleisalzen auszufillen und dadurch die Lisung
zu kliren.

Die Zuckerrithe enthdlt 10—20% Zucker und
mehr. Wihrend vor 40 Jahren Riben mit 18—14%
Zucker als normal galten, haben die jetzigen hoch-
veziichteten Riibensorfeny einen durchschnittlichen
Zuckergehalt von 17%£19%

Ausliithrungi\Man verwendet zur Bestimmung
eine groflere Zahl*gewaschener Riben, etwa 10 bis
15 Stiick.  Die L'n[uwvhunw wird sofort nach der
[irnte ausgéfihrt, nachdem die Riben gewaschen
und abgetfocknet sind, Denn infolge lingeren Liegen-
A lassens Overlieren die Riben erhebliche Mengen an

Wasser, wodurch ihr Saft konzentrierter und zucker-

ADb. 54. reicher wird. Zur Untersuchung werden die Riiben

Metallbecher zur— der Tinge nach in 4—8 Keile zerlegt; dann wird von

Zuckerhestim- . : ; e =1 y My

g nch jeder Riibe die gleiche Anzahl Keile mif einem

A Hovzield.  Kichenreibeisen oder einer Kartoffelreibmaschine zu

einem Brei zerrieben und dieser, ohne dall ein Saft-

verlust eintritt, in einer Porzellanschale aufgefangen. Zur Brei-

gewinnung werden auch Apparate, wie Bohrmaschinen, Pressen u. a. m.
benutzt. '

Der Brei wird gut durcheinander gerihrt und sofort der Unter-
suchung unterworfen, Zu diesem Zweck wird auf einer Wigeschale
das Normalgewicht des Ribenbreis — 26,0 ¢ abgewogen and samt
Wiigeschale in cinen Metallbecher gﬁbmdnt ‘Metallbecher und \\‘1{5{—
schale werden von der Firma Jakob Ravené Sohne, Berlin, Wall-
strafe 5/8 hergestellt. Der Becher (Abb. 54) besteht aus vernickeltem
liisenblech und besitzt einen Bodendurchmesser von 6 cm, eine Hohe bis
zum Einschnitt von 11 em und einen lld‘iadurchmesse; von 4 cm.
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(1]

Zum VerschluB dient ein einfacher, gut passender Korkstopfen, der
zweckmiBig mit Stanniol umkleidet wird. Die Wigeschale ist so
mn"euchtet dall sie gerade das Normalgewichi des Riibenbreies fabt
und mit Leichtigkeit samt der abgewogenen Substanz in den Becher
eingefiihrt werden kann.

Nachdem man die abgewogene Substanz samt Wiigeschale in den
Becher gebracht hat, gibt man genau 177 cem eines Gemisches von
Bleiessig und Wasser hinzu. (Das Gemisech wird hergestellt aus
5 Raumteilen Bleiessigc und 100 Raumteilen destilliertem Wasser.)
Hierant wird der Metallbecher sofort geschlossen. Nun schiittelt man
kriftig durch und setzt den Metallbecher in ein vorher auf 75—80° C
angewirmtes Wasserbad, so dall er bis zum Halse im Wasser steht,
worin er unter oOfterem Umschiitteln cine halbe Stunde verbleibi.
Es ist notwendig, den Verschlufl des Bechers zu Beginn zur Vermin-
derung des inneren Druckes ein oder mehrere Male zu liften. Nach
Ablauf der halbstiindigen Erwdrmung wird der verschlossene Becher
durch Hinsetzen in kaltes Wasser oder mit fliefendem Wasser auf
Zimmertemperatur abgekiihlt. Schlieblich wird der Inhalt filtriert und
unter Verwendung eines 200 mm-Rohres im, Saccharimeter polarisiert?).

Die Zahl der angewandten Menge vou 177 cem bleiessighaltigem
Wasser erllirt sich ddrlmr,h dald 26,0 g Btibenbrei im Durchschnitt 23 com
Saft enthalten, so daB das C"l“;clth Tluaswkeltamlamen 200cem betrigt.

Da somit das hmmdlvm\mhl von 26,0 g auf 200 ccm verteilt
ist, so sind bei Bcnutaung eies 200 mm- Rohres die abgelesenen
Ventzkegrade zun verdoppelnyum die Prozente Zucker in der Riibe
zu erhalten. Bei Anwenduhz eines 400 mm-Rohres liest man ohne
weiteres die Zuckerprozente ab.

1) Man kann zur Bestimmung des Rolrzuckers auch Polarisationsapparate
mit Kreisteilung anwenden. Die Bere :.lmuuh gestaltet sich dann, den Angaben
aul Seite 185 entsprechend, folgenderm: Ben: Die Zucke rmenge in 100 com

a 100

Lisung = (]2 v worin o der beobachtefe Drehungswinkel in Kreisgraden,
- 73 E
D
. i - . . ) .

I die Linge der Beobachtungsréhre in Dezimetern und [ff das spezifische
2 . g x - 1920 4
Drelmngsvermigen ist.  Fiir Rohrzucker ist [rrI“ = 4 66,5, Ist 1=2 dm,

2, ; " ¥ w100 e
s0 betriigt der Zuckergehalt in 100 com Losung: 66, 5= 0,752 @, Sind nun
b *

26,0 g Rithenbrei aub 200 cem Fliissigheit, Alw 13 g an! 100 cem angewands
worden, 50 umd in 13 g Substanz 0,752« g - Rohizue ker, folglich in 100 g
. 0,752~ 10[) =
SIS Lang 13

halten also 5,783« % Zucker. Bel Verwendung von Polarisationsapparaten
mit Kreisteilung und einer Beobachtungsrihre von 200 mm  erhiilt man also
unter den ,Luuvuchmwn Arbeit T.lbl\th‘f‘lft{‘l'l den Prozentgehalt der Riben an
Zucker, ludom man den ahgelesenen Drehungswinkel mit 5,785 multipliziert.

5,785 " @ ¢ Rohraucker u-rdlm]i.t?n. Die Riiben  ent-
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Herstellung von Bleiessig: 3 Teile neutrales Bleiazetat (30 g)
werden mit 1 Teil kohlendioxydfreier Bleiglitte (10 o) innig gemischt
and unter Zusatz von 0,5 Teilen Wasser (5 cem) im bedeckten Gefibe
anf dem Wasserbade erhitat, bis die anfangs gelbliche Mischung zu
einer gleichmiBigen weillen oder rivtlichweiben Masse zusammen-
geschmolzen ist. Dann figl man unter Umriihren allmihlich 9,5 Teile
Wasser (95 cem) hinza and 1abt im verschlossenen Gefie 12 Stunden
lang an einem warmen Ort unter bisweiligem Umsechiitteln stehen.
Hierauf filtriert man und bewahrt das Filtrat zum Schutze gegen die
Kohlenséiure der Luft in einer gui verschlossenen Flasche anf; am
zweckmiiBigsten setzt man auf die Offnung der Flasche einen durch-
bohrten Stopfen, der ein mit Natronkalk gefiilltes Rohr trigt.

Fir die Zuckerbestimmung wird der Bleiessig in dem oben an-
sebenen Verhiltnis mit Wasser verdinnt.

Bestimmung des Wassergehaltes der Zuckerriiben,

Soll bei Zuckerriiben neben dem Wasser- nur noch der Zucker-
gehalt (und nicht die Menge der anorganis¢hen Bestandteile) bestimmt
werden, so fithrt man die Wasserbestimmung nicht wie auf Seite 130
u. 181 angegeben ist, sondern {folgendeymalien aus:

Man wigt 10—15 g Riibenbret vasch in eine flache Porzellan-
schale, deren (ewicht einschlieBlieh eines kleinen Glasstabes fest-
gestellt ist. Das Porzellanschiléhen soll zweckmiBig ungefdhr einen
Durchmesser von 8,5 em undeine Tiefe von 2,3 om haben. Den ab-
cewogenen Riibenbrei breffet man in der Schale moglichst flach aus
und trocknet zunichst@fwa 2 Stunden bei 50—60°. Die halbtrockene
Masse wird dann mit dem Glasstabe grindlich gemischt, so dab keine
Kliimpehen mehr vorhanden sind, und nun bei 105—110° C im
Trockenschrank bis zur Gewichtsbestindigkeit getrocknet, was mehrere
Stunden in Anspruch nimmi. Man kann die Trocknung als beendet
betrachten, wenn zwei aufeinander folgende Wigungen sich um nicht
mehr als 5 mg voneinander unterscheiden.

Da der auszutrocknende Brei oberflichlich leicht za einer harten
Kruste eintrocknet, welche die Feuchtigkeit aus den darunter liegenden
Substanzteilen nicht entweichen 1aBt, so ist es zweckmifig, in folgender
Waeise zu verfahren: Man wiigt in die Schale zuerst etwa 50 g reinen, aus-
geglithten, groben Quarzsand, legt cin Glasstibehen hinzu und trocknet
im Trockenschrank bei 105—110° C bis zur Gewichtsbestindigkeit.
Alsdann wigt man 10—15 g vom Riibenbrei hinzu, vermischt mit Hilfe
dos Glasstibchens den Brei mit dem Sande und verleiht ihm dadurch eine
fiir das Austrocknen giinstige groBe Oberfliche. SchlieBlich trocknet man
das Ganze in der oben angegebenen Weise bis zur Gewichtshestindighkeit.
Der Gewichtsverlust enispricht dem Wassergehalt der Riibe.




Die Bestimmnng des Stirkegehaltes der Kartolfel, 157

Die Bestimmung des Stiirkegehaltes der Kartoffel
durch Ermittelung des spezifischen Gewichtes.

Das spezifische Gewicht der Kartoffel steht in bestimmter Be-
zichung zu ihrem Trockensubstanz- und Stirkegehalt, Mit dem Gehalt
an Trockensubstanz steigt das spezifische Gewicht der Kartoffel.
Aulerdem haben Untersnchungen von M. Maercker ergeben, daf}
zwischen dem Trockensubstanz- und Stirkegehalt ein fester Unter-
schied besteht; der Stirkegehalt ist
durchschnittlich am 5,752 geringer als
der Gohalt an Trockensubstanz., Auf
Grund dieser Fesistellungen haben
Maercker, Behrend und Morgen
eine Tabelle (siche Seite 159) berechnet,
nach der man aus dem gefundenen
spezifischen Gewicht der Kartoffel den
Gehalt an Trockensubstanz und Stiirke
ablesen kann.

Die Bestimmung des Stirke-
gehaltes mit Hilfe des spezifischen Ge-
wichtes kann keinen Ansprach auf
vollstindige Genauigkeit machen. Die
ermittelten Werte konnen um 1 bis
2% vom wirklichen Stirkegehalt ab-
weichen. Trotzdem ist die Methode dort
von unentbehrlichem Wert, wo, @8 sich
darum handelt, die Giite der Kmtoﬂ"cln
in kurzer 7(\1t zu beurteilen.

Der Stirkegehalt der Imrtufleln
schwankt zwischen 10 und 30%; als
mittlerer Stirkegehalt gilt 18%.

Die Bestimmung des spezifischen Al B6:
Gewichtes der Kartoffeln geschieht Reimannsche Kartoffelwage.
durch folgende Apprate:

1. Die Reimannsche Wage.

Die Reimannsche Wage (Abb. 55) ist eine Dezimalwage, an deren
kiirzerem lHebelarm untereinander zwei verzinnte Drahtkorbe zur Auf-
nahme der Kartoffeln hingen. Am lingeren Arm befindet sich eine
kleine Wageschale zum Aufstellen der Gewichte. Der untere Draht-
korb hdngt in einen Bottich.

Vor dem Gebrauch der Wage wird der Bottich mit destilliertem
Wasser oder Regenwasser von 17,50 C gefiillt und zwar so weit, dab
der untere Korb ganz mit Wasser bedeckt ist. Alsdann wird das
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am langen Arm des Wagebalkens befindliche Schiebegewicht so lange
vor- oder riickwirts geschoben, bis die Wage im Gleichgewicht ist.

Nachdem das Schiebegewicht festgeschraubt worden ist, wigt man

5 kg der vorher mit Wasser und Birste vom Sand nemmﬂtbn und
medm abgetrockneten Kartoffeln im oberen Korb ab, ndem man die
Wageschale mit einem 500-Grammstiick belastet. Ist das Einspielen der
Wage durch ganze Kartoffeln nicht zu erreichen, so nehme man Teile
einer zerschnittenen Kartoffel.

Nach der Einstellung des Gleichgewichts werden die Kartolfeln
aus dem oberen Korb in den unteren gelegt. Dann bewege man den
Korb im Wasser mehrmals auf und ab, um etwa an den Kartoffeln
haftende Luftblasen zu verireiben. Die Wage ist nun nicht mehr im
Gleichgewicht, da die Kartoffeln im Wasser einen Gewichtsverlust
erleiden, der gleich dem Gewicht der von ihnen verdriingten Wasser-
menge ist. Man muB infolgedessen von neuem Gleichgewicht einstellen.

Bei der Ausfithrung der Bestimmung ist noch aul folgende Punkte
zu achten:

Der untere Korb mull vor und nach seiner Fillung gleichweil
ins Wasser tauchen. Am einfachsten wixd dies dadurch erreicht,
daB man den Bottich von vornherein i Uberlaufen mit Wasser
tillt, dann die Kartoffeln im ober¢n>Korb wigt und nun, un-
hekiimmert um die abflieBenden WaSsermengen, in den unteren Korb
bringt. Reinlicher ist es allerdings, wenn man das Wassergefill in
entsprechender Hohe wmit einepi Abflulirohr versieht. Man fillt das
Gefall vor der Bestimmung. s¢v-weit, dall das Wasser aus dem Rohr
ausflieft; durch das Einbpingen der Kartoffeln in den unteren Korb
flielit alsdann der Ubers¢hull des Wassers ab, den man zweckmilig in
einem daneben stehenden Gefdlh auffingt.

Der untere Korh darf die Winde und den Boden des Bottichs
nicht berithren.

Kranke, verdorbene, unreife, verschrumpfte Kartoffeln sind von
der Bt,stlmmung des spezifischen Gewichtes auszuschlieBen; Kartoffeln,
welche innere Hohlriiume einschlieBen und infolgedessen obenauf
schwimmen, miissen durchgeschnitten oder ebenflalls ausgeschlossen
werden.

Die Stdrkebestimmung wird am richtigsten gleich nach der Ernte
ausgefithrt, da die Kartoffeln beim Liegenlassen durch Verdunstung
Wasser verlieren, wodurch das spezifische Gewicht hoher wird.

Beispiel: Angewandt: 5000 g Kartoleln.

Die 5000 g Kartoffeln wiegen unter Wasser 480 g.

Folglich haben sic an Ge wicht verloren 5000 — 480 = 4520 g.

Demnach wiegt die von den Kartoffeln verdringte Wassermasse
nach dem Archimedischen Prinzip 4520 g.
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der Trockensubstanz und des Stirkegehaltes
der I\Llltuﬂr‘lll nach dem spezifischen {m\\LLht

Gewicht . l w s

e . f‘T‘IJ €= | Trocken-| Stirke- | 5Pe I Trocken- | Stirke-

unter | zifisches | syhstanz | pehalt | zilisches | gulhstanz | gehalt
Wasser | G owicht ) Wasser | Gowicht | f

290 | 1,0616 | 15748 | 9,996 195 | 1,1009 | 26.085
205 1,0627 15,984 | 10,232 500 | 11111 26,341
300 1,0638 16,219 | 10,467 505 1,1123 26,698
305 1,0650 16476 | 10,724 510 1,1136
310 1,0661 16,711 | 10,959 515 1,1148
315 1,0672 16,947 | 11,195 520 1,1161
320 1,0684 | 17,204 | 11452 525 1,1178
325 | 1,0695 17,439 | 11,687 530 1,1186
330 | 1,0707 17,696 | 11,944 835 | 1,1198
335 | 10718 | 17.931 T 540 | 1,1211
340 1,0730 18,188 b4s | 1,1224 23, Oﬂb
345 1,0741 18,428 550 1,1236 ‘)‘P.Ulh 23,264
350 1,0753 18,680 5b5 1,1249 20,205 | 28,543
355 1,0764 18,916 460 11261 2&),5‘51 23,799
360 1,0776 19,172 Bl 11274 2{] F\' | 24,0738
365 | 10787 | 19,408 570 4 ™1,1286 ‘
370 1,07499 19,665 A 575 1,1299 I
375 10811 | 19,921 | 14169 580 1,1312
380 1,0822 20,157 14 4”0 08H 1,1325
385 1,0834 | 20,414 4 590 1,1888
390 1,0846 20,670 595 1,1351
395 1,0858 20,927 | 600 1,1364 3,004
400 1,0870 | 21,184 605 1,1377 32,03 36 282
405 1,0881 21,419 610 1,1390 32,312 | 26,560
410 1,0893 | 21,676 615 1,1408 32,090 20,838
415 1,0905 ‘)iv‘ld“} ! G20 1,1416 d“) 868 27,116
490 | 1,0917 | 8 62> | 1,499 | 83147 | 27,395
425 1,0929 1b 695 630 1,1442 25 | 27,673
430 1,0941 16, 951 635 1,1455 ‘H 703 | 27,951
435 1,00953 | 640 1,1468 3& g51 28,229
440 1,0965 17,465 645 11481 34,259 | 28,507
445 1,0077 | 17,722 G50 1,1494 | 34,638 | 28,786
450 1,0989 \ 17,979 G55 1,1507 34,816 | 29,064
455 1,1001 | 18,235 660 1,1621 35,115 | 29,363
460 1,1013 -I: 18,402 665 1,1584 | 85,394 | 29,642
465 | 11025 | 24501 | 18746 670 | 11547 | 85,672 | 29,920
470 1,1038 ‘)-1- 779 | 19,027 675 1,1561 35,071 | 30,219
475 1,1050 25,03{5 19,284 680 1,1574 | 36,249 | 30,498
480 1,1062 19,541 685 1,15687 36,628 | 30,776
485 1,1074 19,797 690 1,1601 36,827 | 31,075
4490 1,1086 7.*} bOb 20,054

Da 1 g Wasser einen Raum von 1 cem einnimmt, so ]
Volumen der verdringien Wassermasse und damit das Volumen der
Kartoffeln = 4520 cem.

ist das
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5000
4520

Nach der Tabelle auf Seite 159 ergibt sich anf Grund des spe-
zifischen Gewichtes ein Gehalt von 19,541% Stirke.

Um die bei Ausfithrang einer groBeren Zahl von Stirkebestimmungen
zeitranbende Division zu ersparen, kann man in der angegebenen Ta-
helle auf Grund des gefundenen Gewichtes unter Wasser ohne weiteres
den Stirkegehalt ablesen. Zwischenwerte konnen durch Interpolation
errechnet werden. Wiegen z. B. 5000 g Kartoffeln unter Wasser 483 g,
so liegt der Starkegchalt zwischen 19,541%, entsprechend einem Ge-
wicht von 480 g unter Wasser, und 19,797%, entsprechend einem
Gewicht von 485 g unter Wasser. Der genaune Stirkegehalt wird be-
rechnet aus der Proportion: (485 — 480): (19,797 — 19,641) — (485

: S 0,256 . 2
— 483) : x oder 5:0,256 — 2:x. Bsist dann x — ~ P 0,102,

Folglich ist das spezifische Gewicht der Kartoffeln— — 1,1062.

Der Stirkegehalt betriagt aber 19,797 — 0,102 = 19,695%.

2. Die Parowsche Wage.

Die von E. Parow konstruierte Wabe gestattet an einer empirisch
eingeteilten Skala die direkte Ablesung, der Stirkeprozente, was einen
wesendlichen Vorteil gegeniiber der Rei-
manmschen Wage bedeutet.

Die Wage besitzt die in der Abb. 56
gim Aunsdruck gebrachte Form: sie stellt
eine Dezimalwage dar, an derem kurzen
Hebelarm zwei Drahtkérbe untereinander
hingen.

Der Wagebalken ist aul einem starken
Untergestell montiert, das mit dem Bottich
fest verbunden ist. Aufl dem lingeren
Hebelarm A des Wagebalkens (Abh. 57)
ist die Stirkeskala angebracht. Auler-
dem sind vier Schiebegewichte, a, b, ¢
und d auf dem Wagebalken A bzw. auf
der hinter demselben parallel gehenden
Lanfstange B nicht abnehmbar montiert.
Das Laufgewicht ¢ hat die Form einer
kurzen Stange und ist innerhalb des Lauf-
gewichtes b angebracht; es kann inner-
halb von b nach links und rechts bis
zu je einem Anschlag verschoben werden.
Laulgewichis-Kartotfelwage Das Einstellen der \"El,g(-} geschieht

" nach Parow. folgendermalen:

Abb. 56

6.
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Zuniichst wird der Bottich so weit mit destilliertem Wasser oder,
Regenwasser gefilllt, dall der untére Korb gut bedeckt ist. Das Wasser
mufl eine Temperatur von 17,5° C haben.

Hieraul wird das Schiebegewicht a so weit als moglich nach
links, d. h. bis zu einem dort angebrachten Anschlag geschoben.
Ebenso werden das Klotzgewicht b und das in demselhen befindliche
Stangengewicht ¢ ganz nach links geschoben, lefzteres mit dem An-
schlag nach links. Nun erfolgt die Einstellung der Wage mit dem
Laufgewicht d, das so lange hin- und hergeschoben wird, his sich
die Wage im Gleichgewicht befindet. Sobald dieser Punkt erreicht
ist, wird das Laufgewicht d durch Anziehen einer an der Seite befind-
lichen Stellschraube festgehalten und wihrend der folgenden Bestimmung
nicht mehr verindert.

AW, 57,

Wagebalken der Lanfgewichts-Kartoffelwage nach Parow.

Nachdem die Wage durch diese Malinahmen eingestellt ist, erfolgt
das Abwigen der Kartoffeln tber Wasser. Hierzu wird das Klotz-
gewicht b auf der Laufstange B soweit wie mdiglich nach rechts
wieder bis zu einem Anschlag geschoben. Das Stangengewicht ¢
hehdlt seine ursprimgliche Lage, d. h. den Anschlag nach links. Der
Wagebalken ist jetzt belastet mit einem Gewicht von 5050 g, Bis
zu diesem Anschlagspunkt ist das Klotzgewicht b zu schieben
unter der Voraussetzung, dal die Kartoffeln nali gewogen werden. ILs
entsprechen nimlich 5050 g nasse Kartoffeln = 5000 g trockenen Kar-
toffeln, da man nach einem alten Erfahrungssatz bei reinen, nassen
Kartoffeln 1% des Gesamtgewichtes anf das anbaftende Wasser in
Anrechnung bringen mufi. Werden die Kartoffeln im trockenen Zu-
stand gewogen, so wird das Klotzgewicht b nur bis zu einem kurz
vor dem rechten Anschlagspunkt deutlich markierten Teilstrich ge-
schoben. Die Wage ist dann nur mit einem Gewicht von 5000 g
belastet.

Wielimann., Praktikum. i1
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Hieraul werden in dem oberen, iiber dem Wasser hefindlichen
Korb 5050 g nasse bzw. 5000 g trockene Kartoffeln abgewogen. Das
genaue [inspielen erfolgt zum Schlufl durch kleine Knollen oder
einzelne Knollenstiicke.

Jetzt erfolgt die Ermittelung des Unterwassergewichts der Kar-
toffeln. Zu diesem Zweck hingt man die Kérbe von der Wage ab
und schiittet die Kartoffeln vom oberen Korb in den unteren. Iierauf
bringt man die Kirbe wieder an die Wage und bewegt den unteren
Korb im Wasser etwas auf und ab, um etwa zwischen den Kartoffeln
befindliche Luft auszutreiben. Bei der Feststellung des Unterwasser-
gewichtes wird das Klotzgewicht b ebenso wie bei der Einstellung
der Wage soweit wie moglich nach links, d. h. wieder bis zum An-
schlag gebuhobcn. Die SLe lung aller Lauifremc,hte ist jetzt dieselbe
wie bei der Einstellung der Wage. Hlemuf wird das in dem Klotz-
gewicht b befindliche Stangengewicht ¢ bis zum Anschlag nach rechts
geschoben. Tis ist zu beachten, dal hierbei das Klotzgewicht b in
seiner Lage nicht verdndert wird, wovon man sich durch einen leichten
Gegendruck mit dem Finger iiberzeugen kann. Die genaue Einstellung
auf das Unt31|.va5f~;erffe‘nlcht erla]gt jetat mit dem kleinen, an r].m
Stirkeskala befindlichen Laufgewicht a,. das nun Mflschen den auf
dem Wagebalken a‘nécbmchten Teilstrichen 10 und 30 so lange ver-
schoben wird, bis die Wage einspielt. Bei einem Stirkegehalt der
Kartoffeln von 10% ist der Wagebalken belastet mit einem Gewicht
von 290,08 g, bei 30% Stirke mit 670,88 g. Das kleine Lauf-
gewicht a ist in Form eings“kleinen Fensters konstruiert, an dessen
oberem Rahmen sich eigv nach unten stehender Zeiger befindet, der
an der Skala ecin gemaues Ablesen der Stirkeprozente bis zu 1/,%
genau ermdoglicht

Natiirlich sind auch bei Benutzung der Parowschen Wage die
oben bei der Reimannschen Wage angefiihrien Vorsichtsmafnahmen
zu beachten (siehe Seite 158).
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Mittlerer Gehalt einiger Kultorpflanzen an Wasser, Stickstoff und Aschen-

bestandteilen in Prozenten.
(Nach Mentzel und v. Lengerke.)

=T o, B E

s |2 [ < (&_leolmd]H =

Bezeichnung der Stoffe 2% | e Eﬁﬁ-ﬂ Ao Eo|e=| &

=l B S = | | == s 8|38 g@,';:

= e |6 [ .2 | = =R il o %)

I Wiesengras und Kraut der Hiilseniriichte im Frischzustande.
‘Wiesengras, in der Blitte | 75,0 | 0,49 0,62| 0,06 | 0,27 0,12 | 0,20 | 0,09 | 0,79 | 0,10

Junges (ras und Grummet | 80,0 | 0,55/ 0,63| 0,07 | 0,16/ 0,12 | 0,14 | 0,09 | 0,46 | 0,
Rotklee, ganz jung . . .. |86,0(0,70 0,49 0,03 0,39 0,12 0,16 | 0,08 | 0,04 0,05
Rotklee, im Knospen . . . } 82,01 0,60| 0,48 0,02 | 0,39] 0,14 01'3 0,03 0,03 | | 0,04
Rotklee, in der Blite . . . }80,0 0,60( 0,44/ 0,02 | 0,47 0,15 ﬂ"l IOJM— 00" UU-l
Luzerne, Anfang der Blite [ 74,0 0,70| 0,30) 0,03 | 0,64/ 0,07 | 0, )O 0,11 | 0,18 OU'"
T R 81,5 | 0,66] 0,52 0,06 | 0,35] 0,14 [ 0,15 | 0,11 | 0,02 004
Tnpinen. : o5 vt dal i 85,0 | 0,55, 0,15| 0,05 | 0,16] 0,06 | 0,11 | 0,04 | 0,04 | 0,11

I Hewu,

‘Wiesenhen .. ... ... 14,3 11,70, 1,80] 0,22 | 0,70 1 0,31 | 2,72 | 0,37
Heu von Grummet . .. .|16,0]1,91 ‘» 230,30 1\ 0,51 | 0,69 | 0,41 | 1,94 | 0,45
Heu von Rieselwiesen . . |16,0|3,00 3 bk "_- 0,70 0,46 | 0,69 0,99
Rotklee, ganz jung . ... |167 |25 “019 2, 6 | 1,00 0,18 | 0,25 | 0,33
Rotklee, im Enospen . . . |16,5 | 2,45 J,fh 0,14 | 2,07| U7[J 0,69 0,17 1 0, 18 | U 24
Rotklee, in der Bliite . . . [ 16,0 1,97| 1,50 0'11 2,01 Ofﬂ 0,56 | 0,19 O"L(' 032
Rotklee, in der Reife . . . [15,0|1,25/49,20( 0,14 | 1,58] 0,69 | 0,44 | 0,14 | 030 {}13

Brbsen: oo o e oo & am 16,7 239 2.00( 0,23 | 1,56/ O(Jd 0,68 | 0,61 008 0,
Luphnen, & @ais fa 5k 16,7V (4: 0,80/ 0,25 088 0,33 | 0,58 | 0,19 0,24 | 0,06

IIIL. Wurzeln und Knollen im Frischzustande,
Runkelviiben . . ... ... 88,0 | 0,19 0,42] 0,15 | 0,08] 0,04 | 0,07 | 0,08 | 0,02 0,10
Zuckerritben . ... .. .. 75,0 0‘20; 0,25/ 0,07 | 0,06] 0,05 | 0,08 | 0,02 | 0,02 | 0,02
Kartoffeln . . . ... .... 75,0 | 0,32] 0,60, 0,02 | 0,03] 0,06 | 0,14 | 0,06 | 0,02 | 0,04
IV, Kraut der Wurzelgewiichse im Frischzustande.
Runkelviiben . .. .. ... 90,5 0,30 0,25/ 0,50 | 0,16 0,14 | 0,08 | 0,08 | 0,05 | 0,25
Zuckerrithen .. ... ... 83,5 U%‘) 0,50{ 0,30 | 0,17| 0,11 | 0,10 | 0,05 0,08 0 10
Kartoffeln, fast reif . . . . 77,0 U?t} U 85 U 10 U‘u[} (}.)1 0 16 (0,13 0,09 0,15
Kartoffeln, unreif ‘i?,a | UbU UbU 0 J.’— 1,00/ 0,24 :_},15 0,08 1 0,12 | 0,09
V. Friichte und Samen.

Winterroggen: . w5 s 14,8 | 1,40) 0,60| 0,06 | 0,09] 0,12 ' 0,85 | 0,02 | 0,03 | 0,06
Winterweizen . ...... 14,3 1,60 0,50( 0,06 | 0,07| 0,15 [ 0,85 | 0,02 | 0,08 | 0,05
Wintergerste . . . . .. .. 14,5 |1, 70, 0,65 0,07 | 0,10 0, 1()'05;(1 0,05 | 0,49 | 0,08
SUmmenuggen ....... 14,3 | 1 80| 0,60 OO(J 0,05 O‘ 20 0,92 0,02 [ 0,02 | 0,06
Sommerweizen . . . .. . . 14,3 12,05 DfJO 0,05 | 0,05, 0,22 [ 0,85 1 0,02 0,03 | 0,05
Sommergerste . ... ... 14,3 [ 1,50 0,55 (J,IU 0,10/ 0,16 [ 0,85 | 0,04 | 0,60 | 0,15
R e wowen a4 14,3 | 1,80) 0,50 0,05 | 0,16, 0,17 | 0,85 | 0,05 | 1,05 | 0,05

113
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Bezeichnung der Stolfe 2le | = =
5= 2 :
Erbsen. .. ......... 148 [ 8,65 1,25 0,02 | 0,09 0,13 [ 1,00 | 0,08 | 0,02 | 0,04
Ackerbohnen . . .. . . - 145 (408 1,29 0,08 | 0,15 0,22 [ 1,21 | 0,11 | 0,02 | 0,05
Gartenbohnen . . ... .. 15,0 5_‘}U| 1,210,04;0,15| 0,21 { 0,97 | ;11 | 0,02 1 0,03
BROIMED - o6 5 400 & a0 & & 13,0 | 4,80, 1.14] 0,03 | 0,28! 0,45 | 1,42 | 0,32 | 0,01 | 0,03
e B 11,8 | 350] 1,00| 0,06 | 0,41| 0,34 | 1,80 | 0,09 | 0,05 | 0,01
Sommerriitbsen . .. ... 12,0 8,60/ 1,00/ 0,08 | 0,62| 0,47 | 1,49 | 0,23 | 0,04 | 0,01
T 13,0 | 800] 0,59] 0:20 | 0.70) 0.37 | 1,46 | 0,18 | 0,09 | 0,02
VI Stroh
Winterroggen . . .. ... 14,3 | 0,45 1,00 0,10 | 0,29 0,09 | 0,26 0,16 ] 1,88 0,15
Winterweizen ... .... 14,3 | 0,43 0,90 0,06 310,11 | 0,20 | 0,11 | 3,10 | 0,10
Wintergerste . . . .. . . . 148 | 0,65 1,20 0,50 | 0,50] 0,10 | 0,18 | 0,18 | 2,40 | 0,25
““UIlJ.LIlELlU”’{_[Lﬂ ....... 14,3 | 0,56| 0,75] 0,06 0,1210,20 | 0,15 | 2,62 | —
Sommerweizen . . . . . . . 14,3 [ 0.56] 0,75 UU&) 0,26/ 0,09 | 0,20 | 0,18 [ 1,82 | 0,12
Sf)mmcl'gm‘s[.n ....... 14,3 U,oO' 1,00] 0, Jth00,331 0,09 | 0,20 | 0,18 | 234 | 0,30
Hoepath be o s twll el 14,3 | 0,65 1,60/, 4§ﬂ 381 0,12 | 0,85 | 0,20 | 3,00
Ackerbohnen . . .. .. .. 16,0 | 1,25/ 1,84 0,08 | 1,201 0,26 0,29 | 0,18 | 0,32
Gartenbolmen . . .. ... 16,0 | 1,30| Y"_JB 321,111 0,25 | 0,39 | 0,17 [ 0,19
Birbsene ¥ e s 5 os 2a 16,0 | 1,400.0,50| 0,18 [ 1,82 0,27 | 0,35 | 0,27 | 0,20
Lupinen . . . . .. ... .. 16,0 | 1,00 1,77/ 0,13 0,3410,25 0,34 0,12
BA08 5 3 o 5w o s 5 16,0 (3‘”0 1,000 0,39 | 2,00 0,21 [ 0,25 | 0,31 | 0,26
Sommerriibsen . ... ... 16641, [H 1{11 0.55 | 1,50 0,20 | 0,52 | .30 | 0,25




Untersuchung des Stalldiingers
aufl Stickstoff, Phosphorsiiure, Kalzium, Magnesinm
und Kalium.

Probeentnahme.

Es werden von moglichst vielen (etwa 30) Stellen in der ganzen
Tiefe, Linge und Breite des Dungerhaufens Proben von etwa je 1 kg
genommen und unter sofortigem Festdriicken in ein vorher gewogenes,
wasserdichtes Holzgefall (Fall) gegeben. Das Gefill wird sogleich
nach der Probeentnahme mit einem passenden Deckel verschlossen
und wieder gewogen. Aus der Gewichtszunahme ergibt sich das Ge-
wicht der Probe. Hierauf kommt die Probe zur Verarbeitung ins
Laboratorium. FEine abermalige Wigung des Holzgefifies zeigt an,
ob der Stalldinger inzwischen Wasser verloren hat. Ein etwaiger
Feuchtigkeitsverlust mull bei der spiteren Berechnung der Unter-
*sut]1unﬂselm=l~m%€n bericksichtigt werden. \[liérant entleert man das
Gelib und zerteilt und mischt don Stalldunger, am besten mit einem
Wiegemesser und den Hinden, gut und mswluhsi rasch. Nun wird
von der ganzen Probe eine kleinere Dcehischnitts) probe (3000—5000 g)
in cine gmBe tarierte Porzellanschale gewogen. Dann iibergiet man
die Probe mit etwas Wasser und’zur Bindung des vorhandenen Am-
moniaks mit so viel einer gtwa 20°/yigen 1\'ema¢urclosunﬂ bis der
mittels eines Holzstabes gu” einem BILI angeriihrie Dungm hlaues
Lackmuspapier riotet. Den’ angesiiuerten Brei liit man dber Nacht
stehen und iiberzeugt sich noch einmal von der sauren Reaktion.
Sehliefilich  trocknet man den Schaleninhalt im Trockenschrank bei
50—60° zur Trockene, lilt hierauf die getrocknete Probe einigeT'age lang
an offener Luft ﬂLehcn wigt und mahlt die nunmehr luftirockene Probe.

Bestimmung des Stickstoffs.

Da im Stalldinger auch Salpeter vorhanden sein kann, so be-
stimmt man den Stickstoff nach dem Verfahren von O. Foerster oder
M. Jodlbauer.

Man wendet von der gemahlenen, lufttrockenen Substanz 2 g an
und verfahrt im ibrigen genau so, wie auf Seite 1111f, angegeben ist.

Zur Bindung des iberdestillierten Ammoniaks dienen 15—20 cem

noo ; i Lo e nt ” \ -
o Schwefelsiure; der Uberschufy der Schwefelséinre wird mit Z—Natmn-

lange zuriicktitriert.
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Der zu untersachende Stalldinger mub geniigend trocken sein;
andernfalls trocknet man die in den Kolben gewogene Probe noch
cinige Zeit im Trockenschrank bei 100°.

Bestimmung von Phosphorsinre, Kalzium, Magnesium und Kalium.

Die Bestimmung der Aschenbestandteile erfolgt in gleicher Weise
wie in der Erntesubstanz und unter Anwendung der dort angegebenen
Substanzmengen (siche Seite 1341).

Berechnung der Ergebnisse auf frischen, urspriinglichen
Stalldinger.

Die Umrechnung der in der Lufttrockensubstanz gefundenen
Prozentgehalte auf die Frischsubstanz des Stalldingers sei an einem
Beispiel erliuntert:

3000 g frischer Stalldinger ergaben unter Zusatz von Weinsdure
nach dem Trocknen 1170 g.

Die lufttrockene Substanz enthielt 1,182% Stickstoff.

In 100 g lufttrockener Substanz sind also enthalten 1,182 g
Stickstoff.

Demnach sind in den 1170 g luffirockenem Stalldiinger (- Wein-
1’—183001 L 13,829 g Stickstoff.

1170 g lofttrockener Stalldiinger (- Weinsiure) entsprechen aber
3000 g frischem Stalldiingen.

Folelich sind in 3000¢ frischem Stalldinger enthalten 13,829 g
Stickstolff.

siure) enthalten

iy o . 13,629 - 100 i
Mithin enthalten 100g irischer Stalldiinger - B]WO L. L 0,461 g

Stickstoft.
Der Stickstoffgehalt des frischen Stalldiingers betrigt also 0,461%.

Mittlere Zusammensetzung des Stalldimgers.

~ Nach A. Stutzer ist die mittlerc Zusammensetzung des Stall-
diingers folgende:

Phos- o i~ . . |Schwefel| .
Wasser f"tic*]ﬁlﬂff:iJhQir‘f’qn'e Kali Kalk | Magnesia Ll]:l\;x;::ad Chlor
S I B> o | K0 Cal Mg0 80, l Cl
%

Y% | % | % Y% | % % | %
[

7H—T7 |0,45—0,T0

H

| ‘
0,27—0, 40,0,55—:;}_,70‘0_.5{3—0,7:.'0, 140,21 ;n,w—u, _i.a!og_:a—o,zn




Untersuchung der Futtermittel.

Futtermittel oder Futter sind alle Stoffe, die dazu bestimmt

sind, als solche oder in verarbeitetem oder in zubereitetem Zustande,
auch in Verbindung mit anderen Stoffen dieser Art, zur Erndhrung

d

er Tiere zu dienen und dabei die Leistung der Tiere zu fordern.
Man unterscheidet Wirtschaltsfuttermittel und Handels-

futtermittel.

Zu den Wirtschaftsfuttermitteln zihlen:
. Griinfutter. Man versteht darunter die griinen oberirdischen Teile
von Wiesengriisern, Klee-, Luzerne- und Wickenarten, Serradella,
Senf, Sporgel, Buchweizen, Olrettich, Mais und Riiben.
Rauhfutterstoffe, d. s. Heu, Stroh, Spren und Schoten.
die Hackfriichte. Hierzu gehdven die [Futterriiben, Kohlriiben,
Wasserrithen, Mohrritben und Kartoffeln.
. die Friichte bzw. Samen der Getreidearten, Hillsen[riichte
und des Leins, ferner Eicheln, Budheckern und Rolkastanien.
. die Milch und die Abfille ihrer Yerarbeitungsprodukte, wie Mager-
milch, Buttermileh, Molken.

Zu den Handelshittermitteln gehdren:

. die Abfille der Miilldpei, also die Kleien, Schrote und Futter-
mehle.
die Abfille der Brauerei und Brennerei, d. s. die Malz-
keime, Biertreber, Schlempe und Trester. Die Malzkeime sind
die von dem gedarrten Malz auf maschinellem Wege abgetrennten
Gerstenkeime. Unter Biertrebern versteht man die Gerstenriick-
stinde, welche beim Abseihen (Abliutern) der aus dem geschrotenen
Malz hergestellten Bierwiirze verbleiben. Die Schlempe ist der
bei der Branntweinbereitung nach dem Abdestillieren des Alkohals
verbleibende Riickstand. Je nach dem benutzien stirkemehlhaltigen
Rohstoff unterscheidet man Kartoffel-, Roggen-, Maisschlempe usw.
Trester sind die beim Auspressen des zuckerhaltigen Weines und
Obstes zuriickbleibenden Fruchtschalen und Kerne. Treber, Schlempe
und Trester kommen im frischen oder getrockneten Zustand in den
Handel.
. die Abfalle der Stirkefabrikation, wie Piillpe und Kleber. Unter

Piilpe versteht man die bei der Kartoffelstarkefabrikation nach dem

Auswaschen der Stirke zuriickbleibenden Kartoffeltasern. Erfolgt
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die Stirkebercitung ans Weizen oder Reis, so werden die aus
Spelzen, Kleber und Stirke hestehenden Ablille filschlicherweise
auch Schlempe genannt. DJ bei der Maisstirkefabrikation ab-
fallenden, aus Schalen und Kleber bestehenden Riickstinde kommen
unter dem Namen “Iauuorm in den Handel. Die meisten dieser
Abfille werden geprelit oder getrocknet: so werden z. B. gehandelt
Prefi- und Trockenpiilpe, Prebschlempe, Reisprelischlamm und Reis-
preblutter.

die Abfille der Zuckerfabrikation, wie Schnitzel und Melasse.
Unter Riibenschnitzeln versteht man zerkleinerte, durch Wasser
vom Zucker ausgelaugte Zuckerritben. Da Schnitzel im frischen
Zustand bis zu 95% Wasser enthalten, verderben sie leicht; sie
werden deshalb geprefit oder in Gruben eingesiivert; sie werden
auch getrocknet und kommen als Trockenschnitzel in den Handel.
Melasse ist die zihfliissige braune Mutterlauge des Riibensaftes,
welche nach dem Auskristallisieren des Zuckers zuriickbleibt. Da
die Verfatterung der Melasse wegen ihrer klebrigen Beschaffenheit
schwierig ist, so vermischt man sie mit trockenen Fuiter D]]L[(‘h]
oder auch Torf, die als ,Melassetriger< dienen. Als Melassetr
werden ngewcmdL. Getrocknete Rithenschnitzel, getrocknete Bier-
treber, Trockensechlempe, Trockbupiilpe, Kleie, Palmkernmehl,
Kokosmehl, Heu, Stroh, Tor{ w, w>m. Das Verhiltnis von Melasse
zu den Melassetrigern ist graflen Schwanlkungen unterworfen; die
Melassemischfutter enthalten™ 50—70 % Melasse und  50—30%
‘\f slagsetriiger. g

die Riickstinde det Olgewinnung. Als Ol liefernde Samen
kommen in Betracht) Raps, Riibsen, Lein, Mohn, Hanf, Sonnen-
blumen, Mais, ErdnuB, Baumwolle, U]pa!me Kokospalme, Sesam,
Sojabohne u. a. m. Das Ol wird ‘den Samen durch Pressen unter
Druck oder unter Anwendung fettlosender Stoffe, wic Benzin,
Benzol, Tetrakohlenstofl u.a.m. entzogen. Die Riickstinde kommen
in Form von Kuchen, Schrot oder Mehl in den Handel.

. die fierischen Abfallprodukte, d. s. gefrocknete und ge-

mahlene Rickstinde des I'leisch- und Fischgewerbes, wie z. B.
Fleischfuttermehl, Kadavermehl, Iischfuttermehl und Blutmehl.
dic mineralisechen Beilutter, wie Futterkalk (phosphorsaurer
Kalk), kohlensaurer Kalk, Chlorkalzium und Viehsalz (Kochsalz).

Yorbereitung der Futtermittel zur Untersuchung.,
Die Futtermittel werden im luftirockenen, gepulverten Zustande,

und zwar in solechem von miglichst gleicher Korngrofie untersucht;
denn der Feinheitsgrad ibt einen bemerkenswerten EFinflul auf den
Austall der Bestimmungen aus. Der Verband landwirtschaft-
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licher Versuchsstationen im Deutschen Reiche betrachtet es
deshalb als erforderlich, die Futtermittel so weit zu zerkleinern, daB
sie sich ohne Riickstand durch ein 1 mm-Sieb absichen lassen. Die
Zerkleinerung erfolgt in einer Reibschale, einem Stahlmérser oder in
ciner geeigneten Miihle.

Stoffe, welche wegen ihres Wassergehaltes sich nicht pulvern
oder mahlen lassen, missen erst vorgetrocknel werden. Die Vor-
trocknung erfolgt in der aul Seite 130 angegebenen Weise: es wird
also eine bestimmte [uttermittelmenge abgewogen und im Luftirocken-
schrank bei 50—60° so lange getrocknet, bis sie spride genug ist,
um gemahlen oder gepulvert werden zu kinnen. Alsdann lilit man
das ,ﬂ_t‘truuknvu Futtermittel einige Tage lang an der Luft liegen,
damit es in den lufttrockenen Zustand ubeweh’r und wigt zuriick.
Nach der Wigung wird das Futtermitiel sofort’ gemah[un, gut ge-
mischt und in einem luftdicht schliefenden Gefidll aufhewahrt.

Kartoffeln und Riiben werden vor ihrer Trocknung in Suheiben,
Grinfutter, Heu und Stroh zu Hicksel geschnilten (siehe Seite 130).

Schlempe, Pilpe, Treber und Trester werden bei 50—60° in
Schalen unfer Gfterem Umriihren vorgetrocknety sofern sie nicht schon
im Trockenzustand vorliegen. :

Die Untersuchungen erfolgen wmitAdef lufl'r‘:}«:kerwn Substanz.

Die Ergebnisse werden auf die gispriinglich vorliegende Frisch-
substanz umgerechnet. Der Gang def Umrechnung ist aus den auf
Seite 131 bzw. 137 angefiihrten Beispielen zu ersehen.

Bestimmung des Wassers,
5 g des lulttrockengen, feingemahlenen Futtermiltels werden
in ein mit Deckel verschlieibares gewogenes Wiigeglischen cebracht
und 3 Stunden bei 105° C getrocknet. Daraul wird das Glischen
geschlossen, zum Abkihlen in einen Exsikkator gestellt und gewogen,
nachdem das Wi

igeclischen vorher ganz kurze Zeit gedffnet wurde.
Der Gewichtsverlust gilt als der Wassergehalt des untersuchten Futter-
mittels. Fin lingeres Trocknen ist nicht angezeigt, da withrend des
Trocknens, hauptsdchlich bei fettreichen Futtermitteln, Oxydationen
und Zersetzungen eintreten kénnen.

In den Melassemischfuttern kann der Wassergehalt in eleicher
Weise bestimmt werden.

Der Wassergehalt wird in Prozenten der zur Untersuchung vor-
liecenden Substanz angegeben.

Bei vorgetrockneten Futtermitteln erfolgt die Berechnung des
Wassergehaltes der Frischsubstanz in der LlufSeiteBl an@eﬂﬁbuwnWeise.

Bu Melassen wird die Trocknung unter A
Substanz wie beim  Riibenbrei mit bandhmmm‘]umﬂ wlgenomnwn.
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Um eine gleichmiBige Mischung mit dem Sand zu erreichen, gibt man
sweckmibig vor dem \’crlulnm der Melasse etwas Wasser hinzu,
trocknet zuerst auf dem Wasserbade und dann im Trockenschrank
bei 105° C. Ein dreistindiges Trocknen geniigt hier nicht. Die
Trocknung kann vielmehr 10—15 Stunden dauern, bis naheza Gewichts-
bestindigkeit eintritt. Vollkommene Gewichtskonstanz ist jedoch kaum
zu erreichen.

Da wasserreiche Melassefuttermittel leicht schimmeln undverderben,
so hat der Verband landwirtschaftlicher Versuchsstationen
im Deutschen Reiche die Vereinbarung getroffen, dali der Wasser-
gehalt bei Melassekraftfuttermitteln und dhnlichen Gemischen héchstens
“70%_, bei Torfmelasse hochstens 25% betragen darf. Tin UberschuB
iilher diese Gehaltsgrenzen ist als eine entsl'u“cchenf'le Wertverminderung
der Ware anzusehen. Auch ist hei Melassefuttergemischen gegebenen-
falls darauf hinzuweisen, dal ein mehr als 20% hetragender Wassergehalt
die Haltbarkeit des Futtermittels um so mehr uehhtdet je hiher derxt be
iiber der Grenzzahl von 20% liegt, Die lmdemnu, ddﬁ der zuliissige
Hochstgehalt an Wasser bei Melassegemischen 20% betragen 501.1,
bezieht sich nur auf melassereiche Mischungen. l‘ur melassedrmere
(Gemische ist eine entsprechend niedrigere Grenzzahl einzusetzen.

Bestimmung dler Asche,

Man wigt 5—10 ¢ der lnftfrockenen Substanz in eine Platin-
schale und verascht in der ayfSeite 132 angegebenen Weise.

Die erhaltene Asche enfhiilt neben den Mineralstoffen stets etwas
Kohle, vielfach auch Sand)*und besonders bei denjenigen Futterstoffen,
welche eine an muamwhe Siuren gebundene Basis enthalten, auch
Kohlensiiure. Man bezeichnet die Asch{" deshalb auch als Rohasche.

Will man die Reinasche ermitteln, so mul der Gehalt der Roh-
asche an Kohlensiiure, Kohle und Sand bestimmt werden. Zu diesem
Zweck tuberfihrt man die erhaltene Rohasche verlustlos in einen Kolben
und bestimmt zunéichst die in der Rohasche enthaltene Kohlensiure-
menge nach den Angaben auf Seite 53. Danach filtriert man den
Inhalt des Kolbens durch cin 7 em-Filter und wischt mit heillem
Wasser bis zum Verschwinden d{}:r Chlorreaktion aus. Das Filter war
vorher in einem Wigegldschen hei 1050 bis zur Gewichtskonstanz
getrocknet worden, was ungefidhr 1 Stunde dauert. Nach der Filtration
wird das Tilter wieder in dem Wigeglischen bis zur Gewichts-
bestandigkeit getrocknet. Die Gewichtszunahme gibt das Gewicht von
Kohle -+ Sand an. Das Filter wird nun verascht; dabei verbrennt
die Kohle, so daf der Glihrickstand das Gewicht des Sandes angibt.
Aus der Differenz Hohcmc,hb—Koh]enmurc—]&Ohie—.‘. and ergibt
sich das Gewicht der Reinasche,
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Bei spelzen-schalen- und strohhaltigen Fuftermitteln enthilt die
Rohasche neben dem Sand noeh Kieselsiure, welche von der Pllanzen-
substanz herrithrt und infolgedessen zur Reinasche gehért. Will man
in einem solchen Futtermittel die Reinasche ermitteln, so wird eben-
falls zundchst die Kohlensdure bestimmt und der Kolbeninhalt durch
ein gewogenes Filter gegeben. Der Trockenriickstand besteht aber
in diesem Falle aus Kohle - Sand + Kieselsdure. Um die Kieselsiure
von Kohle 4- Sand zu trennen, wird das Filter auf einem Uhrglas
ausgebreitet und der Riickstand unter Zuhilfenahme eines Spatels und
Pinsels miaglichst vollstindig in eine Schale gebracht und nach den
Angahen auf Seite 133 mit 5°/;iger Sodalisung behandelt. Alsdann
wird der nunmehr verbleibende Riickstand auf dasselbe Filter gebracht,
bis zum Verschwinden der alkalischen Reaktion mit heilem Wasser
ausgewaschen, bis zur Gewichiskonstanz getrocknet und gewogen.
Man erhilt auf diese Weise das Gewicht von Kohle + Sand und nach
dem Veraschen das Gewicht des Sandes, so daB sich aus der Dii-
ferenz Rohasche — Kohlensiure — Kohle — Sand wieder das Gewicht
der Reinasche ergibt.

Bestimmung des Rohproteins,

1—2 g gemahlene, lufttrockene Substanz ' werden in einemKjeldahl-
kolben mit 20 cem stickstofffreier konzantrierter Schwelelsiure unter
Zusatz von ungefihr 1/, g Paraffin ynd 1 g Quecksilber bis zur Aul-
l1osung erhitzt, was in ungefihr 15 dHnuten erreicht ist. Darauf werden
15—18 g stickstollfreies Kalinmgwlfat zugegeben und die Mischung wird
weiler gekocht. Nach eingetretener Farblosigkeit wird das Erhitzen
noch 15 Minuten lang fortgesetzt. Die aufeeschlossene Masse wird
nach etwa 10 Minuten langem Stehen mit Wasser verdiinnt und der
Destillation unterworfen (siche Seite 107{f. und 142ff).

Die bei der Destillation vorzulegende Menge Titerschwefelsdure
richtet sich nach dem mutmaBlichen Gehalt des zu untersuchenden
Futtermittels an Stickstoff.

Bei tierischen Abfallprodukten verfihrt man wegen ihres hohen
Eiweifigehaltes derart, dall man 2 g Substanz unter Anwendung von
30—40 cem konzentrierter Schwefelsiure- und 1 ¢ Quecksilber in be-
kannter Weise aufschlieBt, danach in einen 500 cem-MeBkolben iber-
spiilt, nach dem Erkalten auffiillt, gut mischt und zur Destillation
100 cem anwendet, die man mit Wasser auf etwa 300 cem verdiinnt.

Die erhaltene Stickstoffmenge, mit dem Faktor 6,25 multipliziert,
ergibt den Gehalt an Rohprotein.

Da durch die Kjeldahlmethode nicht nur der Stickstoff des
Fiweilles, sondern auch jener der Amide, Alkaloide usw. mithestimmt
wird und da ferner die Eiweilistoffe selbst verschiedenen Stickstoff-
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gehalt besitzen, so ist die mit 6,25 multiplizierte Stickstoffmenge nur
ein Anniiherungswert fir den wirklichen Iiweiligehalt: man spricht
deshalb von ,Rohprotein®

Bei Melassefuttermitteln ist selbst fir den Stickstoffgehalt der
Ausdruck ,Rohprotein® nicht berechtigt; denn die zur Herstellung
des T\I{‘:Lmseiuttelmlttz,la benutzte Melasse enthilt den groBten Teil
des Stickstoffs nicht in Form von Eiweillstoflen, sondern als Amide
und andere Abbauprodukte des Eiweiles. Is wird deshalb der im
Melassefuttermittc]l gefundene Stickstoff mal 6,25 nicht als Eiweil,
sondern als stickstoffhaltige Substanz (Nh), herstammend aus
Melasse und Melassetriger, bezeichnet.

Bestimmung des Rohfettes,

Verfahren: Das Fett wird aus dem
wasserfreien Futtermittel mit wasserfreiem
Athyldather ausgezogen und nach dem
Abdestillieren des Athers und Trocknen
des Riuckstandes als Robfett gewogen.

Da vormd \ither aulier dem eigent-
lichen Fett bsioch Farbstoffe, wie L‘hluma
phyll usw., ferner Ole, Wachse, Harze,
Lezithin, (}I,l_"dt].l‘\r;hb Siinren und Alkaloide
geldst’werden, so bezeichnet man die anf
diese Weise cefundene Menge Stoffe als
vRohfett* oder als ,Atherauszug®
(\thur trakt) oder als iitherldsliche
Stoffek,

Beschreibung des Ixtraktions-
apparates: Zur Extraktion dient der
Soxhletsche Apparat (Abhb. 58). Dieser
besteht aus einem unten geschlossenen
Glaszylinder, der zur Aufnahme des zu
ex(rahierenden Stoffes dient und mit einem
Ansatzrohr B versehen ist. An der tiefsten
Stelle des Ixtraktionszylinders ist ein
diinnes Heberrohr H angesetzt, welches
dight anliegend, etwa !J[H zur halben Héhe
des Z\Imdel dul‘, eigt, dann abwarts fihrt

Abb, B8. und in B mnmundet Andererseits st
Appavat zur Fettextraktion.  durch das weitere Robr € eine Verbindung

zwischen Ansatzrohr und Extraktions-
zylinder hergestellt. An seiner oberen Offnung trigt der Extraktions-
zylinder mittels eines durchbohrten, gut schlieBenden Korkes einen
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Liebigschen Rickflufikiihler, der bei a mit der ‘a‘m&bulmtung bei b
mit dem A bguB verbunden ist. Das Rohr B ist vermittels eines durch-
hohrten passenden Korkstopfens auf ein 150 cem-Kilbchen K anfgesetzt.

Gummistopfen dirfen beim Arbeiten mit Ather nicht verwendet
werden, da Gummi von Ather stark angegriffen wird. Auch Kork-
st()pfcn haben Unannehmlichkeiten; sie hedmﬂen infolge ihrer Porositit,

hauptsachlich bei Versuchen von langer Dauer, grobe Verluste des
Athers; aufierdem enthalten Korkstoplen Stoffe, welche in Ather
loslich sind und den Extrakt verunreinigen. Um sich gegen diese
Ubelstiinde zu schiitzen, kann man die Korkstopfen mit Tischlerleim,
Gelatinelosung oder Wasserglas bestreichen. Sehr zw eckmiBig erweisen
sich Extraktionsapparate mit eingeschliffenen Glasstopfen.

Im Kélbchen K wird der Ather in ecinem Wasserbad oder auf
einer elektrischen Heizplatte zum Sieden gebracht. Da Ather sehr
feuergefihrlich ist, so empfiehlt es sich bei der Benutzung eines
Wasserbades der Sicherheit halber rings um die Flamme des Wasser-
bades ein feinmaschiges Drahtnetz anzubringen, das nach dem Prinzip
der Davyschen Sicherheitslampe wirkt.

Auslihrung: Man wigt 5 g des gemablenen und ohne Riick-
stand durch ein 1 mm-Sieb gebrachten Futtermittels in eine unten ge-
schlossene Papierhiilse von etwa 22 mm-Burchmesser und 80 mm Hohe
von Schleicher und'Schill. Die Fetthilse kann man sich auch selbst
anfertigen, indem man fettfreies Filtrierpapier 2—38 mal um ein zylin-
drisches Holzstiick wickelt, dessepBurchmesser etwa 4—5 mm geringer
ist als der Durchmesser des,@ur Aufnahme der Hilse bestimmten
Extraktionszylinders. Das ffiltrierpapier liit man etwa um die Linge
des Holzstabdurchmessers {rei hervorstehen, biegt um und ehnet den
so entstandenen Boden durch kriftiges Aufdricken. Nach der Einfiillung
des Futtermittels in die Hiilse schlieit man die obere Offnung derselben
durch einen Bausch Glaswolle oder entfetteter Watle.

Nun wird das Futtermittel in der Hilse in einem Trockenschrank
3 Stunden lang bei 95° entwissert; wegen der bei einzelnen Futter-
mitteln eintretenden Verharzung darf die Trockentemperatur keinesfalls
1009 tbersteigen.

Hieraul bringt man die Hilse in den Extraktionszylinder; dabei
ist zn beluckmdil;{rcn, daB die Hilse nicht iiber die obere Heber-
krimmung hinausstehen darf.

lnzwischen hat man das Koélbehen K im Troekenschrank ge-
trocknet, nach dem Frkalten gewogen und mit dem Soxhletschen
Apparat verbunden.

Nun filllt man den Extraktionszylinder langsam mit so viel
alkohol- und wasserfreiem Ather, daf er durch den Heber in den Kolben
abliuft; dann giefit man nochmals so viel Ather hinza.
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Hierauf verbindet man den Apparat mit dem RiickfluBkiihler
und erwirmt das Koélbchen im Wasserbad oder auf der elektrischen
Heizplatte 509, Der Atherdampf destilliert nun durch die
Réhre C in den Extraktionszylinder, wird im Kihler kondensiert,
tropft in die Hilse, l6st hier das Feit aus dem Futtermittel und
sammelt sich im Ixtraktionszylinder an. Sobald der Ather bis
zum hochsten Punkte des Heberrohres gelangt ist, saugt dieser die
Lésung ab und flieBt in den Kolben K zuriick. Hierauf wiederholt
sich der Vorgang von neuem, wobel sich der Inhalt des Kolbens
immer mehr mit dem ausgezogenen Fett ansammelt. Man zieht auf
diese Weise ununturbmbhul aus; im allgemeinen kann man die FEx-
traktion nach 5—6 Stunden als beendet hetmchten.

Nach Beendigung der Lxtrakiion wird der Ather
aus dem Kolben abdestilliert. Zu diesem Zweck dreht
man die Flamme aos, 16st den Apparat vom Kiihler
und nimmt die Hilse mit dem ausgezogenen Futter-
mittel heraus. Alsdann setzt man den Kihler wieder
auf, zindet die Flamme an, und destilliert in den
nunmehr lecren Extraktiongzylinder so viel Ather, dab
er noch nicht abhgeheberpwird. Hierauf lost man den
Kiihler und das Kolchen vom Soxhletschen Apparat
und gielit den Ather’ aus. Danach wird der Apparat
wieder zusammengesetzt und der noch im Kélbchen
befindliche Ather abdestilliert.

Das Kilbchen mit dem zuriickbleibenden Fett wird
schlieBlich) ‘aulien mit einem feuchten Tuch gesiubert,

1—2 Standen lang im Trockenschrank bei 95 ge-
Abb, 59. trocknet und nach dem Erkalten im Txsikkator zuriick-
Scheidetrichter, gewogen. Die Gewichtszunahme des Kilbchens ist das in

der angewandten Futtermittelmenge enthaltene Rohfet.

Darstellung von wasser- und alkoholfreiem Ather: Man
schiittle kiuflichen, alkoholhaltigen Ather in einem Scheidetrichter
(Abb.59) mit etwa dem drittel Volumen Wasser und lasse kurze Zeit ruhig
stehen. Der Ather schwimmt non oberhalb des wiisserigen Alkohols.
Durch Offnen des Scheidetrichterhahnes 1iBt man das mit Alkohol ange-
reicherte Wasser abfliefien. Nun wiederhole man die Operation noch zwei-
mal mit neuen Mengen Wasser. Dadurch wird der Alkohol vollkommen
entfernt. Alsdann gieft man den Ather aus dem oberen Tubus des
Scheidetrichters heraus; man lasse den Ather nicht wie das Wasser
durch den Hahn abfliefen, da sonst die im Abflubrohr sich befind-
lichen Teile des mit Alkohol verunreinigten Wassers wieder zum
Ather gelangen. Nun gilt es, den feuchten Ather zu trocknen. Zu
diesem Zweck bringt man den Ather in eine verschlieBbare Flasche
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und setzt nicht zu wenig gekorntes Chlorkalzium hinzu, lit mehrere
Stunden stehen und filtriert durch ein Faltenfilter. Aufl diese Weise
bat man bereits den griften Teil des Wassers aus dem Ather ent-
fernt. Um ihn vollkommen davon zu befreien, versetzt man ihn mit
einigen Scheiben blanken metallischen Natriums und verschlielit das
Gefil durch ein in einem Korke befindliches Chlorkalziumrohr. Das

Das mit Ather gefiillte Kélbchen steht in einetd Wasserbad, das durch eine Flamme
erwirmt wird. Die Flamme ist zur Vermeidung einer Entzindung des Athers
von einem Drahtnetz umgeben. Um Siedeverzug zu verhindern, wird zwischen
dem Kork und Kolhen ein bis anf denBoden reichender, miglichst faseriger Faden
(Siedefaden) anfgehiingt. Das Kiithchen ist zur Kondensation der Atherdimpte
mit einem absteigenden Kiihler@erhunden. Das andere Ende des Kithlrohres stehf
durch einen doppelt durchbohrfen Kork mit einem Glaskolben in Verbindung,
der in der anderen Durchbohrung des Korkes ein offenes, mit Chlorkalzinm
gefiilltes Rohr trigt. Das letziere wird so beschickt, dal siel an seinen beiden
Enden etwas Glaswolle, in der Mitte Chlorkalzinm Dbelindet.

Natriom wird unter Steinél aufbewahrt; man trockne es vor dem
Schneiden mit etwas Filtrierpapier ab. Sobald die Wasserstoffentwick-
lung in dem mit Natrium versetzten Ather aufgehort hat, destilliert man
den Ather aus dem Gefifie vom Natrium ab (Abb. 60). Den getrockneten
Ather bewahrt man in einem GefiB auf, das durch einen Kork ver-
schlossen wird, der ein offenes, mit Chlorkalzinm gefiilltes Rohr trégt.

Bestimmung des Rohfettes in Melassefuttermitteln.

Da sich der Zucker der dickflissigen Melasse beim Trocknen
als harte Kruste aul die fetthaltizen Bestandteile des Melassetrigers
ablagert und daher eine geniigende Entfettung durch Ather verhindert,
so 1st es nitig, Melassefuttermittel vor der Entfettung durch Behandeln
mit Wasser zu entzuckern.
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Zu diesem Zweek wigt man 25 g vom Melassefuttermittel in
einer flachen Porzellanschale von bekanntem Gewichte ab, frocknet
5 Stunden lang bei 80° im Trockenschrank und wigt nach dem Er-
kalten im Bxsikkator zuriick, Alsdann wird der Trockenriickstand
anf einer Mithle gemahlen.

Von dem Pulver wigt man 5 g ab, bringt sie verlustlos in einen
groBeren, mit Asbest ausgelegten Goochtiegel oder auf ein Filter,
dessen Spitze dureh cinen Platin- oder Porzellankonus gegen Zerreilien
seschiitzt wird (an Stelle des Konus kann man auch ein konisch zu-
sammengefaltetes Stiick Pergamentpapier nehmen) oder auf eine mit
einem Filter ausgelegte Porzellannutsche und langt unter Zuhilfenahme
einer Wasserstrahlpumpe mit insgesamt 100 ccm kaltem Wasser auvs.
Das Wasser liBt man langsam auftropfeln und jedesmal vollstindig
ablaufen, ehe man neues Wasser aufgieli.

Den entzuckerten Rickstand bringt man verlustlos samti Filter
in eine Papierhiilse, trocknet ihn 3 Stunden lang im Trockenschrank
bei 959 und extrahiert in der oben angegebenen Weise mit Ather.

Beispiel: Angewandt: 25 g frisches Melassefutter.

Nach dem Trocknen: 18,90 g Riclksband.

Davon genommen: 5,0 g = %)ST. x= 6,61 g frisches Melassefuiter.

%

In 5 g vorgetrocknetem, entsprechend 6,61 g frischem Melassefutter,
seien gefunden worden 0,316 g)Rohfett.

0,316 - 100

Mithin enthilt das Melasselutter - 4,78% Rohlett.

Bédtimmung der Rohfaser.

Unter Roh- oder Holzfaser versteht man den Riickstand, welcher
nach der Behandlung des Futtermittels mit 5%iger Schwefelsiure
und 5% iger Kalilauge verbleibt nach Abzug der darin noch ent-
haltenen Asche.

Dieser Riickstand besteht nicht allein aus Zellulose, sondern
schlieBt auch die inkrustierenden Bestandteile der Zellmembran, also
Lignine, Kutin und Suberin ein.

Ausfithrung: Man wigt 3 ¢ der lufttrockenen und durch ein
1 mm-Sieb gesiebten Substanz in ein Becherglas oder eine Porzellan-
schale, welche bei 200 cem eine Marke trigt. Dann setzt man 50 cem
einer 5% igen Schwefelsiure und 150 ccm Wasser hinzu und kocht
iiber freier Flamme genau 30 Minuten lang, wobei die Fliissigkeit
oleichmiiBig gelinde wallen soll. Das verdampfende Wasser ersefat
man von Zeit zu Zeit durch Zusatz kochenden Wassers. Danach fiillt
man mit Wasser von gewdhnlicher Temperatur fast bis zum Rande
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des GefiBes auf, liBt absitzen und filtriert unter Zuhillenahme einer
Sangpumpe durch einen mit einem Asbestfiller beschickten weit-
lochigen grofen Goochtiegel von ctwa 6 cm Hohe, 6 cm oberem
und 4 cm unterem Durchmesser. An Stelle des Goochtiegels kann man
zweckmibiger auch eine Porzellansiebplatte mit nicht zu kleinen
Lichern nehmen von etwa 6,5 em Durchmesser, welche in einen ent-
sprechend groBien Trichter eingelegt wird (Abb. 61). Der Ashest ist
vor seiner \emondmw‘ in der auf Seite 20 angegebenen Weise zu
reinigen und vor allen Dingen durch sorgfiltiges Schlimmen von den
feinen Féserchen zu befreien, weil sonst leicht eine Ver stopfung des
Filters eintritt und auBerdem das 1 ge Stollen der Tlissigkeiten
beim Kochen verstirkt wird. F. Mach be- '
dient sich zur beschleunigten Filtration einer
mit einem feinmaschigen Platin- oder Silber-
drahtinetz iberzogenen Siebplatte, auf welche
er etwa 50 cem einer Aufschlimmung von
5 ¢ Asbest in 500 cem Wasser bringt.  Diese
Platten werden von W.C. Heracus aufMachs
Veranlassong hergestellt.  Das Silber wird
zwar beim Gebrauch schwarz, es findet abex
keine Gewichtsabnahme statt.

Beim Filtrieren ist daranf zu achten,
daB der Asbest nicht anfgewihlt wipd:” Ist
es trotzdem einmal unterlanfen und gl tritbes
Filtrat entstanden, so gebe man die Flissig-
keit noch einmal aufs Filter zuviick; in der
Regel wird dann ein klaresfiltrat erhalten.
Sonst kann man sich auch in der Weise e
helfen, daB man aul den Asbest eine zweite Abb. 61.
Siebplatte 105“ s oy Filtrationsvorrichtung

Nach dem Tiltrieren wird der Rilckstand fiir Rohfaser,
auf dem Filter so lange mit heillem Wasser
‘msgevv".t.adu_‘n, bis das Tiltrat nicht mehr sauer reagiert.

Der Riickstand samt Asbestfilter wird verlustlos in das Becher-
glas oder in dic Porzellanschale zuriickgebracht. Nun gibt man
50 eem einer 5%igen Kalilauge und <LU]5£I({NT1 150 ccm Wasser hinzu
und kocht wieder genau 30 ‘\Imuten lang, wobei verdunstendes Wasser
su ersetzen ist. Hierauf fillt man das GefiB mit Wasser auf, lafit
den Riickstand sich absetzen, filtriert wieder durch ein Asbestfilter,
wiischt zunichst bis zur neutralen Reaktion mit heilem Wasser und
dann zur Verdringung des Wassers mit Azeton oder nacheinander
mit Alkohol und Ather aus.

Wielimann, Pralktilkum, 12
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Danach wird der Riickstand samt Asbest in eine ausgeglihte
Platinschale gebracht, mit cinem Platindraht zerteilt, 3 Stunden bei
105° getrocknet und nach dem Hrkalten im Exsikkator gewogen.

Nun wird die Schale mit dem Asbest und der Rohfaser auf
freier Flamme geglitht, bis alle Rohfaser verbrannt ist, bis also
beim Umrithren mit dem Platindraht kein Aufglihen mehr statt-
findet. Schlieflich wird die Schale nach dem Erkalten im Ix-
sikkator wieder gewogen. Der Unterschied zwischen den beiden
Wigungen zeigl den Gcehalt der Rohfaser an, der in Prozente um-
zurechnen ist,

Herstellung der 5%,igen Schwefelsiure und 5% igen
Kalilau ve: Man versteht darunter Losungen, welche 5 g HySO, bzw.

g KOH in 100 cem enthalten, also eigentlich keine ﬁ”.-nl%n Lo-
%ung‘en sondern Lisungen mit du Konzentration 5. Die Hersw lung
dieser Liosungen erfolgt derart, daB man zundchst etwas konzentriertere
Lisungen bereitet, deren genaue Konzentration durch Titration er-
mittelt und hierauf mit so viel Wasser verdinnt, bis die Losungen die
genannte Konzentration besitzen.

10 cem der ,,59/;igen* Losung werdemneutralisiert durch 10,20 cem

n ; n . , ; " -

iy oder 20,40 ccm - - Natronlapge tsw. und 10 cem der ,5%,igen”
: L R : ; n 5

Kalilauge werden neutralisiert durch 8,92 cem o oder 17,84 cem

- - Schwefelsiure usw. Anggnommen, von der hergestellten Schwefel-

&

shurelosung wirden 1Q-etm neutralisiert werden durch 10,60 cem

n ey M e o .
— - Natronlauge. 10,8 cem 18 Natronlauge vermigen aber zu neu-
A 10 - 10,6 W oy :
tralisieren TQ’— = 10,39 cem ,5%,ige* Schwefelsinre. Folglich
.
sind je 10 cem der Schwefelsiurelosung mit 0,39 cem Wasser zu ver-
diinnen, damit die Losung ,5°%,ig* wird.

Berechnung der stickstofffreien Extraktstoffe.

Die stickstofffreien Extraktstoffe werden in der Regel nicht direkt
analytisch bestimmt, sondern berechnet, indem man die gefundenen
Gewichtsprozente an "Wasser, Rohprotein, Rohfett, Rohfaser und (Roh-
Hsche—Kuhlnumum—Iwhl(,) addiert und von 100 subtrahiert.

Die Hauptmenge der stickstofffreien Extraktstoffe besteht aus
den Zuckerarten, Stirke und Dextrinen. Auflerdem gehdren noch
dazu die Gummi- und Schleimarten, organischen Siuren, Pekiine,
Bitterstoffe, Farbstoffe usw.
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Bestimmung des Gesamftzuckers im Melassefutter.

Melassefutter enthiilll vorwiegend Rohrzucker, daneben mitunter
geringe Mengen Invertzucker. Der Gehalt der gebriiuchlichsten ML]JIS‘:P—
futtermittel an Rohrzucker schwankt zwischen etwa 19 und 35%.

Verfahren: Die Bestimmung desGesamtzuckers,also des Rohr- und
etwa vorhandenen Invertzuckers, erfolgt auf gewichtsanalytischem Wege.

7 diesem Zweck wird zunichst der Zucker ans dem Melasse-
futtermittel mit Wasser ausgezogen. Dann wird der vorhandene Rohr-
zucker durch EBinwirkung verdimnter Sduren invertiert, d. h. unter
Aufnahme von Wasser (H‘,dlrﬁ)qe) in Invertzucker umvewandelt, d. 1.
ein Gemenge gleicher Teile Traubenzucker und Fruchtzucker.

CoHpp0yy + H,0 = CeHyo06 +  CgHyp0s.

Rohrzucker Wasser Tranbenzucker Fruchtzucker

Invertzucker

Invertzucker hat im Gegensalz zum Rohrzncker die Fihigkeit,

alkalische Kupfer(2)-oxydlosung (Fehlingsche Lidsung) zu rotem
Kupfer(1)-oxyd zun reduzieren, wihrend der Zucker zu einem Ge-
misch von Siuren oxydiert wird.
Man versetzt infolgedessen die inyexfierte Zuckerlosung mit
alkalischer Kupfer(2)- n\‘,rdlmuntr und koeht auf. Das abgeschiedene
Kupfer(1)- m:wl \md in einem Filtrferrohrchen oder Filtriertiegel
gesammelt und nach dem Erhitzen ‘an der Luft als Kupfer(2)-oxyd
gewogen.

Auf Grand der geiundemn Kupfer(2)-oxydmenge kann der Gehalt
an Invertzucker aus einer besonderen, empirisch ermittelten Tabelle
abgelesen und daraus der Rohmmkewoha}t bherechnet werden.

Da die Finwirkung des Zuckers auf alkalische Kupter(2)-oxyd-
losung nicht nach einem bestimmienstochiometrischen Verhiltnis verldult,
so missen die im folgenden geschilderten Bedingungen und Konzen-
trationsverhilinisse genau eingehalten werden, i Weluh(‘ auch die
Zuckertabelle angefertigt ist. Insbesondere darf die angegebene Koch-
dauer nicht iiberschritten werden, da bei lingerem Kochen sich noch
weiter kleine Kupfer(1)- -oxydmengen abscheiden wirden. Die Fliassigkeit
muf vielmehr nach dem Kochen sofort abgekiihlt werden, was am
zweckmibigsten durch Zusatz von kaltem, vorher ausgekochtem, lnft-
freiem Wasser erreicht wird. Das zugefigle Wasser mull deshalb
loftfrei sein, weil sonst durch den Hemeu»tuﬂ‘ das frisch gefillte Kupfer(l)-
oxyd zum Teil wieder in (2)-Oxyd verwandelt und dieses durch das
in der Fehlingschen Losung vorhandene Seignettesalz gelost t werden
wiirde. AuBerdem darf die zur Fillung angewandte Menge invertierter
Losung mnicht mehr als 0,245 g Invertzucker, entsprechend 0,233 g
Rohrzucker enthalten.

195
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Fiir die gewichtsanalytische Bestimmung der einzelnen Zucker-
arten (Traubenzucker, Invertzucker, Md..l/fll[?k(}l Milehzucker usw.)
gelten besondere \orsc}lrifte-n und Tabellen (Rlehe Konig, Unter-
suchung landwirtschaftlich und Jandwirl.%h'1!'1;11'ch-ge‘w‘v'erblic.h wichtiger
Stoffe. 1923. 5. Auflage. Bd. 1, 8. 361).

Herstellung des ‘\]llhnkchvn oder Soxhletschen Filtrier-
rihrechens: Das Allihnsche oder Soxhletsche Filtrierréhrehen
‘ (Abb.62) ist ein starkwandiges Rohr aus schwer
schmelzbarem Glas von etwal,5—2emWeite und
15¢m Linge, das in seinem unteren Drittel ver-
jungt ist. In d]L‘VuLnﬂerunn des Réhrehens bringt
man einen mehrfach dm(hl%hcltul Platinkonus
und dariiber eine etwa 1—2 cm hohe Schicht
von gereinigtem  Asbest (siche Seite 20). Zur
Herstellung der Asbestschicht wird das Rohrehen
mittels eines durchbohrten Gummistopfens auf
eine Sangflasche gesetzt, welche mit einer
Wasserstrahlluftpumpe in Verbindung steht. Der
in Wasser aufgeschwemmte Asbest Wird in das
Réhrehen gut’huttet und unter Durchsangen des
Wassers mit\Hilfe eines Glasstabes maﬁlo fest-
gedriickt, ‘besonders an den Rindern, damit
hier kein Niederschlag durchgehen kann. Als-
dann_pgiascht man so lange mit heillem Wasser
(etwa" Y/, Liter) aus, als noch feine Fiserchen
himdurchgehen. Die Asbestschicht darf weder
zu locker noch zu fest angedriickt sein; das
fertige Réhrchen soll in 8—10 Sekunden leer
laufen. In Ermangelung eines Platinkonus bringt
man in den Hals des Réhrchens einen kurzen,
etwa 0,5 em hohen Piropfen von Glaswolle,
i i ’ Das mit heillem Wasser ausgewaschene Asbest-
Saugflasche mit Allihn- o, : P ? : b g

otloe Batlilateehian filter wird mit Alkohol und dann mit Ather
Filtrierrihrehen. nachgewaschen. AlsdannbringtmandasRéhrchen
zwecks Verdunstung der noch vorhandenen

Atherreste kurze Zeit in den erwiirmten Trockenschrank. Hieraul erhitzt
man es mabig unter Durchsaugen von Luft tiber der offenen Flamme. Zu
diesem Zweck spannt man das Réhrchen mittels eines durchbohrfen
Korkstopfens, schrig nach aufwirts gerichtet, in ein Stativ ein und
erhitzt es unter schwachem Drehen mit fichelnder, zundchst nur kleiner
Flamme. SchlieBlich lilit man es im Exsikkalor erkalten und wiigt.

Es ist nicht notwendig, das Réhrehen nach jedesmaliger Benutzung
zu reinigen; erst wenn die Kupfer(2)-oxydschicht so stark geworden

Abl. 62,
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ist, dali die Schnelligkeit der Filtration leidet, wird es gereinigt. Zu
diesem Zweck stellt man das Réhrchen in ein Becherglas und fiillt
es mit Salpetersiure. Nach der Auflosung des Ixupier(Z) oxyds
wiseht man das Rohrehen mehrmals mit heifem  Wasser und
anschliebend mit Alkohol und Ather aus und erhitzt es Gber der
offenen Flamme; damit ibt das Rohrchen wieder gebrauchsfertig.

An Stelle des Asbestfilterrohrchens kann man auch Goochtiegel
benutzen; aufierdem konnen Filtrierrthrehen mit eingesetzter
Glasfilterplatte vom Jenaer Glaswerk Schott u. Gen. oder
Porzellanfiliriertiegel angewandt werden, welche die zeitraubende
Herstellung des Asbestfilters entbehrlich machen.

Ausfithrung: Man wiight 20 g Melassefutter in einen 500 com-
l*IJ(‘IU]U“H‘T‘]\OII}{]], fiigt etwa 200 cem kaltes Wasser hinzu, lalit unter
hiiafigem Umschwenken ctwa 1/, Stunde lang stehen und filtriert die
Liosung verlustlos durch ein kleines Filter in einen Liter-Melkolben.
Hieraul schwemml man das im Erlenmeyerkolben zuriickbleibende
Futtermittel von neuem mit Wasser auf, lilit einige Zeit unter Um-
schwenken stehen und giefit dic L'dsunw wieder durch das Filter.
Das setzt man so lange lort, bis der ebkoiben nahezu gefiillt ist.
Dabei bringt man auf das Filter immer erstydann neue Losung, wenn
die zuletzt aufzegebene abgetropft ist. ( Auf diese Weise wird der
vorhandene Zucker ausgezogen und ifi\Lisung gebracht.  Zuletat
wischt man das Filter gut aus, fillt\den Kolben bis zur Marke auf
and mischt.

Hierauf pipettiert man 50¢em der Losung, entsprechend 1 g
Substanz, in einen 100 cem-MeBkolben, (figt mittels einer Pipette
95 cem Wasser und 5 ccmkbnzentrierte Salzsiure vom spezifischen
Gewicht 1,19 hinzu, schwenkt um und erwirmt, nachdem man ein
geeignetes Thermometer in das MeBkalhehen eingefiihrt hat, den Inhalt
desselben durch Einstellen in ein bereits auf 700 erhitztes Wasserbad.

Der Kolbeninhalt wird nun genau 5 Minuten lang unter hiuligem
Umschwenken auf einer Temperatur von 67—700 gehalten. Da das
Anwirmen der Ldsung 2,5—5 Minuten in Anspruch nehmen kann,
so wird die Ausfihrung der Inversion im ganzen 7,5—10 Minuten
lang dauern. Unter allen Umstinden soll sie in 10 Minuten be-
endet sein.

Man benutzt zweckmillig ein Wasserbad mit Doppelboden, dessen
ronde Ausschnitte dem Ko[ben der bis zam Halsansatz eingetaucht sein
mull, eine sichere Lage gewahren. Eine darunter befindliche Flamme
regelt die Temperatur. In Ermangelung eines solchen Wasserbades halte
man den Kolben am Halse mittels einer an einem Stativ angebrachten

Klammer, ohne dall 'der Boden des Kolbens direkt auf dem Boden.

des Wasserbades aufsteht.
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Nach Verlanf der 10 Minuten wird die invertierte Fliissigkeit
durch Finstellen des MeBkolbens in kaltes Wasser schnell cLb”Gkuh“
das Thermometer unter sorgfaltigem Abspiilen entfernt, der IKolben-
inhalt mit einigen Tropfen Indikator versetzt und mit verdiinoter
Kali- oder rlLlGIl]dJl]ffE' genau neutralisiert. Die Lauge wird vorher
in einer Stirke herg(,bte-llt, dall nicht mehr als 10 cem zur Neutrali-
sation der 5 com Salzsiure ndlig sind. Nun fiilllt man mit Wasser
bis zur Marke auf und mischt.

Hierauf pipettiert man 25 cem der klaren Ldsung, entsprechend
0,25 g Melassefutter, in eine Porzellanschale, welche zweckmifig mit
einem Ilenkel versehen ist, figt 50 m,m frisch gemischte Fehlingsche
Lisung (= 25 cem buh]me_ I + 25 cem Fehllnu II) und 25 ecm
\\rasael, hinzu, mischt durch vorsichtiges Schwenken und erhitzt un-
mittelbar danach auf dem Ashestdrahtnetz zum Sieden. Um eine
Uberhitzung des Schalenrandes zu vermeiden, legt man auf das Draht-
netz eine Asbestplatte, welche mit einem runden Querschnitt von
etwa 6,5 em Durchmesser versehen ist. Man regelt die Erhitzung
durch geeignete FlammengriBie derart, dal das Anwirmen bis zum
Eintreten lebhaften Aufkochens hdchstens 31/,—4 Minuten dauert.
Dann hilt man die Flissigkeit, vom, kraftigen Sieden an gerechnet,
also von jenem Zeitpunkt an, wo diicht nur aus der Mitte, sondern
auch am Rande des Gefilles Blasén aufsteigen, mit einer ' Kleineren
Flamme genau 2 Minuten lang iw Kochen. Hierauf wird die Schale
sofort vom [)IPHHGI weggenomimen, mit 100 cem kaltem, vorher einige
Minuten lang ausgekochtem~Wasser verdinnt, und der Niederschlag
in einem vorher gewogenen Filtrierréhrehen oder Filtriertiegel ge-
sammelt.

Bei Benutzung eines Filtrierrdhrchens sefzt man zur Piltration
einen kleinen, kurzhalsigen Trichter anf (Abb. 62). Zum Anfeuchten
des Asbestfilters saugt man erst etwas Wasser durch. Die lefzten
Reste des Niederschlages werden unter Zuhilfenahme eines Gummi-
wischers oder Federfahne mit heillem Wasser iibergespiilt. Dann wird
mehrmals mit heilfem Wasser ausgewaschen, wobei man jedesmal villig
absangt. Hierauf entfernt man den Trichter, spilt den Hals in das
Rohrehen ab, verdriangt das Wasser im Niederschlag und Asbest-
polster durch zweimaliges AufgieBen von etwa je 10 cem Alkohol und
spiilt zoletzt mit einigen Kubikzentimetern Ather nach.

Alsdann trocknet man das Rohrchen zur Verflichtigung des
Athers kurze Zeit im angewdrmten Trockenschrank, 5pann‘r das
Réhrehen mittels eines durchbohrten Korkstopfens lose in ein Stativ
ein und verbindet sein Halsende durch einen dickwandigen Schlauch mit
einer Saugpumpe. Nun saugt man Luft dorch das Rihrchen und
erhitzt es unter Drehen zunichst mit kleiner und dann mit voller



Jestimmung des Gesamtzuckers im Melassefutter, 183

Flamme. Iis tritt dann plotzlich ein lebhaftes Aufglihen der kupfer-
haltigen Substanz ein. Wenn das Aufhiren des Glihens die Beendigung
der Hauptreaktion anzeigt, wird noch einige Zeit erhitat, bis das
Kupfer(2)-oxyd (sowie die Asbestfillung) eben neu zu glihen heginnt.
SchlieBlich liBt man das Rohrchen im Exsikkator erkalten und wigt.
Durch nochmaliges Erhitzen des Niederschlages itberzeugt man sich
von der Gewichtshestindigkeit. Der Niederschlag mull einheitlich
schwarz ausschen.

Bei Anwendung eines Porzellanfiltriertiegels wird dieser unter Be-
nutzung eines Glithschilchens als Untersatz an der Luft gegliht. Beim
Glithen des Kupfer(1)-oxydniederschlags in Tiegeln geht hiufig die Oxy-
dation nicht vollstindig vor sich, was darauf beruht, dal beim Glithen
kleine Klimpchen Kupfer(2)-oxyd entstehen, die wechselnde Mengen des
(1)-Oxyds mechaniseh einschlieBen und dessen Oxydation verhindern.
Diese Klimpchenbildung vermeidet man dadurch, dall man zuerst mit
ciner ganz kleinen Flamme erbitzt nnd dabei mit cinem ausgeglithten
Platindraht etwas umrithrt. Dabei verwandelt sich das (1)-Oxyd in
vanz feines Pulver von (2)-Oxyd; wenn dies geschehen ist, erhitzt man
den bedeckten Tiegel noch einige Minuten mit grofier Flamme.

Bei Gebrauch eines Goochtiegels kamw dieser bei langsamem
Anwirmen direkt dber freier Flamme grhitzt werden.

Berechnung: Da die Zuckexfabellen aul Grund des Kupfer-
gehaltes berechnet sind, mull die gefundene Kupfer(2)-oxydmenge erst
in Kupfer umgerechnet werden: 1) Teil CuO entspricht 0,799 Teilen Cu.

Apgenommen, es seienji 25 cem Losung, entsprechend 0,25 ¢
Melassefutter, 0,1760 ¢ 0’ gefunden worden, so entspricht dies
0,1760 x 0,799 = 0,1406)g Cu und auf Grund der auf der nichsten
Seite stehenden Tabelle einer Inverizuckermenge von 73,8 mg.

In 0,25¢ Melassefuiter sind demnach enthalten 0,0738 g Invert-
zucker. o ;

Folglich hat das Melassefutter einen Gehalt von %)7_—“}??.12().
= 29,52% Invertzucker. 0,20

Nun geben aber 95 Gewichtsteile Rohrzucker bei der Inversion
infolge der Wasseranfnahme 100 Gewichtsteile Invertzucker. Infolge-
dessen erhilt man den Gehalt an Robhrzucker, wenn man die be-
ireffende Menge Invertzucker mit 0,95 multipliziert.

Somit betrigt der Gesamtzuckergehalt des Melassefutters, aus-
cedriickt als' Rohrzucker, 29,52 X 0,95 = 28,04%.

Herstellung der Fehlingschen Losung: Wegen der geringen
Haltbarkeit der fertiz bereiteten Fliissigkeit hilt man die Losungen
ihrer Bestandteile, welche fiir sich unverinderlich sind, getrennt vor-
ritig. Die eine Losung (Fehling I) ist eine Lsung von Kupfersulfat:
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Tabelle zur Berechnung des Invertzuckers aus dem Kupfer.

= = | £ £y

S 2 o 2
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= = = =]
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myg mg mg mg T me
3 0y T e
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101,2 | 240
101,7 | 241
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] 2438 1130,6 | 292 | 159,0 | 341
103,4 | 244 [ 131,2 [ 2038 | 159,6 | 342
104,01 240 | 1318 | 294 | 160,2 | 343
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1051 132,9
10,7 1889
106.8 134.1

134.6
135,2

2 106,8
202 (1074
208 | 107,9
204 | 108,5
205 | 109,14
206 | 109,6
207 | 110,2
208 | 1108
209 | 111,3
910 | 111,9
211 | 1125

1698,0
198,6

5,91 212 | 1130 199,2
865 | 218 | 118\ 199,8
1142 200,4
Y14,7 901,1
1153 201,7
115,8 202,53
116,4 203,0

117,0 | 268 | 144, 20,6
20 | 17,5 | 269 | 145, 204,2
991 | 1181 ] 270 | 146,1 204.8
118,7] 271 | 146,7 905,5
119.2| 272 | 147.2 9206, 1
119.8| 273 | 1478 9206,7
120,1 | 274 | 1484 207,3

120,9 | 275 | 149,0 208,0

| 276 | 149,5 208,6

977 2086,2

: 278 209,9

279 210,5

280 | 911,1

9 281 2117
197,31 233 2892 212,4 [ 4285 _
97,8 | 234 283 213,0 [ 429'| 245,6

96| 984 | 235 | 1260 2
990 | 236 | 126.6 |,285

213,6 | 430 | 2463
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die andere Losung (Fehling II) enthdlt Atznatron und weinsaures
Kalimnmatriom r“ﬁuouetir&ala I&NdLLH 0y, 4H,0).
Die genannten Verbindungen miissen chemisch rein sein.
Fehling I ist eine wisserige Losung, welche in 500 com 34,6 ¢
reines kristallisiertos Kupfersulfat enthilt.

Fehling IT bereitet man in der Weise, daB man 173 g kristalli-
siertes Seignettesalz in Wasser zu 400 cem lost und die Losung mit
100 cem reiner Natronlange vermischt, welche 516 g Nafriumhydroxyd
in 1 Liter enthilt.

Die beiden Losungen werden unmittelbar vor dem Gebrauch zu
gleichen Volumteilen gemischt und in der vorgeschriebenen Menge
angewandt.

Polarimetrische Stirkebestimmung in IKartoffeln und Getreide
nach E. Ewers.

Verfahren: Man bringt die Stirke durch Behandeln der stirke-
haltigen Substanz mit Salzsiure in Losung und polarisiert. Aus der
Grolie der optischen Drehung wird der Gehalt an Stirke bestimmt
unter Zugrundelegung des spezifischen Krelungsvermogens fiir die
betreffende Stirkeart.

Ausfithrung: Man wigt 5 g der\taltirockenen, gemahlenen und
auf 1 mm gesiebten Substanz (von, gohen, geriebenen Kartoffeln 10 g)
in einen 100 cem-MeBkolben, fiigto25 cem einer 1,124% igen Salzsiure
hinzu, schiittelt kriftig hin undOher und spiilt mit weiteren 25 cem
derselben Salzsdnre nach, -0ér Kolben wird nach nochmaligem Um-
schwenken genau 15 Minute lang in ein siedendes Wasserbad gestellt,
wobei wihrend der ersten 3 Minuten mehrmals Lt[l’]‘T(’ﬁChWLIlkl wird,
Wenn 15 Minuten verstrichen sind, wird sofort kaltes Wasser bis zu
etwa 90 cem hinzugefiigt, auf Zimmertemperatur abgekihlt, durch Zusatz
von mulybda.nmumm Natrium oder Ammonium geklirt, bis zur Marke
aufeefillt, gemischt, filtriert und im 200 mm-Rohr |‘1cr]cui.'siert.

Zur Erzielung genauer Werte empfiehlt es sich, die Substanz auf
ihren Giehalt an 15slichen optisch akiiven Kohlf‘nhvdl aten hin zu unter-
suchen und eine entsprechende Berichtigung anzubringen. Zu diesem
Zweck werden 10 g Substanz mit 100 cem 1124"01%1“ Salzsdure
24 Stunden lang bei gewdhnlicher Temperatar unter hduﬁuem Um-
schwenken sh,hen gelassen. Dann wird filtriert; 50 cem des mog].mh.st
klaren Filtrats, entsprechend 5 g Substanz, werden in einem 100 ccm-
Kolben 15 Minuten im swdenden Wasserbade erhitzt, nach dem Ab-
kiihlen durch Zusatz von molybdinsaurem Natrium oder Ammonium
geklirt, aufgefillt, filtriert und polarisiert. Die so gefundene Drehung
ist von der Gesamtdrehung abzuziehen. “
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Es sei noch besonders auf folgende Einzelheiten hingewiesen:
3 Jetgs - 9 : e T T
Die 1,124%ige Salzsdure wird durch Titration mit ---Natron-

lange eingestellt. 1,1249% ige Salzsdure enthilt in 100 g 1,124 g HCL
Da das spezifische Gewicht dieser Salzsiure 1,0049 ist, so sind also

1,124 g HCl in ———= = 99,5 cem enLhu]tf‘n Nun werden aber

1,124 g HCI neutralisiert durch 61,6 cem 7 -Natronlange. Also miissen

99,5 ccm  der herzustellenden Salzsaurelosung dureh 61,6 cem
l; -Natronlauge neutralisiert werden, damit die Salzsiure 1,124% ig ist.
Das Wasserbad soll so viel Wasser enthalten, dafi beim Einstellen

des Kolbens das Kochen nicht oder nur ganz kurze Zeit unterbrochen
wird. Aus demselben Grunde mull das Wasser sich im hefligen
Kochen befinden. Die Erhitzungszeit wird erst vom wiederbeginnenden
Sieden des Wasserbades nach dem Einstellen des Kolbens an gerechnet.

Der Kolben mull bis zum Halsansatz im kochenden Wasser
stehen, darf aber nicht unmittelbar dem cBoden des Wasserbades auf-
sitzen, weil sonst der Kolben hochgestolien-werden und leicht zerbrechen
wiirde. Man benutze deshalb ein enisprechend tiefes Wasserbad mit
Doppelboden oder halte den Kelhen mit einer an einem Stativ an-
gebrachten Klammer.

Das Umschwenken des Kalbens bezweckt nicht allein, die Klumpen-
bildung zu vermeiden und.(Ceine gleichmiBige Verteilung des Kolben-
inhalts zu erzielen, sondern auch eine schnelle Dur(hmmmmg des
Inhalts. Es ist in dep Minute etwa dreimal nmzuschwenken, wobei
der Kolben nicht ans dem Wasserbade herausgenommen werden darf.

Die zur Klirung der Losung anzuwendende Menge molybdin-
saures Natrium oder Ammonium ist je nach der Stirkeart verschieden
groB zu wihlen. Man nimmt fir Millereiprodukte 2—3 cem, fiir
10 g Kartoffeln 1,5 cem, fiir Stérkemehl und Kartoffelpiilpe 0,5 cem.

Die Feststellung der optischen Drehung erfolgt mit einem Halb-
schattenapparat mit Kreisteilung oder mit dem Saccharimeter (siehe
Seite 149).

Der gebriuchlichste Halbschattenapparat mit Kreisteilung ist
der von E. Mitscherlich (Abb. 63). Das Licht wird durch den
Polarisator P polarisiert und durchwandert die in der Rinne R liegende
Beobachtungsréhre mit der zu untersuchenden Flissigkeit. Das
Analysatornicol liegt im Rohrstiick A und kann nebst dem Fernrohr I
mittels des kleinen Hebels ¢ gedreht werden. Die Grofie der Drehung
wird an dem feststehenden Teilkreis T, vermittels eines an der Kreis-
teilung schleifenden Nonius in Kreisgraden bis auf 0,1° genau ab-
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Abh. 63.

Halbschattenpolarimeter nach Mitseherlich
von Franz Schmidt und Haensch.

gelesen (Abb. 64). Ein um 180° davon entfernter Nonins ermioglicht
eine nochmalige Feststellung des Drehungsbetrages. Zur Beleuchtung
dient eine Natriumlampe, am besten ein Bunsenbrenner mit Platinring

!

Abb, 64, Kreisnonius.
Der Nullstrich des drehbaren Nonius liegt zwischen dem zweiten und dritten
Teilstrich des feststehenden Kreises; von den Strichen des rechts liegenden
Nonius fillt der achte mit einem Teilstrich des Kreises zusammen, also ist die
Ablesung 2 4 0,8 = 2,80,

@
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zar Aufnahme von Natriumchlorid. Die Lichtquelle wird beim
Mitscherlichschen Apparat 5 e¢m vom Apparatende entfernt auof-
gestellt. Sind Drehungen von mehr als 59 zu messen, so mufl das
Natriumlicht gereinigt werden, indem ein mit Kal fumbichromat gefiilltes
Pilter zwischen 'Achtqm,]]e und Polarisator gebracht wird.

Niiheres iiber die Ausfilhrung der Polarisation ist auf Seite 144 ff.
angegeben. Natirlich mull beim Halbschattenapparat mit Kreisteilung
ebenso wie beim Saccharimeter vor dem Gebrauch die Nullpunktsstellung
gepriift werden, d. h. untersucht werden, ob bei gleicher Beschattung
der beiden Gesichtshilften der Nullpunkt des Nonius mit dem Null-
punkt der Skala zusammenfillt; eine etwaige Abweichung der beiden
Nullpunkte voneinander ist bei den folgenden Ablesungen in Korrektur
zu setzen.

Bei der DBenutzung des Saccharimeters mull der gefundene
Drehungshetrag  dureh '\fu[n[ lizieren mit 0,3469 in quwmde um-
gerechnet werden, da 1 Ventzkegrad = 0, 3469 Kreisgrade.

Berechnung: Der Berechnung ist das spezifische Drehungs-
vermogen der betreffenden Stirkeart zugrunde zu legen. Unter dem
>pu1ﬂ.sd:en Drehungsvermogen eines Stoffesversteht man die Drehung,
welche eintreten wiirde, wenn 1 g optischie aktive Substanz in 1 cem
Flissigkeit enthalten wire und “das\Licht von der Wellen! inge der
FIJHLD[]UfBIS(’l&H Linie D eine 1 ytm lange Schicht der F‘lu-\."gkmt,
von 20° zu duarchlaufen hitte.(y Das spemlamhe Drehungsvermigen
ist fiir jeden optisch aktivenUStoff eine charakteristische Grofe; es
fiihrt die allgemeine Bezeichdung [«]2),

Bei Einhaltung des,oben geschilderten Arbeitsverfahrens ist das
spezifische Drehungsvermogen [e] ﬂ'n‘ Weizenstirke - 182,7, fir
Roggenstirke 4+ 184, fur Gerstenstirke -~ 181,5, fiir Haferstirke
181, 3 fiir Maisstiirke - 184,5, fir R[,]S:bld'r‘l{(*. N 185,9, fir Kartoffel-
stirke —+ 185,71

Kennt man das spezifische Drehungsvermigen eines Stoffes,
welcher in einer Losung ist, und die Linge der drehenden Schicht
in Dezimetern, und bestimmt man den Drehungswinkel e der an-
gewandten Lisung, so lilit sich darans die Konzentration, d. h. die
in 100 cem Losung enthaltene Menge an optisch aktiver Substanz
folgendermalien berwhnnn

Bei einer Drehung von [e]f) ist bei einer 1 dm langen Schicht
in 1 cem Fliissigkeit 1 g optisch aktive Substanz enthalten, entsprechend
der Definition fir das spezifische Drehungsvermigen.

1) Hals und Heggenhoungen (Landwirtschaftliche Versuchsstationen
1917, Bd. 90, 8. 403) geben fiir das spezifische Drehingsvermigen der genannten
"\tluke.nten E‘t\\ as davon abweichende Werte an.
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Folglich sind enthalten bei einer beobachteten Drehung von

19 und einer 1 dm langen Schicht in 1 cem Flussigkeit

1 5 S L S

] g optisch aktive Substanz,

=
4D

19 und einer | dm langen Schicht in 1 cem [Flissigkeit
1 1

[H|m ! g

«” und einer | dm langen Schicht in 1 cem Fliissigkeit

optisch aktive Substanz,

1 1 e -
-+ — - g optisch aktive Substanz,
[a]" 1 &
«® und einer 1 dm langen Schicht in 100 com Fliissighkeit
1 1 2 e i
| ]J”- [ 100 g optisch aktive Substanz.
e X

Ist also der beobachtete Drehungswinkel = «, die Linge des
Rohres = 1 dm und das spezifische Drehungsvermiogen des untersuchten
optisch aktiven SLotTL=f< = [«]{%, so betrigt die Menge desselben in

100 cem Flissigkeit: - ’lUO.
l“}ﬁl'[

Beispiel: Angewandt: 5 g Roggenkleie. Die Lisung der Roggen-
stirke ergab in einem 2 dm langen Rohr bei 209 C eine Rechts-
drehung von 4,30 Kreisgraden. Die\loslichen Kohlenhydrate ergaben
eine |11Il\‘§d]bhun‘7 von 0,22 hremmaden

Somit drehte die geldste Rog,gensmrl\c um 4,30 — (—0,22) =
4,52 Kreisgrade.

Das spezmscheDrehungsx ermpgen der Roggenstirke [«]3) =--184.

Somit sind in 100 cem der Lisung —‘w = 1,228g Stiirke
enthalten. 184 -2
Da 5 g Substanz angewand{ wurden, so betrigt der Gebhalt der
. 1,.298-100 . ..
Roggenkleie an Stirke — g = 24,5G%.

Wurde zur Feststellung des Drehungswinkels ein Saccharimeter
bbnutx,t und eine Bwhtbdu,hung von 12,40 Ventzkegraden beobachtet,
so entspricht diese Drehung 12,40 X 0,3469 = 4,30 Kreisgraden. Die
loslichen Kohlenhydrate er rraben eine Linksdrehung von 0,64 Ventzke-
graden, also 0,64 X 0,3 169 = 0,22 Kreisgraden. Somit war die Drehang
der “\hliaelo&ung 4, 3 e s 0,22) = 4,52 Kreisgrade. Daraus 1t
sich nun wie oben der PIUAbI]fthdIL der Kleie an Stirke berechnen.

Herstellung der Lésung von molybdinsaurem Natrium
bzw. molybd‘msaulem _Ammnmum. Man lése 17,2 g molybdin-
saures Natrium bzw. 16,4 ¢ molybdinsanres Ammonium in Wasser und
falle auf 100 cem auf. Die Liosung soll 12 g MoO; in 100 cem enthalten.
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Mittlerer Gehalt von Futtermitteln an Rohndhrstoffen in Prozenten.
(Nach O. Mentzel und A. v. Lengerke.)

I i
&8 ’ : ‘ ke
o 2 Hoh- i ; = =
Art der Futtermittel b ; .| Rohfett | = Bolt
= protein mem £ faser
=@ '
| | &
Grinfutter
(tras, kurz vor der Blite . .. .| 250 3,0 08 | 131 6,0
Gras, Weide . . . . .. ... ... 20,0 35 0,8 9.7 4,0
Rﬂtklr-e, selr jung, Weideklee .} 17,0 4.3 0,6 7,2 3,1
Rotklee, in der Knospung . . . .| 159 3.3 0,6 6.8 3.8
Ruﬂdue Beginn der Blite. . . . 19,0 3.4 0,7 5,0 5,2
|mH\|rﬂ, volle Blite. . ... . ... 21,0 8,4 07 4 5,9
Luzerne, sehr jung . . ... ... 189 | 5,6 0,8 G,2 44
Lunzerne, vor der Blite ... .. 24.0 4.5 0,8 9.6 6,8
Luzerne, volle Bliite . ... ... 24.0 3,9 0,8 9,3 7.8
Futterwicke, Beginn der Blite .| 15,5 3.7 U-l 5,3 4.1
Futterwicke, in “der Blitte . . . . 17,5 88 Ufs 7,2 b1
Huctlm-'n}izen, in der Bliite ... .| 163 20 0,6 7.8 4,3
Raps, Winter-, in der Blite . . .| 141 28 O,Ea 5,7 3,6
Sent, weiller . . ... o0 14,9 2,9 0.4 7.3 2.9
Runkelriitbenbliitter . . .. . ... 11,0 2,4 0,4 4.6 1,6
Zuckerrithenblitter nnd -kdpie . lf},‘) 2.3 U_.iL 7.4 1,6
[Liirrheun
Wiesenheu, gutes . . . . . . Ol 85,7 9.7 25 | 414 26,3
Rotklechen, gurr’ v i s d\| 830 15,5 29 | 371 24,0
Luzerne, vor der Bliite W . . 84,0 16,2 24 | 31,1 7,0
Luzerne, in der Blite . ). . .. 83,5 14,2 2.6 29,2 29,56
Putterwicke, Anfang der Blitte .| 53,3 198 23 | 285 23,4
Futterwicke, in der Blite . . . .| 83,3 14.2 25 | 828 25,6
Buchwelzprs o« sias 206 5 oo 86,0 10,5 2,1 35,6 81,4
I8 oih heode DL SRR AT Bt e i 845 15,7 4.4 34.5 20,5
Senf, weilier, Anfang der Blite| 85,0 111 | 28 ‘JH,D 26,4
Stroharten,
Gersts, Winter- ., . w0’ . o 85T 32 1.4 42,0
B2 O R 85,7 3,8 1,6 88,7
Roggen, Winter-. . . . ... ... 85,7 81 1.3 44,0
Weizen, Winter- . . . . . .. ... 85,7 3,0 1,2 40,8
! Wurzeln und Knollen.
[x.utuiidn, mitbel . ..o on g 25,0 2,1 01 21,0 0,7
Mobhrritben . . .. .. ... ... 13,0 1,2 2 9.5 1.3
Zuckerrithen:'s Ja o e e e 25,0 1.3 0,1 21,4 1.5
Runkelritben, mittel . . . . .. .. 12,0 1.2 0,1 8.7 0,9
Hohletibion . o ot & we o as' s 80 12,2 1,5 0,2 8.2 1,3
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= 2 |
s | & B |
: . = Rob- | Eaom Roli-
Art der FPuttermittel = I . | Rohfett | B2 ,1
’ £= | protein | == = fager
S w K
Kirner und Samen.
Gerste, mittel - . .5« o 0 s s 85,7 2,1 67,8 a9
Hafer; ahithel: o 2 oo w2 v wn s 86,7 4,8 b2 10,3
Boggen, mitkel s + 5 o on s 86,6 LT 69,5 1.9
Weizen, miltel . . . . . ... ... 86,6 | : 1.9 69,0 1,9
Mais, niibbels oo ¢ vo e wa 2 a3 870 | 99 4.4 69,2 2.2
Ackerbohnen .. . v vovote v 55,7 25,4 1:5 45,5 71
Lupinen, gelbe . . . .. ... ... 86,0 38, 44 25,4 14,1
Lupinen, gelbe, entbittert, frisch| 67,5 31,7 4.8 144 16,0
Lupinen, gelbe, entbittert, lufttr. | 86,0 404 | AT 18,3 20,1
Gewerbliche Abfialle
a) Miillerei.
Gerstenkdeie . ... . oL L. 87,7 | 103 3.3 50,6 ‘ 16,5
LE [T dha ey - (R S 904 | 76 2.7 53,8 21,6
Roggenkleie, mittel . . . . ... . 87,5 a: 28,0 5,2
Weizenkleie, feine. ., .. .. .. 87.8 4.5 54,0 8.0
Weizenkleie, grobe . .. .. ... 87.8 4,2 522 | 102
b) Brauerei nnd Breunerei
'Malzlkeime” (onies v v s v 88,0 ¢ 23,1 1.5 43,6 12,3
Biertreber, frisch .. ... .... 23,5 5,1 17 1046 51
Biertreber, getrocknet . . . ... a0 21,2 7.5 41,7 ‘ 16,0
(tetreideschlempe, getrocknet . . [\\02,5 23,5 7.5 41,5 134
Roggenschlempe, friseh . . . 4% 7.8 | 1,7 0,4 46 | 07
Roggenschlempe, getrocknet a0,0 | 16,5 8,2 478 | 16,2
Kartoffelschlempe, fi . BT b 12 01 31 | 06
RKartolfelschlempe, getrocknet . .| 90,0 24.3 at 0.8 4.5
Maisschlempe, fviseh . .. ... . 87 | 20 0.9 45 | 08
Maisschlempe, getrocknet, helle| 91,4 286 | 104 40,1 | 10,2
Trester, Apfel-, frisch ... ... 19,8 0,9 0,7 13,2 | 4.h
Trester, Aplel-, getrocknet 90,0 | 4.0 3,2 59,1 20,0
‘Weintrester, mit Kimmen, frisch [ 30,0 a4 | 24 11.9 9.4
Weintrester, getrocknet . .. .. 900 | 10b | T8 36,1 28,2
¢) Stirkefabrikation.
Kartoffelpiilpe, frisch . ... ... 14,0 0,6 — 11,5 15
Kartoffelpiilpe, getrocknet . . . .| 860 | 84 0.1 G3,2 8.8
Maizena . . .. ... 91,0 | 29 | &Ld 71
Reisprefschlamm, frisech . .. .. 447 | 11 28,7 0,6
Reisprefschlamm, trocken . .. .| 860 | 21 55,2 11
= dy Zuckerfabrikation.

Zuekerrithenschnitzel, Trisch . . . 7.0 0,6 - 4.7 14
Zuckerriibenschnitzel, geprefit 15,0 1.3 0,1 9.9 3,0
Zuckerriibenschnitzel, gesiivert .| 11,6 1,0 0,2 7.2 2.3
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| o]

Roh- 2eom Rah-
Art der Futtermittel . | Rohfett | 5% }
protein ek g | faser
i

Zuckerriibenschnitze 2], getrocknet ) 88,8
Melass 78,1

Mela

saatlkuchen und  Mehl
hillem Samen L L.

i
E JdmlP \l]Llll nmehl
Hentlenehen: . ». 5 ae 5 s s
Kokoskuchen . . .. ... ... ..
eInRehBn « oo oo mous vows
Leinmehl, entfettet
Mohnkuchen
Palmkernkuchen , . .. . .00 ..
Palmkernschrot, entfettet

Rapsloachen . oy vvvnen =
Rapsmehl, entfettel
Besamilkuehon . . . 2w ¥ 2wl @ Sk
Sojabohnenkuchenmehl . .. . ..
Sojubolnenkuchenmehl, entfettet
Sonnenblumensaatkuchen

Pierise

Blutmell i cas s s
Fischluttermehl, fettarm
Fisehfuttermehl, fettreich
Kadavermehl

00,0
Olfalik:

895
92,0
90,2
88,0
89.5
59,0
89,8
88,5
a3
891
90,0
a0.a
30,5
85,8
48,0
90,8

he Abfallprodukte.

91,0 39 | 25
87,2 3 | B
89,2 484 | 116
93,0 503 | 17,0

1,0 ‘ 2,7



Untersuchung der Milch.
Unter Mileh versteht man bekanntlich das Sekret, welches von

den Milchdriisen der Sédngetiere abgesondert wird. Im folgenden sei
nur von der Kuhmileh die Rede.

Zusammensetzung der Milch,
Nach W. Fleischmann ist die mittlere Zusammensetzung der
Kuhmileh folgende:

Mittelwert Grenzwerte
T ST 1) ) 83,6—90,0 %
F i (R . = G W R . . « -l:O G 2,5 = Al.-—l Do
Eiweilistoffe . . . . . . . . 340% 22— 4,6%
Milghzueker . . . . . . . . 4800% 3,0— 6,0%
Mineralbestandteile . . . . . 075% 04— 0,8%
100,00 %

Das Fett ist in der Milch emulgiert worlianden und zwar in
Form mikroskopisch kleiner, fein verteiltes” Tropfchen. Die Fett-
kiigelchen sind wahrscheinlich von einerbesonderen Hiille, die haupt-
sichlich aus EiweiBistoffen besteht, umgeben. Da die Fettkiigelchen
leichter als die umgebende Fliissigkeit'sind, so steigen dieselben all-
méhlich an die Oberfliche, um doxt~eine Rahmschicht zu bilden. Das
Milchfett hefindet sich in der\Milch in flissiger Form, selbst bei
Temperaturen, bei welchen gs\an und fir sich schon fest ist; es be-
findet sich also in unterkihltem Zustande. Beim Butterungsprozel
wird die Uberfiithrung der unterkiihlten flissigen Fettkigelchen in den
festen Zustand durch mechanische Erschitterung, d. h. durch das
Buttern bewirkt.

Die Hiweillstoffe bestehen aus Kasein (Kisestoff), Laktalbumin
und Laktoglobulin. Den Hauptanteil der Eiweilistoffe macht das
Kasein aus; seine Menge betriigt etwa 85% der gesamten Hiweil-
stolfe; die iibrigen 15% bestehen vornehmlich aus Laktalbumin.
Laktoglobulin ist nur in Spuren vorhanden. Von den in der Milch
vorhandenen 3,4% Fiweilstoffen fallen 3,09 auf das Kasein und
0,4 % aul das Albumin und Globulin.

Das Kasein ist in Wasser und verdiionten Sduren unldslich; es
ist in der Mileh nicht in gelistem, sondern in koHloidem Zustand und
zwar in Verbindung mit Kalzium als Dikalziumkasein vorhanden.
Durch Zusatz von Sduren wird Kasein ausgefillt, d. h. die Milch
gerinnt.  Ebenso kann Kasein dureh Salze, wie Kochsalz und

Wielmann, Praktikam, 13
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Magnesiumsulfat, abgeschieden (ausgesalzen) werden. Wesentlich unter-
schiedlich von der durch S&uren bewirkten Gerinnung der Mileh ver-
liuft jene, welche durch Lab bervorgerafen wird. Das aus dem Lab-
magen der Kilber isolierte Labferment spaltet das Kasein unter
Bildung von Parakasein, welches mit den in der Mileh vorhandenen
Kalksalzen als Doppelkalksalz (Kise) ausfillt.

Der Milehzucker (CpoHpoOy; ++ HoO) ist ein charakteristischer
Bestandteil der Mileh. Durch Einwirken von Milchsdurebakierien
wird der Milchzucker in Milchsiure umgewandelt, welche dann das
Kasein zur Ausfillung bringt. Man bezeichnet diesen Vorgang im
tiglichen Leben als Sauerwerden der Milch.

An Salzen sind in der Milch vorhanden Chloride, Phosphate,
Sulfate (Spuren) und Zitrate von Kalium, Natrium, Magnesium, Kalzinm
und Bisen.

Die natiirlichen Einfliisse auf die Zusammensetzung,

inshesondere auf den Fettgehalt der Milch.

Zur Beurteilung der Mileh ist notwendig, die natiirlichen Ein-
fliisse auf ihre Zusammensetzung, inshesondere auf ihren Fettgehalt
zu berticksichtigen. Es haben Einfluf;

1. die Rasse. Niederungsvieh (Ostfriesener-, Hollinder-, Olden-
burgerviech usw.) gibt mehr, &hor fettirmere Mileh als Héhenvieh
(Simmentaler-, szmuerr. Allgiuer-, Harzer-, Frankenvieh usw).

2. die Individualitit, AufGrund ihrer individuellen Eigenschaften

konnen Tiere einer und derselben Rasse bei gleicher Fiitterung

und Behandlung Mjleh~ von schr verschiedenem Fettgehalt geben.

. das Rindern. Das Rindern oder die Brunst ist teilweise ohne

wesentlichen Finflull auf die Zusammensetzung der Milch, DBei

manchen Kihen sinkt jedoch der Feltgehalt sehr tief, manchmal
bis unter 1%; das davert jedoch ge\mhnhch nur 1—2 Tage,

4. die Laktationszeit. Die Zeit, wihrend welcher die Tiere fort-
dauernd Milch geben, die Laktationszeit (Laktationsdauer, Laktation),
dauvert im dllguncmf\n 300 Tage; ist diese Zeit \orubfﬂ, so steht
das Tier trocken. In der ersten Zeit nach dem Kalben ist die
Mileh verhdltnismaliig fettarm, mit der Zeit steigt der Fettgehalt,
withrend der Milchertrag sinkt.

5. das Alfer. Die ﬂl]]ohtrglcblnkelt wichst bis zum sechsten Ab-
kalben bzw. achten Lebensjahr der Kub. Spiterhin nimmt die
Menge der Milch, insbesondere auch ihr Fettgehalt ab.

6. die Fitterung, Die Milchergiebigkeit und der Fettreichtum der
Milch ist bei gut veranlagten Kihen um so griofier, je mehr von
einem an verdaulichen Nihrstoffen reichen Futter bei reichlicher
Zufuhr von Wasser verabreicht wird.

L]
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. die Pflege. Alles, was geeignet ist, den Gesundheitszustand

und das Wohlbefinden der Kihe zu schiidigen, wirkt anch auf
den Fettgehalt der Milch nachteilig.

. die Arbeitsleistung. Werden die Kithe zu leichter Arbeit be-

nutzt, so tritt eine Abnahme der Milchmenge infolge erhihter
Wasserabnahme ein; dabel nimmt der Gehalt an Trockensubstanz
und Fett zo. Bei Uberanstrengung der Kithe nimmt jedoch nicht
nur die Milchmenge, sondern auch der Fettgehalt ab.

die Melkzeit. Die am Morgen gemolkene Mileh ist gewihnlich
fettdrmer als die Abendmilch; es kdnnen Scliwankungen bis 0,5
und 1% auftreten. AuBerdem unterliegt die Zusammensetzung
der Mileh tiiglichen Schwankungen, die bei einzelnen Individuen
sehr betrichtlich sein kénnen. Die Schwankungen beziehen sich
in erster Linie auf den Fettgehalt und kénnen 0,5% und mehr
hetragen. Die fettfreie Trockensubstanz hingegen weist nur wenig
Anderungen anlf.

die Art des Melkens. Die zuerst gemolkene Mileh ist drmer
an Fett als die zuletzt gemolkene. Der Fettgehalt kann am
Ende des Melkens das 10 fache des beimc Beginn gefundenen be-
tragen. Wird eine Kuh nicht vollstdndigydausgemolken, so bleibt
also die fettreichste Milch im Euter .zurick; die gemolkene Milch
ist deshalb fettarm, so dall bei schlechter Melkung leicht der
Verdacht einer Entrahmung entstehen kann.

Milehfelder.

Unter Milehfehler versteht man Verdnderungen der Milch im

Aussehen, Geschmack und ‘Geruch, welche die Milch als Nahrungs-
mittel vnbrauchbar oder minderwertig machen.

1%

Lo

Als minderwertige bzw. ungeniefbare Milch ist anzusehen:
Kolostrum- oder Biestermileh, d. i. die Milch in den ersten
Tagen nach dem Kalben; sie hat eine gelbliche Farbe, gerinnt
sehr leicht beim Kochen und hat eine abnorme Zusammensetzung,
inshesondere hohen Eiweibgehalt. Die Mileh frischmilchender
Kiihe soll in den ersten Tagen nicht als Nahrungsmittel ver-
wendet werden.

Blutige Mileh infolge innerer Euterverletzungen oder wunder
Zitzen.

. Rot, blau und gelb gefdrbte, sowie schleimige oder faden-

ziehende Mileh infolge Einwirkung bestimmier Bakterienarten.

Rote Farbung der Milch kann auch hervorgerufen werden durch

Ubergehen roter Farbstoffe aus dem Futter (Rubia tinetorum).

Bittere Milch als Folge von Euterkrankheiten oder Verfitternng

bestimmter Futterstoffe, wie Wicken, Bérenklau, Laucharten,
g%
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Wermut, Rainfarn usw. Der bittere Geschmack kann auch durch
die chmmtahﬂkelt bestimmier Bakterien hervorgerufen werden.
Einen bitteren (,:Pc;chm.wk zeigt fernerhin die Milch altmelker Kiihe.

5. Salzige oder rdfie Milch als Folge von Euterentziindungen.

6. Seifige Milch, eine Folge der Lebenstiitigkeit bestimmter

Bakterien.

Mileh mit Metallgeschmack infolge Aufbewahrang in schlecht

verzinnten Kannen.

8. Milch von unangenehmem Geruch infolge Aunfbewahrung in
unsauberen Kannen.

9. Schmutzige Milch infolge mangelhafter Reinlichkeit im Stall
und unsauberer Gewinnung.

Probeentnahme.

Bei ruhigem Stehenlassen entmischt sich die Milch sehr leicht,
indem die groferen Fettkiigelchen nach oben steigen, so dab die
oberen “\LhILhLLL’L fettreicher sind als die unteren. Es ist deshalb
anbedingt erforderlich, vor der Probeentnahme die Milch gut zu mischen.
Die Mischung kann dadurch geschehen, dall man die ‘fhluh mehrmals
(2—3 mal) <von einem Gefil in ein anderes
schiittet.\Die Vermischung der Milch kann
auch miteinem Umrithrer (Abb. 65) bewirkt
werden, Dieser besteht aus einer festen
Scheibe aus verzinntem Kupfer, welche einen
etwas kleineren Durchmesser hat als der Hals
der Milehkanne und mit mehreren Ldchern
von etwa 2 cm Durchmesser versehen ist.
Mitten auf der Scheibe ist ein Stab belestigt,
vermittels dessen man etwa zehnmal auf-
und abfihrt und zwar um so hduofiger, je
fester die Rahmschicht geworden ist. Un-
mittelbar nach dem Umriihren entnimmt man
mittels eines geeigneten Gefilles die Probe.

Hat sich an der Oberfliche der Milch

—_— eine dicke, ziemlich feste Rahmschicht ge-
Abh. 65 bildet, so LLJ}":L sich die Mileh nur sehr ‘-:t"hWEJI
[Tmrithrer fir Mileh. mischen. In cinem solchen Falle erwirmt
man die Milch anf 30—40°, indem man den

mit der Mileh gefiillten Behilter in warmes Wasser stellt und danach
gut umriihrt.

Bei Entpahme einer Probe aus mehreren Kannen schiittel man
den Tnhalt der einzelnen Kannen in einen Sammelbehilter und schdpft
daraus nach geniigendem Umrithren die Probe. Steht kein Sammel-
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behilter zur Verfiigung, so durchmischt man in der oben geschilderten
Weise die Milch |Ldew ginzelnen Kanne und hemiBt die Probe jeder
Kanne so, dall sie im Verhiltnis zu der in der Kanne befindlichen
Milchmenge steht. Man entnimmt also einer Kanne von 20 Litern
doppelt so viel als ciner Kanne yon 10 Litern Inhalt. Die einzelnen
Proben werden dann vereinigt, gut gemischt, woraul aus der Mischung
eine Hauptprobe zur Untersuchung genommen wird.

Beim Probemelken, welches zur Feststellung des Produktions-
vermogens eines Tieres dient, wird die Mileh der zwei bis drei Tages-
melkungen gemessen oder rrewegen von jeder Melkung wird nach
guter ])mchmw{hunv eine der Menge entsprcchende Probe genommen
und in eine numerierte Flasche gefiillt, von denen {fiir ;ede Kuh eine
vorhanden ist. Auf diese Weise erhdlt man eine Durchschnittsprobe
von den wihrend eines Tages vorgenommenen Melkungen.

Zur Aufbewahrung der I’roben werden saubere und trockene
Glasflaschen benutzt mit gutem Korkverschluf. Die Gefilie sollen
nicht d]uht bis unter den VerschluB mit Milch gefiillt werden, weil
dadurch das Durchmischen erschwert wird und beim Offnen Verluste
durch Haftenbleiben des Rahms am Kork entstehen kinnen. Anderer-
seits darl nicht zu viel leerer Raum in derhFlasche sein, weil sonst
infolge des Schiittelns wahrend des Versandes ein Teil des Fettes
ausbuttert und in der Milch nicht nfehr fein verteilt werden kann.
Am besten ist es, unterhalb des 1101!\\-0_.1.%11111551,; einen Rauwm von
etwa zwei I‘m{rern breit zu lassen.

Zur FctLuntwsuchun;, geniigen 100 ccm; sollen weitere Unter-
suchungen ausgefithrt werdeng\'so nimmt man eine Probe von eiwa
200 cem.

Bei Versendung der Milchproben zur Analyse ist es notwendig,
dieselben zu konservieren, um das Gerinnen zu verhiten. Die ge-
brauchlichsten Kouaenmrun esmittel dafiir sind Formaldehyd, HCHO,
und Kaliumbichromat, I 2L.IBOT. Formaldehyd kommt als 40 % ige
[Losung unter dem Namen Formalin in den Handel. Zur Konservierung
nimmt man fir je 1 Liter Milch 1 ecem Formalin. Formalin indert die
Untersuchungsergebnisse nicht; nur die Storchsche Reaktion (siehe
Seite 207) kann verhindert werden. Von Kaliumbichromat nimmt man
eine Messerspitze voll, also etwa 0,5 g je Liter; zur Konservierung
kleiner Proben stellt man sich eine hon/entnmtt Lésung her und setzt
davon einen Tropfen auf je 10 cem Mileh hinzu. Kaliumbichromat
beeinfluBt zwar nicht die Fettbestimmung, wirkt aber verindernd ein
auf das spezifische Gewicht, die Trockensubstanz usw. Auberdem tauschi
Kalivmbichromat in dbﬂchochtu Milch bei der Guajak- und Storch-
schen Probe (s. Seite 207) stets rohe Milch vor. Im allgemeinen ist die
Konser\ ierung der Milch mit Formalin jener mit Bichromat vorzuzishen,
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Stallprobe.

Besieht Filschungsverdacht, so ist eine Stallprobe zu entnehmen.
Durch Vergleich derselben mit der verdidchtizen Probe erfihrt man,
ob eine Filschung vorliegt oder nicht.

Fir die Entnahme der Stallprobe gelten folgende Regeln:

1. Die Stallprobe ist innerhalb der nichsten 2—3 Tage nach der
Entnahme der fraglichen Milch zu entnehmen und zwar wnter poli-
/.m[mha, Aufsicht UEICI‘ in Gegenwart zweier Zeugen.

Die Stallprobe mull zu gleicher Zeit und am besten von den-
se.].ban Personen entnommen \\erdu] wie die beanstandete Probe.

3. In den Melkeimern darf kein Wasser sein.

4. Die Kiihe miissen vollkommen ausgemolken werden, wovon
man <1'cl durch Nachmelken zu iiberzeugen hat.

Fiir die Probeentnahme ist die am Lieferungstage der hean-
mdflm Mittel eingehaltene Sammelweise maBgebend. Wird die
Mllf in einem Sammelgefdlle gemischt, so ist nur eine Probe zu
entnehmen. Wird die Milch partienweise von mehreren Kithen gemiseht,
so ist von jeder Partie eine Probe zu .entoehmen.

6. )m Durchschnittsprobe wird Wmeine trockene 1/,-Literflasche
gefillt, mit etwa 10 Tropfen Formalin konserviert, mit einem reinen
Korken 1 verschlossen, versiegelt witd, moglichst rasch zur Untersuchungs-
stelle geleitet.

7. Es ist zu prifen, ob* seit dem Tage, an welchem dic be-
anstandete Probe entnommen wurde, ein Wechsel in der Fiitterung,
im Gesundheitszustand Myd in der Pllege der Kithe stattzefunden hdL
ob Kihe gerindert haben und ob sie hm - oder altmelk sind.

Bestimmung des spezifischen Gewichtes mit dem Laktodensimeter.

Mit Ausnahme des Fettes sind simtliche Bestandteile der Milch
schwerer als Wasser. Das spezifische Gewicht der Mileh wird deshalb
durch Entrahmung hoher. Wasserzusatz hingegen erniedrigt das spe-
zifische Gewicht. Dlmh gleichzeitige Wisserung und Lnlmhmung kann
das spezifische Gewicht un\emndert bleiben. Die Bestimmung des
spezifischen Gewichtes allein gibt somit keinen hinreichenden Beweis
tir die Reinheit bzw. Verfilschung einer Milch; es muB sfets noch eine
Fett- und i‘m(1\011511bsmnabesmm]mmn ausgefihrt werden.

Das spezifische Gewicht normaler Mileh schwankt zwischen 1,028
und 1,034.

Die Bestimmung des apenﬁet‘hen Lﬂm IthE"; dar{ nicht unmittelbar
nach dem Melken, sondern erst 3 anach erfolgen. In der
Zwischenzeit sind die Fe’[rkug(‘luhﬂn einer \{:mndmunv unterworfen,
was im spezifischen Gowicht zum Ausdrack kommt. Der Unterschied
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zwischen dem spezifischen Gewicht der frisch gemolkenen Milch und
demjenigen der finf Stunden alten Milch macht ungefdhr ein
Tausendstel aus.

Zur Bestimmung des spezifischen Gewichtes der Mileh verwendet
man {iir gewdhnlich ein Ardometer, das besonders fir die Milch geeicht
ist.  Man bezeichnet das Milch-Ardometer auch als Lakto-
densimeter. Das gebriuchlichste ist das von Soxhlet konstruierte
andvon Joh. Greiner in Minchen hergestellte Milch-Ardometer(Abb. 66).

Dieses Ariometer hat eine Einteilung, welche von
1,024—1,038 reicht. Bei der Bezeichnung der Skalen-
teile sind die beiden ersten Ziffern (1,0) weggelassen,
so daB also z. B. statt 1,025 nur 25 angegeben ist.
Mit Zahlen bezeichnet sind nur die Teilstriche 23, 30
und 85; an den dazwischen liegenden ganzen und halben
Teilstrichen der Spindel sind gewdhnlich keine Zahlen
angebracht.

Die Eichung des Ardometers ist fiir die Temperatur
von 159 C vorgenommen. Die Mileh muli deghalb vor
der Messung ihres spezifischen Gewichtes die Femperatur
von 159 C haben. Wurde das spezifische\ (béwicht bei
einer anderen, zwischen 10 und 20° C HNegenden Tem-
peratur ermittelt, so kann aus den Takellén auf Seite 200
das fiir 159C geltende spezifischejGewicht abgelesen
werden. Zeigt z. B. eine nicht abgerahmte Mileh bei 14°C
am Laktodensimeter ein spegifisches Gewicht von 26
(1,026) an, so sucht man-ia" der ersien Vertikalreihe
die Zahl 26, in der Horizonfalreihe die Zahl 14 und geht
von letzterer vertikal, von ersterer horizontal bis zum
Schnittpankt beider Kolummnen; die hier stehende Zahl
ist das gesuchte spezifische Gewicht bei 159; es ist im
genannten Beispiel 25,8 (1,0258).

Vor der Bestimmung des spezifischen Gewichtes Abb. 66.
mub die Mileh gut vermischt werden. Dann wird sie 1 ..¢odensi-
sorgfiltic in einen nicht zu engen, trockenen Glas- meter.
zylinder gegossen, so dab sich kein Schaum an der
Oberfliche bildet. Sollte dennoch Schaum entstanden sein, so wird
dieser mit Filtrierpapier entfernt. Hierauf taucht man das Ario-
meter, welches trocken und sauber sein mufl, langsam in die
Milch und entfernt erst dann die Hand, wenn man merkt, dali es
rahig schwimmt. Nachdem das Ardometer eine vollig ruhige Stellung
cingenommen hat, liest man an jener Stelle der Skala, bis zu welcher
die Mileh reicht, den Grad ab, wobei man das Auge in gleicher Hohe
mit der Milehoberfliche hilt. Infolge der Undurchsichtigkeit der Milch

)
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Tabelle zur Umrechnung des spezifischen Gewichtes
nicht abgerahmter Mileh auf 150 C.

L Wirmegrade der Mile h naeh Celsius
SZ5] qoo | 110 [ 120 | 130 | 140 |150| 160 | 170 | 180 | 190 | 200
| | | |
20 : 195 | 19,6 | 198120 | 201 | 203 | 205 ’ 20,7 | 20,
21 90,6 | 20,8 |21 ] 21,2 | 21,4 | 216 | 21,8 ,C
22 21,6 | 21,8 | 22| 222 | 2 22,6 | 22,8 ’
23 006 | 228 23| 232 | 2 23,6 | 23,8 | 240
24 | 236 | 238 | 24| 242 | 2 G | 24,8 | 25,
25 24,6 | 24,8 | 25 | 25,2 | 2 25,8 ‘ 26,0
26 956 | 258 |26 | 262 | 264 | 26,6 | 268 p
27 96,6 | 268 | 27| 272 | 21T, 5| 27,9 | 98¢
28 o976 ! 278 | 28| 282 28 28,6 | 28,9 E
29 28,6 | 28,8 |29 | 292 20,6 | 29,9 | ¢
30 296G | 298 [ 30 | 30,2 4 | 80,6 | 80,9 |
31 30,6 | 308 | 31| 812 F 314 | 317 | 320
32 31,6 | 81,8 |32 | 322 | 824 | 527 | 33,0 |
33 326 | 82,8 {83 | 332 | 334 | 837 340 |
34 33,6 | 83,8 | 34 [cd4.2 | 844 ‘ 34,7 | 35,0
35 344 | 84,7 | 35 D352 | 854 | 357 | 860
Tabelle zur Umrechnung des| spezifischen Gewichtes
abgerahmter Mileh auf 150 C.
| |
20 19,6 19,8 (19,9 | 20 ‘ 20,6
21 20,6 20,817 20,9 | 21 21,6

22
23
24
25
26
27
28
29
30
31
32
33
a4
35
36
37
58
29
40

38,4

I1\8

21,9
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31,5
32,8
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84,8
85,8
36,8
37,8
38,8
89,8

22
23
24
25
26
27
28
29
30
31
32
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34
35
36
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38
39
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£he )
40,

35,6

36,6
‘ 37,6
| 38,6
4 | 89,6
4 ’ 40,6

99,6 | ¢

23,6

muf man zur Ablesung den oberen Meniskus (Abb. 12, B; Bs) nehmen;

; i . ;
man liest dadurch etwa um 10 Grad zu wenig ab und muf infolgedessen
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zu den abgelesenen Graden — o hinzuaddieren. Hat man z. B. 80,2 an

der Spindel abgelesen, so betrigt das spezifische Gewicht 30,2 -+ 0.1
= 30,3 115080‘3),
Nach jeder Benutzung -ist das Ardometer sogleich unter der
Wasserleitang abzuospiilen und zu trocknen.

Bestimmung der Trockensubstanz.

Der Trockensubstanzgehalt gewihnlicher Mileh schwankt zwischen
10,0 und 16,4 %.
Zur BuatlmmunEr der Trockensubstanz wigt man auf der Analysen-
wage 2—3 g \lli(’h in eine vorher gewogene, mit Deckel versehene
Porzellan- oder Nickelschale und trocknet im lrookens(‘hmnk bei 1050
bis zar Gewichtskonstanz, was gewhnlich mehrere Stunden dauert.
Arbeitet man mit rrroli"ezen Milechmengen, etwa 10 g, so benutzt
man ein Becherglischen, welches etwa 15 g gcwaaahonen ansgeglihten
und trockenen Glassand und ein Glasstibchen enthilt. Das Becher-
glischen wird mit dem Sand und dem Glasstibehen vorher im Trocken-
schranke bei 1059 bis zur Gewichtskonstanz getpocknet. Bei der Wigung
legt man ein Ubrglas aof. Dann bring man etwa 10 cem Milch in
das Bephewldwlleu legt das Uhrglas w ialer auf und bestimmt auf der
Anal\xem"agc das Gewicht der Milchmenge. Um das Trocknen zu
befordern, wird nun die Milch mit'dem mitgewogenen Glasstibchen
umgerithrt. Hieranf wird bei 105 0bis zum konstanten Gewicht getrocknet.
DerGehaltan Trockensubstanz wird in Gewichtsprozenten angegeben.

Bestimmung des Fettgehaltes nach Rose-Gottlieb.

Verfahren: Das Kasein der Mileh wird mit Ammoniak und
Alkohol geldst. Hieraul wird das Fett mit Ather und Petrolither in
Lidsung gebracht und in einem aliquoten Teil derselben nach Ab-
dummnv des Athers bestimmt.

Austihrung: Man wigt eine etwa 10 g betragende Milchmenge
in einen etwa 40 em hohen in 0,5 cem geteilten MeBzylinder von
100 cem Inhalt. Zum \b\'aom der Milch bedient man sich zweck-
mifig einer kleinen zylindrischen Spritzflasche von etwa 50 cem Inhalt,
welche von 5 zu 5 cem mit einem Teilstrich versehen ist. Damit die
Spritzflasche nicht zu schwer wird, wahle man diese aus diinnwandigem
Glase. Man wigt zundchst das mit ‘Milch gefiillte Spritzflisehchen, dann
spritzt man etwa 10 cem Mileh in den oben erwihnten MeBzylinder
und wigt die Spritzflasche zuriick. Aus der Gewichtsabnahme erhilt
man das Gewicht der zur Untersuchung angewandten Milchmenge.
Damit das Einblaserohr nicht fencht wird, stilpt man vor dem Ein-
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blasen ein Stiickchen Gummischlauch dariiber, welches danach wieder
abgenommen, also nichf mitgewogen wird.

Nach dem Abwigen der Mileh versetzt man sie mit 2 cem
10%igem Ammoniak (bei bereits saurer Milch nehme wman etwas
stirkeres Ammoniak) und 10 cem absolutem Alkohol. Hierauf ver-
schlieBt man den MeBzylinder mit einem dicht schlieBenden Stopfen
und schiittelt unter wiederholtem Umkehren gut durch. Danach fiigt
mah 25 cem Ather hinzu und schiittelt wieder. Hat sich die Ather-
fettschicht vollstindig abgeschieden, was bis zu fiinf Minuten dauern
kann, so setzt man 25 cem Petrolither hinzu und mischt wieder
unter wiederholtem Umwenden des Zylinders. Damit sich nun die

Ahh, 67, Abh. G8.
Furnsteinersche Rihre, Rohrigscher Zylinder.

Atherfettlisang vollstindig abscheiden kann, bleibt die Flissigkeit im
verschlossenen MeBzylinder mindestens 2 Stunden lang ruhig stehen:
man kann ohne Nachteil auch 24 Stunden stchen lassen.

Alsdann liest man das Volumen der Atherschicht genau ab,
nimmt mit der Pipette vorsichtig 25—40 cem der Atherfettlosung
heraus, bringt sie in ein gewogenes Glaskélbehen und it den Ather
verdunsten, Nach der ‘.’erdunstunﬂ des Athers trocknet man das zoriick-
gebliebene Fett eine Stunde lang bei 100° und wiigt nach dem Frkalten.
Durch ein nochmaliges halbstiindiges Trocknen iiberzeugt man sich von
der Gewichtskonstanz.

Die gewogene Fettmenge wird auf das vorher abgelassene Gesamt-
volumen der Atherlésung, entsprechend der angewandten Milchmenge,
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umgerechnet, woraus sich der prozentische Fettgehalt der untersuchten
Milch berechnen libt.

‘Hfdtt eines gewohnlichen MeBzylinders kann man sich mit Vorteil
der von K. Farnsteiner oder von Rohrig konstruierten Rihre he-
dienen. Die Farnsteinersche Rihre (Abb. 6 sem und
besitzt unten und in der Mitte eine Erweiterung. Der réhrenférmige
Teil zwischen und iiber den heiden I‘r\\elimunuml ist ziemlich eng und
mit einer Einteilung versehen, so daB die Volumenablesang sehr genau
erfolgen kann,

Beim Rihrigschen Zylinder (Abb. 68) ist seitlich ein Glashahn
angebracht, mit dessen Ililfe man leicht einen aliquoten Teil der
Atherfettlésung in das gewogene Kdlbchen ablassen kann.

Bestimmung des Fettgehaltes nach N. Gerber.
Verfahren: Das Kasein der Milch wird mit konzentrierter
Schwefelsiiure gelist, worauf sich das Fett abscheidet. Darch Zusatz
von Amylalkol mL sowie durch Zentrifugieren und Erwéirmen wird die
Abscheidung des I'ettes im geldsten, klaren Zustand erleichtert und
beschleunigt,  Die Fettmenge wird in graduferten Rihrchen abgelesen.

Abh. 69, \5 b. 70
Butyrometer, Milehpipette.  Biurvepipette.

Ausfithrung: Man pipettiert 10 cem konzentrierte Schwefelsiure
vom %penhsbhon “Gewicht 1 820—1,825 in das Fettrohvchen oder
Butyrometer (Abb. 69). Dasselbe besteht aus einem verhiltnismiBig
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kurzen zylindrischen Teil, welcher in eine mit Skala versehene Réhre
iibergeht; die Rohre endet mit einer konischen Erweiterung. Zum
anpuimrcn der Schwefelsiure bedient man sich einer Pipette mit
swei kugelformigen Erweiterungen, durch welche verhindert wird} dall
beim Saugen Siure in
3 den Mund geriit (Abbil-
§1 dung 70). Beim Einfiillen
B der Schwefelsiure in das
Fettrohrchen ist darvaunf
zu achten, dal nichts
an den Hals des Feti-
TE'.lm‘herﬁ-, gelangt,in wel-
zhen kpfttm der Gummi-
xkup[eu eingesetzt wird.
Nach der Einfullang der
Schwefelsdure pipettiert
man 11 cem der vorher
gut gemischten Milch in
das Fettré}n'cimn, wobel
man die Milch langsam
an der Innenwand des
Rihrchens  herabfliefien
liBt, so dab sie sich
oberhalb der Siéure an-
sammelt und keine Ver-
mischung  stattfindet.
Hierauf fiigt man 1 cem
Amy Llllm}ml hinzu.

Es ist notwendig,
daB die verschiedenen
Stoffe in  der aufge-
zihlten Reihenfolge in
das Fettrohrchen einge-
fillt werden, also zu-
erst Schwefelsiure, dann
Mileh und schlieBlich

Al 72, Amylalkohol.  Nimmt

Zentrifugen zur Fetthestimmung naclh N. Gerber.  man eine andere Reihen-

folge, so konnen infolge

der Einwirkang der Schwefelsdure auf den Amyl d]knlm[ falsche Ana-
lysenwerte entstehen.

SchlieBlich verschlieBt man das Fetirghrchen mit einem passenden

(.f{umm]s{opftn.. der so tief hineingedreht wird, dal er 2—3 mm iiber

DrM.GERRER'S [2etbll
LEIPiI.
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das innere Halsende des Rohrchens ragt. Nun nimmt man das Rohrchen
mit der Hand, setzt den Daumen auf den St opfen und schiittelt kriftig.
Da bei der Vermischung der Schwefelsiure mit der Milch eine starke
Lirhitzung eintritt, so umwnckelt man zweckmillig das Réhrchen vorher
mit einem Tuche.

Das Umschiitteln hat rasch zu erfolgen. Dabei schiittell man
etwa zwolfmal -von oben nach unten, dreht das Buatyrometer um,
schiittelt wieder zwélfmal, dreht wieder um und schiittelt zum
dritten Male.

" Danach wird das Fettrohrchen sofort in eine Zentrifuge (Abb.71u.72)
eingesetzt mit dem Stopfen nach auBen. Man lege in der Zentrifuge
einem Rohrchen ein zweites genau gegeniber, damit Gleichgewicht
besteht. Bei einer geraden Zahl von Proben laBt sich dies ohne weitercs
bewerkstelligen. Hat man aber eine ungerade
Probenzahl, so nehme man ein mit Wasser
gefiilltes und zugestopftes Rohrchen hinzu. Sind
gleichzeitig mehrere Proben zu untersuchen, oder
ist es im Zimmer kalt, so crwidrmt man die
Proben, bevor man sie in die Zentrifuge bringt,
vorher einige Minuten lang mit dem Stoplen
nach unten in einem Wasserbade, das.aul” 60
bis 659 erwirmt worden ist (Abb. 73)

Nachdem die Rohrchen in diesZentrifuge
gebracht worden sind, setzt mamden Deckel
auf und schraubt ihn mabig Ofest. Danach
zentrifugiert man 3—4 Mindten lang mit einer DR
Geschwindigkeit von etwax\1000 Umdrehungen Ahh
in der Minute. Wasserbad fitr lnnnmm'tr'r.

Bei raschem Arbeiten sind die Rohrehen
noch heill genug, um sofort die Ablesung der Fettmenge vornehmen
zu kinnen. Anderenfalls stellt man die Rohrchen mit dem Stopfen
nach unten wieder einige Minuten lang in ein anf 60—65° erwdrmtes
Wasserbad.

Das Ablesen erfolgt derart, dall man das Rohrchen mit dem
Gummistopfen nach unten hélt und den Stopfen so lange hin- und
herbewect, bis die in der Skalenrdhre befindliche Fettsiule mit ihrem
oberen oder unteren Ende auf einen canzen Teilstrich fallt. Dabei
ist zu bericksichtigen, dali als obele Grenze der niedrigste Punkt
des Meniskus gilt. Nun hilt man das Rohrchen in Augenhdhe gegen
das Licht und liest an der Skala die Hohe der Fettsiule ab. Die
Skalenteile geben ohne weiteres den Fettgehalt der Mileh in Prozenten
an. Bel den ilteren Butyrometern, bei w elehen die Skalenstriche nicht
mit 1, 2, 3 usw., sondern mit 10, 20, 30 usw. bezeichnet sind, mub
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man die abgelesenen Grade mit 0,1 multiplizieren, um den Fettgehalt
in izwanLn zu erhalten.

Bei Magermileh gelingt es wegen der feinen Verteilung des
Fettes beim erstmaligen Zentnfuglmrsn gewohnlich nicht, das Fett
vollstindig abzuscheiden. Man stellt deshalb die Probe nach dem
ersten _/(,U.Lilfugleren in das warme Wasserbad und zentrifugiert noch
einmal. Aullerdem bedient man sich wegen der geringen Fettmengen
besonderer Fettrohrehen mit verengten Skalenrohren.

Bestimmung des Siuregrades nach Soxhlet und Henlkel.
Alkobolprobe.

Der Sduregrad der Mileh ist ein Malistab fiir deren Frisch-
zustand und Haltharkeit, sowie [ir ihre Eignung zur Herstellung ge-
wisser Kiésesorten.

Die Bestimmung geschieht folgendermalien: Man pipettiert 50 cem
der gut gemischten Milch in einen Erlenmeyerkolben, figt 2 cem einer
2 Yoigen alkoholischen Phenolphtaleinlosung hinzu und titriert mif

i e . =R Tl 4, e
i -Natronlauge bis zum FEintritt einer schwachen Rotfarbung.
: T ) n
Die Anzahl verbrauchter Kubikzentimeéter Y -Natronlauge ver-

doppelt, also auf 100 cem Milch Yegogen, wird als Siuregrad der
Milch bezeichnet.

Frische Kuhmilech hat 6-&8 Sdnregrade. Bei 9—15, dureh-
schnittlich 11 Sauregraden,. gerinnt die Milch beim Kochen. Milch
mit 30—32 Sduregradengerinnt von selbst.

Finen ungefdhren Anhaltspunkt iiber den Sduregrad der Milch
erhilt man mit Hilfe ‘der Alkoholprobe. Diese beruht auf der
wasserentziehenden Wirkung des Alkohols anf das Kasein der Milch,
welches um so leichter ausgefillt wird, je weiter die Siuverung der
Mileh vorgeschritten ist.

Die Alkoholprobe besteht darin, daff man gleiche Teile Milch und
Alkohol von 68 Volumprozenten in einem Reagenzglase mischt. Zeigt sich
keine Gerinnung der Milch, so ist sie als frisch zu betrachten. Tritt
jedoch Gerinnung ein, so ist die Milch sauer und zwar in um so hiherem
Grade, je groBer die entstandenen Kaseinflocken sind. Um die Gréfie der
Flocken beurteilen zu kénnen, neigt man das Reagenzglas mit der Mischung
nach der Seite, so dall die Winde des Reagenzglases von der Fliissiz-
keit benetzt werden. Danach bringt man das Reagenzglas medor
langsam in seine aufrechte Lage zuriick. Sind we;ﬁe Flocken am
Gldbv haften geblieben, so ist die Mileh stark sauer; bleibt nur ein
diinner Belag auf den Winden zuriick, so spricht dies fir cinen ge-
ringen S#uregehalt. Bei frischer Milch lduft die Flissigkeit von den




Nachweis zur Erkennung von gekochter und pastenrisierter Mileh., 207

Winden des Reagenzglases glatt herunter, ohne Flocken an der Glas-
wand zu hinterlassen. Mileh, welche hei der Alkoholprobe ganz feine
Flocken abscheidet, gerinnt beim Kochen, wenn sie noch 5—7 Stunden
bei 200 C steht. Feinfloekige Mileh verliert ihre Kochfihigkeit nach
ungefihr 83— 5 Stunden, flockige Mileh nach 1—3 Stunden und dick-
flockige nach '/,—1 Stunde.

Nachweis zor Erkennung ven gekochter und pasteurisierter Mileh.

In der frischen Milech ist ein Enzym, die Peroxydase, vor-
handen, welche das Vermogen besitzt, aus Peroxyden, s B. Wasser-
stoffsuperoxyd, Sauerstoff freizumachen und aul leicht oxydierbare
Kérper zu iibertragen. Da die Peroxydase bei einer Temperatur von
78—800 zerstort wird, so hat man in ihr ein Mittel, um nachzu-
weisen, ob die Mileh auf jene Temperatur erhitzt worden ist oder
nicht. Zum Nachweis der Peroxydase sind verschiedene Reaktionen
eebriiuchlich, von welchen die zuverldssigste

die Storchsche Reaktion ist. Die Reaktion wird in der Weise
ausgefithrt, daB man etwa 5 eem der zu untersuchenden Milch in
einem Reagenzglas mit 1 Tropfen einer 1% igen\Wasserstoffsuperoxyd-
losung und 2 Tropfen einer 2% igen wiisserigen Losung von Para-
phenylendiamin, NH,CzH,NH,, 1) vermisehf.” War die Milch nicht oder
nicht héher als bis auf 780 C erhitzi worden, so macht die Peroxydase
aus dem Wasserstoffsuperoxyd Sauerstoff frei, der das Paraphenylen-
diamin oxydiert. Dadurch firbt sigh die nicht erhitzte Milch in kaum
1 Minute intensiv blau.

Firbt sich die Mileh ¢ntweder sofort oder nach Verlauf einer
halben Minute hell blaugran, so ist sie bis anf 79—80° C erwirmt
gewesen.

Behilt die Milech ihre weile Farbe oder nimmt sie nur einen
iuBerst schwach violetten Farbion an, so ist sie iber 800 C erhitzt
gewesen. _ __ .

Saure Mileh ist vor der Priifung mit Kalkwasser oder — -Natron-
lange zu neutralisieren. 10

Fin Zusatz von Formalin zur Milch (siehe Seite 197) kann infolge
der Zerstorung der Peroxydase die Reaktion verhindern. Hingegen
tiuscht ein Zusatz von Kaliumbichromat selbst in abgekochter Milch
rohe Mileh vor.

Arnolds Guajakreaktion. Man versctzt 10 cem Mileh mit
einigen Tropfen 1% igem Wasserstoffsuperoxyd und iiberschichtet mit
etwa 1 cem Guajaktinktur. Guajaktinktur ist eine 5—10 % ige Lisung

1) Die Paraphenylendiaminlésung hiilt gich, in einem Troplglischen von
braunem Glas an einem lkithlen Orte aufhewahrt, etwa 2 Monate lang.
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des Guajakharzes (des Harzes vom Guajakbaum) in Azeton. Ist die
Mileh nicht bis auf ungefihr 80° C erhitzt gewesen, so entsteht an
der Berithrungsfliche der Fliissigkeiten innerhalb einiger Minuten ein
blaver Ring. Daneben hat man sich stets bei einer nicht erhitzt
gewesenen Milch von der Wirksamkeit der Tinktur zu tberzengen.
Manche (ruajaklsungen enthalten selbst schon Peroxyde und rufen
bei nicht gekochter Mileh bereits ohne Zusatz von Wasserstoffsuper-
oxyd Blauférbung hervor.

Formalin wirkt, wenn nicht allzu grofie Mengen angewandt worden
sind, nicht stérend; wohl aber tiuscht Kaliumbichromat in abgekochter
Mileh stets rohe Milch vor.

Berechnung des Fettgehaltes, der Trockensubstanz
und des spezifischen Gewichtes der Mileh.

Fleischmann hat auf Grund eines ausgedehnten Analysen-
materials Formeln aufgestellt, nach welchen man imstande ist, aus
dem spezifischen Gewicht und dem Fettgehalt die Trockensubstanz,
aus dem spezifischen Gewicht und der Trackensubstanz den l‘ettgehalr
und aus dem Fettgehalt und der Troukensubstanz das spezifische
Gewicht za herechnen.

Ist t = Gehalt der Mileh an Trockensubstanz in Prozenten, f = Fett-
gehalt der Mileh in Prozenten uhd's = spezifisches Gewicht der Milch
bei 15° C (nicht Laktodensimetergrade), so ist:

1 t=1,2-f 4 @ls 205 — 200 .

5

) )
T R
5

_ T
1000 — 8,75 (t — 1,2 )
A.Halenke und W. Moslinger haben zur Berechnung des Fett-

gehaltes ansder Trockensubstanz und den Laktodensimetergraden folgende
d

Formel aufgestellt: { = 08t ———,
I

worin t:'Mer!ge der Trockensubstanz in Prozenten und d = Lakto-

densimetergrade.

Aus dieser Formel lilt sich t und d wie folgt berechnen:

d

t = —07"8 = U[ld

d=5-(0,8-t—f)

3. 5=
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Beispiel: Angenommen, es sei der Fettgehalt einer Milch = 3,30 %
und ihr spn::/;lm,hes Gewicht = 1,030 (Ldktodenslmetermade = 30)

ist der Gehalt an Trockensubstanz
S : 5 665 100 - 0 — 10t 2
nachFleischmann: t=1,2-3,20 4 2,665 1103;() o =11,72%
' 380 &2 a0
nach Halenke und Méslinger: t= T = 11,63 %.

"

Berechnung des Gehaltes an fettfreier Trockensubstanz,
des Tettgehaltes der Trockensubstanz und des spezifischen
Gewichtes der Trockensubstanz.

Der prozentische Gehalt der Milch an fettfreier Trocken-
substanz ergibt sich als Differenz aus dem prozentischen Gehalt an
Tr m,lunsubkhnz und Fett. Ist r= Gehalt der Milch an fettfreier Trocken-
substanz in P[UZBH[LH t — Gehalt der Mileh an Trockensubstanz in
Prozenten und “ettgehalt der Milch in Prozenten, so ist:

r=t—*

Die fettfreie Trockensubstanz lilit sich\ auch direkt ans den
Laktodensimetergraden (d) und dom Fettgehalt (f) berechnen nach

; d
der Formel: i —5— = —+CN26.
Beispiel: Ist der Gehalt an.(Irockensubstanz = 11,72% und
de1 lGLLg(,hd,“ — 530 %o, so betriigt die fetifreie Trockensubstanz
i;- 0, .
Oder st 1m %pemm,he Gewicht in Laktodensimetergraden = 30

und der Fettgehalt = 3,30%0, so berechnet sich die fettfreie Trocken-
substanz nach der ?WE‘IL’EII Formel zu:

3 )
r— T B t.) BL _'_ 0 24 - 8.42 U."".Ll

Aus dem Fettgehalt der Mllf:.h und dem Gehalt an Trockensubstanz
kann der prozentische Fettgehalt der Trockensubstanz (p)
berechnet werden nach der Formel:

p = 100 - T

Beispiel: Angenommen, es sei der 1"etr{fe1ait der Milch = 3,30 %
und der Gehalt an Trockensubstanz = 2 9%, so ist der Fettgehalt
3,30 s

L — 28,15“,-"'0.
11,72 :

Das spezifische Gewicht der Milchtrockensubstanz (m)
kann aus dem spezilischen Gewicht der Mileh (s) und ihrem prozen-

Wielmann, Pralklikum, 14

der Trockensubstanz p = 100 -
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tischen Gehalt an Trockensubstanz (f) nach der folgenden Formel
herechnet werden: {og
M= §-s —(100-s — 100).

Beispiel: Ist der Gehalt an Trockensubstanz = 11,72% und
das spezifische Gewicht der Milch = 1,080, so berechnet sich das
spezifische Gewicht der Milehtrockensubstanz zu:

11,72 - 1,030 "
11,72 - 1,030 — (100 - 1,030 — 100) «

m = 1,33.

Verfilschung und Beurteilung der Milch.

I)le Mileh kann verfiilscht werden durch:
. Zusatz von Wasser,

‘2-. Abrahmung bzw. Zusatz von abgerahmter Milch,

3. Abrahmung und Wisserung nebeneinander,

4. Zusatz von Konservierungsmitteln.

Zur Bearteilung der ersten drei Verfilschungsarten sind zu be-
stimmen bzw. zu berechnen:

a) das spezifische Gewicht der Milch (s),

b) die Trockensubstanz (t),

¢) der Fettgehalt der Milch“f),

d) die fettfreie Trockensubstanz (r),

e) der Fettgehalt der Treckensubstanz (p),

f) das spezifische Gewicht der Trockensubstanz (m).

Bei der Beurteilung\verfilschter Mileh wird das Ergebnis einer
richtic und rechtzeitighentnommenen Stallprobe zugrunde gelegt.

Ist es nicht moglich, eine Stallprobe zu entnehmen, so legt man
die in der betreffenden Gegend ermittelten Durchschnittszahlen als
Vergleichswerte zugrunde.

Stehen auch diese Durchschnittszahlen nicht zur Verfigung, so
muB man sich mit den allgemein geltenden Grenzwerten behelfen. Is
gelten im allgemeinen folgende Schwankungsgrenzen:

Spezifisches Gewicht der Milch . . . 1,028— 1,034

Fettgehalt der Milch . . . . . . . 2,0 — 45 Y,
Gehalt an Trockensubstanz. . . . . 10,0 —16,4 %,
Gehalt an fettfreier Trockensubstanz . 7,50 —11,9 Y%,
Fettgehalt der Trockensubstanz . . . 19,9 —32,1 %,
Spezifisches Gewicht der Trockensubstanz 1,3 — 1,4 %.

Es muB also sein: das spezifische Gewicht der Milch mindestens
1,028, der Fettgehalt der Milch nicht unter 2,5%, der Gehalt an
'hockensubbtauz mindestens 10,0%, der Gehalt an fett{reier Trocken-
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substanz mindestens 7,5 %, der Fettgehalt der Trockensubstanz nicht
unter 19,9‘,u and das’ spezifische Gewicht der Trockensubstanz nicht
iiber 1,4 % ) _

Bei den einzelnen Falschungsarten treten folgende Verdnderungen

der Mileh ein:

r Entrahmung Gleichzeitige
3 Wasser- | gder Zusatz |
Fialschungsart shoeralinber Entrahmung und
= znsatz abgerahmter 2
Milch Wasserzusatz
Spez. Gew. der Mileh . .. ... Vermindert Erhiht Kann unveriindert
I
| bleiben
Fettgehalt der Mileh .. .. .. Vermindert | Vermindert |  Vermindert
Trockensubstanz . . ....... Vermindert | Vermindert Vermindert
Fettireie Trockensubstanz Vermindert | Unveriindert Vermindert
Fettgehalt der Trockensubstanz | Unveriindert| Vermindert Vermindert
Spez. Gew. der Trockensnbstanz | Unversindert]  Erhoht Erhiht

Der Grad der Verfilschung liBt sich nach den von Fr. J. Herz
u. a. aufgestellten Formeln berechnen.

a) Berechnung des Wasgérzusatzes.
l. w= —100 1 ;
I
9 W — 100 (r; - rgj.
w = die in 100 Teilen «gewisserter Milch enthaltene zugesetate
Wassermenge,
W = die zu 100 Teilen reiner Milch zugesetzte Wassermenge,

r, = der prozentische Gehalt der Stall- bzw. Durchschnittsprobe an
fettfreier Trockensubstanz,
= der prozentische Gehalt der verdichtigen Probe an fetifreier
Trockensubstanz.
Beispiel: Angenommen, der Gehalt an fettfreier Trockensubstanz
betrage bei der Stall- bzw. Durchschnittsprobe 8,42% und bei der

untersuchten Milch 7,0%. Demnach ist:
100 BA— I e
W= 849 = 16,86 %.
100 (8,42 — 7,0) i
N — ! == .:_;9 0/
W 70 20,29 %

Das heifit,
zugesetztes Wasser enthalten, bzw.
Wasser hinzugesetzt worden.

in der untersuchten gewisserten Milech sind 16,86 %
zur reinen Milch sind 20,29 %

145
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Der Wasserzusatz kann mit ziemlicher Genauigkeit auch nach
folgender von G. Ambiihl aufgestellten Formel berechnet werden:

o T g
d,
W = dl_; ds 100.

w = die in 100 Teilen gewiisserter Milch enthaltene zugesetzte
Wassermenge,
W = die zu 100 Teilen reiner Milch zugesetzie Wassermenge,
d, = Laktodensimetergrade der Stall- bzw. Durchsehnittsprobe,
d, = Laktodensimetergrade der verddchtigen Probe.
Beispiel: Angenommen, es sei d; = 30 und d, = 24,9, so ist:
0248 .. ;
w=—_""-:100 = 17,0%,
30 ' :

30 — 249 "
N — = ity = 8 R 0/,
W= — 519 100 20,48 Y%.
Ein Wasserzusatz von weniger als 40 % ist hdulig schwer fest-
sustellen; wohl aber 1iBt sich ein Zusaba'von mehr als 10 % Wasser
mit Sicherheit nachweisen. s

by Berechnung desOGrades der Abrahmung.
Die Abrahmung wird,@ich folgender Formel herechnet:

y S A
E = ;O 4 -2 HIIW (P Jo Herz): |
I — das von 100 Gewichtsteilen reiner Milch durch Entrahmung
hinweggenommene Fett,
f, = prozentischer Fettgehalt der Stall- bzw. Durchschnittsprobe,
f, = prozentischer Fettgehalt der verdichtigen Mileh.

Beispiel: Angenommen, es sei der Fetigehalt der Stall-bzw. Durch-
schnittsprobe = 3,30 % und jener der verdichtigen Probe = 2,70 %;
dann ist: 9 70 . (98 9 =7

: - 2,70+ (8,30 —2,70) .
E = 3,80 — 2,70 4 25— 5 — 0,616,

Der Mileh sind demnach durch Entrahmung 0,616 % Fett ent-
zogen worden.

Da die reine Milch 3,30% Feit hatte, so betrigt die durch Ent-

] 0,616 - 100
rahmen weggenommene Felimenge <35
unverfilschten Mileh vorhandenen Fettmenge.

= 18,67 % der in der
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¢) Berechnung der Menge des Wasserzusatzes
und des Grades der Abrahmung, wenn beides zugleich
vorgenommen worden ist

Nach Béhmlinder liBt sich die Menge des hinzugesetzten
Wassers und die durch Entrahmung weggenommene Fettmenge anf
Grund folgender Formeln berechnen:

W = (100 — 1) — (100 —t,);

I,
N i r
E=f;— li - fys
; ¢ fot 1
¥ i 2 2
P =100 (1—¢ _]’)
W = die zn 100 Gewichisteilen reiner Milch hinzngesetzte Wasser-

menge,

I = die von 100 Gewichtsteilen reiner Milch durch Entrahmung
weggenommene Fettmenge,

P = die durch Lntrahmung vmiu‘nta Feltmenge, ausgedrickt in
Pm/vnten der in reiner Milch vorhandenen Fettmenge,

r; = der prozentische Gehalt der Stallybzw. Durchschnittsprobe
an fetlfreier Trockensubstanzg

r, = der prozentische Gehalt der yerdichtigen Milch an fettfreier
Trockensubstanz,

t; = der prozentische Gehalt( der Stall- bzw. Durchschnittsprobe
an Trockensubstanz;

t, = der prozentische (ighalt der verddchtigen Probe an Trocken-
substanz,

f, = der prozentische Fetigehalt der Stall- bzw. Durchschnittsprobe,

f, = der prozentische I‘etlneha!t der verdichtigen Probe.

Beispiel: Angenommen, es hege eine Milch vor vom speuzifischen
(rewicht 1,0248 and Fntl%hat f, = 3,14%. Die Stallprobe habe ein
spezifisches Gewicht von 1,0310 und einen Fetlgclmlt von f; = 5,0%.

Aus dem bpuml‘bdmn Gewicht und Fettgehalt 1aft su:h die
Trockensubstanz berechnen nach der ['-’orme]-

- ; ) 100
b9 2,685 0 —
; s 100+ 1,031 —100 A
Demnach ist t, = 1,2+ 5,0-}-2,665 - D— 1‘01—10 =14,01%.
Nun ist.aber r = ¢ —f U3

also ist r, = 14,01 — 5,0 = 9,01.
e 100+ 1,0248—100

w3 a4 )+ LU240—100

T T 10,22%.

Fernerhin ist t, = 1,2+
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Folglich ist r, = 10,22 — 3,14 = 7,08 %.
i 9 01 _
Somit st W = ?iUg (100—10,22)— (100 — 14,01)=128,26%.
Es wurden also zu 100 Gewichisteilen reiner Milch 28,26 Gewichts-
teile Wasser hinzugesetzt.
Die durch Entrahmung weggenommene Fettmenge

. 9,01 .
| wm B ) o ! i€ s 0f,
E = 5,0 7,08 3,14 = 1,0%
Es wurde also von 100 Gewichtsteilen reiner Milch durch Entrahmung

s ; . 1-100 ,
1 Gewichtsteil Fett weggenommen. Das entspricht - - = 20,0%
der in der reinen Milch enthaltenen Fettmenge.

Die letztgenannte Prozentzahl erhdlt man auch direkt nach der
Formel: . / 814 -.9,0I ;

' P =100 (1 — 22 ) = 20,0%.
5,0- 7,08, !

Aul die Richtigkeit der Berechnung kann die Probe wie folgt gemacht
werden

Die veine Milch hatte 5% Fett und 14,01% Trockensubstanz,

100 g reine Mileh sind anl Grund der Anglyse und Berechnung mit 28,26 g
Wasser verwissert worden; anfierdem wuide von 100 g reiner Mileh 1 g Fett
Weggenommen.

Somit entsprechen 100 g reine dfilch (100 4- 28,26 —1) = 127,26 g ge-
wiisserter, entrahmter Mileh. 1

Folglich sind in 127,26 g gewiigserter, entrahmter Milch 5 —1 =4 g Fet{
und 14,01 — 1 = 13,01 g Trockeuswbstanz enthalten.

o

L

2 s - 100,
?‘;rflllrlill-{(%}{; enthalten 100 &'gewiisserte, entrahmte Milch ﬁ = 3,14 p Fett

= 10,22 g(Trockensubstanz, was mit den obigen Belunden iiber-

15
und —- -~

L\insfimmti
Nachweis von Konservierungsmitteln.

Um die Milch lingere Zeit haltbar zu machen und dadurch ver-
kduflich zu erhalten, werden derselben in betriigerischer Absicht
Konservierungsmittel zugesetzt. Als Konservierungsmittel kommen
alkalische Stoffe und Desinfektionsmittel in Betracht.

Die gebriuchlichsten alkalisch wirksamen Stoffe sind: Natrinum-
karbonat (Soda), Natriumbikarbonat (doppeltkohlensaures Natrium),
Kaliumkarhonat (Pottasche), Kalziumkarbonat (Kreide) und Kalzium-
oxyd (Atzkalk). Diese Stoffe binden die entstehende Milchsdure und
verhindern dadurch die Gerinnung der Milch; andererseits aber wird
durch sie die Bakterienentwicklung in der Milch nicht aufgehalten, so
daB sich die Mileh in einem stark zersetzten Zustand befinden kann,
ohne dafl duliere Anzeichen daraul hindeuten.

Als Desinfektionsmittel werden der Mileh gewdhnlich hinzugesetzt:
Borsiure und deren Salze, Salizylsiure, Benzoesiure, Formaldehyd und
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Wasserstoffsuperoxyd.  Die Desinfektionsmittel wirken bakterien-
abtdtend, verhindern die Milchsdurebildung und damit die Gerinnung
der Mileh; ihr Genul wirkt gesundheitsschadlich.

1. Natriumkarbonat, Natriumbikarbonat, Kaliumkarbonat,
Kalziumkarbonat und Kalzinmoxyd.

Zum Nachweis der alkalischen Stoffe versetzt man nach E. Schmidt
10 cem der fraglichen Milch mit 10 cem Alkohol und einigen Tropfen
Rosolsiureldsung (1 Teil Rosolséiure : 100 Teilen Alkohol).  Reine
Mileh pimmt nur eine braungelbe Farbe an: mit alkalischen Stoffen
versetzte Mileh hingegen wird rosenrot. Zur Sicherheit fiihre man
immer einen Kontrollversuch mit reiner Mileh aus.

Nach A. Hilger verfihrt man zum Nachweis der alkalischen Stoffe
lolgendermaBen: Man versetzt 50 cem Mileh mit 250 cem Wasser,
erhitzt, setst dann wenig Alkohol hinzu und bringt die Mileh dadurch
gur Gerinnung. Hierauf filtriert man und dampfi das Filtrat aul die
Hilfte seines Volumens ein. Sind alkalische Stoffe vorhanden, so
zeigt das Filtrat eine deutliche alkalische Reaktion.

2, Borsiure und deren Salze.

E. MeiBl gibt zum Nachweis dér Borsiiure und ihrer Salze
folgendes Verfahren an: 100 cem Mileh werden mit Kalkmilch alkalisch
gemacht, anf dem Wasserbade sty Trockne eingedampfi und iber
der Flamme eines Pilzbrennersiyerascht. Die Asche wird mit etwas
Wasser angefeuchtet und mit'einigen Tropfen Salzsiiure gelost. Darauf
filtriert man die Kohle ab,\\dampit das Filtrat auf dem Wasserbade
zur Trockne ein, wobei man gegen Schlull des Eindampfens mit einem
(lasstabe hiufig umriihrt, so dal die tberschiissige freie Salzsidure
vollstindig vertrieben wird. Alsdann befeuchtet man den Riiclkstand
mit einigen Tropfen stark verdiinnter Salzsiure, figt einige Tropfen
Kurkumatinktur hinzu und verdampft auf dem Wasserbade wieder
zar Trockne. Bei Gegenwart von Borsiure oder deren Salzen firbt
sich der Riickstand deutlich zinnober- bis kirschrot.

Die Kurkumatinktur stellt man durch Extraktion einiger Schnitzel
Kurkumawurzeln mit Alkohol her; sie ist auch im Handel zu haben.

Man kann die Borsiure und deren Salze in der Asche, gleich-
giiltig ob dieselbe mit Kurkumatinktur versetst worden ist oder nicht,
auch mit Hilfe der Flammenreaktion nachweisen. Zu diesem Zweck ver-
setzt man die Asche mit etwa 5 cem Alkohol (am besten Methylalkohol)
und 0,5 cem konzentrierter Schwefelsiure, rithrt um und ziindet den
Alkohol an. Bei Gegenwart von Borsiure und Boraten erhdlt man
eine griingesiumte Flamme infolge der Bildung von Borsduremethyl-
(athyl-)ester.



216 Untersuchung der Mileh.

3. Salizylsdure.

Der Nachweis der Salizylsiure erfolgt nach dem von Ch. Girard
angegebenen Verfahren: Man vermischt 100 cem Milch von 60° C mit
100 cem Wasser ebenfalls von 600 C, setzt 8 Troplen Iissigsdure und
§ Tropfen Quecksilber(2)-nitrat hinzu, schiittelt und filtriert. Das Filtra
schiittelt man in einem kleinen Scheidetrichter mit 50 cem Ather aus,
welcher die Salizylsiure aufnimmt. Den Ather filtriert man durch
ein trockenes Filter und lidlit ihn in einer offenen Schale verdunsten;
hierbei scheidet sich die Salizylsiure in Form weiler Kristalle ab.
Hierauf lost man die Kristalle in wenig Alkohol und sefzt einen
Tropfen frisch bereitete 1% ige Eisenchloridldsung hinzu. Iine deutliche
Blauviolettfirbung zeigt Salizylsiure an.

4, Benzoesiure.

Nach HE. Meifl werden 250— 500 cem Milch mit etwas Kalk-
oder Bmxtwmser alkalisch gemacht, auf ein Viertel des Volumens
cingedunstet und unter Zusatz von Gipspulver zur Trockne verdampft.
Der Gips, weleher nur den Zweck hat, die &pocknung zu beschleunigen,
kann auch durch Sand ersetzt werden.t Der Riickstand wird fein ge-
pulvert, mit etwas verdiinnter Schweftlsaure befeuchtet und 3—4 mal
mit 50 % igem Alkohol kalt ausgezegen. Man nimmt jedesmal an
Alkohol etwa das doppelte Voluwmen des Rickstandes. Die sauren
alkoholischen Ausziige, welche Yauller Benzoesiure noch Milechzucker
und anorganische Salze enth@lten, werden vereinigt, mit Barytwasser
noutralisiert und auf ein-Yleines Volvmen eingedampft. Dieser Ricle-
stand wird wieder mit Verdiinnter Schwefelsiare angesiuert und nun
mit kleinen Mengen Ather ausgeschiittelt. Nach freiwilligem Ver-
dunsten des Athers bleibt fast reine Benzoesdure zuriick; diese lost
man in wenig warmem Wasser, sefzt je einen Tropfen Natrinmazetat-
[6sung und I“ oige Eisenchloridldsung hinzu, worauf ein rotlicher
Niederschlag von benzoesaurem Eisen entsteht.

Formaldehyd

Zum Nachweis des Formaldehyds dienen verschiedene Reaktionen,
von welchen hier nur einige erwihnt seien:

a) Man versetzt 10 cem Milch mit 5 Tropfen einer durch schweflige
Siure entfirbten Fuchsinlosung (Schiffsches Reagens) und mischt. Ent-
hilt die Milch Formaldehyd, so firbt sie sich nach etwa 5 Minuten rot.

Das Schiffsche Reagens stellt man folgendermafien her: Man
verselzb b com einer 10% igen Losung von wasserireiom schwellig-

sauren Natrium mit 10,2 cem —k?——“wa;l'/,saul‘c. und 100 cem ener
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0,1%igen wisserigen PFuchsinldsung; nach etwa 4 Stunden ist die
Liésung entfarbt und damit gebrauchsfertig.

b) Nach Utz werden 10 ccm Mich in einem Reagenzglas mit
10 cem Salzsiure vom spezifischen Gewicht 1,19 und einigen Kérnchen
Vanillin erwirmt. Bei gewdhnlicher Milch ftritt eine schéne, intensiv
violette Firbung ein. Ist jedoch Formaldehyd in der Mileh vorhanden,
wenn auch nur in Spuren, so wird die Farbe gelb statt violett.

6. Wasserstoffsuperoxyd.

Man versetzt 10 cem der zu priifenden Milch mit 10—15 Tropfen
einer 0,2 % igen Losung von Titanséure in verdinnter Schwefelsiure,
woraul bei Anwesenheit von Wasserstoffsuperoxyd eine Gelbldrbung
eintritt. ’

Nimmt man statt der Titansiureldsung eine Vanadinsdureldsung,
welche man durch Auflésen von 1 g Vanadinséure in 100 g verdiinnter
Schwefelsdure erhalten hat, so entsteht bei Vorhandensein von Wasser-
stoffsuperoxyd eine Rotfirbung.




Untersuchung des Bodens.

Unter Boden versteht man die oberste lockere Schicht der Trd-
rinde, welche den Pflanzen als Standort und Néahrquelle dient.

Je nachdem der Boden von Menschenhand bearbeitet wird oder
ausschlieBlich der Einwirkung der Naturkrafte iiberlassen bleibl, unter-
scheidet man Kultur- und Naturboden.

Die vom Pfluge bewegte oberste Schicht des Kulturbodens nennt
man Ackerkrume (oder Oberkrume oder Obergrund oder kurzweg
Krume); sie ist infolge der Verwesung von Pfllanzenresten und Zufuhr
tierischer Diinger mehr oder weniger mit Humus angereichert und
hebt sich von dem darunter liegenden Untergrund dure N eine dunklere
Farbe ab.

Man nennt die Ackerkrume

flach bei einer Tiefe wom 10—12 cm,
mitteltief , % » 13—20
LiEf n n i n ) : n
sehr tief iber 30

n n n 5 '
Die Hauptgemengteile des Bodens sind Sand, Ton, Humus und

kohlensaurer Kalk. Je nach\dem Vorwalten des einen oder anderen
Bestandteils unterscheidef\\man in praktischer Bezichung folgende
Jodenarten:
Hauptgruppen der Bodenarten
nach A. Nowacki.

Ungefithrer Mindestgehalt in Gewichisprozenten an
Bodenart - Rt o

Steinen | Sand ‘ Ton | Kalk Humus
Steinboden . . . . . 80 — ‘ - | = =
Sandboden . . . .. - 50 | - -
Lehmboden . . . . . — 50 20 ‘ — -
Tonboden . . . ... — a0 ! — -
Mergelboden . . | | | 20 ) —
Kalkboden ... .. - - 00] —
Humushoden . . . . - — — = 20

Mit den angegebenen Prozentzahlen soll nur die ungefihre untere
Grenze fiir den charakteristischen Bestandteil einer Bodenart an-
gegeben sein,  Selbstverstindlich 1ifit sich zwischen den einzelnen
Gruppen keine scharfe Grenze ziehen; es finden sich zwischen ihnen
allerlei Ubergangsformen (siehe S. 227, 240, 241).
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Die ersten sechs Bodenarten falit man mit dem Namen Mineral-
biden zusammen im Gegensalz zn den Humushéden.

Das Pflanzenwachstam ist abhiingig von der physikalischen und
chemischen Beschaffenheit des Bodens. Die Aufgabe der Bodenunter-
suchung besteht deshalb in der Ermittelung:

1. der physikalischen Beschaffenheit des Bodens, z. B. seiner
wasserhaltenden Kraft, seiner Hygroskopizitit usw.;

9. der Bodenbestaudtmle, also des Gehaltes an Sand, Ton, Kalk
und Humus,

3. der chemischen Zusammensetzung des Bodens, vor allem der
in ihm enthaltenen und der von den Pflanzen anfnehmbaren Nihrstoffe;

4. der Reaktion des Bodens.

Entnahme von Bodenprobemn.

Ist man vor die Aufgabe gestellt, den Boden eines Feldes zu
untersuchen, so sind zuniichst Proben zu eninehmen. Die Zahl der
Bodenproben richtet sich nach der Gleichmiliigkeit und Grofe des
Feldes. Bei einigermallen ausgeglichenen Bodenverhilinissen geniigt
die Probeentnahme an 25—50 gleichmiiBig, Sm Quadratverband iiber
das Feld verteilten Stellen. Soll nur  die” Ackerkrume untersucht
werden, so nimmt man die Pmben bisczu einer Tiefe von 10—30 cm
oder dallleI? je nach der Tiefe der Agkerkrume. Fiir etwaige Unter-
suchung des Untergrundes werden die Proben bis zu einer Tiefe von
200 ¢m genommen. Die Probeentiahme hat bei einer Bodenfeuchtigkeit
zu erfolgen, bei welcher derBoden nicht klebt, weil er sich sonst
schlecht mischen laBt. Stoppél- und Wurzelriickstinde entferne man
aus der Probe, nachdem man die anhaftende Erde abgeschiitielt hat.
Ist beabswhtwt dem Boden Stallmist zu geben, so nehme man die
Probe /we(kmd!.ilﬂ vor der Stallmistdingung, um nicht unzersetzte
Stallmistteile in die Probe zn bekommen. Fernerhin ist die Probe
vor der Mineraldiingung zn entnehmen.

Die Entnahme von Bodenprohen in Ackerkrumtiefe erfolgt
am vorteilhaftesten mittels Spaten. Man beseitigt an den Pmbc:te]]en
zuniichst den Pflanzenbestand und hebt dapn mit dem Spaten vier-
eckige, gleichmiBig tiefe Gruben aus, deren Winde man senkrecht
absticht. Die ausgehobene Erdmenge jeder Grube wird aul einen
sauberen Plan geschiittet und mit den Hénden gut durchgemischt.
Davon entnimmt man die notwendige Bodenmenge. Die Probe wird
sogleich in ein sauberes Sidckehen gefullt verschniirt und bezeichnet
unter Angabe des Feldes, des Besitzers, der Entnahmestelle und des
Tages der Entnahme. Der Sicherheit halber wird die Bezeichnung
doppb t vorgenommen, einmal auf ¢inem starken, zusammenzufaltenden
Papier, das oben in den Sack gelegt wird, und zweitens auf einem
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Anhénger, der auflen an der Verschniirung befestigt wird. Die einzelnen
Probestellen zeichnet man sich auf einer Skizze ein.

Will man nicht die Einzelproben, sondern eine Durchschnitfs-
probe des Feldes untersuchen, so mischt man die einzelnen Proben
und nimmt von der Mischung die erforderliche Menge. Dabei ist
darauf zu achten, dafi die Einzelproben moglichst gleich grol sind.
Die Vermischung der Einzelproben zu einer Durchschnittsprobe darf
aber nur dann vorgenommen werden, wenn die
ganze Ackerfliche einen cinheitlichen Charakter
trigt, in den Vorjahren gleichartiz gediingt und
mit der gleichen Frucht bestellt worden ist. Die
Vermischung erfolgt am zweckmiliigsten durch
Umschanteln auf einer sauberen Tenne. Sind
unterschiedliche Bodenstellen anf dem Acker-
schlage vorhanden, dieselben jedoch verhilinis-
miiBig klein zur Grobe des Schlages (Lehmader
usw.), so bleiben diese Stellen von der Probe-
entnahme ausgeschlossen.

v, (ETTTIT T —

Zur Entnahpfre* von Bodenproben aus
= dem Untergrond”ist die Anlage von Gruben
= zu zeitranbend tnd unbequem. Man bedient sich
= deshalbam besteneines amerikanischenTeller-
f bohrers (Abb. 74). Dieser hat unten ein kork-

zieherarfiges, nach oben zu einen Teller bildendes

Gewinde. An der Stange des Bobrers sind vom

Teller ab gerechnel in Entfernung von je 15 oder

20 cm Marken apgebracht; wenn es nicht der

ki Fall ist, so ritze man sic selbst mit der Feile
5!1'}737’ ein. Die Probeentnahme geschieht anf folgende
zﬁﬁ Weise: Man schraubt den Bohrer zuniichst bis

: zur ersten Marke ein, hebt ihn' dann vorsichtig

Abl. T4, heraus und entleert ihn; man erhidlt so eine
Amerikanischer  Bodenprobe aus einer Tiefe von 15 bzw. 20 cm.
Tellerbohrer. Dann dreht man den Bohrer an derselben Stelle

bis zur zweiten Marke (80 bzw. 40 em) in den

Boden und zieht ihn wieder vorsichtig in die Hohe usw. So erhilt
man Proben aus allen gewiinschten Tiefen. Ls ist besonders darauf
zu achten, dall bei der Bohrang von den nebenliegenden Stellen keine
Frde in das Bohrloch fillt.

Die Probeentnahme hat sorgfiltigst zu geschehen, da
sonst die Untersuchung illusorisch ist.

Die GréBe der Probe richtet sich nach der vorzunehmenden
Untersuchung.
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Als wertvolle Erginzung fiir die Untersuchung des Bodens ist zu
empfehlen, sich gleich bei der Probenahme an Ort und Stelle iber
folgende Fragen Aufkldrung zu verschaffen:

1. Welcher Formation "L]]OI‘L der Boden an?
2. Wie tief ist die J’\cl\el krame?
3. Wie ist der Untergrund bis zu einer Tiefe von 1—2 m heschaffen?

Man gebe das l’wh] des Bodens durch eine Zeichnung an.

4, Ist GtuﬂdW'l%Ll vorhanden und in weleher Hohe?

5. Ist die Lage des Bodens horizontal oder geneigl?

6. Wie hoch waren in den letzten Jahren die durchschnitilichen

Niederschlagsmengen und wie waren die Niederschlige verteilt?

Wie hoch war die durchschnittliche Jahres- und Monatstemperatur?

Konnen dariiber, sowie iiber die Niederschlagsmengen keine zahlen-

mibigen Angal ven gemacht werden, so mache man sich wenigstens

i\ul.zeiclmunu en iiber die Lidnge und Strenge des Winters, sowie

iiber die Dager und Wirme des Sommers und deren \Tle(lm—

schlagsreichtum.

Wie wurde der Boden bearbeitet?

9. Welche Friichte wurden in den letzten Jahren angebaut? Wann
fand die Aussaat statt?

10. Wie hoch waren in den letzten Jahren\'die Ernteertrige? Wann
wurden die Ernten r*mfrolntld]t"r

11. Welche Diingung w arde in den letzien Jahren verabreicht? Wann
und in w eleher Menge wmdL si¢ gegeben?

12. Wurden die *mm;bauiuu IF'riehte von 5@1adhn%n und Krankheiten
heimgesucht and von welahen?

18. Weist der Boden nochQbesondere Eigentiimlichkeiten auf?

14. Wie ist der Boden katastermiliig eingeschitzi?

oD

YVorbereitung der Bodenprobe zur Untersuchung.

Die Bodenprobe wird maglichst rasch an die Untersuchungsstelle
geschafft, dort an einem vor Séure- und Ammoniakddmpfen, sowie
vor Staub geschiitzten Ort auf einer sauberen Unferlage flach aus-
gebreitet und unter hiufigem Ulmmdufeln und Zerdriicken der
grofleren Ballen so lange liegen gelassen, bis der Boden sich trocken
anfiihlt und gesiebt werden kann. Man bezeichnet ihn dann als luft-
trocken. In diesem Zustand wird der Boden zur Untersuchung be-
nutzt bzw. in verschlieBbaren Glasflaschen mit weitem Halse oder
anderen Behiltern bis zar Untersuchung aufbewahrt. Die Gefilie
werden mit eciner entsprechenden Bumchuunu versehen., Die Uber-
fihrang des Bodens aus dem naturfeuchten in den lufttrockenen Zu-
stand hat miglichst rasch, aber ohne Erwirmung zu erfolgen, um die
bei der Tr Df,hnung stattfindenden Umsetzungen umfflluhal zu vermeiden.
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Untersnchung des Bodens.

Mechanische Bodenanalyse.
Siecbung und Schlimmanalyse.

Die mechanische Bodenanalyse hat den Zweck, das Mengen-
verhdltnis der den Boden zusammensetzenden griberen und feineren
Bestandteile zu bestimmen., Man bedient siech hierzu des Absiebens
und Abschlimmens oder Abspiilens mit Wasser.

Es sind hierfiir verschiedene Verfahren im Gebrauche, von denen
hier nur das vom Verbande landwirfschaftlicher Versuchs-
stationen im Deutschen Reiche vereinbarte Verfahren angefiihrt
sei unter Benutzung der vom Verbande fiir die einzelnen Korngrifen
gewihlten Bi‘?ClLl]HUHﬂE[l Weitere Verfahren sind in den eingangs
z:mpfohiulf‘n Werken von J. Kdnig, sowie F. Wahnschaffe und
F. bch ucht mitgeteilt.

Das Verbandsverfahren wird folgendermalien ausgefihrt:

Man schiittet den lufttrockenen Boden insgesamt auf eine saubere
Unterlage, breitet ihn gleichmiBig flach auns und wigt auf der tech-
nischen Prézisionswage 1000 g in eine vorher tarierte Porzellanschale,
indem man wahllos von allen Teilen des ausgeschiitteten Bodens
nimmt.

Die abgewogene Bodenmenge gibtvman dann auf ein Rundloch-
sieb, dessen kreisrund gebohrte Lagher einen Durchmesser von 5 mm
haben. Das Sieb wird mit einem Deckel verschlossen und auf
ein Aufnahmegefil mit festem Boden gestelll. Nachdem man eine
Zeitlang hin- und hergeschiitielt hat, entfernf man den Deckel vom
Sieb und zerreibt elwa Yuriickgebliebene Bodenklimpchen auf dem
Siebe mit den Fingern,\"Dann ubmzeutﬂ man sich von der Voll-
stindigkeit der Absiebung, indem man dzi.s Aufnahmegefdll vom Siebe
entfernt und den Siebrickstand iber einem Bogen Glanzpapier nach-
siebt. Fallt nichts mehr hindurch, so kehrt man mit einem Pinsel
den auf dem Sieb zuriickgebliebenen Staub in das Auffanggefils.
Damit ist die Siebung beendet. Man bezeichnet den auf dem 5 mm-
Sieb verbleibenden Rickstand als Steine. Die Steine werden nun
in einer vorher tarierten Schale aul der technischen Prizisions-
wage gewogen; ihr Gewicht wird in Prozenten des Gesamtbodens
angegeben, Hafiet an den Steinen Irde, so spiilt man sie vor dem
Wiigen auf dem Siebe mit Wasser ab und wigt sie erst, nachdem
sic wieder lufttrocken geworden sind.

Der dureh das 5 mm-Sieb hindurchgegangene Boden wird nun
durch ein 2 mm-Sieb getrennt. Die qlebuno enfolrri wie oben, Der
Siebriickstand, dessen Kérner einen Durchmesser von 5—2 mm haben,
wird als Grand bezeichnet. Man stellt wieder sein Gewicht fest,
nitigenfalls, nachdem die Bodenkdrner auf dem Siebe mit Wasser von
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anhingenden Erdteilen gereinigt und wieder lufttrocken gemacht worden
sind. Das Gewicht des Siebriickstandes wird in Prozenten des stein-
freien Bodens angegeben. '

Was durch das 2 mm-Sieb hindurchgefallen ist, wird als Fein-
erde oder Feinboden hezeichnet und “dient als Ausgangsmaterial
fiir die Schlimmanalyse und alle chemischen Untersuchungen.

Um die Menge der feinsten Teilchen eines Bodens zu bestimmen,
bedient man sich der Abschlimmung mit Wasser.

Man wigt 50 g Feinerde ab, gibt die abgewogene Menge in
eine groBere Porzellanschale und rihrt sie unter allméhlichem
Zusatz von 500 cem Wasser zu einem Brei an. Hierauf liBt
man den Brei unter héufigem Umriihren und sanftem Zerdriicken
der Brocken mit einem Gummipistill oder in Ermangelung eines
solchen mit einem Hartholz- oder Glasstabe so lange
gelinde sieden, bis alle Bodenteilchen vollig zer-
kocht sind, was je nach der Bodenart 5—30 Mi-
nuten, mitunter mehrere Stunden dauert. Bei lingerem
Kochen mull man zeitweise das verdanstete Wasser
wieder ersetzen. Geschieht das vorausgehende An-
rithren des Bodens zu einem Brei griindlich,, o> wird
dadurch die Kochdauer sehr abgekiirzt.

Den zerkochten Boden lifit man abkiihlen und
spiilt ihn dann durch einen weifen Trichter in den
Kiihnschen Schlammzylinder (Abb. 75). Derselbe
ist ein 30 em hohes, zylindrisches (Glasgefal mit einem
lichten Durchmesser von 8,5 em)’ das 5 em iiber dem
Boden einen mit cinem Gummistopfen verschliel-
baren Tubus besitzt. Der Zylinder trigt 2 cm unter- Kihosh s
halb des oberen Randes eine Marke and faBt bis Scmgl:iﬁit{,llﬁdm._
zur Marke ein Volumen von etwas iiber 1,5 Liter. R
Nachdem man die letzten Reste des Bodens mit Hilfe einer GGummi-
fahne in den Zylinder iibergespillt hat, fillt man ihn mit Wasser
bis zar Marke anf. Nun rihrt man den Boden mit einem glatien
Holzstab etwa 1 Minute lang griindlich auf, nimmt den Holzstab
sofort heraus und liBt den /jvlmdcr genau 10 Minuten lang ruhig
stehen. Hieraul zieht man den (,n.lmmlatopfen aus dem Tubus
heraus und liBt die tritbe Flissigkeit abflieBen. Alsdann schliefit
man den Tubus wieder durch den Gummistopfen, der genau mit
der lllﬂLI‘bIl Zylinderwand abschlieBen mull, damit keine Bodenteilchen
in den Tubus gelangen. Danach fillt man den Zylinder wieder
bis zur Marke mit Wasser, rithrt um und libt wieder nach 10 Mi-
nuten langer Ruhe ablaufen. Das setzt man so lange fort, bis
das iiber dem Tubus stehende Wasser nach 10 Minuten lanﬂ'em Stehen

Abb. 75,
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vollig klar erscheint, also Irei von allen abschlimmbaren Bestand-
teilen ist.

Bei jedesmaligem Abld%sen des Schlimmwassers fdngt man eine
kleine Probe in einem Becherglase zur m]kroskupmrshe
Untersuchung aaf.

Den im Schlimmzylinder zuriickgebliebenen Sand
spiilt man mit Hilfe der Spritzflasche in eine vorher
gewogene Porzellanschale und lalit unfref;"tln 15 Minuten
lang ruhig stehen. Dann gieBt man dw uber dem Sand
bi(‘}lf‘]]d{‘ klare Flissigkeit so weit wie moglich ab, und
zwar vorsichtshalber zuniichst in ein Bethuolas Sind
keine Sandteilchen mit iibergeschwemmt \\ol(hn so wird
der Inhalt des babhe}gldses Wweggegossen. Die Schale
mit dem Sande wird auf dem Wasserbade zur villigen
Trockne eingedampft. Danach liit man die Schale

sbh.76. 24 Stunden lang an einem vor Staub geschiitzten Orte
Sishisats stehen, damit der Sand die Luftfeuchtigkeit wieder an-
S1eDSATE.

zieht. SchlieBlich wird die Schale mit dem Sande auf der
analytischen Wage zuriickgewogen. Wird, nun das Gewicht des luft-
trockenen Schlimmriickstandes vom Gewicht der zur Schidammanalyse
angewandten Bodenmenge (50 g) abgezogen, so erhilt man das Gewicht
der abschlimmbaren Bestandteile.

Nach dem Wigen wird der Sand in
eiften Siebsatz gegeben, der aus drei Sieben
it den Lochweiten von 1, 0,5 and 0,2 mm
und dem Aufnahmegefal besteht (Abb.76).
Man bringt den Sand auf das oberste Sieb,
verschliefit den Siebsatz mit dem Deckel
und schiittelt so lange, bis nichts mehr
durch die einzelnen Siebe fillt, wovon man
sich tberzeugt, indem man jeden ein-
zelnen Siebriickstand probeweise tber
einem Bogen Glanzpapier nachsiebt.
Wiihrend des Siebens sind die Siebldcher
von Zeit zu Zeit mit einem geeigneten
Pinsel auszubiirsten. Etwa vorhandene
Kriimel zerkleinert man durch gelindes
s Reiben mit den Fingern. Die auf den

Sehlimmzylinder. einzelnen Sieben zuriickbleibenden Sand-

mengen werden verlustlos in vorher ge-

wogene Schalen gebracht und durch Wigung aof der analytischen
Wage bestimmt. Somit ist der Sand in vier Griliengruppen “zerlegt,
die man der Reihe nach bezeichnet als sehr grober Sd.ﬂd (2—1 mm),
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grober Sand (1—0,5 mm), mittelkorniger Sand (0,6—0,2 mm)
und feiner Sand (unter 0,2 mm)?). Das Gesamtgewicht der Sieb-
anteile und abschlimmbaren Teile mubl gleich sein dem Gewicht der
angewandten Bodenmenge, also gleich 50 g.  Ergibt sich eine kleine
durch Verstiuben entstandene Gewichtsdifferenz, so ist diese dem feinen
Sand (unter 0,2 mm) hinzuzurechnen.

Das Gewicht der einzelnen Siebantcile und der abschlimmbaren
Teile wird ebenso wie das des Grandes in Prozenten des steinfreien
lufttrockenen Bodens angegeben.

Statt des K thnschen kann man auch denWagnerschen Schlimm-
zylinder (Abb. 77) nehmen. Derselbe besteht aus einem Glaszylinder
mit einer Messingkappe, in welcher ein Heberrohr und ein Anblase-
rohr aus Messing eingelstet sind. Beide Rohren werden durch Gummi-
schliuche verlingert. Das an seinem unteren Ende kurz nach oben
gebogene leberrohr reicht soweit in den Zylinder, dal die Rohr-
offoung 4 cm iiber dem Boden des Zylinders sich befindet. Beim
Gebrauch werden 50 g Feinerde in der oben geschilderten Weise mit
Wasser gekocht und dann in den Zylinder gespillt. Der Zylinder wird
bis zu einer oben angebrachten Marke mit Wasser gefiillt, mit einem
Gummistopfen verschlossen, kriftig umgeschiitelt und dann 10 Minuten
lang stehen gelassen. Alsdann wird der Gummistopfen abgenommen,
die Messingkappe mit Heber und Anblaserohr aufgesetzt, das Ieber-
rohr durch Anblasen gefillt und did )iiber dem Bodensatz stehende
Flissigkeit abflieBen gelassen. Der Riickstand wird wieder mit Wasser
bis zur Marke iibergossen und dié Abschlimmung so oft wiederholt,
bis die ablaufende Fliissigkeit\kKlar erscheint. Mit dem Riickstand
verfihrt man weiter in der,eben angegebenen Weise.

Beispiel.
Angewandte Bodenmenge: 1000 g;
Davon Steine (> 5 mm): 120,50 g =12,05% des Gesamthodens:
Folglich steinfreier Boden: 879,5 g;
Davon Grand (5—2 mm): 27,2g =3,09% des steinfreien Bodens;
Folglich Feinerde (< 2mm): 852,3 g.
Zur Schlammanalysewuarden
angewandt . . . . . ... 50g Feinerde, entsprechend 51,6 ¢
Nach dem Schlimmen blieb [steinfreiem Boden;
im Zylinder zurtick . . . 23,73 g Sand;

Also enthielt die Peinerde
an abschlimmbarenTeilen 26,27 g= 50,91% des steinfr. Bodens;
1) Die Siebung unter 0,6 mm ist hiinfig recht schwierig und zeitranbend;
die Trenmung des mittelkornigen und feinen Sandes liefert deshalb nicht immer
befriedigende Werte.

Wiellmann, Praktiknm. 15
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Die Siebung der 25,73 g Sand ecrgab io]s3 nde Werte:
Sehr groberhmd(‘)—] mmny): 0,50 g = 0& '(1 (JU‘-\ steinlr. Bodens:
Grober Sand (1—0,5 mmj: 2,46 g=4,7 "
Mittelkérniger Sand (O b his

0 2mm)......... 9,27 g=10,22%, ”
Feiner Sand (unter H 2mm): 15,00 g|

Verlust durch Verstauben: 0,50 g
Das Krgebnis ist im J'Olgcndu] Schema noch einmal zusammen-
cestellr:

I_ 30,04%,

In Prozenten des ; .
Bt 2 In Prozenten des steinfreien Bodens
Cresamthodens
e T TG T T s
Serie Stein i 1 Sehr Girober | Mittel- | Peiner Ab-
Steing freier ITHNC ‘ oraber S lisrn. Sand Sand sehliimm-
~ inin | Beden |5 9l Band i 0,5 his hare
£ D |2 1 [1=05mm 09 pyn [<O2mmp Pejle
12,05 l 87.95 3,09 0,97 477 10,22 ‘ 30,04 ‘ 80,91
| | -

Die Umrechnung der bei der Abschlimmung und Siebung des
Feinbodens  gefundenen Gewichtsmengem"in Prozente des steinfreien
Bodens gof«lhloht auf folgende Weise! In unserem Beispiel wurden
erhalten 852,83 ¢ Feinerde am 8795 g steinfreiem Boden: folglich

879,43 - )O o :
entsprechen 50 g Feinerde R ,)% 51.60 g steinfreiem Boden.
Sind nun in 50 ¢ Feinerde) ‘entsprechend 51,60 g steinfreiem Boden,

S 100 e
a g Sand gefunden warden, so sind das a- 160 — * 1.938% des
' B3 ) '

steinfreien Bodens; also sind z.B. 0,50 g sehr grober Sand = 0,50 - 1,938
= 0,97% des steinfreien Bodens.

Charakterisierung der Boden aul Grund ihres Gehalies
an abschlimmbaren Tonteilchen.

Die abschldmmbaren Teile bestehen aus Ton, Sand, Kalk, Glimmer,
[Tumus u. a. In der Mehrzahl der Fille ist der Ton uhmww cend.
Bei kalkreichen Biden jedoch besteht das Abschlimmbare in der
Hauptsache aus Kalk- und beim sog. LoBlehmboden aus Sandteilchen.
Iis ist deshalb wichtig, die abschlimmbaren Teilehen einer mikro-
skopischen Betrachtung zu unterzichen. Zu diesem Zweck l4lt man
die in einem Becherglase aufgefangenen Proben der Schlimmflissigkeit
einige Tage ruhig stehen, sofern man sie nicht zentrifugiert oder ab-
filtriert. Unter dem Mikroskop erscheinen die Sandteilchen dureh-
sichtig, eckig, kantig oder kumw withrend die tonigen Bestandteile
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formlose, zusammengeballte Klimpehen bilden. Zur Iirkennung der
Kalkteilchen fiigt man einen Tropfen verdinnter Salzsiure zum Pri-
parat, worauf bei Vorhandensein von Kalk ein Aufbrausen unter dem
Mikroskop deutlich sichtbar wird.

Es sind an abschlimmbaren Tonteilchen enthalten in:

Sandboden . . . s w his 50y
lchmlgem Sandboden . . . . H— 20%
sandigem Lehmboden . . . . 20— 30"%
ml]dem Lehmboden . . . . . 30— 40",
schwerem Lehmboden . . . . 40— 50Y%
Tonboden: . -5 =« 5 w « .« DO— TH%
strengem Tonboden . . . . . 75— 90%
reinem Tonboden. . . 90—100"%

Wenn auch die mechanische /usdmnmnsetzunﬂ eines  Bodens
zweifellos am besten durch Siebung und Schlimmung vermittelt wird,
so laBt sich doch hiulig schon mit Hilfe unserer Sinne der ungetihre
GGehalt eines Bodens an Sand und Ton bestimmen. Diese Art von
Beurteilung eines Bodens soll nicht als Ersatz der mechanischen
Bodenanalyse betrachtet werden: sie leistet \aber hiufig recht gute
Dienste, hauptsiichlich dann, wenn es sich ddsom handelt, einen Boden
an Ort und Stelle zu beurteilen. Man versdume es deshalb nicht, an
Boden, welche man mit Hilfe der mechamischen Analyse charakterisiert
hat, sich die zur grobsinnlichen Beurteilung notige Ubung zu verschaflen.

Es migen im [olgenden die :ulI]ﬂhl.UJgE'rl Merkmale der
wichtigsten Bodenarten erwahni sein:

Reiner Sandboden istoah seiner Kornigkeit zu erkennen. Die
Sandkirner sind mit dem Blolien Auge oder mit der Lupe zu sehen.
Beim Zerreiben des Bodens zwischen den Fingern machen sich die
Sandkirner durch ihre Rauhigkeit fiihlbar. -

Tonboden ist im feuchten Zustand klebrig, knethar und formbar:
er {ihlt sich zwischen den Fingerspitzen sr,hlupfu nicht kérnig oder
rauh an. Im frockenen Zustand liBt er sich mit dem Fingernagel
glitten und fiihlt sich fettig oder seifig an.

Lehmboden liBt sich kneten und formen wie der Tonboden,
fiihlt sich aber rauh und kornig an.

Lehmiger Sand und sandiger Lehm sind beide rauh und
kornig: der sandige Lehm lilit sich im feunchten Zustand noch zu
einer Kugel ballen, der lehmige Sand dagegen nicht.

Bestimmung der Trockensubstanz des Bodens.
Man wiigt 10 ¢ Boden in eine mit Deckel versehene Schale oder
in ein Wigeglischen von bekanntem Gewicht. Dann stellt man die
Schale oder das Wigegldschen offen in den Lufttrockenschrank und

b

15%
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{rocknet bei 105° C. Nach 3—4 Stunden nimmt man das Trocken-
gefi aus dem Trockenschrank heraus, verschlieBt es, lalit im Exsik-
kator 1/, Stunde lang erkalten und wigt, nachdem man das Gefil vor
dem Wigen einen Augenblick gedffnet hat. Dann wiederholi man noch
einmal die Trocknung 1 Stunde lang und wigt nach dem Erkalten wieder.
Hat nach der zweiten Wigung das Gewicht nur noch einige (etwa 5)
Milligramm abgenommen, so kann die Trocknung als beendet be-
trachtet werden. Andernfalls muB sie noch einmal wiederholt werden.
Bei Lehm-, Ton- und Moorbdden dauert die Trocknung linger als
bei Sandbiden und kann eine Zeit von 6—8 Stunden und dariiber
beanspruchen.

Der nach dem Trocknen verbleibende Riuckstand entspricht der
Trockensubstanz von 10 g Boden. Mit 10 multipliziert, crgibt den
Trockensubstanzgehalt des Bodens in Prozenten.

Fiir besonders genaue Bestimmungen mul wegen der im Luft-
bade stattfindenden Oxydation der Humusstoffe das Trocknen des
Bodens im Vakuum iber Phosphorpentoxyd vorgenommen werden,
wie aul Seite 237 angegeben ist. Fir die meisten praktischen Fille
geniigt aber eine Trocknung im Lufttrockeénschrank bei 105° C.

Bestimmung des spezifischen Gewichtes des Bodens.

Das spezifische Gewicht des Bodens ist
das Gewichy von 1 cem Boden und zwar ohne
Hohlraunye.

Verfahren: Das Verfahren bernht darauf,
daf\shan das Volumen einer bestimmten Boden-
ménge ermittelt, deren Gewicht bekannt ist.
Dividiert man das Gewicht der Bodenmenge durch
das Volumen, so erhilt man das spezifische Ge-
wicht des Bodens.

a) Verfahren nach E. A. Mitscherlich.

Ausfithrung: Zur Bestimmung bedient man
sich eines Pyknometers, d.i. ein Glasgeldl (a)
mit eingeschliffenem Glasstopfen (b), der in eine
offene Kapillare ausgezogen ist (Abb. 78). Die
Kapillare trigt in ihrer Mitte eine eingedtzte
o Marke (¢). Der Inhalt des Pyknometers betragt

ylnometer nach e
. A. Mitscherlich. etwa .SU Lo ;s
’ Die Untersuchung wird folgendermalien aus-
welithrt: Man fiillt das Pyknometer bis zum Rande mit ausgekochtem,
destilliertem Wasser von 15° C, setzt vorsichtig den sehwach ein-
gefetteten Stopsel anf und achtet daranf, daB keine Luftblasen vor-

Abb. T8.
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handen sind. Alsdann saugt man mit Filtrierpapier das Wasser aus
dem Kapillarrohr des Stopsels genan bis zur Marke ab, trocknet das
Pyknometer mit einem sauberen Tuche und ldbt es etwa 10 Minuten
lang an der analytischen Wage stehen. IHieraul wigl man es, voraus-
gesetzt, dab es noch bis zur Marke gefiillt ist. Das Gewicht sei = m g.
Alsdann wigt man von der lufttrockenen Feinerde so viel ab,
dall das leere Pyknometer etwa halb gefillt wird. Der Gehalt
der Feinerde an Trockensubstanz sei zu p% ermittelt worden (siche
Seite 227). Daraus berechnet man dic angewandte Bodenmenge in
Trockensubstanz. Hierauf iibergieft man den Boden mit destilliertem
Wasser, bis dies etwa 2—3 mm iiber demselben stehen bleibt, stellt
dann das Pyknometer in einen passenden Exsikkator und evakuiert
diesen !/, Stunde lang, damit die Luft aus dem Boden und Wasser
entfernt wird: unter Umstinden muf man etwas Wasser in das Pykno-
meter nachfillen, falls das Wasser ganz in den Boden einsickern
sollte. Bin wiederholtes leichtes Umschwenken oder Erschiittern des
GeliBes ist hierbei [orderlich. Danach wird das Pyknometer mit
auscekochtem, destilliertem Wasser vollgefillt, der Stopsel aufgesetzt
und wie oben weiter behandelt. Das Gewighl sel = n g.
Berechnung: Angewandt: ag lufttroékene Feinerde.
Die lufttrockene Feinerde enthalte<p® Trockensubstanz.
Demnach entsprechen die angewandten a g lufttrockene Feinerde

asp :
— 1 — ¢ o trockenem Boden.
100 g

Duas Gewicht des von derCangewandten Bodenmenge verdringten
Wassers, also das VolumenOdes angewandten Bodens = m + ¢—n
= vy cem. -

Folglich ist das spezifische Gewicht des Bodens s = v_

b) Verfahren nach J. v. Wrochem, R. Albert und 0. Bogs.

Schneller als nach dem oben geschilderten Verfahren lilit sich das
spezifische Gewicht des Bodens nach der Methode von J. v. Wrochem,
R. Albert und O. Bogs bestimmen. Sie beruht darauf, daf trockene
Substanzen leicht von der von ihnen eingeschlossenen Lult befreit
werden, wenn man sie mit organischer Fliissigkeit, z. B. mit Terpen-
tindl benetzt.

Zu diesem Zweck wird eine genau abgewogene Menge, etwa 20 g,
trockener Boden in ein genau 50 cem fassendes Kolbchen gebrach,
welches man zuvor aus einer ebenfalls genau 50 cem fassenden Biirette
ctwa zur Hilfte mit reinem Terpentindl gefiillt hat. Durch mehr-
maliges Umschwenken des Kolbchens gelingt es leicht — ohne dals
Evakuieren erforderlich ist — simtliche Luft aus den Bodenporen
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auszutreiben, Ist dies geschehen, so fiilllt man das Kolbehen bis zur
Marke aus der Burette auf.

Duarch Division der noch in der Birette vorhandenen Anzahl
Kubikzentimeter Terpentinil in das Gewicht des angewandien Bodens
erhialt man das spezifische Gewicht.

Spezifisches Gewicht einiger Bodenarten. Im folgenden
sei das spezifische Gewicht einiger “Bodenarten angefiihri:

Sandboden . . . . . 2,63 | Humusreicher Sandboden 2,45
Ldnnlgm Sandboden . . 2,62 | Strenger Tonboden . . . 2,70
Sandiger Lehmboden . . 2,64 | Moorboden 2,03

Die einzelnen Bodenarten zeigen nur geringe Unterschiede im
spezifischen Gewicht. Nur bei stark homushaltigen Boden ist das
spezifische Gewicht infolge des spezifisch leichten Ilumus geringer.

Bestimmung des scheinbaren spezifischen Gewichtes oder
Yolumgewichtes des Bodens.

Unter scheinbarem spezifischen Gewicht oder Volum-
gewicht eines Bodens versteht man) das Gewichi der Volumen-
einheit eines Bodens unter Einrechnung der Hohlriume oder Poren.
Das Volumgewicht gibt also an, was'l Kubikzentimeter oder ein viel-
faches Volumen trockener Boden \mit Hohlriumen wie egt.

Verfahren: s wird ein (Bestimmtes Volumen Feinerde gewogen
und das Gewicht des Bodeps durch das Volumen dividiert.

Ausfithrune: Digdulttrockene Feinerde wird in drei Teilen in
cinen vm'}‘u'r gewogenen’ Melizylinder von genau 100 gem Inhalt und
Lichtweite eingefillt.  Nach jeder Fiillung wird nach
einem \L)Ib[_,h!d”@ von L. Iu iger der /\'Im( ler 800mal auf cine weiche
Unterlage, etwa auf eine Filzplatte, und 200mal auf eine harte Unter-
lage 2. B aul die mit Linoleum bemanme Tischplatte gestolien. Die
Jet/te Teilfiillung ist derart bemessen, dall das \nlumen des Bodens
genau bis zor Marke reicht. Zum bc-hlussc wird der Zylinder mit
dem Bodeninhalt gewogen,

Nebenher bestimmt man in einer besonderen Probe den I'rocken-
substanzgehalt des Bodens durch Trocknen bei 1059 (s. S. 227).

Berechnung: Das Gewicht des leeren Melizylinders sei — n g.

Das Gewicht des MebBzylinders ~}- Boden sei = m g.

Also wiegen 100 cem lufttrockene Feinerde m —n =a g,

Ist der Gehalt des Bodens an Trockensubstanz = p 9/, so

. x ). i
enthalten a g lnfttrockene Feinerde I

oo —¢¢ trockenen Boden bzw.
1 o Wasser: ’
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Bestimmung des Porenvolumens des Bodens. e
= A

Nun nchmen aber ¢ g trockner Boden -+ d ¢ Wasser ein Volumen
von 100 cem ein.

Demnach wiegen 100 — d cem trockene Feinerde ¢ g: also wiegt

e

100 —d *

Volumgewicht einiger Bodenarten. Nachfolgend ist das
Volumgewicht (in Gramm je Kubikzentimeter) einiger Bodenarten
angegehen:

1 ecm trockener Boden v, =

Sandboden . . . . . . 1,39 | Humusreicher Sandboden . 1,00
l.ehmiger Sandboden . . 1,31 | Strenger Tonboden . . . 1,15
Sandiger Lehmboden . . 1,16 | Moorbodem . . . . . 045

Bestimmung des Porenvolumens des Bodens,
Unter Porenvolumen versteht man den Raum, den die mit Luft
und Feochtigkeit erfiillten Hohlrdume in 100 ¢cem Boden einnehmen.
Man findet das Porenvolumen v,, wenn man das scheinbare
spezifische Gewicht (\"o]mnﬂ'e\\richt) v, durch das wirkliche spezifische
Gewicht s dividiert, mit 100 multipliziert upd\ von 100 subtrahiert.
Vp =100 — 22, LB

5

Die Ableitung lir diesen Ausdrudk ergibt sich aus dem folgenden

Beispiel : Angenommen, das wirkliche spezm:r he Gewichi s sei = 2,63
9

und das scheinbar spezifische Gewidht oder Volumgewichl v, sei = 1,39,
Nach den gegebenen Delimitionen wiegt also 1 cem Boden ohne
Hohlriume 2,63 g und bei.Norhandensein von Hohlrdumen 1,39 g.
Wenn aber 2,63 g lesto ‘Bodenteilchen ein Volumen von 1 cem ein-
nehmen, so ist das Volumen von 1,39 g festen Bodenteilchen =
o 0,5285 cem
2 I
In 1 com Boden mit Hohlrdomen beansprochen also die [festen

Bodenteilchen einen Raum von 0,5285 cem; das ibrige Volumen von
1 —0,5285 = 0,4715 cem bcsu‘hl aus Hohlrinmen oder Poren.

Demnach betmg, der in 100 cem Boden von den festen Boden-
teilchen erfilllte Raum 100 -0,5285 = 52,85 cem und das Poren-
volumen 100 — 52,85 = 47,15 cem.

Das Volumen der iesren Bodenteilchen betrigt also 52,859/ und
das Porenvolumen 47,159/,

Porenvolumen fir einige Bodenarten. Is sei [ir einige

Bodenarten das Porenvolumen angegeben:
Sandboden . . . . . 479, | Humusreicher Sandboden . ""!”"n

Lehmiger Sandboden . . aO”.r, Strenger Tonboden . . 590/,
Sandiger Lehmboden . . 5369, | Moorboden . . . . . \"’U
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Bestimmung der Wasserkapazitit des Bodens.

Unter Wasserkapazitdt versteht man die Wassermenge, welche
ein Boden bis zu seiner Séttigung autzunehmen vermag.

Diese [I'dhigkeit ist abhingig von der Korngrifie der Boden-
teilchen, insbesondere von seinem Gehalt an quellbaren Stoffen, sowie
von der Lagerungsweise des Bodens, Je feiner das Korn, je zahl-
reicher die kapillaren Poren und je grofler die Menge an 'Kolloiden
ist, desto hoher ist die Wasserkdpdmmt Im Kriimelzustand nimmt
der Boden weniger Wasser aof als in Einzelkornstruktur.

Verlahren: Man siittigt eine abgewogene Bodenmenge mit Wasser
und bestimmt das Gewicht des zurickgehaltenen Wassers.

Man gibt die Wasserkapazitiit in Gewichtsprozenten der frockenen
Feinerde an, d. h. man bestimmt jene Wassermenge, welche von 100 g
der trockenen Feinerde zuriickgehalten wird.

Ausfihrung: Zur Bestimmung benutzt man einen Zylinder aus
Zinkblech von etwa 16 em Hohe uud 4 em Durchmesser (Abb. 79).
Der Zylinder ist unten mit einem
Drahtnetzsieb oder einem Stiick feiner
Leinwand abgeschlossen.

Yor dem Gebrauch bringt man
den Zylinder!) in ein mit Wasser ge-

Abb. 9. fillltes Becherglas, lilit ithn einige Zeit

Zylinder zur Bestimmung dog darin und stellt ihn dann auf mehr-
Wasserkapazitiit. fach zusammengelegtes Tiltrierpapier.
Hierbei ist daraul zu achten, dal das

Filtrierpapicr mit dem”Drahtnetz oder der Leinwand des Zylinders in
engste Beriihrung kommt und dal das Filtrierpapier stets feucht
bleibt. Den Z _\'lmdet hialt man mit Hilfe einer an einem Stafiv be-
festigten Klammer und bedeckt ihn mit einem Glasschilchen. Nach
etwa 10 Minuten trocknet man den Zylinder aufien ab, stellt ihn in
ein trockenes Becherglas und wigt beides zusammen auf der tech-
nischen Prizisionswage. Man erhillt auf diese Weise die Tara (i g).

Nun beschickt man den Zylinder mit lufttrockener Feinerde,
indem man immer nur kleine Mengen einfilllt und jedesmal durch
gelindes Aufklopfen aul eine weiche Unterlage fiir glemhmdjhgb Fiillung
sorgt. Den obersten Zentimeter lilit man frei, da einige Bodenarten
stark quellen und deshalb Platz zur Ausdehnung haben miissen. Nun
wigt man den Zylinder wieder zusammen mit dem Becherglas und

1) B. A. Mitscherlieh empfiehlt den Zylinder zuniichst mit einer etwa
1,5 ¢em hohen Kiesschicht zu filllen; der Kies soll einen Korndurchmesser von
1',_.—": mm hahen.
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erhiilt so das Gewicht von Tara 4 Boden und durch Abzug der Tara
das Gewicht des Bodens (a g).

Alsdann setzt man den wit Boden gefillten Zylinder in ein
(refall, welches so weit mit Wasser gefillt ist, dab der obere Rand des
Zylinders etwas oberhalb des Wasserspiegels steht. Nun JiBt man den
Boden von unten her sich mit Wasser vollsaugen. Ist der Boden bis
zar Oberfliche durchfeuchtet, so nimmt man den Zylinder aus dem
(refdls heraus, trocknet ihn aullen ab, stellt ihn auf das mit Wasser
gesiittigte Filtrierpapier und bedeckt ihn oben mit einem Glasschilchen.
Nach ungefihr zwei Stunden stellt man das Gewicht fest (Tara 4
Boden + Wasser = ¢ g). Hierau! bringt man den Zylinder wieder in
das mit Wasser gefiillte Gelal zuriick und wigt nach einiger Zeit
nochmals. Das setzt man so lange. fort, bis zwel aufeinander folgende
Wigungen nahezu gleiches Gewicht rcrehen

Die Bestimmung ist mehrfach auszufiihren und der Durchsehnitts-
wert anzugeben.

In einer besonderen Probe wird der Wassergehalt der angewandten
lufttrockenen Feinerde bestimmt.

Berechnung: Angewandt: a g lufttrockener Boden = b g
trockener Boden.

Die Tara sei =1tg, das Endgewichtl =

Folglich enthalten die angewandten bL
Sittigung ¢ —b —t =w g Wassern

Somit ist die Wasserkapazit@l” des Bodens in Gewichtsprozenten
w . 100

" UQ

kanu Boden bei ihrer

b

Wasserkapazitit fit einige Bodenarten:
Sandboden . . . . . 18, 8% | Humusreicher Sandboden 52,89/,
Lehmiger Sandboden . 21,99/, | Strenger Tonboden . . 80 99/,
Sandiger Lehmboden . 2012“., Moorboden . . . . . 12(1“

Bestimmung der Hygroskopizitiit des Bodens
nach E. A, Mitscherlich.

Unter Hygroskopizitit eines Korpers versteht man dessen
Fihigkeit, aus der umgebenden Luft Feuchtigkeit an seiner Oberfliche
rm.deuusthlag(,n Du,m, Fihigkeit ist abhdngig von der Dampl-
spannung der Luft und der GrioBe der Oberfliche. Bei ein und der-
selben Dampfspannung ist die Hygroskopizitit eine der i)bctll.u,m
proportionale Grole.

Die Hygroskopizitit des Bodens gibt deshalb einen Mabstab fiir
die Griobe der Bodenoberfliche, d. h. fir die Summe aller Oberfliichen
der einzelnen festen Bodenteilchen.
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Das hygroskopisch gebundene Wasser ist fir die Pilanzenwurzeln
nicht zuginglich. Um deshalb das [reie zugiingliche Wasser eines
Bodens zu ermitteln, mull man von seinem Gesamtwassergehalt das
hygroskopisch gebundene Wamss_gn‘ in Abzug bringen.

Auf Gl'und theoretischer Uberlegungen und praktischer Versuche
von H. Rodewald und E. A. Mitscherlich nehmen Biden iiber einer
*wrhwvlt,lmluw von 109/, H,SO,-Gehalt so viel Wasser auf, als ihrer
Hygroskopizitit ent.spnu::ht,

Verfahrven: Luftirockene Feinerde wird zunichst in ein mit
109/iger Schwefelsiure gefiilltes Gefill gebracht und nach Ausgleich
der Dampfspannung, was einige Tage beansprucht, gewogen. Als-

T

,ﬁl f

Abb. 80,
Hygroskopizitidsgefill nach T, A, Mitscherlich.

dann wird derselbe Boden bei 1009 getrocknet. Da sich bei dieser
Temperatur die Humusstoffe des Bodens an der Luft zum Teil zer-
setzen, geschieht die Trocknung im Vakunm iiber Phosphorpentoxyd,
das bekanntlich eine stark wasseranziehende Substanz ist. Die beim
Trocknen stattfindende Gewichtsabnahme, auf 100 g trockenen Boden
berechnet, ist die Hvgroskopizitit desselben.

Beschreibung der Apparate: Zur Bestimmung dienen zwei
(Glasgefibe nach Art der Exsikkatoren. Das eine Gefil, das sog.
H\:n'rmknpi/iLéiL‘%O'fF;iﬁ (Abb. 80), ist ein Vakuumexsikkator, also ein
dickwandiges Glasgeldl (a) mit !.re:;chhﬁenem Rande und einem Glas-
deckel (b), dessen Rand ebenfalls gesehliffen ist. Beide Rinder werden



Bestimmung der Hyeroskopizitiat des Bodens nach I8 A, Mitscherlich, 235

gut eingefettet?). Der Exsikkator hat seitlich oder oben auf dem
Deckel eine Ofinung; in dieser sitzt ein durchbohrter Gummistopfen;
dessen Durchbohrung enthiilt eine rechiwinklig gebogene Glasrohre (c),
iiber welche ein dickwandiger Schlauch (d) gezogen ist, der durch e¢in
passendes Glasstibchen verschlossen werden kann. Der Exsikkator
wird mit 100 eem 109/ iger Schwefelsiure (f) beschickt. Auf einem
Glasdreifull (g) sitzt ein mit dem zu prifenden Boden (i) gefiilltes Glas-
schillehen (h). Das Schiilchen (h) hat einen geschliffenen Rand, damif
es beim Wigen mit einer eben O‘eschh]cnw Glasscheibe moglichst
luftdicht abgedeckt werden kann. Das zur Messung des Drucks not-
wendige Manometer (e ) ist an einem Fulle des Glasbankbhuna befestigt.
Statt dessen kann man, wie unten beschrieben ist, das ‘\Ianmm,tv-
anlen zwischen dem Exsikkator und dem Sicherheitsgefil) einschalten.

:\l)lJ. H].
Vakunmexsikkator nach E. A, Mitscherlich.

Das zweite Gelidll (Abb. 81) ist ebenfalls ein Vakuuwmexsikkator
und besteht ans 83—4 mm starkem Jenaer Glase und hat die Form
einer llalbkugel (1) mit eben geschlilfenem Rande. Das Gefidl triagt
einen schwach gewolbten Messingdeckel (b), dessen Rand ebenfalls

el T > § ot 0, JE - . - 2 r
plan geschliffen ist. An einer Seite des Deckels ist ein Tubus (o)
eingelotet, welcher zum Auspumpen des Gefilles dient. Der Ver-
schlufb des Tubus ¢ erfolgt durch Aufziehen eines grauven dick-

1) Als et zum Dichten empliehlt Mitscherlich folgendes Gemiseh:
50 Teile ausg wer Rindertalg werden mit 30 Teilen llll\ll]]lelll“ul{*)"ttlll
Gummi und 18 Teilen Leindl so lange unter dem Abzuge gekocht, i
Fliissigkeit nicht melr schiimmt., Das erstarrte [rCJ!ll*-L]l ist U(.EHAL]Il'l\hI 23
sollte eg in kalter Jahreszeit zu fesh sein, so kann man ihm leicht durch
weitere Beimengung von 0] jede beliebige Konsistenz geben.

2lass
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wandigen Gummischlanches (sog. ,Dampfqualitit¥) (d), welcher an
seinem {reien Ende durch ein kurzes Glasstibchen verschlossen werden
kann. Deckel und GefiBrand werden ehenfalls schwach eingefettet;
aullerdem wird zwischen beiden ein etwa 0,8 mm starker, 1—1,5 cm
breiter Ring aus Paragummi (e) gelegt. Auf den Boden des Gefilies
wird chemisch reines Phosphorpentoxyd gebracht (f). In das Phosphor-
pentoxyd wird ein Glasdreifull (g) gestellt, welcher mit einer flachen
Gilasscheibe (k) bedeckt ist. Der Durchmesser der Glasplatte ist von
der Grofe des daranf gesetzten Glasschilchens (h), in dem sich der
Boden (i) befindet. Die Glasscheibe soll ein Verstéduben des Phosphor-
pentoxyds beim Auspumpen des Gefdles verhindern.

Das Vakuum wird durch ein Quecksilbermanometer gepriift, das
zweckmiBig mit einem eingeschliffenen Dreiweghahn versehen st
(Abb. 32). Der ecine Schenkel des Manometers wird mit dem Ix-
sikkator verbunden, der andere Schenkel steht mit einem Sicherheits-
gefil in Verbindung, d.i. eine dickwandige Flasche mit doppelt durch-
bohrtem Gummistopfen, durch welche zwei rechtwinklig gebogene, kurze
Glasrohren gehen. Die eine Réhre ist mit dem Manometer, die andere
mit der Wasserstrahlluftpumpe verbundeny Samtliche Verbindungen
werden durch dickwandige Schliuche ‘hergestellt. Die Sicherheits-
flasche hat den Zweck, ein Riicksfeigen des Pumpwassers in das
Manometer zu verhindern, was hei schwankendem Wasserdruck vor-
kommen kann.

Ausfiihrung: Man wiigtCauf der analytischen Wage das leere
Schilchen h mit der aufgeschliffenen Glasplatte (Gewicht = t g). Als-
dann beschickt man es mit'30—50 g lufttrockenem Boden (bei Moor-
bioden geniigen 5—10%%) und stellt durch Wigung das Gewicht der
Bodenmenge genau fest. Nun bringt man das Schilchen in den mit
100 cem 10%/iger Schwefelsiure (spez. Gewicht = 1,068) gefillten
Vakuumexsikkator. Hierauf bedeckt man den Exsikkator mit dem
Deckel, verbindet den Schlauch d vermittels einer kurzen Glasrdhre
durch einen dickwandigen Schlauch mit der Sicherheitsllasche und
diese mit der Wasserstrahlluftpumpe und evakoiert bis auf 1—2 em
Quecksilberdruck. Alsdann schlieBt man den Exsikkator, indem man den
Schlauch d zunichst mit einem Schraubenquetschhahn zusammenprebt,
den zur Sicherheitsflasche fiihrenden Verbindungsschlauch loslost und
dann d mit einem passenden Glasstiibchen verschlielit. Nach dem Ver-
schluB durch das Glasstibchen wird der Quetschhahn zur Schonung
des Schlauches wieder entfernt. Den abgeschlossenen Exsikkator stellt
man nun in einen dunklen Schrank., Nach 2—3 Tagen lilt man, nach-
dem man sich vom Bestehen des Vakuums iiberzeugt hat, langsam
Luft in den Exsikkator eintreten. Zu diesem Zweck ersetzt man das
im Schlauch d steckende Glasstibchen durch eine kapillar ausgezogene
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Glasrishre, nachdem man vorher den Schlauch durch den Quetsch-
hahn abgeschlossen hat. Alsdann nimmt man das mit dem Boden
beschickte Glasschilchen aus dem Exsikkator heraus, bedeckt es so-
eleich mit der plangeschliffenen Glasplatte und stellt es auf die Seite.
Dann entfernt man mit einer Pipette die Schwefelsiure aus dem Fx-
sikkator und ersetzt sie dureh 100 com einer ebenfalls 10°/;igen
Schwelelsiure. Sodann bringt man das Sehiilchen wieder in den Ex-
sikkator und evakuiert von neuem. Nach abermals 3 Tagen wird
wieder Luft langsam eingelassen, welche man zweckmilig durch zwei
mit 109/,iger Schwefelsiure gefiillte Waschiflaschen streichen 14ft.
SchlieBlich wird der Boden sofort mit der zugehdrigen und anfangs
mitgewogenen (ilasplatte bedeckt und gewogen (Gewicht = m g).

Das gleiche Schilchen mit dem Boden wird dann in den mit
Phosphorpentoxyd beschickten Exsikkator gestellt?) und unter Vor-
schaltung des Manometers und der Sicherheitsilasche evakuiert. Wihrend
des Bvakuierens stellt der Dreiweghahn die Verbindung der Mano-
meterrihre mit dem Exsikkator und der Luftpumpe her. Nach dem
Evakuieren schlieBt man den Exsikkator zundchst durch Zusammen-
pressen des Schlauches d mit einem Quetschhabn; alsdann stellt man
den Dreiweghahn des Manometers so, dafi«dieses nicht mehr mit dem
Sicherheitsgefil in Verbindung steht, und| lost den Schlauch, der vom
Manometer zum Sicherheitsgefdlh fihrt,\ Nun stellt man durch Drehung
des Dreiweghahns die Verbindung des Manometers mit der Aullenluft
her. Dabei darf man den Hahn mur ganz langsam in diese Stellung
bringen, um ein zu schnelles. Zoricksteigen des Quecksilbers und ein
MitreiBen von Luft oder garceine Zertrimmerung des Manometers zu
vermeiden. Nun verschliéht man den Schlauch d darch ein Glas-
stibchen und entfernt den Quetschhahn, Alsdann stellt man den ge-
schlossenen Exsikkator aul ein passendes Gestell in einen Kochtopf
von etwa 45 em Durchmesser und 45 ¢m Héhe. Der Boden des Koch-
topfes ist bis zu einer [he von 5—7cm mit Wasser bedeckt, das durch
eine Bunsenflamme derart im Kochen erbalten wird, dali der Raum des
Kochtopfes dauernd mit Wasserdampf gefiillt ist. Der Kochtopf wird mit
einem Deckel lose geschlossen, so dali wenig Dampf daraus entweichen
kann. In dem Dampfbade liBit man den Exsikkator 4Stunden lang stehen;
dann nimmt man ihn heraus, trocknet ihn ab und lifit ihn erkalten.
Hierauf iiberzeugt man sich vom Vakuum des Exsikkators. Zu diesem
Zweck schlieBt man den Schlauch d wieder mit dem Quetschhahn ab
und verbindet den Exsikkator mit dem Manometer und der Saug-

1) Damit der Boden einen Teil seines Wassers abgibt nnd nicht unnitig
viel Phosphorpentoxyd zur Trocknung benitigt, kann man das Schitlchen mit
dem Boden vorher 1—2 Tage lang in einem mit konzentrierter Schwefelsdure
gefiillten Ixsikkator stehen lassen.
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pumpe, ohne zundchst den Quetschhahn zu 6ffnen. Hierauf evakuiert
man und entfernt auf diese Weise die Lult aus den Verbindungs-
schliuchen. Nun stellt man den Dreiweghahn so, dab nur eine Ver-
hindung zwischen Manometer und Exsikkator besteht, ldst die Ver-
bindung mit dem Sicherheitsgefili, stellt die | umpe ab und dffnet den
(Juetschhahn des Exsikkators. lhm Manometer darf keinen oder nur
einen wenig hoheren Druck anfweisen als der Lxsikkator vor dem
Frhitzen hatte. Hat man sich auf diese Weise vom Yakuum des
Exsikkators iiberzeugt, so schlieBt man ihn wieder ab, verbindet ihn
dann mit zwel mit konzentrierter Schwefelsiure gefillten Waschflaschen
und LBt langsam Lult einstromen. Ist der Ixsikkator mit trockener Luft
gefiillt, so wird der Gummiring heransgezogen, der Deckel abgenommen
und das Sehilehen, in dem sich der trockene Boden belindet, sofort
mit der abgeschli ffenen Glasscheibe bedeckt und gewogen f{x(‘WILhL—n ).
Um beim Offnen des Exsikkators den Gummiring nach Mbglichkeit
su schonen, erhitzt man zweckmiibiz ein wenig den Messingdeckel.
Dieser LBt sich dann mit einer schwach drehenden Bewegung leicht
abheben. Die absolute Trocknung des Bodens wird nicht erreicht,
wenn nach dem Trocknen kein festes Phesphorpentoxyd im Exsikkator
mehr vorhanden ist.

Berechnung: Tara (= Schalg“und Glasscheibe) = t .

Tara -+ Boden\ 4 hvgroskopisches W:
Tara - trogkener Boden = n g.

m—n
B—%

Aus der Hygroskepizitit w, liBt sich die absolute Grdobe der
Bodenoberfliche berechinen. Nach I, A. Mitscherlich ist die Ober-
fliche der einzelnen harten Teilchen von 1 g Boden = wy -4 qm.

er=m g.

Hygroskopizitit wy, = 100

Hygroskopizitit und Bodenoberfliche
giniger Bodenarten.

Bl Bodenoberfliche
3 e PhE
Bodenart .\'I\'U|Jizii'i'l| von | g Baoden
in gm
Baidhodet o w o« 5w e 1,06
Ll_:hm r Sandboden , . 1,40
Sandiger Lehmboden . . 2,00
Milder Lehmboden. . . 5,00
Humnsreicher Sandhoden ;
Strenger Lehmboden | 26,10
Moorhoden Ta.68
Tonhoden 05,24
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Bestimmung  der an Erdalkalien (Kalzium und Magnesinm)
gebundenen Kohlensiiure des Bodens.

Die Kohlensidure ist im Boden vorwiegend an Kalzium und Magne-
sinm gebunden. Da die kohlensauren Erdalkalien durch H enLdlnnu
einer guten Krimelstruktur giinstig aul den physikalischen Zustand
des Bodens wirken, so ist ihre Ermittelung anf Grund des Gehaltes
an gebundener Kohlensiinre von Wichtighkeit.

[n der Regel stellt man die auf Grund der Analyse gelundenc
Kohlensiuremenge als kohlensauren Kalk in Rechnung ohne Riicksicht
anf die Magnesiumverbindungen.

Verfahren: Die Bestimmung der an Kalzium und Magnesium
gebundenen Kohlensiure erfolgt nach den auof S. 49ff. angegebenen
Yerfahren, also

1. anl gasvolumetrischem Wege nach Scheibler:

2. gewichtsanalytisch nach Fresenius-Classen.

Ausfihrung: Man geht von lufttrockener Feinerde aus, deren
Feuchtigkeitsgehalt in einer besonderen Probe ermittelf wird.

Die Feinerde wird in einer Reibschale aus Achat fein gepulvert;
dabei dirfen etwa schwer zu pulverisierende’Teilchen nicht ausge-
schaltet werden, weil sonst die Probe kelgen richtigen Durchschnitt
darstellt. Vom gepulverten Boden wigt.man 1—10 g in eine Porzellan-
schale. Die Hohe der abzuwicenden Menge richtet sich nach dem
vermutlichen Kohlensiuregehalt des Bodens, wofiir die Vorpriifung mit

Salzsiure cinen ungefihren \nhdltsmnkt gibt. Man beriicksichtige
hci der Wahl der Bodenmenge; daLi lg rciner kohlensaurer Kall
0,44 o Kohlensiiure enthiltg\welche ein Volumen von etwa 235 cem
cinnehmen (vgl. Anmerkun®’ S. 50).  Demnach wird man sich bei
Kalkboden mit der Anwendung von 1—2 g begniigen.

Der abgewogene Boden Wird im Lufttrockenschrank 1 Stunde
lang bei 1000 (! f‘"(‘rI'UL;L.LlE‘T um die im Boden vorhandene gasformice
]\nhl(*nmmv auszutreiben. Danach iiberfiihrt man die gesamte Boden-
menge verlustlos aus der Porzellanschale in das zur IJIH\I(‘]\lU‘{]” der
Kohlensiure bestimmte Gefdl und verfihrt weiler, wie auf S. 49 by, 53
angegeben ist.

Enthilt der Boden Manganoxyde, so wiirde er bei Anwendung von
Salzsiure Chlor entwickeln, wodureh die Bestimmung zu falschen [ir-
thmw&,cn fithren wiirde. In einem solchen Fall gibt man etwas Zinn-
(2)-chlorid in das Kilbchen, wodurch das Chlor infolge Bildung von
Zinn(4)-chlorid unschidlich gemacht wird.

Bei humushaltigen Boden wird beim Erhitzen mit Salzsiure ans
dem [Tumus Kohlensiure abgespalten: man findet infolgedessen mehr
Kohlensdure, als in Wirklichkeit an kohlensauren Erdalkalien sebunden
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vorhanden ist. IL. Immendorif empfiehlt deshalb, die Austreibung der
Kohlensiure bei gewohnlicher Zimmertemperatur vorzunehmen, wobei
man die Salzsiure genigend lange, etwa 3 Stunden lang, auf den
Boden einwirken lassen mul. :

Berechnung: Die Menge der gefundenen Kohlensiure wird auf
kohlensauren Kalk berechnet, indem man das gefundene Gewicht an
Kohlensiiure mit dem Faktor 2,2743 multipliziert. Der Kalkgehalt
wird in Prozenten des trockenen Bodens angegeben.

Charakterisierung der Boéden auf Grund ihres Kalkge-
haltes: Man bezeichnet nach A. Nowacki einen Boden als ,kalk-
haltig¥, wenn er 2—4°/ kohlensauren Kalk enthdlt; man spricht
dann je nmach dem vorwiegenden Bestandteil (siche S.218) von einem
kalkhaltigen Sand-, Lehm-, Ton- oder Humusboden. Boden, welche
neben hauptsichlich Ton 5—509/, kohlensauren Kalk enthalten, nennt
man Mergelbéden. Boden von mehr als 50% Kalk werden Kalkboden
genannt. Je nachdem der Restbestandteil der Mergel- und Kalkbhdden
vorwiegend aus Sand, Lehm, Ton oder Humus besteht, unterscheidet
man sandige, lehmige, tonige oder humose Mergel- bzw. Kalkbiden.
Besteht der Boden fast ganz aus Kalk,Cs0 spricht man von reinen
Kalkboden.

Bestimmung des Humus im Boden durch Gliihen.

Unter Humus versteht atan die dunkel gefirbten organischen
Verbindungen des Bodens, welche durch die Zersetzung von Pflanzen-
resten hervorgegangen sind:

Verfahren: Dep.Boden wird zunichst bei 1050 C getrocknet,
um das hygroskopisch” gebundene Wasser auszutreiben: dann wird er
schwach gegliht und der dadurch entstandene Gewichtsverlust durch
Wiigung ermittelt.

Infolge des Glihens finden aufier der Zerstorung des Humus noch
allerlei Verinderungen im Boden statt. Es werden (2)-Oxydverbindungen
(Eisen(2)-oxyd und Mangan(2)-oxyd) in (3)-Oxyde iibergefiihrt, Nitrate
zerstort, Ammoniumverbindungen verflichtigt und Karbonate zum Teil
serstort: auBerdem wird das von einzelnen Bodenbestandteilen (Ton,
Giips u.a.m.) chemisch gebundene Wasser ausgetrieben. :

Bei Sand- und Moorboden gibt der Gliihverlust einen brauchbaren
Malstab fir deren Humusgehalt an.

Das Verfahren eignet sich aber nicht fir andere Boden. Enthalt
der Boden nur wenig Kalk, so kann der durch Glithen entstandene
Kohlensiureverlust dadurch ersetzt werden, daf man den Glihriick-
stand mit Ammoniamkarbonat eindampft und den Uberschuli desselben
durch schwaches Lrhitzen verjagt.
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Ausfiithrung: Man wiigt 5—10 g lufttrockene Feinerde in einen
vorher farierten gréfieren Porzell ammrfel Dann bestimmt man durch
Trocknen bei 105° C die Menge des }ﬂ,- oroskopisch gebundenen Wassers
in der anf S. 227 cl»ngegebeuau Weise.

Alsdann stellt man den Tiegel mit dem getrockneten Boden schrig
auf ein Tondreieck und erwdrmt ihn mit einem Bunsenbrenner vom
Rande her. Danach wird der Tiegel mif einem vorher angewirmten
(um ein Zerspringen zu vermeiden) Deckel lose bedeckt und von
unten her zur schwachen Rotglut erhitzt. Die Erhitzung hat solange
zu erfolgen, als noch Kohleteilchen im Boden vorhanden sind. Durch
wiederholtes Drehen des Tiegels mit der Zange und durch Umrithren
des Bodens mit einem qutlnbpatcl kann man die Verbrennung be-
schleunigen.

Nach dem Glihen lait man erkalten, befeuchtet den Boden, um
den Verlust an Iohlensiure moglichst wieder zu ersetzen, mit einer
Lisung von Ammoniumkarbonat und trocknet anf dem Wasserbade
ein. Alsdann crhitzt man den Tiegel, ohne ihn zu bedecken, mit
kleiner Flamme bis zur vollstindigen Verjagung des iiberschiissigen
Ammoniumkarbonats. SchlicBlich 146t man den\ Tiegel im Exsikkator
erkalten und wiigt.

Beispiel. Angewandte Bodenmengg: 50

Riickstand nach dem Trocknen bef-1059 C: 4,56 |

4 g Glithen: 452

F'o](fhch Glihverlust des bei 1050 C getrockneten Bodens: 4,56

T ke gl 0,24 1100

Somit llumu%geha[t W R = 5,26/, des wasserfreien Bodens.

Charakterisierung Yer Boden auf Grund ihres Humus-
gehaltes: Man bezeichnet den Boden als

JC? Jg 09

humusarm, wenn er bis 2 ,( Humus enthilt,
s : of ‘
normal, & ‘2—-a o 5
humos, e 5 o
humusreich, 5 lU—lJ‘” s 5

anmoorig,

Lq._.)om
n T
Humus(M 001‘—)boden,

e ‘20—10()0;‘0

Bestimmung des Kohlenstoffgehalfes des Bodens nach

M. Dennstedt.

Genauer als durch Glihen 146t sich der Humusgehalt eines Bodens
durch Trmittelung seines Kohlenstoffgehaltes mit Hilfe der Elementar-
analyse bestimmen.

s gibt dafir zwei Verfahren; das eine stammt von J. v. Liebig,
das andere von M. Dennstedt. Da die Dennstedtsche Methode ein-

Wiellmann, Praktikum, ; 16
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tacher auszulihren ist als die Liebigsche, so sei nur sie hier be-
sprochen.

Verfahren: Der Humus des Bodens wird im Sauerstoffstrom mit
Platin als Kontaktsubstanz (Sauerstoffiibertriiger) verbrannt. Die dabei
entstehende Kohlensiiure wird von den sich etwa gebildeten Stickstofl-
und Schwefeloxyden mit Hille eines Gemisches von Bleisuperoxyd
und Mennige befreit, mit Chlorkalzium getrocknet, durch Natronkalk
gebunden und gewogen. Aus dem Kohlensiiure- bzw. Kohlenstoff-
gehalt kann man Riickschliisse anf die Huomusmenge ziehen.

il Arbeilsmanomerenr

;] Juhaltsmesser

%/0 OefFnungshatin

Sch JiEsS
Schlaochstulzen 4 ‘Flaschenventil
Sfells_nhral.{he RGN i-Anschlussmutfer

g =

SES

Abb. 82, Stahlflasche.

Beschreibung der Apparate: Zur Ausfihrung der Bestimmung
sind die folgenden Apparate und Stoffe erforderlich.

Der Sauerstoff wird am bequemsten im komprimierten Zustand
in Stahlflaschen (Abb. 82) bezogen. Dieselben haben cinen Inhalt
von 4—10 Litern und stehen unter einem Druck von 100—200
Atmosphéiren. Die Flasche trigt am Kopfe ein Ventil, das sog.
Flaschenventil F, das durch einen Radbhahn gedfinet werden kann.
Auf dem Ansatzstatzen A des Flaschenventils ist mit Vulkanfiber-
dichtung ein Reduzierventil aufgeschraubt. Der Sauerstoff stromt nach
dem Offnen des Flaschenventils zuniichst nach dem Inhaltsmesser J,
d. i. ein Manometer, welches in Atmosphiren (kg je gom) den Druck
angibt, unter welchem der Sauerstoff in der Flasche steht. Aul Grund
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des angegebenen Drucks kann man die Sauerstoffmenge berechnen,
welche in der [I'lasche enthalten ist. Der Rauminhalt der Flasche
ist bekannt und auf der Stahlflasche angegeben; er sei = v Liter. Ist
der abgelesene Manometerdruck == p Atmosphiren, so betrigt die in
der Flasche vorhandene Sauerstoffmenge p * v Liter. Vom Inhaltsmesser J
aus gelangt das Gas in eine Ventilkammer, welche mit dem Arbeits-
manometer M und dem Sicherheitsventil H ausgestattet ist. Das
Arbeitsmanometer zeigt Druck bis zur Hohe von 3 Atmosphiren an,
Vermittels der Stellschraube St kann man den Arbeitsdruck regulieren.
Hineindrehen der Stellschraube (nach rechts drehen) erhoht den “Arbeits-
druck, Heransdrehen (nach links drehen) schwiicht ihn ab. Ubersteigt
der Gasdruck jene Grenze, auf welche man ihn eingestellt hat, so
blist der Uberschub des Gases aus dem Sicherheitsventil Il ab. Nach
der Offnung des Offnungshahnes O gelangt der Sauerstoff in die am
Schlauchstutzen Sch angemachte Schlauct 1£e1tung und in die Apparatur
oder den Gasometer.

Beim Gebrauch der Stahlflasche Gffnet man zunichst langsam den
Radhahn und iiberzeugt sich vom herrschenden Druck in dcr Flasche.
Hierauf schraubt man die Stellschraube St voxsichtig so weil hinein,
bis das Arbeitsmanometer M den gewiinsehten Arbeitsdruck anzeigt.
Dann 6ffnet man den Offnungshabn O whd '1ifit den Sauerstoll’ aus-
treten  Der Druck des austrefenden Gases bleibt nach der Regulierung
mit der Stellschraube ziemlich gleichiiBig, sofern der Uberdruck in
der Flasche noch gentgend groly j&L:

Nach der Benutzung drebfoywan zundchst den Radhahn ab, ldbt
den in der \entlllmmmel vorbindenen Rest des Sauerstoffs austreten,
sehlieBt dann den Offoungshahn wnd dreht die Stellschraube soweit
heraus, bis kein Federdruck auf ihr mehr lastet, was sich am leichten
Gang der Schraube bemerkbar macht.

In Anbetracht des starken Uberdrucks in der gefillten Flasche
ist beim Umgang mit derselben Vorsicht geboten. Man treffe Vor-
kehrungen, damit sie nicht umfallen kann, und entziche sie der Fin-
wirkung der Sonnenstrahlen und anderer Wirmequellen (Ofen, Heiz-
quellen).

Der Sauerstoffl wird von der Stahlflasche in einen Gasometer
(Abb. 83) ibergefihrt und diesem dann entnommen. Der Gasometer
besteht aus einem Zylinder aus Blech oder Glas (A), iiber dem sich
ein kleineres zylindrisches Gefil B befindet. Die beiden Gefille sind
durch zwei mit Hihnen abschlieBbare Rohre verbunden, von denen das
¢ime Rohr a bis nahezu auf den Boden des unteren Z\hrxdc reicht. Das
Gefdl A besitzt auBerdem unten ecinen Tubus b mit Verschraubung
und oben ein Ablalrohr ¢, das durch einen Hahn abgeschlossen werden
kann. Vor der Fillung des Gasometers mit Sauerstoff schliefit man

16%
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den Tubus b und offnet die Hihne der Rohre a und c¢. Dann [illt
man den Gasometer vom GefiB B aus mit Wasser. DBei Gasometern
aus Blech zeigt ein seitlich angebrachtes Wasserstandsrohr den Wasser-
spiegel im Innern des Zylinders an. Ist der Gasometer vollstindig
mit Wasser angefiillt, so verschlieBt man die Rohren a und ¢, ofinet
den Tubus b und liBt durch diesen das mit einer Schlauchleitung aus
der Stahlflasche entnommene Gas einstromen. Ist das Gefdll mit
Sauerstoff gefiillt, so verschlieft man den Tubus. Will man nun dem
Gasometer Sauerstoff entnehmen, so fillt man den oberen Zylinder B

mit Wasser und lifit dieses durch Ofinen

des Rohres a in den Gasbehilter A flieBen.

In dem MaBe, wie Wasser unten eintrilt,
entweicht der Sauerstoff aus dem gedffneten
5 Ablafirohr e.
Deér aus dem Gasometer entweichende
Sauerstoff wird zundehst getrocknet. Das
C, veschieht in einem Trockenturm (Abb. 84).
Dieser besteht aus einem etwa 8—10 em
i, i breiten und 30\em hohen Gefdli, welches
I im unteren<Dyittel etwas eingeschniirt ist.
Iy Der untete Teil des Gefilies hat einen
1La q"l}blls., durf_’.h welchen ein gebogenes und
i 4 il mit_einem Hahn vr;;rsehcues G—lfl.sr(ﬁ_u' ver-
I IH mittels eines wenig eingeletteten Glasstopfens
;} luftdight eingesetzt ist. Du_rch den Tubus
:| b wird das Gefil his zu einer Hohe von etwa
| il 90 9 em mit konzentrierter Schwelelsdure
=i Uy~ gefiillt, so dab die (ilasrihre etwa 1 cm tiel
— in die Sehwelelséiure eintaucht. Der durch

_T———"  die Schwefelsiure vorgetrocknete Sauerstoff

e tritt durch die Binschnirung in den oberen

Abb. 83, Gasomefer.  gylindrischen Teil, dessen untere Hilfte mit
Natronkalk und dessen obere Hilfte mit

gekorntem Chlorkalzium gefillt ist. Um ein Durchfallen des Natron-
kalks zu verhindern, legt man auf die Finschniirung eine passende
Porzellanscheibe und darauf etwas Glaswolle oder Watte. Die obere
Offnang des Trockenfurmes ist mit einem festsitzenden, durchbohrten
Gummistopfen verschlossen, dessen Durchbohrang eine knieformig ge-
bogene Glasrohre enthilt. An die Glasrhre schliebt sich ein etwa
30 ¢m langer Gummischlauch an, der durch einen mit Schrauben-
gewinde versehenen Quetschhahn verschlossen werden kann. Der
Gummistopfen des Turmes kann aach durch einen eingeschliffenen,
seitlich durchbohrten, schwach eingefetteten (lasstoplen ersetat werden,
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dessen seitliche Offnung mit einem am Turm
angebrachten Ansatzrohr kerrespnndi&r't. ls
leme,} 1|t sich, den Gummi- oder Glasstopfen
des Turmes mit einer aus Messingdraht ge-
bogenen Klammer festzuhalten, damit er bei
etwa eintretendem Sauerstoffiiberdruck nicht
herausgeschlendert wird. Der von der oberen
(ﬂnunv des Turmes abgehende Gummischlanch
fiihrt zom Yerbrennungsrohr.

Das Verbrennungsrohr be-
steht aus schwerschmelzbarem Glase
und besitzt eine Linge von etwa
90 em und lichte Weite von 16 bis
18mm. s ist an dem einen Ende miteinem durch-
bohrten Gummistopfen abgeschlossen, durch
dessen Durchbohrung eine kleine Glasrihre geht,
welehe mit dem vom Trockenturm J-b/,\\’t,‘-lgtﬂdﬁn
Gummischlauch verbunden ist. Das Verbren-
nungsrohr ruht auf einer efwa 80 c¢m lanuen=
winklig gebogenen [Eisenrinne, die von el
Stiitzen getragen wird. Die Eisenrinne.dgt mit
Asbestpapier ausgelegt, damit die Verbrenhungs-
réhre nicht an dem mw ithenden [fisen fest- ||
klebt und beim Abkiihlen springty Uber dem -
Verbrennungsrohr liegen zum (Schutze gegen
Wiirmeausstrahlung  Diiched(aus  Eisenblech,

welche mit Asbest geliittexd sind. il |
£ _L. g GRY SIT 11 DD:@L

Als Hmzqm le zur Verbrennung des
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Abb. 84, Verhrennungsappa

Bodens dienen gewdhnliche Bunsen-, Allihn- oder Tl-
1Lb].llbl(i-[]flel von 11—12 mm Rohrweite, deren (|
Flamme dureh einen auf- und absetzbaren, etwa [ =

5 em langen Schlitzaufsatz in die Breife ge-
zogen werden kann. Das hintere Ende des
Rohres, wo die mit Bleisuperoxyd gefiillten
Sehiffehen (sieche unten) liegen, mul auf eine
Temperatur von 300 — 320° erhitzt werden. Das
geschieht mit einem Bunsenbrenner, auf dem
ein  Flammenrohr mit 20 Gasaustrittsstellen
LLllfngL‘M wird. Man probiert durch Einlegen
eines Thermometers ein fir allemal aus, wie
hoch die Flimmechen zu brennen haben, und
wie lange es bei aufgesetzten Déchern dauert,
bis diese Temperatur erreicht ist.
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Als Kontaktsubstanz (Sauerstoffiibertriger) dient ein etwa 6
bis 10 ecm langer Platinstern, d.s. sechs in l*orm eines Sterns zu-
sammengeschweifite, diinne Platinstreifen (Abb. 85). Der Durchmesser
des Platinsterns ist fast ebenso grofl wie der des Verbrennungsrohres.
Der Stern verliert seine sauerstoffibertragende Kraft, wenn er durch
Metalle, wie Blei, Zinn, Zink ,vergiftet* wird. Er ist dann mit kon-
sentrierter Salzsiure kurze Zeit auszukochen und im AnschluB daran
zu glithen. Das Ausglithen erfolgt im oberen Teil der nicht lench-
tenden Bunkcnﬂamme (siehe S.26). Auf secine Gebrauchsfahigkeit
priift man den Stern folgendermalien:
Man bringt ithn in der Bunsenflamme

/ o A7
gur Rotglut und erloscht dann die
i Flamme. Hierauf liBt man ihn ab-
Abb, 85, Platinstern. kithlen. bhis er nicht mehr glihend 1st,

Tst der Stern "(’blaﬂ(’hwf&hl{_’. so bringt
er trotz seiner Abkiihlnng das ans dem Dunsenbrenner mnstr:mlende
Gas wieder zur Entzindung.

Der Platinstern wird in die Mitte des Verbrennungsrohres gelegt.
Etwa 10 em vor ihm befindet sich der' zu untersuchende Boden in
einem etwa 15 cm langen Porzellansehiffchen (Abb. 86). Ungefihr
8 cm hinter dem Platinstern liegeny zwel weitere Porzell anqcinﬁ'dmn
welche zweckmiBig nach dem Rlatinstern zu offen (abgesprengt) sind.
Das zweite Schiffchen liegt etwa 10 cm von der Rohrmiindung entfernt.
Diese beiden Schiffchen werden mit einem von D(‘,Iln%it‘dL vorge-

3 T

Abb. 86, Porzellanschiftchen.

schriebenen Gemenge von Bleisuperoxyd und Mennige gefiillt, welches
von C.A.F. Kahlbdum Berlin-Adlershol oder L. Mtruk Dmrmxtdd
bezogen werden kann. Das Gemenge dient zur Bmduntr der bei der
Ver brennunrf des Bodens frei werdenden Stickstoff- und St‘m‘efclr)\\fde

Um die Tischplatte vor Wirmestrahlung zu schiitzen, wird der
Apparat auf eine Asbestpappe gestellt.

Dem Verbrennungsrohr sind die Absorptionsapparate ange-
schlossen. Zur bmdung des bei der Verbrennung entstehenden Wassers
dienen zwei hintereinander geschaltete, mit Dfeimmrf\m nicht etwa
geaohmolaenem Chlorkalzium ,f:(,ful te U- Ruhlen Das BI‘\fP [l - Rohr
wird mit seinem seitlichen Ansatzrihrehen doreh die Durchlochung
eines im Verbrennungsrohr sitzenden durchbohrten Gummistopfens ge-
steckt. Der groBte Teil des Wasserdampfes wird von den oberen
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Chlorkalziumstiickchen zuriickgehalten. Diese zerflieBen und wiirden
nach ihrem darauffolgenden Festwerden das Rohr verstopfen, wihrend
das iibrige Chlorkalzium kaum noch Wasser aufgenommen hat. Man
filllt deshalb das erste Rohr entweder nur in der Biegung mit Chlor-
kalzium oder aber man fillt den dem Verbrennungsrohr zugekehrfen
Schenkel bis zu zwei Drittel seiner Hohe mit Chlorkalzium, legt
einen Wattebausch darauf und fiillt das iibrige Robrende nur auf einer
Hilfte des Rohrguerschnittes mit Chlorkalzium, die andere Hilfte stopft
man locker mit Watte aus. Beginnen nun nach einer Reihe von Ver-
brennungen die oberen seitlich liegenden Chlorkalziumstickchen zu
zerflieBen, so entfernt man sie samt der Watte und erneuert sie in
gleicher Weise. Damit erspart man eine Nachfillung des ganzen
Rohres. Vor der erstmaligen Benutzung der beiden Chlorkalziumrohre
leite man, wie auf Seite 55 angegeben ist, trockene Kohlensdure hin-
durch und verdriinge dieselbe wieder durch Sauerstoff. Auf das zweite
Chlorkalzinmrohrehen folgen zur Bindung der Kohlensdure zwei mit
mittelkirnigem Natronkalk gefiillte U-Réhren oder dhnliche Apparate
in der auf Scite 56 bezeichneten Schaltungsweise. Daran schlielit sich
ein mit Chlorkalzium gefilltes U-Rohr, welches die Aufnahme der
Feuchtigkeit von aulen her verhindert. Die Fallung der Chlorkalziom-
und Natronkalkréhrehen erfolgt in der auf S. 54 ff. angegebenen Weise.
Vor dem Einfilllen werden Chlorkalziuvta und Natronkalk durch Ab-
sieben von feinem Pulver befreit, “Der Natronkalk darf nicht zu
trocken sein, da er sonst die Koblenséiure nicht vollkommen bindet.
Zu diesem Zwecke priift man zundchst den Natronkalk, indem
man eine kleine Probe im\' Reagenzglase erhitzt; es mul sich
an den Winden reichlichWasser niederschlagen. Ist das nicht der
Fall, so befeuchte man den Natronkalk wenig durch Aufsprihen
von Wasser.

Den AbschluB der Apparatur bildet eine kleine Waschflasche,
welche mit etwa 15cem 19/,iger Palladiumchlorirlésung gefiillt ist.
Diese Lisung stellt man dadurch her, dab man 1 g kéufliches Palla-
diumehloriir (bezogen von E. Merck-Darmstadt) mit etwa 100 cem
kaltem Wasser iibergieft und unter hidufigem Umschiitteln einige Zeit
stehen 14B8t. Von der Losung filtriert man 15 cem in die Waschflasche.
Die entnommene Fliissigkeitsmenge kann durch Hinzugabe kalten
Wassers wieder ersctzt werden, solange noch ungeléstes Palladium-
chloriir in der Flasche vorhanden ist. Die filtrierte Lisung ist gold-
gelb und klar. Bei unvollstindiger Verbremnung entstehen Kohlen-
oxyd und andere reduzierend wirkende Substanzen, welche aus der
Palladiumechloriirljsung schwarzes metallisches Palladium abscheiden.
Schwirzt sich also die goldgelbe Palladiumchlorirlosung, so ist dies
ein Zeichen miBglickter Verbrennung. In einem solchen Fall filtriert
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man die geschwirzte Losung in die Vorratsllasehe zuriick und reinigt
die Waschflasche aufs sorgfiltigste.

Ausfiihrung der Verbrennung: Vor der Verbrennung wird das
Verbrennungsrohr hbeim erstmaligen Gebrauch sorgliltigst gesiubert,
indem man mit einem langen Holzstabe einige Male befeuchtete Filtrier-
papierpfropfen hindurchstéft und mit Wasser nachspiilt. Dann lafit
man das senkrecht aulgestellle Rohr abtropfen und trocknen. Nach
dem Trocknen wird das Verbrennungsrohr samt Platinstern und Blei-
superoxyd-Schiffchen im maBigen Sauerstollstrome unter Aufsetzen
samtlicher Dicher einige Zeit erhitzt, um es auf diese Weise auszu-
glihen. Danach 14Bt man es im Sauerstoffstrome erkalten. Das Br-
hitzen- und Erkaltenlassen mufi allmiihlich geschehen, um ein Zer-
springen des Rohres zu vermeiden. Aus dem gleichen Grunde darf
man das heie Rohr nicht mit einem Dach beriihren.

Inzwischen bereitet man den Boden fiir die Analyse vor. Man
geht von lufttrockener Feinerde aus, die man in einem Achatmorser
fein pulvert. In einer besonderen Prohe wird der Feuchtigkeitsgehalt
des Bodens festgestellt. Nun prift man den Boden auf Karbonate,
was zweckmibig durch UbergicBen mit, Salzsiure aof einem Uhrglase
geschicht. LiBt sich mit der Lupe! keine Kohlensiureentwicklung
beobachten, so kann die Kohlenstoffbestimmung ohne weiteres vor-
genommen werden. Im andern Falle’ mufi erst die Kohlensiure durch
Zusatz von Phosphorsdure oder. schwelliger Siure ausgetrieben werden,
weil sonst die Kohlensiure bt der Verbrennung, wenigstens teilweise,
frei werden und einen 20 ‘hohen Kohlenstoffgehalt des Bodens vor-
tiuschen wiirde. Zur [shlenstoffbestimmung wendet man hei humus-
armen Biden 5—10 g bei humusreichen Béden entsprechend weniger
an. [Enthilt der Boden keine Karbonate, so wigt man ihn direkt in
das tarierte Verbrennungsschiffchen. Sind im Boden aber Karbonate
enthalten, so wigt man ihn in eine kleine Glas- oder Porzellanschale,
feuchtet thn mit Wasser zu einem diinnen Brei an und gibt langsam
eine wiisserige Losung von Phosphorsiure oder schwelliger Siure hin-
sn. Der mit Siure versetzte Boden wird dann auf dem Wasserbade
unter hiiufigem Umriihren mit einem Glasstibchen zur Trockene ein-
gedampft, Wihrend des Eindampfens iiberzeugt man sich von der
schwach sauren Reaktion des Bodenbreies, indem man blaues Lackmus-
papier mit einer Spur des Breis betiipfelt und danach wieder mit
dem Wasser in die Schale himein abspilt. Wird das Lackmuspapier
gerdtet, so geniigt der Sdurezusatz. Nach dem Eindampfen trocknet
man den Schaleninhalt etwa I/,—1 Stunde lang in einem Trocken-
schrank bei 100—110°. SchlieBlich iiberfiihrt man den Boden ver-
lustlos in das Verbrennungsschiffichen. Zu diesem Zweck stellt man
das Schiffchen auf gelbes Glanzpapier und bringt den Boden mit Hilfe
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cines Metallspatels und guten Haarpinsels in das Schiffchen; etwa
danehen fallende Teilchen werden mit dem Pinsel zusammengekehrt
und ebenfalls in das Schiffchen gebrachf. Sollten sich beim Ein-
dampfen des Bodens mit der Siure Kliimpchen gebildet haben, so
sind dieselben vor ihrer Einfillung in das Schiffchen mit dem Glas-
stdbehen zu zerreiben.

Nun beschickt man das inzwischen gesiiuberte, erhitzte und wieder
erkaltete Rohr mit dem Sechiffchen mit Boden. Der Platinstern liegt in
der Mitte des Rohres, die Schiffchen sind beiderseits etwa 8—10 em vom
Platinstern entfernt. Hieraul wird auf der einen Seite des Verbrennungs-
rohres der mit dem Gasometer verbundene Trockenturm, aufl der
anderen Seite die Absorptionsrohrchen in obengenannter Reihenfolge
angeschlossen. ;

Die heiden Natronkalkrohren werden vorher gewogen, nachdem
man beim erstmaligen Gebrauch zur Verdringung der Luft kurze Zeit
einen frockenen Sauerstoffstrom hindurchgeleitet hat.  Vor jeder
Wigung offnet man bel jedem Rihrchen f(ar einen Augenblick den
Hahn, um etwa vorhandene Druckunterschiede auszugleichen.

Die nichste Aufgabe ist die Priifung cdes Apparates auf seine
Dichtheit. Zu diesem Zwecke leitet man vmn Gasometer her Sauer-
stoff hindurch und schliefit den #uBeten” Hahn des letzten Chlor-
kalzinmrohrehens. Ist die Apparatur dicht, so darl nach einiger Zeit
kein Sauerstoffstrom mehr hindurchgehen, was daran erkenntlich ist,
dal das Duarchireten von Gashlasen durch die Schwefelsiure des
Trockenturmes authort. Ist das" nicht der Fall, so muf die undichle
Stelle aufgesucht werden, indem man die Hihne der U-Réhrchen von
vorn nach hinten (vorn ist)die Seite, wo der Sauerstoff eintritt) nach-
einander schlieBt und jedesmal feststellt, ob dic Blasen im Schwefel-
siurebehdlter des Trockenturmes aufhoren. Ist der Apparat in Ord-
nung, so beginnt man mit der Verbrennung., Man sperrt zunidchst den
Sauerstoflzusirom mit dem Quetschhahn zwischen Trockenturm und
Verbrennungsrohr ab, 6ffnet langsam den duberen Hahn des letzten
Chlorkalzinmrihrchens und it den unter Uberdruck im Apparat
vorhandenen Sauerstoff austreten.

Nun dffoet man den Quetschhahn wieder und leitet Sauerstoff
durch die Apparatur. Die Geschwindigkeit des Sanerstoffstromes kann
man sowohl im Schwefelsiurebehilter des Trockenturmes, als auch
in der mit Palladiumchloriir gefillten Waschflasehe beobachten. Man
reguliert den Sauerstoffstrom mit dem Quetschhahn derart, dal} in der
Sekunde etwa 1 Blase durch die Flissigkeit des Palladiumflischchens tritt.

Jetzt entziindet man den Bremner mit dem Flammenrohr und
erhitzt nach Aufsetzen der hinteren Dicher das mennigehaltige Blei-
superoxyd anf 300—3209. Danach zlindet man den Brenner mit dem




250 Untersuchung des Bodens.

Spalt unter dem Platinstern an und 148t ihn kurze Zeit zum allmihlichen
Anwirmen des Rohres mit niedriger Flamme brennen; dann setat
man das zugehbrige Dach anf und verstirkt die Flamme, bis die
Risenschiene unter dem Stern rot gliiht. SchlieBlich entziindet man
den driiten, zunéichst ohne Schlitzaufsatz belassenen Brenuner und stellt
ihn etwa in die Mitte zwischen den vorderen Stopfen des Verbrennungs-
rohres und das mit Boden gefillte Schiffchen. Allmihlich riickt man
den Brenner niher an das Schiffchen heran, setzt schlieBlich den
Spaltaufsatz aufl und erhitzt dann den Boden im Schiffchen  selbst.
Man setzt nun die vorderen Dicher auf und wandert in dem Male,
wie die Kohlenstoffsubstanzen des Bodens verbrennen, d. h. der Boden
hellfarbig wird, mit dem Brenner immer weiter, so dall man nach-
etwa 3/, Stunden am Ende des Schiffchens angelangt ist. Je humus-
reicher ein Boden ist, desto langsamer mul} seine Verbrennung erfolgen.

Wihrend der Verbrennung hat man darauf zun achten, dali der
Sauerstoffstrom stark genug ist; das ist der Fall, wenn durch Flissig-
keit im Palladiumchloriirfliischchen in der Sekunde 1 Blase tritt.
Andernlalls wird die Verbrennung unvollkommen, was sich an der
Schwirzang der vorgelegten Palladiumehlogivlosung kundgibt. In einem
solchen Fall filhrt man trotzdem die Verbrennung zu Ende, um das
Rohr fiir die nichste Verbrennung wieder gebrauchsfihig za machen.
Am Ende der Verbrennung dreht man die Flammen zuniichst kleiner,
erloscht sie schlieBlich ganz und Jaft den Apparat im Sauerstoffstrom
erkalten. [iir eine Verbrennyng rechnet man #/,—1 Stunde.

Nach dem Erkalten werden die beiden Natronkalkrihrchen ab-
genommen, mit einem night fasernden Tuche abgewiseht, an die Wage
gestellt und nach frithestens 1 Stunde zuriickgewogen. Die Gewichts-
zunahme der beiden Réhrechen gibt die Menge der bei der Verbrennung
entstandenen Kohlensiure an. Daraus 1ift sich der Kohlenstoffgehalt
des Bodens berechnen.

Die beiden Natronkalkrhrehen kinnen wiederholt benutzt werden;
man schaltet sie zweckmifig immer in der gleichen Reihenfolge hinter-
einander (siche 8. 56). Betrigt die Gewichtszunahme des zweiten
Rihrehens mehr als 10 mg, so ist das erste Rohrchen erschopft und
mul} erncuert werden.

Das mennigehaltige Bleisuperoxyd wird im ersten Schiffchen nach
jeder zweiten Verbrennung erneuert.

Berechnung: Die Bercchnung sei an cinem Beispiel erliutert.

Angewandt: 7,5875 g luftirockener Boden.

Gefunden: 0,1188 g Kohlensiiure.

Nun entspricht 1 Molekill Kohlensiiure = 1 Atom Kohlenstoll.
Das Molekulargewicht der Kohlensiure = 44,0, das Atomgewicht des
Kohlenstofls = 12,0.
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Die in den gefundenen 0,1188 g Kohlensiure enthaltene Kohlen-

stoffmenge ergibt sich zu 0,0324 g aus der folgenden Gleichung:
44,0:12,0=0,1188:x
2-0,1188 2 L/ - e

X :—-%: 0,2727 - 0,1188 = 0,0324 g Kohlenstoil.

Der Wassérgeheﬂt des lufttrockenen Bodens sei = 2,65°,.

Demnach sind in 7,5875 g lufttrockenem Boden an Wasser enthalten
2,65 17,6875 0.9011

ey, 1w

Folglich wurden angewandt 7,5875 — 0,2011 = 7,3864 g trockener
Boden.

Es sind also in 7,3864 g trockenem Boden 0,0524 ¢ Kohlenstoft
enthalten. .
Tra ; ; ,0324 - 100
Mithin enthiilt der trockene Boden O‘—ﬁ o

71,3864

Will man aus dem Kohlenstoffgehalt des Bodens seinen Humus-

gehalt wenigstens anndhernd berechnen, so legt man fir Humus

!

einen durchschnittlichen Kohlenstoffeehalt von 589/, zugrunde.
E fa!] =

= 0,439 9/, Koblenstoll.

. . 0cl ;
Danach entspricht 1 g Kohlenstoff I_Ur]_qm = 1,724 g Humus.
e

Der untersuchte Boden hat somifceinen Humusgehalt von 0,439 -
1,724 = 0,757°/,.

Bestimmung des Gesamtstickstoffs im Boden.

Der Stickstoff kann in~\drei Formen im Boden vorhanden sein,
als Ammoniumsalz, als sdlpetersaures Salz und in Form organischer
Verbindungen.

Verfahren: Um die Menge des Gesamtstickstolls zu bestimmen,
wird der Salpeter nach M. Jodlbauer oder O. Foerster reduziert und
das Ganze mit Quecksilber und lkonzentrierter Schwefelsiure nach
Kjeldahl anfgeschlossen. Auns dem beim Aufschlub entstandenen
Ammoniumsulfat wird das Ammoniak durch Kochen mit Natronlange
n
10

Ausfithrung: Man verwendet zur Bestimmung lufttrockenen
Boden (Feinerde), pulverisiert denselben fein in einem Stahlmirser,
nimmt eine gute Durchschnitisprobe und wigt 10 g in einen Kjeldahl-
kolben. Von humusreichen Béden nimmt man 5—10 g und von Moor-
boden 2 g. Der Boden wird nach dem Verfahren von M. Jodlbauer
und O. F'oerster aufgeschlossen (siehe S. 1111f).

Wihrend des Aufschlusses ist der Kolben, hauptsichlich zu Be-
ginn, héufig umzuschiitteln, damit der Boden nicht anbackt. Schdumen

abdestilliert und in Schwelelsiure aufgefangen.
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wird durch vorsichtiges Erhitzen und Zusatz von etwa 1/, g sticksfoff-
freiem Paraffin verhindert. Nach dem Aufschliefien mmmt der Baden
die helle graue Farbe des unldslichen Tones oder Sandes und die
dariiber stehende Schwefelsiure cine wasserklare odel bei stark eisen-
haltigen Biden eine hellgelbeFiirbung an. Ist der Kolben soweit abgekiihlt,
dal er sich nicht mehr allzu heify anfiihlt, so fiigt man vorsichtig 50 cem
Wasser hinzu, schwenkt hin und her, abL etwas stehen und ”‘lf‘J:Jt die
Fliissigkeit verlustlos vom ]N’)(E‘Il&:'lt/ ab durch einen Trichter in einen
Destlllmrkolbtn von etwa 1 Liter Inhalt. Alsdann gibt lI'!Id[l yon neuem
.JO com Wasser hinzu, schwenkt wieder um und gieit die Flissigkeit
) den Kolben. Das wiederholt man so oft, bis der als \11nrmmum—
su]fa.t vorhandene Stickstofl extrabiert ist; es lilit sich dies mit etwa
250 cem Wasser erreichen; die S j)ulﬂusswl\m darf zuletzt nicht mehr
sauer reagieren, Da man auf diese Weise nur wenig Sand in den
Destillierkolben bringt, verhiitet man das Lintreten ldstigen StoBens
beim Destillieren.
Das Ammoniak wird nach Zusatz von Natronlauge und Kalium-
sulfid und eciner Messerspitze voll Zinkkornchen abdestilliert und in

20—25 cem T Sehwefelsdure aufgefanen. Durch Zuriicktitrieren der
nicht gebundenen Schwefelsdure it ﬁj—NaLrunlduan wird der Ver-
brauch an Schwefelsiure ermittelt und darans die Stickstoffmenge
berechnat.

Bestimmung der Pflanzennihrstoffe im Boden durch Ausziehen
mit Salzsiiure.

Der Verband landwirtschaftlicher Versuchsstationen im
Deutschen Reiche hat zur Bereitung des sauren Bodenauszuges
vorgeschlagen :

1. auf 1 Gewichtsteil Boden 2 Volumteile 25 % iger Salzsiure
unter Berticksichtigung der Karbonate des Bodens und ofterem Um-
schiitteln 48 q[unden Lmrr bei Zimmertemperatur oder

2. auf 1 Cemuht.:l,o, Boden 2 Volumteile 109/yiger Salzsiure
unter Beriicksichtigung der Karhonate des Bodens und hiiufi figem Um-
schiitteln 3 Stunden lang aunf dem siedenden Wasserbade einwirken
zu lassen.

Es sel hier nur das zweite Verfahren beschrieben.

Herstellung des Bodenauszuges mit 10°/,iger Salzsiiure.

Ermittelung der B clbl/l[dl des Bodens: Man ermittelt zundchst
den Gehalt des Bodens an Karbonaten, besser gesagl an jenen Bestand-
teilen, welche Salzsdure zu neutralisicren vermigen. Das ist deshalb
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nitig, weil durch die Neutralisation ein Teil der Salzsdure gebunden
wud, so dal diese nicht mehr in ihrer urspriinglichen Stiirke auf den
Boden wirken kann.

Man bestimmt die Basizitit des Bodens [olgendermalien: Man
iibergiefit 5 g lufttrockene, fein zerriebene Feinerde in einem 3500 cem-
Rr‘chuo{(b mit etwas W {l.bbﬂ und einem Uberschull Salzsiure von
bekanntem Titer, bedeckt das Becherglas mit einem durchbohrten
Uhrglas und kocht unter mvﬂnrmltem Umschwenken anf dem Draht-
netz iber dem Pilzbrenner !/, Stunde lang. Hierauf spilt man das
Uhrglas mit Wasser in das Lu..lmrglf.ts ab und iberzeugt sich von der
sauren Reaktion mit Hilfe eines Stiickchens L&lel’iﬂhpd]’ﬂei, das man
danach in das Becherglas hinein abspritzt. Alsdann filtriert man ver-
lustlos durch ein 9 em-Filter in einen 500 cem-Erlenmeyerkolben und
wiischt das Filter mehrmals mit heilem Wasser aus, bis die letzten
Reste des Tiltrats keine Chlorreaktion mehr ergeben. Zum Filtrat
setzt man einige Tropfen alkoholische Phenolphtaleinlosung hinzu und
titriert mit Natronlange von bekanntem Titer zurick. Aus dem Ver-
branch an Natronlauge kann man die Menge der von den basischen
Bestandteilen gebundenen Salzsiure berechnen.

Beispiel: Angewandt: 5 g Boden.

Versetat mit: 25,00@111%—Salzsﬁura.

Zur Riektitration verbraucht: V7,0 cem %- Natronlauge.

Folelich wurden durch die, Basischen Bodenhestandteile gebunden:
25,0—17,0 = 18,0 cem % - Salzsiure.

5 ¢ Boden beanspruchten also zur Neutralisation 18,0 cem
— - Salzsdure.
Folglich bermspluchen 200 g Boden (siehe unten) zur Neutrali-
: : n
sation 40 - 18,0 cem = 720 cem —— - Salzsiiure.

008647 __ 0.00919 & HOL ent-

Nun ist in 1 eem 11_ - Sz.tlzsiim‘e
halten. 4
Somit sind in 720 cem - - Salzsiure 720 - 0,00912 = 6,5664 g
HCI enthalten. o '
Iis fragt sich nun, in wieviel cem 109/ iger Salzsiure sind 6,5664
HCl euthaltm
g HCI sind in 100 g oder, da das spez. Gewicht der 10°/,igen

o 1=

ol e g T
ba,lzsau;-a = 1,049 ist, in NITE 95,38 cem 109/, iger Salzsiure ent-
halten. 1,04¢
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S T .. 90,88 6,!
Mithin sind 6,5664 ¢ HCI in e L 0esh T 62,60 cem 10%/;iger

Salzsdure enthalten. 10

Also werden zur Neatralisation von 200 g Boden 62,60 ccm
109/ ige Salzsiiure bendtigt.

Ausziehen des Bodens mit 10%,iger Salzsdure: 200 g
lufttrockene Feinerde werden in einem Kolben von etwa 1 Liter
Inhalt mit 400 cem 109/ iger Salzsiure (spezifisches Gewicht = 1,049)
iibergossen, sofern der Boden keine oder nur sehr wenig basische
Bodenbestandteile enthilt. Sind basische Bestandteile vorhanden, so
mull dementsprechend mehr Salzsiure angewandt werden. Im obigen
Beispiel sind nicht 400, sondern 462,6 ecem 109/, ige Salzsiure zu
nehmen. Nach Zusatz der Salzsiure wird der Kolben samt Inhalt auf
der technischen Priizisionswage gewogen. Das Gewichl sei ag. Dann
wird der Kolben unter mn!i%m U mschutluln 3 Stunden lmg auf das
kochende Wasserbad ge estellt. Damit wihrend des Erhitzens aus dem
Kolben mnicht zu viel Wasser verdamplt, setzt man einen kleinen
Trichter auf.

Nach dem Erhitzen lifit man den Kolben auf Zimmertemperatur
abkiihlen und bringt ihn wieder auf die\Wdge. Man, ersetzt nun das
verdunstete Wasser und wiigt noch sowiel “Wasser hinzu, dal das
Flissigkeitsvolumen genau 500 cem- betrigt. Demnach ist bei An-
wendung von 400 cem Salzsiure 80 viel Wasser v hinzuzufiigen, bis das
Gewicht des Kolbens samt Inhatt (a -+ 100) g und bei Anwendung
von 462.,6 com Salzsiure (a 4~37,4) g Lmlmor

Nach dem W dsser/umlv whmteic man den Kolben kriiftig durch,
1iBt den Boden sich ahsetzen und filtriert die iiberstehende D[u%ngkem
ohne Aufrithren des Bodens durch ein Falfenfilter. Das Filtrat dient
zur Weiterverarbeitung; 500 ecm entsprechen 200 g Boden.

Bestimmung der Phosphorsiinre im salzsauren Bodenauszug.

Verfahren: Da die organischen Stoffe und Kieselsiure eine
genaue Bestimmung der im Bodenauszug enthaltenen Phosphorsinre
verhindern, so miissen sie erst beseitigt werden. Zu diesem Zweck
wird ein Teil der salzsauren Losung bis zur Trockene eingedamplt
und der Riickstand schwach gegliht. Im Filtrat des mit Salpeter-
sdure aufgenommenen Riickstandes wird die Phosphorsiure gefallt.

Ausfihrung: 50 com der salzsanren [Jomnﬂ, entsprechend 20 g
Boden, werden in einer Quarz- oder diinnwandigen Porzellanschale auf
dem Wasserbade zur Trockene eingedampft und der Riickstand mit
einem Glaspistill zu feinem Pulver zerricben. Hierauf erhitzt man
unter wiederholtem Umrithren iiber der Flamme eines Pilzbrenners zum
schwachen Gliihen, bis die organische Substanz zerstort ist.
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Alsdann nimmt man den Riickstand mit 5 cem  konzentrierter
Salpetersiure auf und dampft aof dem Wasser- bzw. Sandbade zur
volligen Trockene ein. Danach versetzt man den Riickstand wieder
mit etwa 5 cem konzentrierter Salpetersdure, verreibi ihn mit einem
Glasstabe, setzt unter Umriihren etwa 50 cem heilles Wasser hinzu
und erhitzt ungefihr 1/, Stunde lang auf dem siedenden Wasserbade.
Nun filtriert man durch ein 7 em-Filter in ein Becherglas und wascht
so lange mit heillem Wasser aus, bis die letzten Reste des Filtrates
nicht mehr sauer reagieren.

a) Bestimmung der Phosphorsiure als Ammoniumphosphor-
molybdat nach N. v. Lorenz.
Das Filtrat dampft man auf 20 cem e¢in und fillt die Phosphor-
sédure in der anf Seite 39 bzw. 135 angegebenen Weise.

b) Bestimmung der Phosphorsdure als Phosphormolybdin-
siureanhydrid.
Das Filtrat dampft man auf etwa 25 com ein und fillt die
Phosphorsdure mit 25 cem ;\mnmuium'nm]yhdaxtlosung in der anf
Seite 88 bzw. 130 angegebenen Weise.

¢) Bestimmung der Phosphorsiduredals Magnesinmpyro-
phosphat
Man verfihrt in der auf Seite 136 angegebenen Weise.
Der Phosphorsiuregehalt desCPBodens wird in Prozenten Py0;
des trockenen Bodens angegehen,

Bestimmung des Kalzinms und Magnesiums im salzsauren
Bodenaunszug.

Verfahren: Zunichst wird durch Eindampfen der salzsauren
Liosung der Kieselsiure abgeschieden und durch Glihen des Rick-
standes die organische Substanz zerstort. Die kieselsdurefreie, salz-
saure Losung des Rickstandes mull dann von FEisen, Aluminium,
Phosphorsdure und Mangan befreit werden, bevor Kalziom und
Magnesium bestimm{ werden kann. Zu diesem Zweck wird die
Liosung mit Ammoniak neutralisiert, mit Essigsiure schwach ange-
sdnert nnd mit einem Uberschufl von Natrium- oder Ammoniumazetat
versetzt. In der essigsauren Losung fillt die Phosphorsiure mit dem
in Lisung yorhandenen Fisen und Aluminium als phosphorsaures Eisen
und Aluminium aus. Das ibrige noch in Losung befindliche Eisen
und Alumininum wird dureh Erhitzen der natrium- oder ammonium-
azetathaltigen Lisung als basisches Fisen- und Aluminiumazetat ge-
fillt. Da sich die genannfen basischen Azetate in der Kilte wieder
losen, so mul} die l‘iLtSn!g]a(}]t heill filtriert werden (s. auch S. 138).
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Enthilt der Boden kein Mangan!) oder nur Spuren, so wird die
von Eisen, Aluminium und Pltmph{)uwre befreite Liosung anf Kalzinm
und Magnesium verarbeitet. Das Kalzium wird als Kalzinmoxalat gefdllt,
durch Glithen in Kalzinmoxyd verwandelt und als solches gewogen
oder besser mit Schwefelsiiure in Kalziumsulfat tbergetithrt und dann ge-
wogen. Im Filtrat des Kalziumoxalatniederschlages wird Magnesium als
Magnesiumammoniumphosphat abgeschieden, gegliht und als Magnesium-
pyrophosphat gewogen.

Enthilt der Boden Mangan, so versetzt man das von Kisen, Alu-
minium und Phosphorsiure befreite Filtrat mit Ammoniak bis zur
schwach alkalischen Reaktion und fillt das Mangan mit Ammonium-
sulfid als Mangansulfid. Das Filtrat, welches Kalzium und Magnesium
enthilt, wird zur Trockene (=1nrre.|_iampft nnd durch schwaches Glihen
von den Ammoniumsalzen h(‘ﬁ-*ii Alsdann W'Lt'rl der Riickstand in
Salzsiiure gelist und in der Lisung Im]/lum ond Magnesium bestimmt.

Ausfihrung: 50cem rlex salzsauren Bodenauszuges, entsprechend
20 g Boden (bel Kalkboden nimmt man weniger), werden in einer Por-
zellan-, Quarz- oder Platinschale anl dem Wasserbade zur Trockene
eingedampfi. Alsdann zerreibt man den. Rickstand mit einem Glas-
pistill zu feinem Pulver und erhitzt witer wiederholtem Verreiben
iiber der freien Flamme eines Pilzbrenners zur schwachen Rotglut,
wodurch die organische Substanz<zevstirt wird. Nun durchfeuchtet
man den Riickstand mit wenig Kohzentrierter Salzsdure, verreibt mit
einem Glasstabe, fiigt etwa 50Q¢cm heilies Wasser hinzu und erhitzt
unter Umrithren unoeidht 1, Stunde lang auf dem siedenden Wasserbade.
Dabei bleibt dic Kiesels siureund ein “Luﬁu Teil des withrend des Glithens
sich gebildeten Eisen w{vrie\ als ungelist zariick, wihrend Kalzium und
.[\Idgnesn,nm in Losung” gchen. Nun filtriert man durch ein 7 em-
Filter in ein 500 cem-Becherglas und wiischt so lange mit heiliem
Wasser aus, bis die letzten Reste des Filirates nicht mehr sauer
reagieren. Zur Oxydation etwa vorhandenen zweiwertigen Eisens wird
nan die Lisung mit einigen Tropfen Salpetersiure versetzt und zum
Sieden erhitzt. Iierauf versefzl man nach und nach mit geringen
Mengen Ammoniak, bis eine schwache Trithung entsteht. Alsdann
siuert man die Flissigkeit mit einigen Tropfen L*ﬁsl'—"ﬁdu[f} an, so dall
die Losung schwach danach riecht. llrm etwa bleibende Tritbung
bleibt unberiicksichtigt (s. S. 138). Dann figt man etwa 10 ecm einer
konzentrierten Lisung von Nalrium- oder Ammoninmazetat zur

1) Zur Priffung des Bodens auf Mangan vermischt man 1 Teil fein ge-
pulverten Boden mit 3 Teilen w sriveier Soda uud 2 Teilen Sa dpeter und
schmilzt das Gemisch anf einem Platinblech iiher der freien Flamme eines
Bunsenbrenners. [Ist Mangan vorhanden, so entsteht ecine griine Schmelze,
welehe von der Bildung von Natrinmmanganat herriihrt.
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Flissigkeit (fiir je 0,1 g Eisen oder Aluminium 1,5 g Natrium- oder
Ammoniumazetat) und verdinnt mit siedend heiliem Wasser auf etwa
300 cem. Nun erhitzt man die Fliissigkeit auf dem Drahtnetz tber
freier Flamme und liBt wenige Minuten aufkochen; dabei ballt sich der
Niederschlag mehr oder weniger zusammen. Die Fliissigkeit wird heil,
am besten unter Verwendung eines HeiBwasser- oder Dampftrichters,
durch ein glattes Filter von 15 cm Durchmesser in ein 500 cem-Becherglas
filtriert. Damit die Fliissigkeit wihrend der Dauer des Filtrierens
nicht erkaltet, stellt man sie auf ein heilies Wasserbad. Dann werden
Filter und Niederschlag mehrmals mit heillem Wasser ausgewaschen,
dom man efwas Ammonium- oder Natriumazetat hinzogesetzt hat.
Wihrend des Filtrierens und Auswaschens liBt man den Niederschlag
auf dem Filter nicht trocken werden, weil er andernfalls, sobald er
mit Wasser wieder in Beriihrung kommt, durchs Filter geht. Das
Filtrat mull vollkommen klar und farblos sein; ist das nicht der Fall,
so hat der Azetatzusatz nicht ausgereicht oder aber der Niederschlag
ist nicht heif genug filtriert worden.

Zur Bestimmung des Kalziams und Magnesiums wird das Filtrat
auf dem Wasserbade auf etwa 200 cem eingedampft und nach den
Angaben auf S. 64 ff. verarbeitet. Kalziom wird als Kalziumoxyd und
Magnesium als Magnesiumoxyd in Prozenten des trockenen Bodens
angegeben. '

Ist der Boden manganhaltig, so\versetzt man das von Eisen,
Aluminium und Phosphorsiaure befrcite Filtrat mit einigen Kubikzenti-
metern konzentrierter Salzsiiure~dampft auf etwa 50 ccm ein, spiilt
in einen Brlenmeyerkolben v etwa 100 com Inhalt iber, versetzt
die Flissigkeit mit kohlenbdurefreiem Ammoniak, his sie deatlich
danach riecht und fillt das Mangan mit so viel frisch bereitetem, farb-
losem und kohlensiurefreiem Ammoniumsulfid 1), bis die Flissigkeit eben-
falls deutlich danach riecht. Hierauf wird der Kolben mit ansgekochtem,
kaltem, destilliertem Wasser nahezu vollstindig gefiillt, mit einem Korken
gut verschlossen und 24 Stunden lang stehen gelassen. Nach dieser
Zeit scheidet sich der fleischrote Niederschlag von Mangansulfid ab.
Das Auffillen des Kolbens mit ausgekochtem Wasser und das Ver-
schlieBen des Kolbens hat den Zweck, die Kohlensiure fernzuhalten,
damit in der ammoniakalischen Losung kein Kalziumkarbonat ausfallt.
Aus demselben Grunde muB das verwendete Ammoniak und Ammonium-
sulfid frei von Karbonaten sein. Man filtriert nun den Mangansulfid-

1) Kohlensiiureireies Ammoninmsulfid erhiilt man durch Einleiten von
Schwelelwasserstoff in kohlensiinrefreies Ammoniak (s. 5. 64).

WiseBmann, Praktikum, 17
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niederschlag ab, fingt das Filtrat in einer dinnwandigen Porzellan-
schale auf, dekantiert den Niederschlag mehrmals mit 2 % iger Am-
moniumnitratlosung, der man wenig Ammoniumsulfid hinzugesetzt
hat, bringt ihn dann aufs Filter und wiischt ihn schlielich mit
ammoniumsulfidhaltigcem Wasser aus. Wiihrend des Filtrierens und
Auswaschens fiillt man das Filter stindig mit der Waschllissigkeit
an, da sonst eine Oxydation des Mangansullids zu Mangansullat statt-
findet und letzteres wieder in das Filtrat iibergeht. Das Filtrat wird
auf dem siedenden Wasserbade zur Trockene eingedampft und durch
schwaches Glihen von den Ammoniumsalzen befreit. Der Riickstand
wird mit Salzsiure gelést und die Losung nach Filtrieren und Aus-
waschen des Filters auf Kalzium und Magnesium weiter verarbeitet.

Bestimmung des Kaliums im salzsauren Bodenauszug,

Verfahren: Man zerstort zuniichst die organischen Stoffe, indem
man den Trockenrickstand des salzsauren Bodenauszuges wiederholt
mit Salpetersiiure eindampft. Alsdann wird nach Eindampfen mit Salz-
sdure und Trocknung des Riickstandes die Kieselsidure abfiltriert. Aus
der nunmehr von den organischen Stoffen-pnd der Kieselsiure hefreiten
Substanz werden Schwefelsdure, Phasphorsiore, Eisen, Aluminium,
Mangan und Kalzium beseitigt. Zuhiichst entfernt man die Schwelel-
siure durch Fillen mit Bariumehlorid in salzsaurer Lisung. Die
iibrigen Stoffe, samt dem iihgrschussigen Barium werden in am-
moniakalischer Losung mit, Ammoniumkarbonat ausgefiillt. Danach
werden die Ammoniumsalze) durch Erhitzen der eingedampften Lisung
verjagt, der Riickstand \mit wenig heilem Wasser aufeenommen und
das in Losung befindliche Kalium als Kaliumplatinchlorid oder als
Kaliumperchlorat bestimmt. Magnesium braucht nicht abgeschieden zn
werden, da sowohl Magnesiumplatinchlorid als auch Magnesiumper-
chlorat in Alkohol loslich ist zum Unferschied der entsprechenden
Kalisalze.

Auslihrung: 75 cem der salzsauren Lisung, entsprechend 30 g
Boden, werden in einer Porzellan- oder Quarzschale auf dem Wasserbado
cingedampft. Gegen den Schlull des Eindampfens fiigt man etwa 5cem
konzentrierte Salpetersiure hinzu und dampft unter hdufigem Um-
rithren mit einem abgerundeten Glasstab zur vélligen Trockene ein.
Hieraul verreibt man den Rickstand sorgfiltig mit einem Pistill zn feinem
Pulver. Mitunter erreicht man auf dem Wasserbade keine vollstindige
Trocknung des Rickstandes. In diesem Falle erwirmt man die Schale
unter hidufigem Umrithren auf einem Sandbade bei etwa 1809 Durch
den Zusatz der Salpetersiure werden die organischen Stoffe zerstort und
gleichzeitig die Eisen(2)-oxyd- in Eisen(3)-oxydverbindungen iibergefiihrt.
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Der Riickstand nimmt dadurch je nach dem Iisengehalt eine hell-
bis dunkelbraune Farbe an. Ist er noch schwarz gefirbt, so sind die
organischen Stoffe noch nicht vollstindig zerstort. Man wiederholt
dann noch einmal das Eindampfen mif Salpetersiure.

Nach der Zerstorung der organischen Stoffe iiberfithrt man die .
Nitrate in Chloride und scheidet die Kieselsiiure ab. Zn diesem Zweck
befeuchtet man den Riickstand mit konzentrierter Salzsdure und
verdampft aul dem Wasserbade unter hidufigem Umriihren voll-
standig zur Trockene. Das Eindampfen mit Salzsiure hat so oft
AN crl'o]ﬂ‘on bis beim Zusatz von Salzsiure zum Trockenriickstand
kein Chlor mehr frei wird. Das Freiwerden von Chlor gibt
sich beim Auftriufeln der Salzsiure an einer dunkeln Verfirbung zu
erkennen. Tst die Salpetersiiure verjagt, so zerreibt man den Riickstand
mit einem kleinen Pistill zu feinem Pulver und it ihn so lange auf
dem siedenden Wasserbade stehen, bis sich kein Geruch nach Salz-
siure mehr bemerkbar macht, worauf man ihn 1—2 Stunden lang im
Lufttrockenschrank bei 110—120° erhitzt. Dann befeuchtet man den
Riickstand mit einigen Kubikzentimetern konzentrierter Salzsiure,
verreibt mit einem Glasstabe, fiigt 50 cem dgilies Wasser hinzu und
1Bt unter wiederholtem Umrithren 1/, Stunde lang anf dem siedenden
Wasserbade stehen. Alsdann i]]h]ut soan durch ein 9 cm-Iilter in
einen 300 com-MelBkolben. Die Schale?wird mebrmals mit heifem
Wasser ausgespiilt und das Filter gut ausgewaschen, bis die letzten
Reste des Filtrates nicht mehr saugr reagieren. Dann fillt man in der
Siedehitze mit Bariumechloridlésumg die Schwefelsiure, liBt den Nieder-
schlag auf dem siedenden Wasserbade sich absetzen und priift mit
einigen Tropfen Bariumchloridlésung auf Vollstindigkeit der Filllung.
Alsdann macht man die [*lusswl\u! dIll]‘ﬂUmd\d]]SLh. fallt mit Am-
moniumkarbonat und liBt den Niederschlag wieder auf dem heifien
Wasserbade sich absetzen. Fillt nach erneutem Zusatz von einigen
Tropfen Ammoniak und Ammoniumkarbonat nichts mehr aus, so lilit
man abkiihlen, fillt bis zar Marke aof, mischt und filtriert durch ein
Faltenfilter in einen trockenen Filtrierstutzen. Vom Filtrat dampft
man 200 cem = 20 g Boden in einer Platin- oder diinnwandigen Por-
zellanschale ein und verjagt die Ammonlumbal/e Dann nimmt man
den Rickstand mit wenig heillem Wasser auf, filtriert von etwa vor-
handenen Kohleteilchen durch ein kleines Lrlfxttes Filter ab, lingt das
Filtrat in einer etwa 100—150 cem tmbendcn Glas- oder schwarz
glasierten Porzellanschale aul, wischt aus und bestimmt das Kalium
als Kaliumplatinchlorid oder als Kalinmperchlorat.

Das Kalium wird in Prozenten K,0 des trockenen Bodens an-
gegeben

Uber Einzelheiten der Bestimmung siehe S. 65ff. und 1391

17%
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Chemische Zusammensetzung einiger Bodenarten.

Im folgenden seien einige Angaben gemachi iber die in ver-
schiedenen Bodenarten enthaltenen Pflanzennihrstoffe.

Nithrstoffe Sand- Lehmiger Lehm- Kalk- Ton-
in Prozenten boden | Sandboden boden hoden ’ hoden
Gesamtstickstoll . . 0,147 | 0,129 0,158 ! 0,237 0,172
In 109/ iger Salzsi |
lislich !
Kali (C0) =, .| G081 ‘ 0,110 0168 | 0124 | 0718
ol (Ca0) . &+ . . 0,229 0,204 0,612 | 30,680 1,244
Magnesin (MgQ) . . 0,084 0,186 | 0,282 ‘ i 0,702
Phosphorsiiure (Py05) 0,116 | 0,095 | 0114 0,077

Wesen und Bestimmung der Bodenreaktion.

Die Reaktion des Bodens ist von groliem Einfluf auf das Pflanzen-
wachstum. FEs gibt siurevertrigliche und siureflichende oder kalk-
feindliche und kalkfreundliche Pflanzen.

In neuerer Zeit sind zahlreiche Unfersuchungen, insbesondere von
H. Kappen?!) und seinen Schiilern, diber dic Reaktion des Bodens und
ihren Einfluf auf das Pflanzenwachstum angestellt worden. Nach
H. Kappen unterscheidet man 4 charakteristisch voneinander ver-
schiedene Azidititsformen, iber deren Kennzeichen, Schidlichkeit, Ur-
sache der Schidlichkeit .und Vorkommen die folgende Zusammen-
stellung Aufschluff gibt:

Aziditatstormen.

T - : | « ., | Ursache der -
Name Kennzeichen | Schidlichkeit Suhiidlic]xkai{.i Vorkommen
Hydroly- Bindung der Base | Nicht uumit-‘ Verschlech- | Bei allen Biden, die
tische ans hydrolytisch ge- | telbar schid- | terung der | eine der drei an-
Aziditit spaltenen  Salzen lich, nur | physikalisch. | deren Aziditit
unter  Freiwerden | mittelbar bei | u. biologisch. | formen besitzen; [ilr
der entsprechenden schweren | Bodeneigen- | sich allein beivielen
Sturemenge | Biiden } schalt.infolge | kalkarmen u.humus-
| Kalkarmut reichen Boden
. .

1) Die landwirtschaftlichen Versuchsstationen 1916. Bd. 8§, 5. 13; 1917,
Bd. 89, S.39; 1917. Bd. 90, S.321; 1918, Bd. 91, 5. 1; 1919, Bd. 93, 8. 135;
1920. Bd. 96, 8. 277; 1922, Bd. 99, S. 191; Ztschr. fir Pllanzenernihrung und
Diingung. Teil A, 1922, Bd. 1, S.345; 1924 Bd. 3, 8. 65, 209 u. 289; 1925.
Bd. 4, 5.1 u. 202; 1925. Bd. 5, 8.1
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Name Kennzeichen

| Schadlichkeit

o

sache der
hiidlichkeit

f

Vorkommen

\ Grolier

Austausch- | Bildung von Alu- ’ Verschieden Sehrhinfig heiallen
aziditit miniumsalzen  hei | je nach  Basenmangel; | kalkarmen Boden

Behandlung des Bo- | Aziditiits- Alumininm-,

dens mit Neutral- | grad, Imp-| vielleicht

salzlisung | findlichkeit | untergeord-

der Pllanzen net auch

und Bodenart | Bisenion
Neutralsalz- |Bildung von freier | Sehr schid- | Nicht mit | Nur  bei humus-

zerselzung | Stiure bei Behand- | lich [ir alle | Sicherheit | reichen Boden; anf
lung des Bodens mit Kultur- | bekannt Kulturbiiden selten
Neutralsalzlisung pilanzen

Altive oder | Saur

e Reaktion des ‘

Sehr schid-

| Freie Sinren

Selten; am chesten

alktuelle wi igen Boden- | lich fiir alle | (Wasserstott- | bei unkultivierten
Aziditiit auszuges Kultur- ion) Moorhiiden

pflanzen

Wesen der hydrolytis¢hen Aziditif.

Die hydrolytische Azidititisé die Fihigkeit des Bodens, aus
hydrolytiseh spaltbaren Salzen einen Teil der Base zu adsorbieren und
dadurch eine dquivalente MengeoSaure in Freiheit zu setzen. Hydro-
lytisch spaltbare Salze sind.golche, die aus einer starken Base und
einer schwachen Siure bestehen und in wasseriger Losung zum Teil
in Base und Siure zerlegt werden. Behandelf man z. B. einen sog.
hydrolytisch sauren Boden mit Natriumazetat, so wird ein Teil des
Natriums als Hydroxyd adsorbiert und eine fquivalente Menge Essig-
siure in Freiheit gesetzt. Diese libt sich durch Titration quantitativ
bestimmen.

Fine klare Vorstellung von dem Zustandekommen der Zersetzung
einer Natriumazetatlosung durch saure feste Stoffe kann man wohl
nur erhalten, wenn man nach H. Kappen die in einer wisserigen
Natriumazetatlosung vorhandenen Stoffe ins Auge falit. Eine verdinnte
Natriumazetatlosung enthilt folgende Tonen: Natrium-Tonen und Azetat-
lonen und zwar in weit iiberwiegender Menge, ferner OH’-Ionen in
“ciner Menge, die infolge der, wenn auch nur schwachen Hydrolyse
die Menge der OH’-Tomen in reinem Wasser ibersteigt, aulierdem
H'-Ionen und zwar in geringerer Menge als in reinem Wasser, weil
sie unter dem Einfluf iiberschiissig vorhandener Azetationen zur Bildung
nichtdissoziierter Essigsiuremolekiile verbraucht werden. Von allen
diesen Stoffen sind die OI’-Ionen bekanntlich die am stirksten ad-
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sorbierharen. Da aber die OH’-Tonen, wie tberhaupt alle Ionen fiir
sich allein nicht adsorbiert werden konnen, sondern immer andere
lonen von entgegengesetzter elektrischer Ladung in dquivalenter Menge
mitschleppen, so kommt es zar Adsorption der OH'-Ionen nur unter
Mitnahme von Natrinm- Ionen Diese Adsorption von OH’-Tonen ist
nun nicht beschrinkt auf die Menge derjenigen OH’-lonen, die von
“Anfang an in der \atnununmmlmun0 .mwem,n waren, :\ondern sie
geht weit iber diese Menge hinaus. Das kann sie dcﬁweﬂ'en, weil
das Wasser dauernd UII—IonPn nachzuliefern vermag und weil die
dabei anftretenden und an sich natiirlich dem Fortgange der Reaktion
hinderlichen H'-lonen durch ihre Vereinigung mit den Azetationen zu
undissoziierter Essigsiure aus dem Wege geschafft werden. So schreitet
die Reaktion fort, bis das B[ndungwermuwen des Bodens {ir Natrium-
hydroxyd und die 16sende Wirkung der freien, aber in ihrer Dissoziation
und damit in ihrer Wirkung beschrinkten HEssigsiure em:mrhr das
Gleichgewicht halten. Die OH’-lonen, die zur bmrlunv- des Natrioms
aus dem Natriumazetat fiihren, und die H'-Ionen, die zur BﬂdunU der
freien Essigsiure filhren, stammen also aus dem Wasser.

Der wisserige Auszug eines Bodens, der eine hydrolytische Aziditit
bis zu mittleren Graden besitzt, zeigt\noch eine schwach alkalische
Reaktion. Erst bei hoheren Graden der hydrolytischen Aziditit tritt
in der wisserigen bodmloauna nettrate, nicht aber eine saure Reaktion
auf, sofern der Boden keine andére als hydrolytische Aziditat besitzt.
\Tussunwen der W d%emioﬂ’lonrnktmxontmtlon eines wisserigen Boden-
auszuges sind daher fiir dig Erfassung der hydrolytischen f‘n:ldltat des
Bodens unbrauchbar, wail 'ja Pflanzenschidigungen durch H'-Tonen
aul hydrolytisch-sauren’Boden nicht vorkommen konnen.

Hydrolytische Aziditit zeigt dann ein Boden, wenn die in 1ihm
enthaltenen zeolithischen b]hkdtc nicht mehr durch Basen abgesiittigt
sind. So gibt also die hydrolytische Aziditit ein Mal fiir dvn Grad
des Basem erlustes der zeolithischen Silikate im Boden.

Auf Boden, die nur hydrolytische Aziditit zeigen, sind bisher
1\1tmoWermlndf‘runnen nur bei Imlkbedmitwun Pflanzen, wie Luzerne,
Lrbsm. Bohnen, Klee, beobachtet worden. Auf das Wachstum der
Luzerne z. B. stellte H. Kappen folgenden Einflul} gesteigerter hydro-
lytischer Aziditit fest:

Pflanzenlinge in em . . . : 8 74 43 38 O

Hydrolytische Aziditdt in cem: 2,5 2,6 6,2 6,8 10,1
Die Getreidearten werden durch Boden, welche nur hydrolytische
Aziditit besitzen, noch nicht nachteilig beeinfluft.

Das Vorhandensein hvdmlymr'her Aziditit ist als warnendes
Zeichen fir die Kalkarmut eines Bodens zu betrachten.
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Bestimmung der hydrolytisehen Aziditit.

Verfahren: Man schittelt Boden mit einer normdlcn Natrium-
azetatlosung aus und titriert in einem aliquoten Teil des .bll[la.tb die

et s ., R :
entstandene ssigsidnre mit E—Natmn]auge zuriick.

Aus tuhmnO. Man wigt 100 g luftfrockenen, aul 2 mm gesiebten
Boden in eine Stohmannsche Halbliterflasche, iibergiefit den Boden
mit 250 cem einer normalen _\atrlumamtdtlusunq. sehiittelt in einem
Schiittelapparat 1 Stunde lang aus und filtriert durch ein Faltenfilter
in einen trockenen Llls‘num\tl}\o]bcn Der erste Anteil des Filtrates wird
weggeschiittet. Vom Filtrat werden 125 cem in einen Erlenmeyerkolben
gemessen und nach Zusatz einiger Tropfen Phenol phtaleinlosung mit
]HO-Nzl.trrmlau;J'__j(: bis zur Rotfdarbung titriert.

\Icm gibt die hydrolytische Aziditéit in Kubikzentimetern — ]0 -Natron-
lauge an, die zum Titrieren von 125 cem Filtraf verbrancht worden sind.
lfentellunu der normalen \atllunmmtatlmuno Das
Normalgewicht von Natriumazetat , CHyCOQNa+ 3 H,0, betrigt 136,06.
Man wiigt also 136,06 g reines Lm allisiertes Natrinmazetat in einen
lﬂ!erlmlhen lst in Wasser und fillli\mit Wasser bis zur Marke auf.

Wesen der Austanschaziditiit,

Hat bel weiterfortschreitender Basenverarmung der zeolithischen
Silikate eines Bodens die Rydrolytische Aziditit einen bei verschiedenen

= il
e -Natron-
12 cem T Natron

lauge bei der Titration von 125 cem Filtrat der Ausschiittelung er-
rutht so gesellt sich .»;u der Fihigkeit, hydrolytisch gespaltene Salze
bAY /mleﬂen nun auch die, mit Neutralsalzen in Reaktion zu treten.

Bei derart weit 1mfweSL,hnthner Entbasung des Bodens wird
némlich das in natiirlichen Boden stets vorhandene Alaminium und
schlieBlich sogar das Eisen in lonenform mobil gemacht und tritt an
Stelle von Alkalien und Erdalkalien in die ho]lmden‘ zum lonen-
austausch befihigten Bodenbestandteile ein.

Das austauschfihige Aluminiom und Eisen wird dann beim Aus-
schiitteln des Bodens mit einer Neutralsalzlosung, wie Kaliumechlorid-
losung, gegen das Kation des Neutralsalzes ausgetauscht, so dal
Aluminium- und Eisenchlorid entsteht:

Al-Silikat + 8 KCl' 2> K-Silikat -+ AlCl;;
Fe-Silikat -+ 3 KCl <= Fe-Silikat - FeCl,.

Bodenarten etwas schwankenden Wert von etwa 9
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Nun reagieren aber Aluminium- und Eisenchlorid als Salze
schwacher Basen und starker Siuren sauer. Die saure Reaktion
erklirt sich dadurch, daB die beiden genannten Chloride zum Teil
hydrolysiert sind, d. 'h. sich mit Wasser zu Aluminium- bzw. Risen-
hydroxyd und Salzsiure umsetzen:

AICl, + 3H,0 <~ Al(OH); -+ 8 HOI;
FeCly + 3 H,0 < Fe(OH); + 3 HOL

Ein austauschsaurer Boden welst demnach nur beim Ausschiitteln
mit einer Neutralsalzlosung, nicht aber mit Wasser eine saure Re-
aktion auf.

Eine andere als die eben geschilderte, von H. I{appcn gegehene
Erklarung fiir die Austauschaziditit geben E. Ramannt), D.J. Hissink?)
und van der Spek. Die genannten Forscher wmeten fhe Ansicht,
daB in den sog. austauschsauren Bdoden sich Silikate vorfinden, die
zum Teil entbast und unter Wasserstoffaufnahme in sog. ,Ton- oder
Permutitsiuren* iibergegangen sind. Diese Sduren sind unloslich und
deshalb nicht direkt bbhddll(’h, sie verursachen aber mit Neuntralsalzen
eine saure Reaktion, weil durch den Austausch der Wasserstoffionen
mit dem Kation des Neutralsalzes freie Siuren entstehen, welche erst
sekundir Aluminium aus den Bodensilikaten losen.

Welche Auffassung auch die richtige sein mag, soll hier nicht weiter
erirtert werden; sicher ist jedenfalls die Bildung von Aluminiumsalzen
in den austanschsauren Boden“unter dem Einfluf von Neutralsalzen.

Der Schaden, den .aif’ austauschsauren Boden die landwirt-
schaftlichen Kulturpflanzén® oft in hohem Grade erleiden, ist auf den
starken Dasenmangel ) der zeolithischen Silikate zuriickzufiihren.
H. Kappen nimmt an, daB die Planzenschidigung infolge Aktivierung
der Austauschaziditit durch Umsetzung der Diingesalze im Boden ver-
ursacht werde, wobei neben dem W asserstoffion dor hydrolytisch gespal-
tenen Xlumnuumsalze in erster Linie das Alaminiumion schidlich wirke.

Die Pflanzen sind gegen Austanschsiure verschieden empnnd]mh.
Zur Gruppe der nnpfndlw ien Pllanzen zihlen Gerste, Weizen, Riibe,
Erbse, Buschbohne, Klee, Luzerne, Senf, Raps. Zur Gruppe der
w emUe emptmdh(hcn Pllanzen gehiren ILm"m, Roggen, Mais, Kartoffel,
Serradella und Lupine.

Nach H. Kappen ist die Bestimmung der Austausch-
aziditdt als die beste Grundlage zur |JLL1]"E(.‘[|UI'1g der Boden-
reaktion zu betrachten.

_ 1) E. Ramann, Ztschr, . Pllanzenernihrung u. Dimgung. Teil A. 1924,
Bd. 3, S. 257; 1925. Bd. 4, S. _nhf
2] A, J, Hissink, Ztschr, I. Pflanzenernihrung u. Diingnng. Teil A. 1925,

Bd. 4, S. 235.
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Bestimmung der Austanschaziditiit nach Daikuhara.

Verfahren: Man schiittelt Boden mit einer normalen Kalium-
chloridlisung aus und titriert in einem aliquoten Teil des Filtrats das durch
Basentausch entstandene Alaminium- bzw. Eisenchlorid, sowie die darch
Hydrolyse der beiden Salze entstandene Salzsiure mit -I—b— Natron-
lange zuriick. Die Anzahl der verbrauchten com Lauge wird nach
H. Kappen als Titrationsaziditit bezeichnet. Aus dem Verbrauch
an Natronlauge kann man unter Zuhilfenahme eines von Daikuhara
gefundenen empirischen Faktors die sog. Totalaziditdat und daraus den
Kalkbedarf des Bodens berechnen.

Ausfihrung: Man wigt 100 g lufttrockenen, anf 2 mm gesiebten

Boden in eine btohmannbche Halbliterflasche, ubetiflum den Boden
mit 250 cem einer normalen Kaliumchloridlosung, schiittelt in einem
Schiittelapparat 1 Stunde lang aus und filtriert durch ein Faltenfilter
in einen trockenen Erlenmeyerkolben. Der erste Anteil des Filtrates wird
wegeeschiittet. Dann werden vom Filtrat 125 com in einen Hrlen-
meyerkolben pipettiert und nach Zusatz einigee.Tropfen Phenolphtalein-
Iij:mn,.g,fmitll—lD - Natronlauge titriert. Der. Verbrauch an cem 11;] Natron-
lange gibt die Titrationsaziditat an. -

Durch Multiplikation der verbrawghten Kubikzentimeter 10 -Natron-

lange mit dem Faktor 3,5 erhalt man die Totalaziditit von 100 g

Boden, woraus sich der Kallbedarf des Bodens berechnen lafit.
Berechnung des Kalkbedarfs auf Grund der Austausch-

aziditdt: Die Berechnung sei an einem Beispiel durchgefiihrt.

1 com — - Natronlauge entspricht Ao L Lh, 0

em — - Natro v entspric N S e eyl

oty bl s PHCI 1660 3-10 1000 . 90
. e X 1 Cal 1

— 0,005 ¢ CaC0, bzw. L8 L 0,0028 g Ca0.

1000 "2-10 1000 20

Nimmt man das Bodengewicht von 1 Hektar in Ackerkmmtieic
i'und zu 3000000 kg an, so entspricht jedem Kubikzentimeter
ll -\aO]l weleher zur Neutralisation von 100 g Boden verbrancht
wird, je Hektar 30 -5 = 150 kg CaCOy bzw. 30 - 2,8 = 84 kg CaO.

:'\no-enommen es seien zur Neutralisation von 125 cem [iltrat
1,8 cem 1—0 - Natronlauge verbraucht worden.

Es LDL"\_{)MC.}]L dann die Totalaziditiit von 100 g Boden 1,8 - 3,5

6,30 ccm 1—0 - Natronlange.
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Folglich bedarf der Boden je Hektar zur Absittigung der Austausch-
aziditit 6,3 - 160 =945 kg = :»15 dz CaCOy; hzw. 6;5 84 =529 kg =
5,29 dz Cal.

In Anbetracht der in der Praxis nur mangelhaft durchfiihrbaren
Verteilung des Kalkes und infolge Aflmx;mrul des Kalkes durch die
kkolloiden Bodenbestandteile emphehln es sich, dem Boden mindestens
die 11/, fache berechnete Kalkmenge zuzulithren, in unserem Ilelspm also
mindc:tens 1,5+945= 14,17 (rund 15) dz (Ja(JOI bzw. 1,5 5,29 =
7,93 (rund 8) dz CaO je Hektar.

Zur Bezeichnung des Reaktionszustandes eines Bodens ist folgende
,Reaktionsskala® vorgeschlagen worden'):

Terlin a 2 l‘

= : . ’:I I“d,l ﬂr.] ?Z.TDtumm]-;itﬁ‘tﬁ Entsprechend | Entsprechend

Hepletions: | gom o< NaGHL | furd00@ Beden “ g, "aa0p. | Cal

bezeichnung fiir 125 cem  |in cem 2 NaOH| tiir 1 ha fiir 1 ha

Filtrat 10

alkaliseh. & . 0 1] 0
neutral . . . 0 0 0
schwach saner 0—2 0 ) 0— 59
saner 3,0 T,04:12,2 5,9—10,3
stark saner 12 255-24,5 10,3-—20,6
sehrstark saner > 245 = 20,6

Herstellung der normalen Kaliume hlor idlosang: Das Nor-
malgewicht von Kaliumehlorid hetriigt 74,56 g. Man wigt also 74,56 g
reines Kaliumehlorid in-enen Literkolben, 16st in Wasser und fiillt
den Kolben mit Wasser) bis zur Marke auf.

Qualitativer Nachweis der Austauschaziditit nach Comber?).

Verfahren. Man versetzt den zu priifenden Boden mit einer
alkoholischen Lisung von Rhodankalium, KCNS. s wird dann das
Fisen des rLllSLd.Ll‘J[;hfdhl”@ﬂ Bodens gegen das Kalium des Rhodan-
kaliums ausgetauscht, so dal} rot ﬂeimbrc& Eisenrhodanid, Fe(CNS),,
entsteht.

Feuchte Boden dirfen nicht verwendet werden, weil sonst das
Tisenrhodanid hydrolysiert, d. h. unter Wasseraufnahme in Eisen-
hydroxyd und R }odan\ns&mstoﬁxdure zerlegt wird und infolgedessen
keine Rotfirbung eintreten kann. Die Combersche \Imhode kann
deshalb nicht mit naturfeuchtem Boden angestellt werden und eignet
sich darum nur in sehr beschrinktem Malie als ,Feldprobe¥.

1) 0. Lemmermann, Ztschr, I, Pfllanzenernihrung w. Dingung. Teil A.
1925. Bd. 4, 3. 222,

2) \huteilnnm s der Dentsch. Landwirtschafts-Gesellschalt. 1922, Bd. 37, 8. 461.
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Fernerhin kann die Combersche Methode nicht zar quantitativen
Bestimmung der Austauschaziditit benutzt werden, weil ja nur die
Menge des austauschfihigen Eisens, nicht aber die Menge des austausch-
fihigen Aluminiums gemessen wird. Bei Biden, welche kein austausch-
filhiges, dreiwertiges Eisen besitzen, versagt die Combersche Methode.
Auch hei Humushoden lifit sie hiufig im Stiche. So ist der positive
Ausfall der Comberschen Methode zwar ein Zeichen vorhandener
Austauschaziditit; umgekehrt aber spricht der negative Ausfall nicht
mit Sicherheit gegen eine solche. Die Tiele der Rotfarbung ist kein
sicherer Malistab fiir den Grad der Aziditdt. So wurde beobachtet?),
]dﬁ andersartig zusammengesetzte Boden bel verschiedenen Séuregraden

1 gleichen Farhténen fiihren konnen.

Ausfihrung: Man versetzt 2—3 g trockenen Boden in einem
Reagenzglas 11:it etwa D cem einer ungefiarbten alkoholischen Lisung
von T\hﬁdan calium (40 g Rhodankalium in 1 Liter 959 Yoigem Al Lmhol),
verschlielit das Glas mit einem Stopfen und schittelt kraftig, was
nach einigen Minuten wiederholt wird. Danach lilit man absetzen
und beobachtet die Farbe der uberstehenden klaren Flissigkeit. Rot-
firbung zecigt Austauschaziditit des Bodens ap.” Es empfiehlt sich, die
Iirbung nach 24-stiindigem Stehenlassen(nbch einmal zu beobachten.

Wesen der Neutralsialzzersetzung.

Bei aunstauschsauren Mineralhoden besteht Aqmmlbn/ zwischen
der titrierten Siuremenge des \Kaliumechloridauszuges und dem Gehalt
des Auszuges an Aluminiim’ und Eisen. Die Erklarung fir die
Aquivalenz ergibt sich aus‘den friiheren Ausfilhrungen (s. Seite 263).
Saure Humusbdden zeigen diese Aquivalenz nicht. Das beruht auf
ihrer Eigenschaft, Neutralsalze wie Kaliumchlorid zu zersetzen; die
Base des Neutralsalzes wird von der Humussiiure adsorbiert, wodurch
die entsprechende Menge Siure in Freiheit gesetzt wird. Die Séure
entsteht hier also nicht durch Basenaustausch mit darauffolgender
Hydrolyse, sondern durch direkte Zersetzung des Salzes.

Gemeinsam mit der Austauschaziditit besitzt die Neutralsalz-
zersetzung die Higenschaft, erst beim Behandeln des Bodens mit
Neutralsalz Jlésung in Erscheinung zu treten, wihrend der wisserige
Bodenauszug keine titrierbare Menge von Séure zu enthalten braucht.

Die Ursache des schidlichen Rinflusses, welchen neutralsalz-
zersetzende, humusreiche Boden auf das Pflanzenwachstum ausiiben,
ist noch nicht mit Sicherheit festgestellt.

1) T

I Knickmann, Ztschr. £ Planzenernihrung v, Dingung. 1925
Bd. 5, 3. 37.
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Wesen der aktiven oder aktuellen Aziditit.

Im Wasser sind neben den Wassermolekiilen auch freie Wasserstofi-
ionen und Hydroxylionen, wenn auch nur sehr wenige vorhanden. Die
Spaltung oder Dissoziation des Wassers in seine lonen erfolgt nach
dem Massenwirkungsgesetz, so daly ein Gleichgewichtszustand zwischen
den Mengen an Wasserstoff- und IHydroxylionen einerseits und der
nicht gespaltenen Wassermenge andererseits eintritt. Bezeichnet man
die je Liter vorhandene Menge an Gramm-Tonen Wasserstoff!) mit [H],
an Gramm-Tonen Hydroxyl mit [OH'] und an Gramm-Molekiilen !) nicht-
dissoziierten Wassers mit [HyO], so ist:

[H].[0H] K

[A,0] ~—
d. h. je Liter Wasser ist das Verhdlinis zwischen dem Produkt der
vorhandenen Mengen an Gramm-Tonen Wasserstoff und Hydroxyl und
den Gramm-Molekiilen nichtdissoziierten Wassers eine konstante Gribe.

Bringt man in der obigen Gleichung [H,0] auf die rechte Seite,

Da ein Teil des Wassers dissoziieftist, so erleidet die je Liter
vorhandene Menge an Gramm-Molekiller undissoziierten Wassers oder
die Konzentration des undissoziierten Wassers ecine Abnahme. Diese
Verminderung betriigt aber in Wribetracht der geringen Dissoziation
nur sehr wenig, so daf died Konzentration des nichtdissoziierten
Wassers, ohne einen merklichen Fehler zu hegehen, der Gesamt-
konzentration des Wassets &leich gesetzt werden kann. Nun ist aber
die Gesamtkonzentration’ des Wassers, d. h. die Menge der in 1 Liter
vorhandenen Wassermolekiile bei gegebener Temperatur eine konstante
GroBe. Es ist also k- [H,0] konstant =k,. Folglich ist:

[H [0 =k

Das Produkt der in 1 Liter Wasser vorhandenen Mengen an Gramm-
Tonen Wasserstoff und Hydroxyl, kurz gesagt das Tonenprodukt des
Wassers, ist konstant. Man bezeichnet das lonenprodukt ky auch als
Dissoziationskonstante des Wassers. Die Konstanz gilt jedoch nur fiir
cine bestimmte Temperatur. Mit der Temperatur dndert sich auch die
Dissoziationskonstante.

Die Dissoziationskonstante des Wassers wurde mit Hille ver-
schiedener Verfahren bei 220 C. zu 10— gefunden; bei 22° C. betrigt
alse [H] . [0H'] =104

_‘1‘_]_{7111;1}1‘ Gramm-Molekiil eines Stoffes versteht man das Molekulargewicht,
dviickt in Gramm und unter Gramm-Ton das Tongewicht, ausgedriickt in
Gyamm, Demnach ist das Gramm-Molekill Wasser = 18 g, das ramm-Lon
Wasserstoff =1 o und das Gramm-Ton Hydroxyl =17 g. Die je Liter vor-
handene Anzahl Gramm-Molekiile, bzw. Gramm-Tonen bezeichnet man als
Konzentration.

ansg
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Da das Wasser bei der Dissoziation in gleichviel Wasserstoff- und
Hydroxylionen zerfillt, so kann man in der Gleichung an Stelle
von [OH’] auch [H] setzen und umgekehrt. Man kann also schreiben:
[HileTH ] = 10 -1 oder [OH'] - [(JH | —=10=32;

[H] = 10-1; [OH'] = 10—1;

A — IO 0, O] =2V 10—4 = 10-7.

Diese Gleichungen besagen, dall in 1 Liter Wasser von 22° C. 10 =7
oder WOIO_OO(] Gramm-Tonen Wasserstoff und 10—7 oder 1—0—0010%—0
Gramm-Tonen Hydroxyl enthalten sind. Da das Gramm-Ion Wasser-
stoff = 1g und das Gramm-Ion Hydroxyl = 17g, so sind also in 1 Liter

290 (1 1 . Naco - 1
hei 220 (. 0006600 1 ¢ Wasserstoff und 16000000
oder in 10000000 Liter Wasser 1 g Wasserstofl und 17 g Hydroxyl
in Form von Tonen enthalten.

Reines Wasser reagiert nentral. Bei neutraler Reaktion sind also
gleichviel H'- und OH’-lonen vorhanden und zwar je 10—7 Gramm-
Tonen im Liter.

Last man in Wasser jedoch einen Stoff abfy'der H'-Tonen abspaltet,
so wird dadurch die Zahl der Wasserstoffignen im Wasser vermehrt und
die Losung saver. DasTonenproduki{H]-[OH'] bleibt aberimmer
konstant, nimlich 10—, Wird nun-aber die Zahl der H'-Ionen ver-
mehrt, so mub infolgedessen eing(Verminderung der OH’-lonen ein-
treten. Demnach wird die Zahl dér"H -Tonen grifier (=) als 10—7 und
die Zahl der OH'-Tonen kleiner(<7) als 10—7. In einer sauren Lisung
ist also [H'] grofer als 165" und [OH'] kleiner als 10—7. In einer
sauren Losung betrigt also” [H] z. B. 10—-6, 10—7, 10—* usw. und
[OH'] 2. B. 10—%, 10=9, 10-10 usy.

List man in Wasser einen Stoff auf, der OH'-Tonen abspaltet, so
wird dadurch die Zahl der OH’-Tonen vermehrt; die Losung reagiert
alkalisch. Infolge derVermehrung der OH'-Ionen tritt eine Ver mindermlg
der H'-Tonen ein. In einer alkalischen Lisung ist demnach [H'] kleiner
als 10—7 und [OH’] gréfer als 10—7; es betrdgt also z. B. [H] 10—,
=t 0= gy and JOHY 10 —8, 10==2; 10—+ usw.

In einer wisserigen Losung sind also immer sowohl H'-Ionen als
auch OH’-Tonen vorhanden, mag die Losung neutral, sauer oder alkalisch
reagieren. Die Reaktion wird nur bedingt durch die verschieden grolie
Zahl von H'- und OH'-Gramm-JTonen. Man gibt deshalb die Reaktion
einer Flissigkeit, auch wenn sie alkalisch ist, durch die Zahl
der Gramm-lonen Wasserstoff je Liter an und bezeichnet diesen
Wert als W (m(rstofhonenkomcntrauun oder kurz als Wasser-
stoffzahl.

- 17 g Hydroxyl
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Nach einem Vorschlage von S. P. I, Sdrensen drickt man die
Gramm-lonen Wasserstoff je Liter oder die Wasserstoffionenkonzen-
tration durch ihren negativen Logarithmus aus; man nennt diese Zahl
den Wasserst Ol'fe\pml(‘ntcn und schreibt dafiir py. Hs ist also bei:
nentraler Reaktion [H'] = 10—7 und py = 7;1)

saurer = [H'] g’IUJ?)LI‘ dl-\ 10—7 und py kleiner als 7, also
z. B. 4 usw.;?)
alkalischer ['] kleine.r Lllk 10—7 und pu groller als 7, also

z. B. 8, 9, 10 usw.3).

Man kann ohne weiteres aus dem gegebenen Wasserstoffexpo-
nenten py die Wasserstoffionenkonzentration [H'] berechnen und um-
gekehrt.

Isioz. B, p3e—25.829, 5o ist also [H= 109880 — [(—8h8
— 10—6.10%714) — 4 69 . 106 Die Zahl 4,69 ergibt hh,.h folgender-
maBen: Setzt man 100671 — a, so ist log a =log 1071 = (0,671 log 10 7)
— 06110 dcmnach ist a=4,69.

Ist [I']=4,5-10—1, soisflog [H]=1log 4,3+ (—4)-log107) =
0,6335 — -_L=—- 3 “bba Nun ist aber pp=-— l g [H]; demnach }'st-
pir=— (= 3,3665) = 3,367.

Im folgenden sei fir Salzsiure phe Natronlaunge verschiedener
Verdinnung [H'] und py angegebens

[H] P 4 [H] P
. TS o : g
?--HCl 0,80 0,10 (& —--NaOH 9,0-10—% 14,05
1 G gt o O o = .
lO-HbI 0,084 N6 | 10 -\Ll T BT+ 13,07
|
2 . e n "
bl L0097 2,202% —-\dUH 7,6 - 10—18 12,12
lOO C 0,0095 ,2022 lUU 7,6+ 10 ;
-HClL 9,7-10—t 3,01 -NaOH 7,4-10—U 11,13
000 c 10 3,013 100{ a i
—————ll(;l 9.8 10—+ 4,009
10000 ¢ 5 :
1) [H]=10—7 2) [H] grofierals10—7  13) [H'] kleiner als 10 —7
log [H'|= lnu 10 —=7|log[H] s log 10 =7 log |[H'| 5 loprl=t
== & —Tlog 10 4 w — 1logl0
—log [H] =17 ’ =T 2o
—log [H] = py i{ﬂo’mh—lun [H'] klein. als 7 | folgl. — hur[H]annx als 7
ra="1. —log[H]=pu__ —log [H] = pg
also pyr klein.als 7. also pyp grifier als 7.

4) am+n=gm-gn; also ist 10—6+067L =10 —6- 100,671,

5) logam = m - log a; folglich ist log 100671 = 0.671 log 10.

6) log 10 = 1; somit ist 0,671 log 10 = 0,671.

) logah _~J0{: a+ log h, also st log l:} 10 —1 = log 43+ log 10—
—]Uﬂ 13{— 4) ]n:rlU
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Die Reaktion einer Ldsung, welche durch die freien Wasserstofi-
ionen bewirkt wird, bezeichnet man als aktuelle oder aktive Aziditat.

Davon verschieden ist die Titrationsaziditiat. Durch Titration
der Siure mit irgend einer basischen Lisung, etwa Natronlauge,
werden nicht nur die freien Wasserstoffionen bestimmt, sondern alle
Wasserstoffionen, welche aus der vorhandenen Sdure frei werden
kionen, wenn diese vollstindig in ihre Ionen zerfillt.

n : Tin WL :
Anpgenommen, man habe = -Salzsiure und - i - Hissigsdure. Milt man
in beiden Lisungen die Wasserstoffionenkonzentration, so ergibt sich

T . 1 s ~ R i n . 2o € - o
als [H'] fiir l—f—ba[zsarll'e 0,8 und fiir e Essigséure 4,3 - 10—, In

1 Liter -Salzsiure sind also 0,8 g und in 1 Liter - - Essigsiure 41
1 A 1 % 1000
= 0,0043 g ionisierter Wasserstoff vorhanden.

Titriert man hingegen die beiden Normalsduren mit Natronlauge,
so findet man, dal zur Neutralisation gleiche Mengen Natronlange
erforderlich sind. Es beruht dies darauf, dall zunichst die freien
Wasserstoffionen mit Natronlauge neutralisiericwerden. Dadurch aber
wird das Gleichgewicht gestort, das zwisclien’ dem ionisierten und
nichtionisierten Teil der Siuren besteht, und es entstehen auf Kosten
der undissoziierten Molekille neue Wasgerstoffionen. Diese werden
vom Hydroxyl der hinzugefiigten Natronlauge wieder lortgelangen; es
bilden sich wieder neue nach; das,@eht so weiter, bis die letzte Spur
Sinre dissoziiert ist und keine .nguen Wasserstoffionen mehr entstchen

,. TP o ] P T e S : :
kinnen. Da 1—-~ba]zsaure und ]—-ESSlgsam‘e je Liter die gleiche Menge

an Gesamt-Siaurewasserstoff enthalten, so bendtigen sie zur Neutrali-
sation die gleichen Mengen Natronlauge. Durch die Titration werden
also nicht nur die von vornherein vorhandenen freien oder aktiven
Wasserstoffionen, sondern alle Wasserstoffionen gemessen, welche iiber-
haupt entstehen kinnen.

Die Titration kann also nicht zur Bestimmung der aktuellen
Aziditiit benutzt werden; hierzu bedient man sich der Indikatoren-
methoden und der elektrometrischen Messung. Es seien hier nur die
ersteenannten Verfahren beschrieben.

Herstellung des Bodenauszuges zur Bestimmung der Wasser-
stoffionenkonzentration (p;).
Die Bestimmung der Wasserstoffionenkonzentration eines Bodens
erfolgt entweder in einem Auszug des Bodens mit normaler Kalium-
chloridlosung oder in einem wisserigen Bodenauszug.
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Der Verband landwirtsehaftlicher Versuchsstationen im
Deutschen Reichel) schligt die Messung im Kaliumehloridauszug
vor. DIs werden 100 g lufttrockener, auf 2 mm gesiebter Boden mit
950 cem einer normalen (7,5%/jigen) Kalinmchloridlésung 1 Stunde
lang geschiittelt. Hierauf filtriert man in einen gesduberten, trockenen
irlenmeyerkolben. Beim Filtrieren bringt man moglichst viel Boden
auf das Filter, um eine Reaktionsbeeinflussung (Pufferwirkung) durch
das Filtrierpapier zu vermeiden; aus demselben Grunde schiittet man
den ersten Anteil des Filtrates weg. AuBerdem ist ein unndtig langes
Stehenlassen an der Luft zu verhindern, um den Einflul der Kohlen-
siure der Luft auszuschalten.

0. Arrhenius?) empfiehlt die Herstellung von wiisserigen Boden-
ausziizen und stellt diese in folgender Weise her: 20 g luftirockener,
aul 2 mm gesiebter Boden (von Sand wird mehr, von Torf weniger
genommen) wird mit so viel Wasser iibergossen, dall die iiber dem
Boden stehende Flissigkeitschicht etwa das gleiche Volumen einnimmit
wie dic Bodenmenge. Dann wird 2—3 Mal darchgeschiittelt und iber
Nacht (12—24 Stunden) stehen gelassen. Ts ist nicht ratsam, die
Probe hiiufiger zu schiitteln, da durch dag<Schiitteln Aufschwemmungen
entstehen, die sich danach schlecht filtrieren lassen. Zum Filtrieren
muf) gutes Filtrierpapier genommen werden. Um ein moglichst klares
Filtrat zu erhalten und die Reakfionsbeeinflussung des Filtrierpapiers
auszuschalten, bringt man beim PFiltrieren sogleich méglichst viel Boden
auf das Filter. Der erste Anteil des Filtrates wird forfgeschiittet.

Je nachdem man den Boden mit einer Kaliumchloridlgsung oder
mit Wasser ausschiittelt,\érhilt man eine verschiedene Wasserstoffzahl.
Im letzteren Falle wixd nur eine etwa vorhandene aktive Asziditit
hestimmt, wihrend bei Verwendung des Kaliumchloridauszuges neben
dieser auch die in dem betreffenden Boden latent vorhandene Austausch-
aziditit gemessen wird. Es mull daher immer angegeben werden, ob
der py-Wert eines Bodens im wisserigen oder Kaliumchloridauszug
bestimmt wurde. Vergleichhar sind nur die pg-Werte gleichartiger
Bodenausziige.

Um bei der kolorimetrischen Bestimmung eine moglichst scharfe
Beurteilung des Farbentones zu ermiglichen, ist es wiinschenswert,
eine ungetriibte Losung zu verwenden. Dies ist aber bei der Aus-
schiittelung mit Wasser meist nur schwer zu erreichen; die Iiltrate
sind sehr oft mehr oder weniger gelb gefirbt. Der Kaliumehlorid-

1) 0. Lemmermann, Ztschr, f. Pllanzenernihrung und Diingung, 1924,
Teil A. Bd. 3, S. 249,

9) 0. Arrhenins, Bodenreaktion und Planzenleben 1922, Akad, Ver-

: schaft Leipzig, Ztschr. I Pflanzenernihrung und Diingung 1924,
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auszug hingegen ergibt ein klares Filtrat. Man kann aber auch dic
Triibung und larhunﬁ von Filtraten optisch unschidlich machen, wie
bei den nun iolﬂ’enden kolorimetrischen Verfahren gezeigt \erden soll.

Zur Buelchnung des Reaktionszustandes hat der Verband land-
wirtschaftlicher Versuchsstationen im Deutschen Reiche fir
die Kalinmchlm‘idaussr_'.hﬁt.ielung des Bodens folgende Reaktionsskala
vorgeschlagen:

'].li{fllkﬁl_vn.‘:‘1)0?3(.‘-Eﬂlhlllll‘lg l ke ]\'lf_‘.ilulf\l||ii1111‘1iittu]un;_{
alleslizch v 2 & @ Ev >T5
neutral . Wy e Al 7,4—6.5
schwach sauer o .- . . 6,4—5,3
sauer Gt 5,2—4.6
starlesaneri by s 45—41
sehr stark sawer . 7. . < 4,0

Bestimmung der Wasserstoffionenkonzentration
nach dem kolorimetrischen Verfahren mit #ilfe von Tﬁbﬂthull“?ll
nac¢h 8. P. L. Sorensen?),

Verfahren: Die Grundlage des Indikatoren- oder kolorimetrischen
Verfahrens besteht darin, daf viele organische Farbstofle (Indikatoren)
ihre Niiance mit der W asserstoffionenkéonzentration indern. Man versetzt
eine Reihe Losungen (Standard- gder Testlosungen), deren Wasserstofi-
lone nlmuaenUanonLn bekannt Simd, mit einem lreewmten Indikator; die
L dsungen erfahren je nach ihrer Wa selstoﬂlonL‘nkonfemmuon eine ver-

hwdeneIatbunn Gleichzeitig versetzt man die zu meéssende Flassigkeit
mlt demselben Indikator und vergleicht nun ihre Firbung mit jener der
Standardlosungen. Die zu messende Flissigkeit hat die gleiche Wasser-
stoflionenkonzentration wie jene bta.;]ri.n{Ilusung_, welche die gleiche
Firbung besitzt. - i ;

Herstellung der Testlosungen: Zur Herstelling der Tests
losungen dienen folgende Stammldsungen?): i

il J%-Salzsﬁure.

n
2. —-Natronlauge.
10 i

1) & P. L. 8drensen, Biochem. Ztschr. 1909, Bd. 21, 8, 131,
2) Dlt hier angefilhrten Stammlisungen geniigen in ‘den meisten Fillen
zur Messung der Bodenreaktion.

Wie Bmanln,” Praktilum, 18
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3. Eine Losung von 9,078 g primarem Kaliumphosphat= T Gramm-
; D

Molekiil KHyPO, in 1 Liter Wasser. Man beniitzt das primire Kalium-
phosphat ,nach Sdorensen* von C. A. F. Kahlbaum.

4, Iline Losung von 11,876 g sekundirem Natriumphosphat =
-1—--- Gramm-Molekil Na,[TPO, - 2 11,0 in 1 Liter Wasser. Es wird das

sekunddre Natriumphosphat ,nach Soérensen* von C. A. F. Kahlbaum
angewandt. Das Soérensensche Salz enthilt 2 Molekile Wasser und
ist als solches bestindig, wihrend das gewdhnliche Phosphat 6 Male-
kille Wasser enthilt und leicht verwittert.

5. Hine Lisung von }O—(;u'amm—_\loJEkul sekundirem Natrium-

zitrat in 1 Liter Wasser. Die Losung wird hergestellt durch Auflosen
von 21,008 gZitronensiure, von C, A, F.Kahlbaum bezogen, in 200 cem

it : e fck
~Natronlange und Auffiillen mit Wasser auf 1 Liter.

Das zur Herstellung der Ldsungen~benutzte Wasser mull kohlen-
siurefrei sein. Man kocht zu diesem Zwecke destilliertes Wass
einem alten, oft gebrauchten Glaskulben etwa 5 Minuten lang aus und
it es unter kohlensiduresicherem- Verschlull abkiihlen. Diesor Ver-
schlulf wird dadurch bewirkt, dall man dem Kolben einen durchbohrten
Gummistoplen aufsetzt, deriv seiner Durchbohrung ein mit Natron-
kalk gefillies Rohr enthald.

Die Priffung des Wassers auf Iohlensdurefreiheit erfolgt nach
L. Michaelis folgendermafen: Man koche etwa 1 cem ,Lackmus-
losung nach Kubel-Tiemann® (bezogen von C. A. F. Kahlbaum)
in einem Reagenzglas aus und gieBe den Inhalt bis auf einen kleinen,
den Winden anhaitenden Rest in noch heilem Zustand weg. Dann
[ille man etwa 10 cem des zu prifenden Wassers in das Reagenzglas.
Die Firbung mufl, wenn das Wasser Zimmertemperatur hat, blauviolett
und nicht rotviolett oder gar rot sein.

; . n e
Zur Herstellung der 0 und T~Nalronlauge benutzt man , Natriom-

hydroxyd aus Natrium® von C. A, F. Kahlbaum. Die Laoge mub
karbonatfrei sein. Das wird nach Siérensen auf folgende Weise
erreicht: Man lost in einem engen, mit einem Glasstopsel verschlieli-
baren Glaszylinder 100 g Natriumhydroxyd in so viel Wasser (etwa
120 cem) auf, dab noch reichlich bodLnkm;mr bleibt. In dieser
[.auge ist Soda unlislich und setzt sich nach wenigen Tagen ab. Dann
nimmt man von der klaren Flissigkeit mit Hilfe einer Pipette vor-
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sichtig so viel heraus, als zur Herstellung der Ldsungen erforderlich ist.
i . n n A ; .
Die Lauge wird gegen 10 bzw. T~Salzsa.l,|m eingestellt.

Simtliche Lisungen miissen kohlensiuresicher aufbewalrt werden,
Wwas am zwcclsm(i,hwbu n in gerinmigen Wulffschen Flaschen (Abb.8T)
erfolgt. Die eine Offnung der Hasche steht mit einem mit Natronkalk
gefiillten Tarm, die anduo Offnung mit einer Biirette mif automa-
fischer Nullpunktseinstellung in Verbindung. Die Biirette ist oben durch
ein Natronkalkrohr abgeschlossen, das beim Nichtgebrauch der Biirette
durch einen Lrummml.up{ n
ersetzt wird. Die Fillung
der Biirette erfolgt durch Ein-
blasen von Luft mittels eines
Ventilgummiballs, der mit dem
Natronkalkturm verbunden ist.
Beim Nichtgebrauch des Ap-
parates wird die untere Uflnung
des Trockenturmes mit einem
Gummistopfen verschlossen.

Die Testlosungen werden
in dem in derTabelle aufS.277
angegebenen Mengenverhiiltnis
in peinlichst gesinberte Re-
agenzgliser von moglichst
gleichem Duarchmesser %ful]t
und nach ausreichender Durch
mischung mit je 5 Troplen
Indikatorlosung versetzt und
durch Umschiitteln gemischt.

Indikatoren: AlsIndi-
katoren dienen Bromphenol-
blau Y f‘\'leth_\,-'lrot_, Bl‘ODJi.}II}-'- Abb. 87, Vorratsgefill mit Bitvette fir die
molblan!) und Phenolrotl). Stammlasungen.
Jeder Indikator ist nur inner- j
halb eines bestimmten p,, -Bereiches anwendbar; es ist dies das Bereich,
innerhalb dessen der Indikator Farbenverdnderungen zeigt., So zeigt z B.
der Indikator Bromphenolblau bei py = 3,0 eine gelbe und bei pg = 4,6
eine blaue Farbe und dazwischen die verschicdensten Mischfarben von
gelb und blau; auBerhalb py=3 und p,=4,6 sind keine Farben-
verinderungen mehr wahrnehmbar. Die Wasserstoffexponenten py = 3
und pn_..th sind also die Grenzpunkte fir die Wahrnehmbarkeit

= Natronkalk

1) Diese Indikatoren sind von W. M. Clark und A. Lubs eingefihrt worden,
18#
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einer Farbenverinderung bei Bromphenolblan. Man nennt allgemein
das Gobiet der Wasserstoffexponenien zwischen den beiden Grenzwerten
das Umschlagsintervall oder Umschlagsgebiet des Indikators.
Fiir Methylrot liegen die Grenzwerte zwischen py= 4,2 und py = 6,3,
fiir Bromthymolblau zwischen pg= 6,0 und py = 7,6 und fir Phenol-
rot zwischen p,= 6,8 und p,=8,4. Mit diesen Indikatoren reicht
man im allgemeinen zur Bestimmung der Bodenreaktion aus?).

Die Indikatoren werden in Form von Lisungen angewandt, welche
man folgendermafien herstellt: Vom Methylrot 16st man 100 mg in
300 eem Alkohol auf und figt 200 cem Wasser hinzu. Von den
Sulfophtaleinindikatoren Bromphenolblau, Bromthymolblau und Phenol-
rot lost man nach J. M. Kolthoff je 100 mg in 20 ccm warmem
Alkohol und verdiinnt darauf mitWasser auf 100 cem. Nach der Vorschrilt
von W. M. Clark neutralisiert man zuniichst die Sulfonsduregruppen,
indem man 100 mg Indikator in einem Achatmirser mit den im fol-

sl n : )
genden angefihrten Mengen ,)—O-Natron]amga verreibt. Man gibt die

nétige Menge Natronlange zweckmiibig wilhrend des Verreibens nach
and nach aus einer Birette hinzu. Wemb alles gelost ist, wird die
Lisung in einem Mebkolben mit Wasser auf 250 com bzw. 500 cem
verdiinnt, so daf die in der folgenden Tahelle angegebenen Kon-
zentrationen entstehen.

1) Die oben genannten Indikatoren umspannen nur ein beschriinktes
pp-Gebiet. Eine von Clark nddLubs angegebene hiethe s :honer Indikatoren

fiir ein grifieres pr-Bereigh\ist unter Einschlub der hereits oben angefiihrten
Indikatoren folgende:
Ho SeE Honzen=
Chemische Handalonare| . BE Farben- |3 Natron- | peation der
Bezeichnung ST Bereich | umschlag mrliﬁ,%&;w lﬁl,tl“;’;fl
’ | Indikator i
Thymalsuliophtalein | Thymolblan | 1,2—28 rot-gelb | 4.3 0,045
Tetrabromphenol- Hz‘mu]]hem}l—i 3,0—4,6 | gelb-blan 30 | 0,04%
sulfophtalein blan | y
Dimethylaminoazo- Methylrot | 42—63 | rot-gelb - 0,02%
henzol-o-lkarhon- ' i
siure )
Dibromorthokresol- | Bromkresol- | 5,2—6,8 | gelb-purpur 3,7 0,049
sulfophtalein purpur ‘ ‘
Dibromthymol- Bromthymol-| 6,0—T7,6 ‘ gelh-blau 3.2 0,049
sulfophtalein blan ‘ ‘
Phenolsultophtalein Phenolrot | 6,8—8,4 eelb-rot 0,02%
Orthokresolsulfo- Kresolrot | 7,2—8,8 gelb-roft 0,02%
phtalein | 1 !
Thymolsulfophtalein | Thymolblau ‘ 8,0—9,6 ' gelb-hlun 4.3 0,04%

Die Tndikatoren kimnen von . Merek in Darmstadt hezogen werden.
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o

ke {onzentration der
Tudikator —\.Ltnunhtu;e, Konzentration de

20 Indikatorlisung
fitr 100 mg Indikator | i
|
Bromphenolblan 3,0 | 0,04 %
Bromthymolblan 3,2 ! 0,04.%
Phenolrot 5,7 0,02%

Indikator, oo
: N el Ui Handelsname St
Mischungsverhiltnis der Testlisungen § Py e Hamitehe | umsechlag,
Bezeichnung u - Bereich

41D nemn - it 5,20 0em 10 HEd e B1‘0mphuuulhi:mI Vongelb tiber
a0 S 3,69 ( = Tetrabrom- | braunviolett
By b - L 3,956 | phenolsulfo- | nach blan.
6,0 4,0 ; 4,16 s phtalein. 3,0—4.6

7.0 +30 o, 44

8.0 +90 LB

9.0 +1.0 488

9.5 + 0,5 4,
1 -+ 0 4

90 0 - & o Methylrot Von rot iiber
9,5 + 0,5 o NaOH |, 5,02 Vo= T!mmth\ 1- orange nach
9.0 g /aminoazobenzol- gelb :

870 o-carbonsiiure. 4,2—6,3.
70 X

6,0 ;) 7 X

9.5 KHy }_’(] cem Na,HPO,

8.0 7 !

87{') k]

0, Bromthymolblau|Von gelbiiber
(;;10 = Dibrom- griin nach
5,0 thymolsulfo- hlan

4.0 n phtalein. 6,0—17,6.
3.0 £

2.0 :

10 Phenolrot Von gelb fiber
g s = Phenolsulfo- rosa nach rot
0,5 phtalein. 59—,

und filtriert (s. |

Ausfithrung:

S.2711L).

Man stellt sich zunichst einen Bodenauszug her
Alsdann fahrt man eine Vorprifung aus, mdem

man je 10 cem des Filtrates in 4 Reagenzgliser gibt und zu dem einep

Reagenzglas Bromphenolblau, zum zweiten ’\Tetnhot zum dritien
Blomth\ rmolblau und zum vierten Phenolrot und zwar je 5 Tropfen fiigt.
Angenommen, es firbe sich Bromphenolblau blan, Phenolrot und Brom-
thymolblau gelb, Methylrot aber orange; angenommen, es zcigen also
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dic ersten drei genannten Farbstoffe keine Mischfarbe®), wohl aber
Methylrot, so liegt das py des Bodenauszuges im Bereich des Methyl-
rots. s ist infolgedessen nicht ndtig, sémtliche in der Tabelle aaf
S. 977 angegebenen Mischungen der Testlosungen herzustellen: es ge-
niigen vielmehr die dort angelihrten Vergleichsldsungen innerbalb des
Methylrot-Bereiches. Bei einiger (hung wird man auf Grund der
Mischtfarbe die Reihe der Testlésungen noch weiter einschriinken kdnnen.

Nun werden die Testlosungen in dem angegebenen Mischungs-
verhiltnis in reine Reagenzgliser gefillt und mit je 5 Tropfen In-
dikatorlésung (in unserem Fall Methylrotlgsung) versetzt und gut
gemischt. Gleichzeitig gibt man 10 ccm des

Bodenfilirates ebenfalls in ein gesiubertes,
trockenes Reagenzglas und fiigt 5 Tropfen der
gleichen Indikatorlisung (Methylrot) hinzu und
mischt gut durch. Unter den Testldsungen wird
man nun eine Losung finden, die mit dem
 Indikator (Methylrot) die gleiche Firbung zeigt
wie die mit dem gleichen Indikator (Methylrot)
versetzte Bodenlgsung. Die Bodenldsung hat
dann das gleighe p, wie die farbengleiche
Testlosung,deren p,, sich ohne weiteres aus
der Tabelle "ergibt.

Ts st besonders darauf zu achten, dal
die 2 untersuchende Bodenlisung gleichzeitig
wit-der gleichen Menge des Indikators versetzt
wird wie die Testlosung. Die einzelnen Indikator-
tropfen miissen gleich grof sein. Man gibt sie

TS deshalb zweckmiBig nicht mit dem Tropfglas,

Aweildchriger > : . I SO T e Sl

Komparator, sondern mit Hilfe oinet kleinen, gleichmibig
von vorne geschen. tropfenden Pipette hinzu. Die Beobachtungen

werden am besten sofort ausgefiihrt, da manche
Indikatoren bei lingerem Stehen in ihrer Farbenintensitit einbifien.
Die Reagenzgliser miissen den gleichen Durchmesser haben.

Sind die Bodenausschiittelungen tritbe oder gefirbt, so mull die
ligenfarbe optisch unschidlich gemacht werden. Man bedient sich
hierzu des Walpoleschen Prinzipes. Der dazu erforderliche einfache
Apparat (Abb. 88) besteht aus einem Holzblock mit eingebohrten

o

Abb. 58,

1) Zuwr Evkennung der Farbe eines Indikators bei extrem sauver nnd hei

4 o . £ 1 i :

extrem alkalischer Reaktion gibt man 10 cem ungefihr ";;-—Hl__i in ein Reagenz-
1 e ; ;
“.}—NuUH in ein zweites Reagenzglas und versetzt beide

Réhrehen mit je & Troplen der | ndikatorlisung.

glas und 10 cem
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Lichern, in welche die Reagenzgliser gesteckt werden, und den Guek-
lgchern a und b, durch welche man je zwei hintereinander stehende
(iliser gleichzeitic darchblickt. An der Riickseite kann man eine
Mattscheibe einsetzen. In das Loch 1 setzt man den mii Indikator
versetzten Bodenauszug, in dem Loch 2 steht ein mit Wasser ge-
fiilltes Reagenzglas. In das Loch 8 bringt man ein Réhrchen der mit
Indikator versetzten Testlosung und in das Loch 4 ein Reagenzglas
mit Bodenausschiittelung ohne Indikator; an Stelle des Indikators ver-
»tzt man mit 5 Tropfen Wasser. Die Hintereinanderschaltung ist aus
er Abbildung zu ersehen.

Auf diesc Weise hat man eine rdumlich getrennte, optische
Mischung des Indikators mit dem Farbstoff des Bodenauszuges erreicht.
Nun hilt man den Komparato® mit der Mattscheibe gegen den Himmel
und beobachtet von der anderen Seite her durch die Gucklocher. Man
wechselt die Testlésung im Loch 3 so lange aus, bis man die richtige
Testlosung gefunden, d. h. Farbengleichheit erzielt hat. Der Boden-
anszug hat dann das gleiche p, wie diese Testlisung.

Bestimmung der Wasserstoffionenleonzentration (py)
nach dem kolorimetrischen Verfahren ohne Zuhilfenahme von
Testlisungen nach I.d. Gillespie.’)

Verfahren: Die Herstellung wan Testlosungen ist zweifellos
siemlich zeitraubend. s ist deshdlb von Vorteil, die Wasserstoff-
ionenkonzentration ohne Zuhilfenahme von Testlosungen zu bestimmen.
Ein solches Verfahren wurde-von L. J. Gillespie angegeben.

Man fiilllt in 18 Reagenzgliser von gleichem Durchmesser je
10 cem Wasser: davon wird 9 Rohrchen eine saure, den iibrigen 9 eine
alkalische Reaktion erteilt. Die heiden Reihen von je 9 Reagenzglisern
werden nun hintereinander gestellt; zar vorderen sauren Reihe figt man
von rechts nach links eine steigende Tropfenanzahl des Indikators hinzu,
so dab das erste Reagenzglas 1 Tropfen Indikatorlosung, das zweite
Reagenzglas 2 Tropfen und schlieblich das neante Reagenzglas 9 Tropfen
Indikatorlssung enthilt. Die zweite alkalische Reihe versetzt man
von links nach rechts mit einer steigenden Tropfenanzahl Indikator,
so daB alle hintereinander gestellten Rohrchen insgesamt 10 Tropfen
Indikator enthalten. Auf diese Weise erhilt man, indem man durch die
hintereinander gestellten Reagenzgliser sieht, Additionsfarben, welche
die Farbenskala des betreffenden Indikators von der am stiirksten saueren
bis zu der am stirksten alkalischen Farbe durchlaufen. Jede Misch-
farbe entspricht cinem bestimmten p,. So entspricht z.B. bei Methylrof

1) L. J. Gillespie, Soil science. 1920. Bd 9, 5. 115,

0. Arrhenius Lc.
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1 Tropfen alkalisch 49 Tropfen sauer einem py von 4,05.
Gy n o s R » s Pu o5 90
o
o ) n +_1 n s R P 3:'}3;
Man kann pg nach einer von Gillespie angegebenen Formel
berechnen. Danach ist
b
pu = px—+ log e
2 s
px ist eine fir jeden einzelnen Indikator konstante Grofe, der

sog. Wendepunkt des Indikators und Iy ist das Verhiltnis der Tropfen-
anzahl. by

Fir px gibt Gillespie fiir die' einzelnen Indikatoren bel
Zimmertemperatur folgende Werte an:

Indikator | Pic
Bromphenolblau . . . . l 4,1
Methylrot A 5,0
Bromkresolpurpur . . . | 63
Bromthymolblan I 7,1
Phenolrot N 7,7
Cresolrot s % 50w A\ | 35
Thymolblan . . . & - | 88

Die Berechnung des py sei‘-an einem Beispiel erlautert. Aun-
genommen, es sei als Indikator-Methylrot angewandt worden und das

alkalische Rohrchen enthalte 3 Tropfen und das saure Rohrchen
7 Tropfen Indikator. DjeMischfarbe entspricht dann einem py von

50 + log > = 5,0 {log 3—log T = 5,0 + 04771 —0,8451—4,632,

Aufl diese Weise wurden die in der Tabelle auf Seite 281 zu-
sammengestellten py-Werte errechnet. i

Ausfithrung: Will man nun das py eines Bodenauszuges messen, so
fiillt man davon 10 cem in ein Reagenzglas, versetzt mit 10 Tropfen jenes
Indikators, innerhalb dessen Bereiches das py des Bodenauszugs liegt
(Vorpriifung s. Seite 277) und durchmischt gut.

Vorher hat man in der oben geschilderten Weise die beiden
Reihen von je 9 Reagenzglisern vorbereitet unter Zusatz einer steizgenden
Tropfenzahl jenes Indikators, innerhalb dessen Bereiches das p des
Sodenauszuges liegt.

Die Reagenzgliser missen gleichen Durchmesser haben. Die
Indikatortropfen miissen gleich grob sein und werden am zweck-
miBigsten aus einer kleinen Pipette hinzugegeben. Die Beobachtung
erfolgt am besten sofort, da bei ldngerem Stehen sich die Farben
indern, :
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Tropfen- px fir jedes Rihrchenpaar
verhiltnis JT = ‘ B B | &
A eals Jrom- | Tom- rom- | P ]
'—_‘\‘_[,k‘lll phenol- Methylrot, kresol- ' thymol- {Phenolrot; Kresolrot 'Hﬁ"ll.:??l
RAUTE blaa | ‘ purpur | Dlau | !
| |
1:9 3, 4,05 53 6,15 6,75 7,85
1,5:85 33 | 49 55 6,35 6,95 | 805
2:8 44 5.7 6.5 7 8.2
3:7 1,6 5.9 8,7 7.3 8,4
4:6 48 6.1 6.9 75 8.6
5:5 5.0 B8, 71 77 8.8
6:4 52 6,5 73 79 9.0
7:3 5.4 6.7 7. 8.1 9,2
§:2 5.6 6.9 77 83 | 9.4
85:1.0 5,75 7,0 7.85 8,45 | 9, it}
Qi 5,95 72 | 805 ‘ 8,65 ‘i_ 5
3 e, R el
Herstellung n - R
der sauren 1 cem 1 Tropfen 50 ° HCI 1 Tropfen 2%ige
Rethe dureh | B e . KH,PO,
Zufitren von | 20 x
Herstellung - 2 ; e S
der 1 Tropfen starke NaOH 2 Tropfen
alkalischen starke
Reihe durch NaOH
Zufiigen von

Die Eigenfarbe des Bodenauszugs schaltet man nach dem Walpole-
schen len (s. 5. 278) dadurch aus, dab man hinter die alkalische
Reihe ein dnttes Rdhrchen mit Bod@namszug ohne Indikator bringt
und hinter den mit 10 Tropfen Indikator ver-
setzten Bodenauszug zwei mit Wasser gefillte

Réhrchen stellt. Dadurch wird erreicht, dal DCF:»\;

bei der Durchsicht das Licht gleichviel Glas, (= }_"

Wasser, Indikator und eigengefirbte Lisung 2

1 ek i -~
durchleuchtet. ©)
Zum Aufstellen der Rohrchen dienen zehn e

Késtchen, welche man sich leicht selbst her- \bL. 80
. e ADD. &t

stellen kann (Abb. 89 u. 90). Diese Kistchen
pAT Kistehen zur Austithrong

besitzen auf der Oberseite drei Locher zum dix Methade 3

Einstellen der Reagenzgliser; aulerdem hat nach Gillespie.

die vordere und hintere Schmalseite eine Offnung,

um die Reagenzgliser im durchfallenden Licht betrachten zu kinnen. Das
Kistchen mit du Bodenlésung verschiebt man zwischen den dbrigen
Kastchen solange, bis Farbengleichheit zwischen der zu prufenden
Bodenlosung und einer der anderen Losungen besteht. Das py der
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Bodenlésung ist dann gleich dem py der betreffenden Mischfarbe und
kann ohne weiteres aus der obigen Tabelle abgelesen werden.

Bodenauszug

ohne Jndifalor Ol |O O O] 1O Ol 1o 1O O Weasser
Alkalische 3 @ ®@ @ @) |® ®| |®@ ® Wasser
M 1O ®| @] @] |®||®||®| |© Boderauszug

70 Tropfen Jrdifartor

Abb, 8.
Schema der Apparatur fioe die Methode Gillespie.
Die Zahlen bedenten die Anzahl zugesetzter Indikatort roplen.

Ist also z. B. bei Verwendung von Bromthymolblau die Firbung

iz : : 0 i . Alkali
der Bodenlosunz gleich der Misehfarbe vorn Tropfenverhiilinis e
- ey Daure
{ = 3 o ;
— -, so betréigt das py der Bodenlosung — 7,0.
e}

Bestimmung der Wasserstoffionenkonzentration (pn) nach dem
kolorimetrischen Verfahren ohne Zuhilfénahme von Testlosungen
mit dem Keilapparat von N, Bjerrum!)-0. Arrhenius?)

Die Bestimmung der Wasserstoffionenkonzentration beruht aul
demselben Verfahren wie jene von Gillespie. Nur wird hier an Stelle
der doppelten Reihe von Redgtnzglisern ein Doppelkeil angewandt.

DerKeilapparat®) (Abb.91)
hesteht aus einer Keilwanne,

: 2 d. i. cin Glasgefill von recht-

Al eckigem Grundril, welches

3] 7| durcheine diagonale Glaswand

T LL/ /:fgli 11} 5;wel Kaile z.er]cgt ist. .}e( er
p Keil wird mit der gleichen

a0t
Wasser- und Indikatormenge
Abb. 1. Keilapparat. (beispielsweise 150 cem Wasser

and 3 cem Indikatorldsung)

cefilll. AuBerdem werden zum Inhalt des einen Keils einige Tropfen
verdinnte Siure und zum Inhalt des anderen Keils einige Tropfen

1) N. Bjerrum, Die Theorie der alkalimetrischen und azidimetrischen
Titriernngen, Sammlung chem. u, chem.-techn. Vortriige. 1914, Bd. 21, Verl.
I", Enke, Stuttgart. ; ;

9) 0. Arrhenius L e

8) Derartige Keilapparate werden von Paul Altmann, Berlin NW. 6,
[ uisenstr. 47, sowie von F. nnd M. Lautenschliger, Berlin N. 39, Chaussee-
straBe 92, in den Handel gebracht. g
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verdiinnte Lauge hinzugefiigt und gut vermischt. Dadurch erhilg
man in dem einen Keil die cxtreme Firbung des Indikators nach der
sauren Seite und im anderen Keil die extreme Firbung des Indikators
nach der alkalischen Seite hin. Es ist besondere Sorgfalt darauf zu
verwenden, dal jede Keilllissigkeit bis in die I\&]l%pnt.r;en hinein gut
durchmischt wnd was am zZw f‘Plnnaiﬁl'mLcn mit einem Glasstabe 9!1“0]01
Infolge des U Jeremdndmgrv:fmh der beiden Keile kann man bei de
Durehsicht ohne Unterbrechung simtliche Ubergangsfarben des J)e-
treffenden Indikators beobachten. Man kann also z. B. bei Verwendung
von Methylrot simtliche Misehfarben von gelb bis rot erhalten, ent-
sprechend einem py von 4,2—6,3. Man verwendet jenen Indikator,
innerhalb dessen Bereiches das p” der Bodenlésung liegt, wovon man
sich durch eine Vorprifung iiberzeugt (s. Seite 277).

Zur Aulpahme der zu untersuchenden Bodenlosung dient cin
(ilaskistchen (auch Reagenzglas). Die Bodenlésung wird mit so viel
Indikatorlssung versetzt, daB die Konzentralion des Farbstoffes die
gleiche ist wie im Keil; man fiigt also z. B. bei Anwendung von
15 com Losung 0,3 cem Indikatorlosung hinzy und mischt gut Das
mit der Bodenlmunn gefilllte Gelal wird in\éme geeignete Vorrichtung
tiber die Keilwanne ,«,vswili (Abb. 91,1) und salange mittels eines Rahmens
seitlich verschoben, bis Farbengleichheit swischen der zu untersuchenden
[Lsung ond der he1lﬂu-5wl\mr eintritt,” Zwei an der Vorderseite des
Rahmens ei ingebaute Prismen vereirijgen nebeneinander die beiden, das
obere Gefi und den Doppelkeil” durchlanfenden Lichtstrablen und
erleichtern dadurch den Farbeuvergleich der beiden Lisungen. Nach
dem Indikatorzusatz liBi,man nicht lingere Zeit verstreichen, da
sonst Farbinderongen eintroten.

Hat die zu untersuchende Lisung Eigenfarbe, was bei den
meisten Bodenldsungen der Fall ist, so wird dieselbe nach dem
Walpoleschen Pnn/lp ansgeschaltet. Man stellt zu diesem Zweck
hinter den Keil ein Gefil (3) von gleicher Grille wie das obere Gefil 1
und fiillt es mit der gleichen ]Icng}_c Bodenldsung, aber ohne Indikator-
zusatz: an Stelle der Indikatorlésung nimmt man die gleiche Menge
Wasser. Hin weiteres Gefill (2) von gleicher Griofle wie die beiden
anderen wird mit Wasser gefiillt und hinter das Gefdll 1 gestelll.
So muf also sowohl der obere als auch der untere Lichtstrahl gleich-
viel Glaswiinde, Wasser, Indikator und eigengefirbte Losung durch-
lenchten.

Es ist nun py = p,;—l— log b-l., worin px der Wendepunkt des be-

trefienden Indikators und —* das \-{Th‘i.ltnlk der alkalischen zur sauren

b,

Flissigkeitssehicht des anpe lkeiles ist. In der Mitte der Keilwanne
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: = ; o 1 X 1
ist z B. das Dickenverhiltnis = T demnach ist log -1—~—-U und

py = px. In der Mitte der Keilwanne ist also py gleich dem Wende-
punkt des Indikators. Die Werte fiir die Wendepunkte der Indikatoren
sind bekannt und auf S. 280 angegeben. Von der Mitte aus sind
nach der sauren Seite hin Abzige und nach der alkalischen Seite
Zuschlige zum pg-Wert des Indikators zu machen, entsprechend dem
Dickenverhiltnis der Keile (log Elaj. Diese Abzuge bzw. Zuschlige
sind unabhingig vom Indikator; im folgenden seien sie fiir einige
Dickenverhéltnisse berechnet.
Dickenverhiltnis der Keile [-'"—‘]k“lm]”"r KCH) :
und :
Abziige bzw. Zuschlige zum px-Wert des Indikators

saurer Keil

Abzug = Zuschlag
by (Abkali) b %

by foalav gt
LJgE by (Siure) ]“g»i;‘.z

by (S#ure)

by (Alkali) ’

)
‘ — 0,85

1:9 515 =i 0,00
1,5:8,5 — 0,75 6:4 + 0,18
9: 8 — 0,60 7:3 - 0,37
3:7 —37 8:2 0,60
416 00,18 8,5:1,5 + 0,75
5:5 ‘e 0,00 9:1 L 0,95

Man eicht ein fiir allemal den Doppelkeil, indem man in der
Mitte der Keillinge die Marke 0 anbringt und dafiir den dem benutzten
Indikator entsprechenden Wert seines Wendepunktes sich eingesetzt
denkt. Links und rechts davon werden die aus dem jeweiligen
Dickenverhiltnis der beiden Keile sich ergebenden py-Zuschlige bzw.
Abziige angeschrieben. Bei den in den Handel gehrachten Keilapparaten
ist die Eichung bereits vorgenomimen.



Bestimmung des Diingungsbediirfnisses des Bodens.

Der salzsaure Bodenauszug gibt uns ein Bild tber die Zusammen-
setzung des Bodens, verschaflt uns einen Einblick in die in thm statt-
(indenden chemischen Vorgiinge und ermiglicht uns einen Vergleich der
einzelnen Bodenarten. Er gibt uns aber nur ausnahmsweise Aufschlufb
iiber die fir die Pflanzen aufnehmbaren Nihrstoffe. Man mubte des-
halb zur Bestimmung des Diingungsbediirfnisses des Bodens andere
Verfahren ausfindig machen, von depen die zur Zeit wichtigsten im
folgenden angefiihrt sind. Bs sei jedoch bemerkt, dall diese Methoden
sum Teil noch des Ausbaues bediirfen und dall insbesondere die fiir
die einzelnen Nahrstoffe angegebenen Grenzzahlen durch weitere Unter-
suchungen mnoch gefestigt werden miissen. Die einzelnen Verfahren
haben bisher noch nicht eine allgemeine Anerkennung gefunden; be-
siiglich der gegen sie gemachten Einwande Csei auf die einschligigen
Fachzeitschriften!) verwiesen. In Anbetsadht der Bedeutung aber,
welche bereits die eine und andere Methode erlangt haf, ist es er-
forderlich, daB sich der Studierende<damit vertraut macht.

Die erste Bedingung fiir dagGelingen einer Untersuchung
zur Bestimmung des Dangupgshediirfnisses ist eine richtige
Probeentnahme des Bodeud: dariber sind auf Seite 219 nihere
Angaben gemacht.

Bestimmung des Diingungshediirfnisses des Bodens fiir Stick-
stoff, Kali und Phosphorsiiure mit Hilfe 1%iger Zitronensiure.

Man hat schon seit langer Zeit versucht, das Diingungsbediirinis
des Bodens mit Hilfe schwacher Losungsmittel, insbesondere —auch
schwacher Zitronensiiure, zu ermitteln. In neuerer Zeit wurde das
Verfahren mit 1%iger Zitronensiure wieder aufgenommen.

Verfahren: Man schiittelt den Boden mit 1%iger Zitronensiure
aus und bestimmt im Filtrat die geldsten Nihrstofle. Aus den ge-

Pilanzenern
Tandwirts
Versuchsstationen.

Cachzeitschiriften kommen in erster Linie in Betracht:
yrang und Dingung. Verlag Chemie G.m. . I, Leipzig-]
ftl. Jahrbiicher. Verlag Paul Parey, Berlin, — Die landw
o Paul Parey, Berlin. — Journ. f. Landw
Verlag Paul Parey, Be — Mitteil. d. Internat. Bodenkundlichen Gese
Rom. (Bis 1924 Internat. Mitteil. fir Bodenkunde Verlag Franz Wunder,
Berlin NW23.) — Mitteil. d. Deutschen Landwirtschafts-Gese lschaft. Verlag
Dentsche Landwirtschafts-(iesellsehaft Berlin,
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losten Nahrstoffmengen zieht man Riickschliisse auf die Nihrstofi-
bediirftigkeit des Bodens.

Dem Boden ist von vornherein eine der Kalkmenge entsprechende
Menge Zitronensdure hinzuzusetzen.

Bei kalkreichen Boden ist die Methode nicht anwendbar, weil zur
Umsetzung des iiberschiissigen Kalziumkarbonats zu groBe Mengen
Zitronensiure erforderlich wiren, wodurch eine starke Volumenvermeh-
rung statlfinden wirde. Geringe Mengen Kalziumkarbonat (1—2 %),
schaden jedoch nicht, wenn sie vorher mit einer entsprechenden Menge
Zitronensidure umgesetzt werdon.

Ausfithrung: Der lufttrockene, aul 2 mm gesiebte Boden wird
zuniichst auf seinen Gehalt an kohlensaurem Kalk untersucht (siehe
Scite 239). Fiir je 1 g kohlensauren Kalk wird von vornherein 1,40 ¢
Zitronensiure hinzugesetzt.

a) Bestimmung des in 1%iger Zitronensiure loslichen
Stickstoffs!): Man wigt je 50 g lufttrockenen, auf 2 mm gesiebicn
Boden in zwei 500 cem-Stohmannsche Ilaschen, fiigt die zur Um-
setzung des Kalks erforderliche Menge Zitronensiure hinza und fillt
mit 1%iger Zitronensdure bis zur Marke anf. ~Alsdann schiittelt man
die Flaschen in dem bekannten Rotierapparat (s. S. 44) eine Stunde
lang aus, 1aBt dber Mittag oder Nacht stehen und schiiftelt nochmals
eine Stunde aus.

Der Inhalt beider Kolben wird in eine Flasche filtriert und vom
Filtrat 800 cem = 80 g BodenCin einem Kjeldahlkolben unter Zu-
satz einiger Bimsteinstickchen dber der Flamme eines Pilzbrenners
bis auf etwa 20 cem eipgedamp(t. Nach dem Erkalten gibt man
20 eem  konzentrierte S¢hwelelsiure und einen Troplen Quecksilber
hinzo und verfihrt genan wie hei den Stickstoflbestimmungen nach
Kjeldahl.

Die erhaltene Stickstoffmenge wird anl 1 kg trockenen Boden
umgerechnet.

Nach J. Kénig und J. Hasenbdumer ist ein Boden stick-
stoffbediirftig, wenn er in 1 kg weniger als 140—150 mg in
1%iger Zitronensdure loslichen Stickstoff enthilt.

by Bestimmung der in 1%iger Zitronensdure lioslichen
Phosphorsdure?): Man verfihrt zunichst genau mnach a. Sodann
werden 800 cem des Filtrats in einer Porzellanschale bis anl etwa
100 cem eingedampft, hierauf in eine Platinschale ibergespiill und
vollstindig zur Trockene verdampit — Danach zerstort man die
Zitvonensiure durch Veraschung des Trockenriickstandes tber dem

) J Konig mud J. Hasenbivmer, Ztschr, f. Pllanzenernihrung und
Diingung, 1924, Teil B, Bd. 3, 8. 497,
2) J. Kénig und J. Hasenbdumer, L ¢
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Pilzbrenner und macht die Kiesclsiore unldslich, indem man die
Asche zweimal mit Salpetersdure zur Trockene eindampft.  Alsdann
nimmt man den Rickstand mit b&lpermmurr‘ und heiflem Wasser aunf,
filtriert den Schaleninhalt durch ein 7 em-Filter in ein 400 cem-Becher-
glas und wiischt die Schale und das Filter mehrmals mit heilem Wasser
aus. [m Filtrat wird die Pl}ORphorsz'in.lre mit Molybdinlosung in be-
kannter Weise gefillt (s. S. 254).

Die er lallenePho.‘;phm siuremenge in PO, wird auf 1 kg trockenen
Boden umgerechnet.

Ein Boden ist phosphorsdurebedirftig, wenn in 1 kg
nach J. Kinig und J. Hasenbidumer weniger als 250 mg, nach
0. Lemmermann!) weniger als 200 mg in 1%iger Zitronen-
sdure losliche Phosphorsidure (P,0;) enthalten sind.

¢) Bestimmung des in 1%iger Zitronensdure léslichen
Kalis?): Man verfihrt zunéichst wie unter b angegeben, dampft also
800 cem des Filtrats ein und verascht den Riickstand, Zur Abscheidung
der Kieselsaure wird die Asche zweimal mit konzentrierter Salzsiiure
eingedampft. Den Riickstand nimmt man mit etwa 1 cem Salzsiure
und heilern Wasser auf, filtriert den Schalefinhalt durch ein 7 em-
Filter in ein 400 cem-Becherglas und wiischi die Schale und das
Filter mehrmals mit heilem Wasser aus,! Nun erhitzt man das Filtrat
auf dem Drahtnetz zum Sieden und filltdie etwa vorhandene Schwefel-
sdure durch tropfenweisen Zusatz 510 % iger Bariumehloridlgsung.
Findet avngenscheinlich keine Ausfillung mehr statt, so stellt man
das Becl 1():01(15 anf das siedendeWasserbad und liBt den Niederschlag
sich absetzen. Dann priift man'mit 1—2 Tropfen barlumthloudlosuno
auf Vollstindigkeit der Filbuvg. Hierauf 1iBt man auf etwa 700 ab-
kithlen und fillt mit Ammoniak und kohlensaurem Ammonium. Nach
mehrstiindigem Stehen wird filtriert und das Filtrat in einer Platin-
w(‘halv mngm’]ampfr Danach verjagt man die Ammoniumsalze durch

[irhitzen, 16st den.Riickstand in wenig heillem Wasser auf, filtriert
durch ein 5 em-Filter in eine Glas- oder Porzellanschale und scheidet
das Kalium als Kaliumplatinchlorid oder als Kalium perchlorat ab

.. 65 bzw. 68).

Die erhaltene Kalimenge in K,0 wird auf 1 kg irockenen Boden
umgerechnet,.

Nach J. KonigundJ. Hasenbiumer scheint eine ] Menge von
160 mg in 1%iger Zitronensiure loslichem Kali (K,0) in 1 kg
Boden fiir die Versorgung der Kulturpflanzen auszureichen.

1) 0. Lemmermann, Ztschr. f, Pllanzenernilnung n. Dimgung, 1925,
Jlil B, Bd. 4, 5. 87; siehe auch O, Lemmermann und L. Fresenins, Ztschr,
|’1lL111/(11}cn11 t}nunn . Ilun ung 1923, Teil A, Bd. 2, 3, 363,
2) J. Konig wnd J. H asenbiumer, 1. o.
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Bestimmung des Diingungsbediirfnisses des Bodens fiir Kali- und
Phosphorsiiure nach H. Neubaner nnd W. Schneider?).

Verfahren: Man 148t in einer geringen Menge des zu priifenden
Bodens eine grofle Zahl Roggwpl]anzen kurze Zeit wachsen. Aus der
von den Pflanzen adfgenommenen Phosphorsiure- und Kalimenge kann
man Riickschliisse zichen auf den Gehalt des Bodens an den beiden
genannten Nihrstoffen in wurzelldslicher Form.

Ausfiithrung: Fir die Ausfithrung der Methode gelten folgende
Arbeitsvorschriften:

Der Sand fiir die Vegetationsversuche.

Als Hilfsmittel' fir die Vegetationsversuche dient moglichst reiner
Quarzsand, sog. Glassand?). Er wird mit Leitungswasser, das schlieBlich
durch destilliertes Wasser verdringt wird, grumi ich gewaschen. Dabei
werden . alle leichter aufschwemmbaren Teile mo;_ghdlat_. entfernt. Nach
dem Waschen wird der Sand getrocknet und im lufttrockenen Zustand
angewandt.

Herrichtang des Saatgutes.

Als Saatgut dient Roggen. Brawchbar ist nur sorgfillig aus-
gelesenes, ganz unheschadwte ~ sehweres Saatgut von etwa 40 g
Tausendkorngewicht und mr]crlmm; Loher Triebkraft. Es wird zunichst
mit Chlor phunoiqumkml)m “dem,_wirksamen Bestandteil des Uspuluns,
gebeizt. \lan stellt sich eine )1%ige Lisung von Chlorphenolqueck-
silber her. Dabei-sind auf Qg des Quecksilberpriparats etwa 0,3 g
Natrinmhy r!rux\d entsprechend 7 cem normaler Natronlauge, m/uiuﬂen
Man schiittet die Kpruer in die Beizlliissigkeit, die so reichlich zu
hemessen ist, dal si¢/die Kdrner bedeckt, und 1Bt sie 11/, Stunden
lang einwirken. Fiir 1 kg Korner geniigt gerade 1 Liter Beizllissigkeit.
Man trocknet die Korner nun leicht mit FlieBpapier ab und libt sie
etwa eine Woche lang in ganz dinner Schicht an der freien Luft
liegen, ehe man die letate Reinigung von nicht ganz einwandlreien
Kornern und das Abzihlen und Wigen vornimmt. Duorch das Beizen
verlieren die Korner etwas an Masse. Man kann also zufrieden sein,
wenn  dann - ihr Tausendkorngewicht noch wenigstens 36 g hetrigt.
Allerdings sind schwerere Korner von etwa 40 g o7 au:,endkmnvmm.1t
im gebeizten Zustande vorzuziehen. Man zihlt von den Kérnern so
oft 100 Stiick ab, als man braucht, wigt die Proben und hebt sie in
mit der (r{‘wuhh.mmbo versehenen Papierhiillen auf.

1) . Nenbauer und W. Schneider, Ztschr. £ PHanzenernihrung und

Diingung 1923, Teil A, Bd. 2 ;

" 9) Am signetsten ist uhl n mLL.H_l Glassand von den Prinzlich Seliin-
burgschen Glassandwerken in Grateborn bei Rubland (Oberlansitz).
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Sien, Wachsenlassen und Ernten.

Als \er%ucingehu[m dienen zylindrische Glasgefilie von 11 bis
11!/, em Durchmesser, also etwa 100 qem Bodenfliche und etwa 7 em
Hohe (Abb. 92). Der zu prifende Boden wird im lufttrockenen Zu-
stande angewandt und in verschlossenen Gefilien aufbewahrt. Man
liit den Boden nur soweit ohne Erwirmung trocknen, dall man
ibn sieben kann. Zu starkes Trocknen ist zu vermeiden. Vor
seiner Verwendung siebt man ihn unter Zerdriickung der Zusammen-
ballungen durch ein 2 mm-Sieb, mischt ihn gut durch, breitet ihn in
flacher Schicht aus und wigt unter Ausheben kleiner ubm die ganze
Fliche verteilter Mengen genan 100 g ab. Es geniigen fir jede Bod('n-
untersuchung zwei Bostlmmun%n IJm abgewogene Bodenmenge ver-
mischt man mit 50 g Sand und bringt die M]%hunw in das vorher
gewogene (Glasgefili. Hieranf feuchtet man
die Mischung mit etwa 20 cem destilliertem
Wasser an und rihrt gut durch, so dali das
Gemisch eine gute kriimelige Struktur erhilt.
Nachdem man die Boden-Sandmischung in
gleichmilbig hoher Schicht ausgebreitet ‘hat,
btmgt man 180 g trockenen Sand darant
und feuchtet gleichmifig mit etwa 40 cem

Wasser an.
Nun werden mit Hilfe eines zugespitzten
(ilasstabes iiber die ganze Oberflivhe des
Gefiibies gleichmibig verteilt, . 100 Pflanz- Abb. 99,
stellen markiert und in diese mit Hilfe einer Neabuicribole

langen Pinzette die Kdérner,\mit der Basis mit Roggenkeimlingen.
(dem Keimling) nach unten, letcht eingedriickt.

SchlieBlich werden noch 70 g trockener Sand darauf geschiittet und
dieser mii 20 cem Wasser gleichmilliz befeuchtet, so dabh die Menge
von Boden und Sand insgesamt 400 g und die hinzugefigte Wassermenge
insgesamt 80 com bt-tmg. Die so beschickten Gldsgefdbe werden
nun gewogen; das Gewicht wird aufgeschrieben. Hierauf werden die
Gelille mit einer Glasplatte bedeckt und in einera Raume mit 200 Zimmer-
temperatur am Fenster aufgestellt. Die Temperatur von 20° darf nicht
stark unter- und iiberschritien werden. Sind die Pflinzchen so weit ent-
wickelt, dali sie anfangen, gekriimmt am Deckel entlang zu wachsen,
so wird dieser entfernt. Das verdunstete Wasser wird mit einer
Spritzflasche tdglich ein- bis zweimal gewichtsmillig ergdnzt.

Die Ernte geschieht am 18. Tage nach der Einsaat wie folgt:
Durch Klopfen an den Gelilwandungen wird der Inhalt aufgelockert
und es gelingt dabei meist, die ganze Masse auf ecinmal aus dem
Gefill herauszuheben. Man bringt sie dann auf ein Sieb von etwa

Wiefimann, Praktikum. 19
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26 em Durchmesser, 7!/, cm Wandhohe und 1 mm Lochweite. Die
Sprosse werden maoglichst mit der Hand zusammengefalit und dann
148t man etwas von der Seite her unter langsamem Drehen in miligem
Strahle Leitungswasser auf den Sand fliefen, bis die Korner und ein
Teil der Wurzelmasse vollkommen freigelegt sind. Nun lalt man ab-
tropfen, bringt die Pflanzen mit der noch anhaftenden Erde auf einen
flachen Teller, schneidet mit einer Schere die Sprosse unmittelbar unter
den Fruchthiilsen ab und legt sie in einen tiefen Teller. Auf diesem
werden sie ein- bis zweimal mit destilliertem Wasser rasch abgespiilt,
um alles Leitungswasser und anhaftenden Sand zu entfernen. Durch
Zihlen der Sprosse iberzeugt man sich, daB nur einzelne Korner
nicht aufgegangen sind. Man erhéilt unter normalen Verhéltnissen
95 bis 100 Pflanzen und diese Schwankungen sind ohne storenden
BinfluB auf das Ergebnis. Die Wurzeln werden wieder auf das Sieb,
von dem inzwischen der Sand fortgespiilt ist, gebracht und jetzt durch
flieRendes Wasser von der anhaftenden Erde miglichst vollstindig
befreit. Handelt es sich um schwerere Béden, so empfiehlt es sich,
die Erde kurze Zeit in Wasser aufweichen zu lassen. Alles Reiben
ist zu vermeiden, weil dabei die feinen Wirzelchen zerrissen werden
und verloren gehen, Man kommt mitbetwas Geduld zum Ziel, wenn
man das Wurzelnetz durch Drehen und Wenden von allen Seiten dem
Wasserstrahl aussetzt und die diclten Strithnen vorsichtig auseinander-
supft. Das ausgewaschene Wurzelnetz bringt man auf einen Teller
und sammelt auf dem Sieb gtwa losgeloste Wurzelteilchen und Hiilsen,
sowie dic etwa ungekeimt gebliebenen Kirner, die zu der Wurzelmasse
hinzugefiigt werden, Di¢" gereinigten Wurzeln werden dann ebenso
wie die Sprosse mit{destilliertem Wasser behandelt und sind jetzt
analysenfertig.

Als Grundlage fiir die Berechnung der Menge an Pflanzenniihr-
stoffen, welche die gepriiften Béden und etwa zugesetzte Diingemittel
den Pflanzen liefern, dienen blinde Versuche nur in 400 g Sand,
mit 80 g Wasser angefeuchtet und feucht erhalten, aber ohne jeden
weiteren Zusatz. Wegen ihrer besonderen Wichtigkeit sind diese
blinden Bestimmungen mindestens vierfach anszufihren und von Zeit
zu Zeit zu wiederholen.

Die Bestimmung von Kali und Phosphorsdure in der Ernte.

Die Erntesubstanz wird zundchst verascht. Zu diesem Zweek
bringt man die feuchte Substanz, die Wurzeln zu unterst, die Sprosse
dariiber, in eine 100 cem fassende Platinschale, gibt etwas Kalk (un-
gelihr 15 com gesittigtes Kalkwasser) hinzu, um Phosphorséureverluste
beim darauffolgenden Veraschen zu vermeiden, und erhitzt iiber einem
Pilzbrenner. Bei Steigerung der Hitze werden die Kornerreste vom
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Wasserdampf mit knackendem Geriiusch zersprengt, doch wird jedes
Herausschleudern durch die dariiber liegenden Sprosse verhindert. Wenn
man die Wurzeln gesondert veraschen will, tut man gut, die Korner-
hiilsen zu zerschneiden. Man vermeide tunhchst daB Teile der Sprosse
beim Verkohlen am oberen Teil der Schalenwand festbacken, driick(
die Masse von Zeit zu Zeit etwas zusammen und vollendet die Ver-
aschung bei bedeckter Schale, indem man die Hitze nur bis zu kaum
sichtbarer Rotglut des Schalenbodens steigert. Bei den blinden Be-
stimmungen muld man sich besonders vor zu starkem Erhitzen hiiten.

Nun wird die erhaltene Rohasche von Erde, Sand und Kieselsiure
befreit. Zu tllesem Zweck feuchtet man sie mit etwa 30 cem Wasser an,
versetzt sie mit 3 cem 25 Y% iger Salzsdure und dampft anf dem Wasser-
bade ein. Nach dem Eindampfen lilt man die Schale noch eine Weile
auf dem Wasserbade stehen, um die Abscheidung der Kieselsiure
moglichst \'ollstéindig zu machen, nimmt den Rickstand mit etwa
L cem 25 % iger Salzsiure und “emﬂ heiflem Wasser auf und setzt
die Schale noch wenigstens b Minaten auf das Wasserbad, um alle
loslichen Bestandteile wieder in Lésung zu bringen. Nun filtriert t man
durch ein 7 em-Filter unter mehrmahwm A lJb‘\pLﬂLI’l der Schale. Das
Filtrat hngi man in einer kleinen Glas-doder Porzellanschale auf.
Nach dem Filtrieren setzt man den Trichtér mit dem Filter auf einen
125 cem-Melkolben, wischt mit wenig heibem Wasser aus und bedeckt
den Trichter mit einem Uhrglas. Um die letaten Reste Kieselsiure
abzuscheiden, dampft man das Filtrat auf dem Wasserbade noch einmal
Zur Troakcne ein nimmt (‘]bll ‘Riickstand wieder mit wenig heifem
4 Tropfen 259 1ger Salzsiure auf, 1alit wieder einige
/t‘1t dui d(,m “asqetbadc stahf‘n und filtriert durch das schon emmal
benutzte Filter in den 125 cem-Melkolben. Nun wischt man Schale
und Filter mit heilem Wasser aus, bis das Filtrat zuletzt nicht mehr
sauner reagiert; dabel mufl im Kolben noch mehrere Kubikzentimeter
Platz bleiben, um die nun folgende Fillung der Pho:;phohduure vor-
nehmen za konnen.

Die zur Phospholsdmetalluug notige Kalkmilch!) stellt man
durch UbergieBen von reine m, aus Marmor gewonnenem Kalziumoxyd
her. Man 1iBt in einem nicht zu kleinen GefiB die Kalkmilch mehr-
mals absitzen und gielit die iiberstehende Flissigkeit wiederholt ab,
um kleine etwa vorhandene Mengen von Alkalien zu entfernen. Die
Kalkmilch mull avch kieselsdure- und phosphorsiurefrei sein.

1) Kalkmileh ist die wiisserige Aufsce hlimmung von Kalzinmhydroxyd
und stellt eine milehweibe Fltl\'%lﬂk!‘lt dar. Die nach dem Absetzen des nichi
gelosten Kalziumhydroxyds iiherstehende klare PI['I‘:‘ﬂgkelt ist gesiittigtes
Kalkwasser.

19%
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In das 125 cem-Kélbehen bringt man nun ein kleines Stickchen
Phenolphtaleinpapier und setzt solange Kalkmilch hinzu, bis das Papier
sich rot firbt und die Fiirbung auch deutlich in die Fliissigkeit iiber-
geht. Dann ist alle Phosphorsiure als Kalziumphosphat ausgeflillt.
Nun wird der Kolben mit Wasser bis zur Marke aufgefiillt, umgeschiittelt
und dureh ein trockenes 9 em-Filter in einen trockenen Filtrierstutzen
filtriert (ohne etwa das Filter und Kélbchen nachzuwaschen). Das
Filtrat dient zor Kali-, der Riickstand zur Phosphorsiurebestimmung.

Kalibestimmung: Vom Filtrat werden 100 cem in ein zweites
125 cem-Kélbehen pipettiert, mit einigen Tropfen Salzsiure angesiuert,
aul dem Drahtnetz tiber der Flamme eines Pilzbrenners zum Sieden
erhitzt und zur Fillung der Schwefelsiure tropfenweise mil etwa 1/,
bis 1 cem 10%iger Barinmchloridlosung versetzt. Den Niederschlag
libt man auf dem siedenden Wasserbade sich absetzen:; dann priift
man mit 1—2 Tropfen Bariomchloridlosung auf Vollstindigkeit der
Féllung, 1Bt abkiihlen, filllt mit Wasser bis zur Marke auf, schiittelt
gut durch und filtriert durch ein kleines Filter in einen Filtrierstutzen.
Vom Filtrat mit man 100 cem in eine Porzellan- oder Glasschale
und scheidet das Kalium in bekannter\Weise mit etwa 3—4 cem
20°/,iger Uberchlorsiure als Kaliumperchlorat ab.  Durch Multi-
plikation mit dem Faktor 0,3399 <erhalt man das Gewicht der ent-
sprechenden Menge an K,0. Infolge der im Verlaufe der Analyse

ro i ) , 230 . 100 100
vorgenommenen YerdinnungenVist diese K,0 - menge in . - -
16 X 125 125

=gz der gesamten PllanZénsubstanz enthalten; man mull also die
P 95

; o 0" 25 i e o N
gefundene KalimengeOmit 16 multiplizieren, um die in der gesamten
1}

Ernte enthaltene Kali(K,0-)menge zu finden!).
Phosphorsdurebestimmung: Der Trichter mit dem Kalk-
niederschlag wird nach dem Abtropfen der Losung wieder anf das erste
125 com-MefBkilbchen gesteckt. Nun liBt man aus einer Pipette mit
enger Offnung 5 cem  Salpetersiure vom spezifischen Gewicht 1,20
langsam rings auf das Filter laufen und die Sdure zur Losung des
Niederschlages im Kolben und auf dem vollgesangten Filter etwa eine
halbe Stunde lang einwirken. Dann spilt man mit etwas heillem
Wasser nach. Nun bringt man den Trichter mit dem Filter vor-
sichtig, damit kein Troplen verloren geht, iber ein 250 com-Becherglas,
schwenkt die F'liissigkeit im Kélbchen um und gieBt sie langsam noch-
mals durch das Filter, anf diese Weise die letzten Reste des
Niederschlags in Losung bringend. Man spilt nun das Kolbchen mit

1) H. Nenbauer hestimmt das Kaliwn nach der von ihm modifizierten
IFinkenerschen Methode.
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heilem Wasser ans und wischt das Filter griindlich nach, bis die
letzten Reste des Filtrates nicht mehr sauer reagieren. Alsdann fallt
man die Phosphorsdure nach v. Lorenz. Zu diesem Zweck dampft
man die stark verdiinnte Lisung im Becherglas bis auf 20 cem ein,
setzt 20 cem einer Mischung von Salpetersiure mit dem s ,pen[mhen
Gewicht 1,20 und konz. Schwefelsiure im Verhiltnis von 24 Raum-
teilen zu 1 Raumteil hm/.,u, erhitzt bis zuom beginnenden Sieden,
schwenkt zum Ausgleich von Uberhitzungen um, fiigt sofort 40 cem
Sulfat-Molybdénlisung (siehe S. 40 Anmerkung) hinzu und verfihrt
weiter, wie aul S. 39 ff. angegeben ist.

Nach der v. Lorenzschen Methode muf die phosphorsiurehaltige
Fliissigkeit ein Volumen von 20 cem einnehmen. Es ist nun einfacher,
statt aul 20 cem auof 20 g einzudampfen. Man tariert deshalb vorher
das leere Becherglas und engt die Flussigkeit auf das gewiinschte
Gewicht ein. War etwas zu weit ecingedamplt worden, so tropfelt
man die nitige Mepge Wasser hinzu.

Das Gewicht des Molybddnniederschlags wird mit dem Faktor
0,03270 multipliziert, um das Gewicht der ihm entsprechenden Menge
tu(JE zu erhalten. Man erhiilt auf diesé-Weise das Gewicht der
Phosphorsiiure in der Ernte. Eine Verringerung der Substanzmenge,
wie beim Kali, hat bei der Phosphorsdure im Laufe des analytischen
Verfahrens nicht stattgefunden.

Bergehnung.

Es wird berechnet, wigviel Milligramm Phosphorsidure und Kali
aus 100 g trockenem Boden entnommen werden. Die beim blinden
Versuche sich ergebendenyZahlen werden davon in Abzug gebracht.
Die Berechnung sei an einem Beispiele erliutert:

Blinde Bestimmung:
400 g Sand, 80 g Wasser, 18 Tage Vegetationszeit.

Versuch (1) 100 Roggenkorner wiegen 3,624 g (und liefern
96 Pflanzen).

Tn der Frnte sind enthalten 17,61 mg K,O und 22,49 mg P,0;.

Versuch b) 100 Roggenkérner wiegen 3,625 g (und liefern
97 Pflanzen).

In der Lirnte Mnrl enthalten 18,81 mg K,0 und 22,27 mg P,0;.
Also liefert 1 g Korner: mg K,0 mg P05
1~ez.~>uch a) 4,859 6,206
. b) 5,189 6,143
im Mittel 5,024 6,174

Bodenprifung mit Roggenkérnern derselben Art:
100 ¢ Boden, 300 g Sand, 80 g Wasser, 18 Tage Vegetationszeit.

>
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Versuch a) 100 Roggenkorner wiegen 3,606 g (und lLiefern
99 Pflanzen).
In der Ernte sind enthalten 62,42 mg K,0 und 388,80 mg P.O;.
Davon sind auf Grund der blinden
Bestimmung fiir 3,606 g Korner
abzuziehen ' 18,12 mg K,0 und 22,26 mg P,0;.
Also stammen aas dem Boden 44,30 mg K,0 und 16,54 mg P,0;.
Versuch b) 100 Roggenkérner wiegen 3,610 g (und liefern
99 Pflanzen).
In der Ernte sind enthalten 62,90 mg K,0 und 38,30 mg P,0;.
Davon sind auf Grund der blinden '
Bestimmung fiir 3,610 g Kérner ;
abzuziehen 18,14 mg K,0 und 22,29 mg P,0;.
Also stammen aus dem Boden 44,76 mg K,0 und 16,01 mg B0:
Im Mittel der beiden Versuche a und b stammen aus dem Boden
44,53 mg K,0 und 16,28 mg P,0s.
Angenommen, die Bodenprobe enthalte 3,50% Wasser, so s.nd
die Werte noch mit L—IDU— zu multipliziepen.
96,00
Also haben 100 g wasserfreier<Boden den jungen Pflanzen ge-
liefort 46,1 mg K,0 und 16,9 mg P05
Nach H. Neubauer miissen auf Grund der bisherigen Er-
fahrung die Roggenpflanzchen- aus einer Menge Boden, die 100¢g
wasserfreiem Boden entspriéht, bestimmte Mindestmengen an Kali und
Phosphorséure entnehmenkonnen, ehe der Boden als geniigend ver-
sorgt gelten kann. Diese Grenzwerte stehen noch nicht ganz
fest. H. Neubauer nimmt bei einer mittleren Tiefe der Ackerkrume
von 20 em einstweilen fiir die einzelnen Pflanzen zur Brzielung von
Héchsternten folgende Mindestmengen als Grenzwerte an:

Pllanze ‘ mg K,0 | mgP,0;
R 6
Hato i o w0 17 6
Mielzam b s el i e 15 | 8
Rogpen|© .« ol b o« 17 5
Rotklee e ‘ 25 )
Kartoffeln . . . . | 37 9
Yuckerriiben . . . 38 10
Futterrithen . . . - 47 12

Rans v 0l 15 15
Luzerne 35 15
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Die Grenzzahlen gelten nur fir eine 20 em tiele Ackerkrume und
nehmen keine Riicksicht auf den Untergrund. Ist die Krume tiefer und
kann der Untergrund beachtenswerte Nahrstoffmengen beisteuern, so
geniigen niedrigere Grenzzahlen.

Die Neubauerschen Grenzzahlen sind aus den Nihrstoffmengen
abgeleitet, welche durch Hochsternten dem Boden entzogen werden.
Zur Berechnung wurden die folgenden Lrtrige bzw. entzogenen Nihr-
stoffmengen zugrunde gelegt:

Niihrstoffentzug )
in kg je ha

Ertrag in dz je ha =
| 2 . e
Kali (K,0) Phosphor

siure (P,0;)

(Gerste (Korn) . . . . 3D 85 35
Hafer ‘, e 1] 100 BT
Weizen . el () a0 50
Roggen b o el 100 | 50
Rotklechen . . . . . 80 150 | 50
Kartoifeln (Knollen) . . 320 22() 5h
Zuckerritben (Wurzeln) . 400 200 60
Futterritben - . 800 | 280 70 .
Raps (Samen) . . . . 85| 110 90
Linzernehen . 1401 210 90

Die Berechnung der Grenzzahlen geschieht in folgender Weise:

1 Hektar Boden in Ackerkrumtiefe wiegt durchschnittlich
3000000 kg. \

Bei der Neubauermethode werden angewandt 100 g Boden.

Folglich entsprechen 30 kg K,0 bzw. 30 kg P,0; je Hektar
(= 3000000 kg Boden) 1 mg K,O bzw. 1 mg P,O; je 100 g Boden.

Rein rechnerisch wiirde also jedes nach der Neubauermethode
aufgenommene Milligramm K,0 bzw. P,0,, auf das freie Feld iiber-
tragen, 30 kg K,O bzw. 30 kg P,O; je ha bedeuten.

Nun wird aber der Boden im Freilande von den Wurzeln nicht
so ausgiebig durchdrungen und infolgedessen auch nicht so erschopft
wie in den Glasschalen. 1. Neubauer nimmt an, daB im freien Felde
nur der fiinfte Teil jener Nihrstoffmenge aufgenommen wird, welche
in den Schalen von den Wurzeln gelist wird.

1) Hier sind die Kali(K,0)- bzw. Phosphorsiure (P,0;)-Mengen angefiihrt,
welche durch die angegebenen Ertrige an Korn, bzw. Knollen, bzw. Wurzeln,
hzw. Samen nebst den dazu gehorigen, hier nicht angegebenen Ertriigen an
Stroh bzw. Kraut dem Boden entzogen werden.

———— ——— ———— - = o~ — =
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Jedes nach der Neubauermethode aufgenommene Milli-
gramm K,0 bzw. P,0O; entspricht somit 6 kg anfnehmbarem
K0 bzw, P,O, im Freilande.

Sind nun z. B. bei Futterriitben zur Erzielung von Hochsternten
280 kg K,O und 70 kg P,0O; je ha erforderlich, so mull der Boden

70
= rund 47 mg K,0 und fS = rund

nach der Neubauermethode
12 mg P,0; enthalten.

Zur Brzielung einer Hochsternte von 800 dz je ha Futterriiben
sind also die Grenzwerte nach der Neubaunermethode 47 mg K,0 und
12 mg P,0;.

Enthilt ein Boden die als Grenzwerte fiir die einzelnen Pflanzen
angegebenen Nihrstoffmengen nicht, so mufl er durch Diingung dem-
entsprechend angereichert werden, sofern der Boden auf Grund seiner
sonstigen Beschaffenheit und der klimatischen Verhiltnisse, namentlich
der Wasserversorgung, Hochsternten liefern kann. Ist der Boden fiir
Héchsternten jedoch nicht geeignet, so ist die Nihrstoffzufuhr durch
Diingung dementsprechend niedriger zu halten.

Angenommen, ein Boden soll mit Fatterritben bestellt werden und
er enthiilt nach Neubauer 12 mg K,0." Zur Erreichung einer Ernte
von 800 dz je ha wire eine Kalimeénge von 280 kg K,O je ha not-
wendig, Sind aber dem Boden night 800, sondern nur 700 dz je ha

zuzutraven, so sind nicht 280} sondern = 280 = 245 kg K,0 je ha

erforderlich. Werden .auferdem noch 200 dz je ha Stalldiinger
gegeben und damit voad 45 kg K,O zugefithrt, so mul der Boden
245 — 45 = 200 kg K,O enthalten. Nun enthdlt aber der Boden
auf Grund der Neubauermethode bereits 12 mg, entsprechend
612 =72 kg K,0 je ha. Folglich sind durch Diingung noch zu
decken 200 — 72 = 128 kg K,O je ha. Da die Kalisalze nur zu efwa

60% ausgenutzt werden, so sind @ - 128 = rund 200 kg K,0 oder
5 dz 40%iges Kalisalz notig. 60

Bei der Phosphorsiure empfichlt es sich, durch Diingung eine
Anreicherung des Bodens anf 8 mg im Sinne der Neubauermethode
anzustreben, wobel zu beriicksichtigen ist, dab die Pflanzen in einer
Vegetationszeit von leicht lgslicher Diingerphosphorsdure nur 15 bis
20 % aufnehmen. Was Riiben, Raps und Luzerne anbelangt, deren
Phosphorsdure-Grenzzahlen héher als 8 mg sind, so mull erst die
weitere Forschung ergeben, ob auch bei diesen anspruchsvollen
Pflanzen der Boden durch Diingung auf die entsprechenden Grenz-
zahlen aufzufiillen ist oder ob man hier mit geringeren Zuschiissen
auskommt.
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Bestimmung des Diingungsbediirfnisses des Bodens fiir Stickstodf,
Kali und Phosphorsiure nach FE. A. Mitscherlich ).

Verfahren: Besteht in einem Boden Mangel an einem Nihrstoff,
so wird durch Zufuhr dieses Nihrstoffes der Ertrag gtstewett. Dic
durch die Zufuhr einer bestimmten Néhrstoffmenge herbeigefihrte
Eriragssteigerung ist um so groBer, je steigerungsf ahlwcr die Ernte anf
dem betreffenden Boden noch ist, d. h. je mehr noch am Hochstertrag
fehlt. Die zweiten 20 kg Stickstoff z. B. erhthen auf einem stickstoff-
hungrigen Boden den bmfw weniger als die ersten 20 kg Stickstoll
and die dritten 20 kg Stickstoff wiederum weniger als die zweiten
20 ke usw. Mit anderen Worten, je mehr wir uns durch die Stick-
stoffdiingung dem Hochstertrag nihern, desto geringer ist die durch die
gleiche Stickstoffzufuhr erzeugte Ertragssteigerung. Das gilt fir jeden
anderen Nihrstoff und Wachstumsfaktor. Nach E. A. Mitscherlich
steigt mit der Grifie eines Wachstumsfaktors (x) der Pflanzen-
ertrag (y) proportional dem am Hochstertrag (A) fehlenden
Ertrag (A —y). Kleidet man diesen Satz in eine mathematische
Gleichung, so ist:

Das ist der mathematische Atsdruck des Mitscherlichschen
(resetzes, wenn der Zuwachs des(Wachstumsfaktors unendlich klein
— dx und infolgedessen auch @it Ertragssteigerung unendlich klein
= dy ist. Diesen W eg, zuniehst mit unend]mh klemen Anderungen
zu rechnen, schligt der Mathematiker und Physiker immer ein, wenn
er einen Naturvorgang gendu fassen will. Betrigt der Zuwachs des
Wachstumsfaktors nun aber = x, so wird der obige Ausdruck auf
Grund einer rein mathematischen Ausrechnung (Integration) zu:

log(A —y)=1logA—c.x

¢ ist eine fir jeden Wachstumsfaktor charakteristische konstante
Zahl. Diese Konstante bezeichnet E. A. Mitscherlich als den
Wirkungswert oder Wirkungsfaktor des Wachstumsfaktors. Jeder
Wachstamstaktor hat also seinen eigenen Wirkungsfaktor. Es gibt
also einen Wirkungsfaktor des Stickstoffs, einen Wirkungsfaktor “des
Kalis, einen Wirkungsfaktor der Phocphnrsaure einen Wirkungsfaktor
des Llchtes; des Wassers usw. Fir die einzelnen f\ahr%mﬁe hat
Mitscherlich auf Grund seiner Versuche folgende Wirkungsfaktoren
ermittelt:

1) E. A. Mitscherlich, Die Bestimmung des Dingerbediivinisses des
Bodens. 2. Aufl. Berlin 1925, Verlag von Paul Parey.
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Wirkungsfaktor fiir 1 dz je ha Nahrstoff.
Stickstoff (N) — 0,122
Kali (K,0) = (,931)
I—’hospherséture (P,05) = 0,60

Von den drei Nibrstoffen hat also Kaliom den gréBten und Stick-
stoff den kleinsten Wirkungsfaktor; der Wirkungsfaktor der Phosphor-
siure ist kleiner als der des Kalis, aber immer noch bedeutend groler
als der des Stickstoffs. Das bedeutet, daf von Stickstoff bedeutend
grofere Mengen erforderlich sind als von Phosphorsiure oder gar von
th um den Hochstertrag zu erreichen. = Der Wirkungsfaktor eines
Niihrstoffs ist unabhingig vom Klima, unabhingig von den physika-
lischen Bodeneigenschaften, unabhingig von der Bodenmenge und un-
abhingie von der Pflanzenart.

Da die Wirkungsfaktoren konstant und lhlel Hiéhe nach bekannt
sind, so kann man mit ihrer Hilfe, auf Grund der obigen Gleichung,
herechnen, wie hoch der Ertrag im Verhiltnis zum erreichbaren Hut,h‘sI—
ertrag ist, wenn der Boden itber einen bestimmten Nil irstoffgehalt verfiigt.

\Tfhmen wir z. B. an, es wiirde unter bestlmmtcn Verhiltnissen
durch gesteigerte Zufuhr von Stickstoff schlieblich ein Houhstertmg
von 100 dz je ha in bezug aul Stickstoff erreicht werden und es sei
zu berechnen, wie hoch der Ertr: \&-ist, wenn der Boden 0,5 dz auf-
nehmbaren Stickstofl je ha besitzt) ~ Zu diesem Zweck setzen wir in
die ohige Gleichung fir A =100, fir ¢ den Wirkungsfaktor des
Stickstoffs = 0,122 und [iix\¥ == 0,5 ein; es ergibt sich dann:

log (100+2y) = log 100 — 0,122 - 0,5.
log (168\— ) = 22) — 0,061 = 1,939
log (100 — y) = log 86,9 8
100 — y = 86,94)
S 86,9 — 18,

Es wird also eine Ernte von 13,1 dz je ha cmelt wenn im Boden
eine Stickstoffmenge von 0,5 dz je ha enthalten ist und der durch Stick-
stoffdiingung unter den gegub‘cnen\erha]tms&en iiberhaupt erreichbare
Hachstertrag = 100 dz je ha betragen wiirde.

In I:rlelc-,her Weise kann man fur jede andere im Boden enthaltene

Stickstoffmence und ebenso fiir jede Kali- und Phosphorsiuremenge
don Ertrag berechnen, insofern man den Hochstertrag kennt, der durch

1) Der W irkungsfaktor des Kalis ist nur dann = 0,93, wenn in dem he-
1rel‘10nr1r‘n Boden geringe Natriummengen vorhanden sind, sonst 0,33.

2) log 100 = 2.

5) Statt 1,939 kann man schreiben log 86,9; denn umgekehrt ist log 86,9
= 1,989

4) “Wenn log m = log n, so ist m =mn; wenn also log (100 — v} = log 86,9,
so ist 100 w="80,9. ‘
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die Zufuhr des betreffenden Nihrstoffs unter Gleichbleiben der iibrigen
Wachstumsfaktoren erzielbar ist.

Im folgenden sind bei verschiedenem Gehalt des Bodens an den
einzelnen Nihrstoflen die Ertrige berechnet unter Zugrundelegung einer
Hochsternte von 100 dz je ha; es sind mit anderen Worten die Ertrige
n Prozenten des jeweiligen, durch die betreffenden Nihrstoffe erreich-
baren Hochstertrages angegeben.

Ertragstafel fiir die hauptsiichlichsten Pflanzennihrstoffe.

(rehaltd. | . | Gehalt a ¥ Gehaltd. S Gehaltd. | i Gehalt d, e
Bodensan E”]-‘}r_dge Bodens an [Ertrige Bodens an| 48[ Bodens an “’lt.Lr;fge Bodens an I"ltilu"g{'

Stickstolf Pr:' _ | Stickstoff E,l l,] Stickstoff -Pl ]‘]_ _ | Stickstoff Do Btickstoff Pro-
(N} bzw. zénii\n (N) bzw. m- (N) bzw. | lritl‘:en (N) hzw. Sintin (N) Dzw. ?én'tLM
Rali (0)| =3, | Kali (K,0)| *702" [ Kali (K,0)| “50¢ [ Kali (K,0)| *1¢" [ Kali (K,0)| * e
hazw. i o o i i it bhzve [rpanAne st
Phosphor- ‘EB;;;‘:IP Phosphor- JL;;:]I_ Phosphor- le:::;h_ Phosphor-|/*% E:lh Phosphor- ]L:;(l!f‘ll_
Ih’}—f%f} Hichst- S‘;‘l};e} Héchst- [HI‘:“GP} Hochst- a,”{gf} I Hiichst- Ef)m(]]?) Hochst-
indz je !1:1: arwags | i dz je ha |[®*HA8S |03, ja lw.i'E"tl‘a"r:’FS in dz je 'ha,i' erirags | Uz jo ha.|ertm¥"'

Stickstoftl

0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 | 09 0,0 00 | 00

0,1 2,8 1,1 96,6 291 | 46 3,2 5,5 78,7

0,2 5,0 1.9 28,6 2,2 46,1 3,4 6,0 81,5

0.3 8,1 13 306 | 23 176 | 36 6,5 39

04 | 106 14 325 | 924 490 | 38 70 | 860

0,5 13,1 15 | 844 2,0 50,4 4,0 8,0 89,4

0,6 15,5 1,6 36,2 ab 49 9,0 92,0

0,7 17,8 1,7 38,0 2.7 4.4 10,0 94,0

0,8 20,1 1,8 39,7 2.8 4,6 15,0 98,5

0.9 99'3 1.9 414 2.9 4,8 20,0 99.6

1,0 945 9.0 43,0 30 50 | 95,0 999

K :
0.0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0 0,0
| é

0,01 2,1 0,16 200 | 031 485 06 | 7138 2,1 98,9

0,02 e 017 305 | 032 49,6 OV 2.9 99,1

0,03 6.9 018 32,0 [ 033 50,7 0.8 83.0 28 99,3

0,04 8.0 0,19 334 | 034 517 0.9 85,4 2.4 99,4

0,05 10,2 0,20 84,8 0,35 5 1,0 ‘ 88,2 2.5 99.5

0,06 121 36, 0,36 b 1,1 90,5 2,6 44,6

0,07 13,9 376 | o037 547 12 99,3 97 99.7

0,08 | 157 38, 0,38 55.7 13 | 938 9.8 99,8

009 | 175 102 | 039 56.6 14 ‘ 95,0 9.9 99’8

0,10 193 : 417 0,40 57,5 1.5 46,0 3.0 99.8

0,11 21( 0,26 427 0,42 59,3 1.6 96,7 3,2 09.9

0,12 2 0,27 439 | o4 61,0 17 97,4 3.4 99.9

0,13 e 0,28 51 1 046 62.6 L8 | 979 36 100,0

0,14 | 259 0,28 46,3 048 | 64,2 1,9 | 983 3.8 100,0

015 | 975 0,30 474 0,50 65,7 20 | 986 4.0 100,0
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Gohalbd |y .| Genaled o | Bohaltd, | oy | OOl A gy o | Grohalbd: [ ol
Bodens anfl"‘l‘ti]n"#e [ ?&lgﬂ Bodens aniﬂlﬁ]n‘“"—"” Bodens an 1 tifl‘]gi’ Bodens an| I ]lnl’(‘m
BTt ol At Stickstolt| Stickstoft Stickstolf|
i"t{l;rllﬁw”i s (N) hzw - (N} ];/f‘t:'l j e (b}t)-l}\r;t\(tin T ? ) h;ﬁ-ﬁi L1y
AN DIV | penten |47 | zenten L2t o2t S zenten | Ty | zenten for g e gy zenten
J\”“L}::'\[:"EU) des T\(L}_IP;‘\I,I:E(U des I\‘L}:Z{‘i\‘fg{')}' des ]»\"-}:;\\I\tzt'J des I\”’l}l;‘\%?U) des
Phosphor- jeweili- o ,lr_.,«’l\?’{{:s:]]l- i-‘husphm'=--w'\::;!l' Phosphor jeweili- Phosplior- jeweili-

SRR 3 = LB LB Hure sAure

e chst-| 1 [Hochst-| 53¢ [Hschst-| 7p o e
- (£505) erfrapgs (I |ertrags (P20s) ertrags |. (P,05) sf. F2Vs) 1o
indz je ha| 4% lindzjeha ~ " "°" |indzjeha| " =" [indz je ha indz je ha

Phosphorsiure

0,0 0,0 0,0 0.0 0,0 0,0 (0,0 R )

1,4 0,16 19,8 0,42 0,84 1,60 89,0

2.8 0,17 20,0 | 044 0,88 1,70 90,4

41 0,18 0,46 0,92 1,80 91,7

54 0,19 0,48 0,96 1,90 92,8

6.7 0,20 | 0,50 1,00 2,00 | 947

8,0 0,22 | 0,58 1,05 29 | 952

: 9,2 ( ! 0,56 110 | 21 9.4
0,08 10,6 026 | 0,59 1,15 2.6 97.2
(0,04 11,7 0,28 (62 1,20 2.8 497.9
0,10 12,9 030 | 0,65 1,25 30 | 984
011 | 141 0,32 357 | 068 130 | 3,5 99,2
012 | 153 0,34 875 | 071V | 185 | 40 99,6
013 | 165 0.36 390 | o 1,40 45 | 998
0,14 17.6 0,38 ‘ 408 | X077 | 1,45 50 | 999
0,15 | 187 040 | 42,5 0,80 1,50 5,6 1060,0)

Aus dieser Tabelld ist zu ersehen, daB mit Kalidingung der
durch Kali iiberhaupt erzielbare Hochstertrag erreicht wird, wenn
3,6 dz K,0 je ha im Boden enthalten sind.

Mit Phosphorsiure erreicht man den durch Phosphorsiure iiber-
haupt erzielbaren Hochstwert, wenn 5,6 dz P,0;5 je ha im Boden ent-
halten sind.

Beim Stickstoff ist der durch Stickstoff dberhaupt erzielbare
Hochstertrag selbst bei einem Gehalt des Bodens von 25 dz Stick-
stoff je ha noch nicht erreicht; wir sind also praktisch kaum in der Lage,
den durch Stickstoffdingung erreichbaren Hochstertrag zu bhekommen.

Sind nun heispielsweise in einem Boden 0,5 dz I,0 je ha ent-
halten, so sagt uns die Ertragstafel, dab der Ertrag 65,7% des durch
Kali erzielbaren Hochstertrages betriigt. Die absolute Hohe des -durch
Kalidiingung erreichbaren Hochstertrages hingt von den iibrigen Wachs-
tumsfaktoren ab. Wirde unter gegebenen Verhiltnissen der durch
Kalidiingung erreichbare Hichstertrag (also bei einem Mindestkalivorrat
von 3,6 dz je ha im Boden) 100 dz je ha betragen, so wirde bei
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einem Gehalt von 0,5 dz K,O je ha ein Ertrag von E]UO 100 = 65,7 dz

je ha geerntet werden. Wirde der durch Kalidiingung erreichbare
Hochstertrag (also bei einem Mindestkalivorrat von 3,6 dz je ha im
Boden) statt 100 dz je ha infolge ginstigerer Konstellation der iibrigen
Wachstumsfaktoren 225 dz je ha betragen, so wiirde bei dem gleichen
Gehalt von 0,5K,0 je ha einErtragvon LT:WO‘ 225 —
werden usw. Is wird also bel einem bestimmten Vorrat aufnehm-
baren Kalis im Boden immer der gleiche Prozentsatz des Hochst-
ertrages geerntet, der durch Imlldunwunv bei der jeweiligen Konstellation
der iibrigen W achstumsfaktoren UlJLI‘hdl]I}E erreicht werden kann. Das
gilt auch fiir die iibrigen Nihrstoffe.

Wenn man also von einem Boden die Menge eines Nihrstoffes
in aufnehmbarer Form kennt, so kdnn man aus der berechneten Er-
tragstafel ablesen, wieviel Prozent die Ernte vom Hochstertrag aus-
macht, der durch den betreffenden Nihrstoff erzielbar ist.

Nun will man aber umgekehrt wissen, wieviel von den einzelnen
Nihrstoffen in aufnehmbarer Form in einem Boden vorhanden ist.
Man will mit anderen Worten in der Gleichung:; 1dg (A—y)=log A—c . x
das x berechnen. Zu diesem Zweck muf} ¥'und A bekannt sein; man
mull also den Ertrag (yv) kennen, welsher ohne Zufuhr desjenigen
Nihrstoffes erzielt \\n(i dessen Gehalt im Boden bestimmt werden
soll, und aullerdem mu der Hochsthetr ag (A) bekannt sein, der durch
sesteigerte Zufuhr jenes Nihrstoffes unter den gegebenen V erhiiltnissen
iiberhaupt erreicht werden kann. Man kann aber auch die experi-
mentelle Bestimmung des,Héchstertrages umgehen, wie an dem fol-
genden Beispiel gezeigt werden soll:

Angenommen, es soll das Stickstoffdiingebediirfnis eines Bodens
festgestellt werden. Zu diesem Zwecke ermittelt man den Ertrag in
dz je ha, welchen der Boden ohne Stickstoffzufuhr liefert; er sei
bU,I dz je ha. Nun diingt man den Boden mit Stickstoff in irgend
einer Menge, etwa mit 3,82 dz N je ha (aus Gefiliversuchen umge-
rechnet!); der dadurch erzielte Ertrag sei = 350,1 dz je ha. Sind ohne
Stickstoffdiingung x dz N je ha im Boden enthalten, so sind bei einer
Stickstoffdiingung mit 3,82 dz je ha (x +3,82) dz N je ha enthalten.
Setzt man nun in die bekannte Gleichung fir y = 60,1 EJ?W. 350,1 und
fir x=1x bzw. = x| 3,82 und fir ¢ = 0,122 ein, so erhdlt man
die folgenden beiden Gleichungen:

I. log (A — 60,1) = log s\—( 122

I1. log (A — 850,1) = log A D 12 (x + 3,82)

Subtrahiert man II von I, so ergibt sich: log (A — 60,1)
— log (A — 350,1) = log A — 0,122 x — Jog A + 0,122 (x - 3,82).

147,8dz je ha erzielt
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Folglich ist: log :t O 0.192% 4 0,122 x + 0,466
log ‘%:. bgi = 0,4662)
A— 601
log —— '~ —1log 2,92
0B 550,1 = log 4
Aol
e

A— 60,1 =2,924 (A — 850,1)
A— 601 —9924 A — 109 7
1,924 A — 963,6

A E:UO,S
Man Wiirdc also auf dem gepriiften Boden einen Hbchstertrag
von 500,8 dz je ha erzielen, wenn der Boden ausreichend mit Stick-

stoff gedunwt \\crd(‘n wiirde.
Setzt man nun in die Gleichung I fir A den Wert von 500,8
ein, so kann man x berechnen:
log (500,8 — 60,1) = log 500,8 — 9,122 . x
0,122 x = log 500,8 ~~log (500,8 — 60.1)
0,122 x = lug aOU 8 — lOL’ 440,7
0,122 x = 2,699 = 2,6441
0,122 x = O 0856
X = Ooi}l}z’;; — 0,456

Demnach wiirdenjm untersuchten Boden je ha 0,456 dz aui-
nehmbarer Stickstofl enthalten sein, sofern die }:,rmlttlunﬂ auf Grund
von Freillandversuchen erfolgt wiire.

Handelt es sich aber um die Ubertragung der Ergebnisse aus
GefiBversuchen auf das Freiland, so ist zu beriicksichtigen, dall in
den GefiBen nur mit Boden in Krumentiefe von etwa 14 cm (s. S. 305)
gearbeitet wird, daB im Freiland hingegen auch die unteren Boden-
schwhtf'n den Pflanzen Nihrstoffe zur Verfigung stellen. Um auch
dem Nihrstoffgehalt des Untergrundes Rethnunﬂ zu tragen, wird
nach E. A. Mitscherlich der in den Gefiliversuchen ermittelte Niihr-
stoffgehalt des Krumenbodens verdoppelt. In unserem Beispiele,
dem Gefilversuche zugrunde liegen, stehen demmnach den Pflanzen im

1) logm —logn= 14m —; dolglich ist log (A —60,1) —log (A —3b0,1) =
o A — bOI
EX —3501

2) Statt 0,466 kann man schreiben log 2,924; denn umgekehrt ist log 2,024
= 0,466,
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Freilande je ha 20,456 = 0,912 dz, also rund 0,91 dz aufnehmbarer
Stickstoff zur Verfiigung, so dab auf Grund der Trtrafrsrafel der im
Boden enthaltene Stickstoff fiir eine Ernte ausreicht, die 22.5% der
Hachsternte betrigt, die ubexhaupt durch Stickstoffdiingung zu er-
reichen ist.

Man ersieht also aus dem vorhergehenden Beispiele, dall man
chne versuchsmiBige Feststellung des Hochstertrages den Gehalt eines
Bodens an irgend einem Nihrstoff in aufnehmbarer Form bestimmen
kann, sofern man nur einen Diingungsversuch mit diesem Nihrstoff
ausfithrt und gleichzeitiz den Ertrag fE\t‘\IEMt der ohne Zufubr dieses
Nihrstoffes emelt wird. Diese Feststellungen konnen auf Grund von
Feld- oder Gefdalversuchen erfolgen. Dabei ist die Diingung und der
Ertrag auf Doppelzentner je Hektar umzurechnen und bei Gefili-
versuchen die ermittelte Nihrstoffmenge des Bodens aullerdem zu
vordoppeln.

Auf Grund des ermittelten Néhrstoffgehaltes des Bodens kann
die zu verabreichende Diingung bemessen werden. Mit Kali und
Phosphorsdure ist der Boden soweit anzureichern, dal er
mindestens 95% der erreichbaren Hochsternte liefert; das
entspricht einem eha[i von 1,4 dz Ky(Pje ha bei Gegenwart
von Natrium und 2,2 dz P,0; je has “Mit Stickstoff ist eine
derart weitgehende Anreicherung‘des Bodens nicht moglich:
denn dazu wirde bei der Stickstoffarmut unserer Bdden
eine ungeheuer grole Stickstoffdiingung nétig sein; man
bemilit deshalb auf Grund dés’ermittelten S tlbkth“thai[ea
des Bodens die Stickstoffdingung derart, daB sie noch
rentabel ist.

Mit Hilfe des Gefaliversuches liBt sich der Nihrstoffvorrat eines
Bodens mit gentigender Sicherheit besijmmcn, sofern die dadurch er-
zielten Ernten nicht griBer sind d]S 95% der Hochsternten, sofern
also im Boden je ha nicht mehr als 11 dz Stickstoff, 1,4 dz Kali und
2,2 dz Phosphorsdure enthalten sind. Sind jedoch ﬂroﬁere Nahrstoff-
mengen in einem Boden vorhanden, so lassen sich dieselben infolge
der Versuchsfehler aul gewidhnliche Weise mit GefidBversuchen nicht
mehr sicher genug bestimmen. Diese Gefahr besteht aber nur fiir
Kali und Phosphorsiure, nicht fiir Stickstoff. Man umgeht die
Schwierigkeit dadurch, dal man zur Bestimmung des Vorrats an den
beiden erstgenannten Néahrstoffen den Boden mit Sand vermischt.
Damit erwichst gleichzeitig der praktische Vorteil, dal man angeben
kann, auf wieviele Jahre der Bodenvorrat an den belden Nihrstoften
ausreicht. Auf Grund der Untersuchungen von L. A. Mitscherlich
verfihrt man mveeknmlfnﬂ derart, daB man 1 kg des zu untersuchenden
Bodens mit 5 kg nahtntnﬁarmem oder nihrstofffreiem Sand vermischt
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and den Kali- und Phosphorsiuregehalt dieses Gemisches [eststellt. Nach
Abzug der im Sand enthaltenen Kali- und Phosphorsiduremenge ergibt
sich der Kali- und Phosphorsiuregehalt des Bodens. Die so ermittelte
Niihrstoffmenge ist noch mit 12 (6-2) zu multiplizieren, um die im
Boden des Freilandes vorhandene Nihrstoffmenge zu erhalten.

Im {folgenden sei die
Trmittlung des Niahrstofl-
gehaltes eines Bodens mit
Hilfe von Gefiiliversuchen
bheschrieben:

Ausfithrung: Die erste
Bedingung fiir das Gelingen

derVersuche ist einerichtige
Probeentnahme des Bodens

(s. 3.219). Es geniigen zur
Ausfithrung der Gefdlver-

suche 2 Zentner Boden.
Vor der Einfullung des
Bodens in die Gefalle wird
dieser durch ein 1 em weites
Maurersicb  gesiebt  und
dorch mehrmaliges Um-
schaufeln gut gemischt.
Der Boden darf nicht zu
teuchtund andererseitsnicht
zu trocken sein, da er sich
sonst schlecht mischen 1d6t
bzw. stiubt. Man warte
nach dem Abgraben des
Bodens vom Felde mnicht
allzulange mit dem Kin-
fiillen, um Umsetzungen im
Boden withrend des Liegen-

Abh. 93, Mitscherlich- Gelif. lassens miglichst zu ver-
hindern.

Fine Probe des Bodens dient zur Bestimmung seiner Feuchtigkeit
und Wasserkapazitit. Desgleichen werden vom Boden-Sandgemisch
(1:5) Feuchtigkeit und Wasserkapazitit bestimmt.

Die von E. A. Mitscherlich empfohlenen Gefille bestehen
aus emailliertem Eisenblech und werden von der Firma Gebrider
Baumann in Amberg i. d. Oberpfalz (Bayern) hergestellt (Abb. 93).
Dic GefiBe haben einen Durchmesser von 20 cm und eine Hohe
von 20 em: ihr Boden ist durchlocht; sie stehen mit einem
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unten angebrachten Wulst auf einem das GeliB gut abschliefenden
Untersatz.

Um ein Rosten der Locher am Boden zu vermeiden, werden
die GefiBe vor dem jedesmaligen Gebrauch bis zum Wulst iiber einer
Flamme auf etwa 100°C erhitzt und bis zum Wulst in ein Gefill ge-
taucht, das mit flissig gemachtem Paraffin vom Schmelzpunkt von
unrr{,faht 520 gefillt ist. Das tberschiissige Paraffin 1aBt man sodann
zweckmah]g ohne das Gefill umzudrehen, abtropfen. Um ein Durch-
fallen der Erde durch die Lécher zu vermeiden, kann man auf den
Boden des Gefialles anch ein Stick gewaschene Gaze legen?).

Alsdann werden die Gefile mit gewaschenen Kieselsteinen auof
gleiches Gewicht gebracht. Das (ewicht wird aufgeschrieben; an-
genomimen, es })Ctrdwc 1400 g.

Jedes GefiB wird mit der gleichen Bodenmenge gefillt; die an-
gewandte Bodenmenge sei derart hemessen, dal noch etwa 2 em
unterhalb des Gefialrandes frei bleiben. Fiir die beschriebenen Ge-
fifie betriigt die Menge des Bodenmaterials etwa 6 kg, Zur Zeit der
Ernte hat sich der Boden etwa bis zu einer Hohe von 14 ¢m gesetat,
was dann der Schichtshohe des untersuchtenBodens ent%prik ht.

Zur Feststellung des Dingungsbediirfgisses fiir die 3 wichtigsten
Pflanzennéhrstoffe (Stickstofl; Kali und Rhosphorsiiure) sind im ganzen
20 Gefifie erforderlich, die nach folgendem Plane angesetzt werden.

Anaahl der Gefiife Bogden | Dingnng
4 ! 0 kg Boden 1 K,0 + P,0; + N +NaCl
4 (T o K.0 4 PO, — -+ NaCl
4 | 1kg Boden 4 5 kg Sand | K,0 —+— I‘ 40 4 N+ NacCl
4 1 LT D S g | - L+\,m¢1
+ ’ R SR R I\_,{.J + N + NaCl

AuBerdem sind zur Feststellung der fiir die Versuchspflanze aus
dem Sande aufnehmbaren Néhrstoffe (Imh und Phosphorsiure) einmalig
fiir den betreffenden Sand noch folgende Versuche auszufihren:

Anzahl der Gefilie | Sand Diingung
T v T
4 6 kg K0 4 Py0Os - NN
4 6 . S
4 A B N

Neuere Getfilie der gleichen Firma kinnen, da sie einen Schlitz am
Boden haben, ohne Paraffinither zug benutzt werden; doch ist auf den Boden
ein Kleines Stitck Pngmawhi Dmhmnu iiber den Sehlitz zn legen.  Der
Preis der Gefiile mit Untersatz stellt sich hente aul 8,20 M.

WielBmann, Pralktikum. 20)
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Als Dingung verabreicht man ein moglichst neutral reagierendes
Dingergemisch. Fiir die einzelnen Nihrstoffe kann man je Gefdl
die folgenden Mengen und Formen wihlen:

1,5 ¢ K,0, in Form von schwefelsaurem Kalium;

1,0 P,0;, in Form von Thomasmehl;

1,2 g N als Ammoninmnitrat.

Auberdem erhilt jedes Gefal noch 0,5 g Natriumchlorid, und
zwar deshalb, weil der Wirkungsfaktor des Kalis nur dann = 0,93
ist, wenn gleichzeitig geniigende Mengen von Natrium vorhanden sind.

Von einer Kalkdiingung sieht Mitscherlich ab, da das von ihm
zum BegieBen benutzte Leitungswasser genigend Kalk (0,03 ¢ im
Liter) enthalt.

Die mit reinem Sand angestellten Versuche werden zweckmibig
noch mit 1,0 g krist. Magnesiumsulfat und 0,2 g krist. Eisensulfat je
Gelill gediingt. Diese beiden Stoffe werden in Ldsungen zu etwa je
10 eem verabreicht. Von der Eisensulfatlosung stellt man wegen ihrer
leichten Oxydierbarkeit nur den tdglichen Bedarf her.

Kaliumsulfat und Ammoniumnitrat werden ebenfalls als Losung
gegeben. Die Losungen werden so hergostellt, dall dic angegebene
Kali- und Stickstoffmenge in je 50 ecm™ der einzelnen Losung ent-
halten ist. Auch Natriumchlorid witd in Losung gegeben; die 0,5 g
Natriumchlorid seien in 10 com dar’herzustellenden Losung enthalten.
Thomasmehl wird in fester Form verabreicht.

Die Diingung wird mit_der abgewogenen Bodenmenge bzw. dem
Boden-Sandgemisch bzw..Sand in einem geniigend grofien Gefile (am
geeignetsten ist eine groBe Emailleschiissel) griindlich gemischt; etwaige
Klumpen werden durch\{oses Zerreiben zwischen den Hinden zerkleinert.

Ist der Boden gut gemengt, so setzt man das Gefdl auf eine
Pappunterlage und fillt nun den Boden verlustlos ein. Die erste
Bodenschicht von etwa 5 em wird dabei vorsichtig angedrickt, um die
Licher auf dem GefiBhoden mit Erde zu stopfen, damit sie nicht durch-
fillt. Benutzt man Gaze bzw. ein Drahtnetz als Unterlage, so ist ein
Durchfallen der Erde ausgeschlossen. Nun filllt man den iibrigen Boden
darauf und:driickt ihn mit den gespreizten Fingern mifig fest. Die
letzten Reste des Bodens werden mit einem dicken Anstreicherpinsel aus
der Schiissel in das GefiB gekehrt; desgleichen wird der beim Ein-
fillen anf die Pappunterlage gefallene Boden in das Gefali gebracht.
SchlieBlich wird die Oberfliche des Bodens eben gemacht, das Gefdls
mit einer Nummer versehen und auf die Seite gestellt.

Hierauf erfolgt die Bepflanzung der Gelille. Hacklriichte sind als
Versuchspflanze wegen des geringen, ihnen zur Verfigung stehenden
Standraumes ausgeschlossen. Am besten eignet sich als Versuchs-
pllanze Hafer, weil er am wenigsten unter Pflanzenkrankheiten zu



Bestimmung des Diingungsbediirinisses nach E. A. Mitscherlicl, 307

leiden hat. Jedes Gefil wird mit gleichviel Pflanzen bestellf, Die
Pllanzstellen werden am zweckmiBigsten mittels eines Siebrettes her-
gestellt, das 25 Zipfchen von je 0,5 cm Dicke und 1,5 em Linge
trdgt, so dal 25 Laocher entstehen. In jedes Loch werden zwei Hafer-
kérner, mit dem Keimling (dem dicken Ende) nach unten, gesetzt
und danach mit Boden zugedecki. Nach Aufgang der Saat werden
die Pflanzen auf je 35 Stiick vereinzelt.

Die Gefille, die zu einem vergleichenden Versuche gehoren, sind
derart nebeneinander aufzustellen, daB sie gleichen Licht- und Wirme-
mengen ausgesetzt sind. Sie sind nicht der Nummer nach, sondern
moglichst untereinander zu versetzen, um etwaige Licht-, Wirme- usw.
Differenzen auszugleichen und keine systematischen Fehler in Reihe 1—4
oder 5—8 oder 9—12 usw. hinein zu bekommen.

Solange die Pflanzen noch auflaufen, geniigt ein leichtes Be-
sprengen des Bodens. Nach dem Vereinzeln der Pflanzen erhalten
die GefaBe so viel Wasser, daf die gesamte Wassermenge 50% der
Wasserkapazitit des untersuchten Bodens bzw. Boden-Sandgemisches
bzw. Sandes entspricht. Die Gefile werdén nun tiglich gewogen;
das verdunstete Wasser wird durch Nachgieffen gewichtsmilig ersetzt.
In jeder darauffolgenden Woche wird an Wasser 15% der Wasser-
kapazitdt mehr gegeben, so daB ungefihr zur Zeit des Schossens die
(refdie die volle Wasserkapazitit habég.” Nun darf man das Wasser nicht
mehr mit Hilfe der Wage ersetzenV Man begielit vielmehr jedes Ge-
fill mit so viel Wasser, bis es%eben beginnt, unten durchzulaufen.
Dabei ist jeden Tag die durghgelaufene Wassermenge aus dem Unter-
satze wieder zuriickzugeben, damit keine Nihrstoffe verloren gehen,
Gegen Ende der Vegetation 1iBt der Wasserbedarf nach, so daB die
Gefilie nicht mehr tiglich gegossen zu werden brauchen; etwa 8 Tage
vor der Ernte kann man das BegieBen ganz einstellen.

Um die Haferpflanzen vor Windbruch zu schiitzen, werden auf
die Gefilie sog. Drahtkirbe gesetzt, d. s. durch Drahtreifen zusammen-
gehaltene Drahtstangen.

Bei der Ernte werden die Pflanzen mit einer Schere dicht fiber
dem Boden abgeschnitten. Dann bringt man die Ernte jedes Ge-
filies verlustlos in ein sauberes Leinensiickchen, legt einen mit der
Nummer des GefiBes beschriebenen Zettel in das Sickchen und
bringt die Bezeichnung noch einmal auBen an der Verschnirung des
Séckehens an. :

Vor der Gewichtsfeststellung der Ernte wird Korn und Stroh ge-
trennt und jedes fiir sich bhei 1000 ¢ getrocknet. Alsdann stellt man
nach dem Krkalten das Gewicht fest. Aus den vier Parallelgefifien
wird der Mittelwert gebildet.

20
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Man kann das Trocknen im Trockenschrank umgehen, wenn man
die Sickchen freihiingend an einem vor Méusen usw. geschiitzten Orte
etwa 4 Wochen lang aufbewahrt.

BE‘.L‘:T}IBI Der TFeuchtigkeitsgehalt des angewandten Bodens
sei = 5,5%. Folglich sind 6000 g angewandter Boden = 3670 g
trockener Boden. Die Wasserkapaszitit sei = 82,5%. Somit ent-

825 .
halten die 5670 g Boden bei voller Wasserkapazitiit 100 H670 = 1843 ¢

00
Wasser. Das Gewicht der Gefile bei 50% der Wasserkapazitdt
setzt sich demgemill folgendermalien zusammen:

Leergewicht des Gefélies (mit ImlbeisLuuenl . .= 1400 g
Angewandte Bodenmenge 6000 g = — trockener Boden 5670 g
Wasser, entsprechend 50% der W a\\eﬂ\dpdﬂtd[ S
Gesamtgewichl . . = 7991 g

In unserem Beispiel werden also die Gefabe gleich nach dem
Vereinzeln der Pflanzen durch Begieflen mit l,enun"swabbm tiglich

rund auf das Gewicht von 7990 g gt,bmcht
In der darauffolgenden Woche beko_mmt der Boden 15 % seiner

Wasserkapazitit, also — 1843 = g'Wasser mehr. In der nichsten

15
100
Woche wird der Wassergehalt des Bodens wieder um 276 g erhihi.
Schlieblich wird der Boden auf geine volle Wasserkapazitit gebracht,
was 1843 ¢ Wasser entsprichly so daB das Gesamfgewicht des Ge-
files 4~ Boden - Wasser nunmn,hr 8913 g betrigt, wobei das Gewicht
des Drahtkorbes nicht mit" einberechnet ist.

Beim Boden-Sandgemisch und beim reinen Sand
Wasserkapazitit entsprechende Wassermenge zu geben.
worden:

ist die ihrer

Es seien folgende Ertrige festgestellt

Dingung

]\llU(‘luhdge in g je (101 i

Gesamt

Mittlere

Gesamtertriige

Korn Stroh in dz je ha
Reiner Boden.
KPN 11 4 G387 1101
K P 7.1 11.8 18,9
Boden-Sandgemiseh 1:5.
K P'N 29,2 47,2 243,0
— PN 19,0 33,6 1673
KN 6.5 10,7 AT
Sand.
K PN 19,4 31,4 b0,8 161,56
— PN 5,5 10,8 16,3 51,8
K —N b (] 47 5,5 18,4
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Dingungen und Ertrige werden auf Doppelzentner je Hektar
umgerechnet. Die Umrechnung geschieht folgendermaBen:

Das Gefill habe einen lichten Durchmesser von 20 ¢m: demnach
ist die Oberflache 102- 3,14 = 314 qem. Ist z. B. der Ertrag des

000000 :
Gelidlles = 110,1 g, so ist er auf 1Hektar berechnet——— S 2 .110,1¢g

!
1501{10 110,1 dz = 3,18 - 110,1 dz = 350,1 dz. Man braucht also

bei einer Oberfliche des Gefifies von 314 qem die in Gramm je Gefal
angegebenen Diingungen und Ertrige nur mit 3,18 zu multiplizieren,
am die entspr echenden Werte in Doppel/enrner n 10 Helktar zu erhalten.
Somit entspricht also in unserem Beispiel die Diingung von 1,5 g K,0
baw. 1,0 g PO, bzw. 1,2 ¢ N je Gefil einer Diingung von 4,77 a7 K,0
baw. 3, 18 dz P, 502 bzw. 3 82 dz N je Hektar.

Auf Grund der durch die an“c“dndten Diingungen erzielten Hr-
tragssteigerungen kann man den Nihrstoffechalt des gepriiften Bodens
bermhnen

Bei der Ubertragung der Erechnisse der Geliliversuche auf das
freie Land wird am zw f‘cknmﬁwmen der Ggsamtertrag zugrundegelegt;
auflerdem ist, worauf schon hmvemeaen wurde, der m|t ][I“L du‘
l1f‘r:iﬁ‘itlall(_’he ermittelte Nihrstoffgehalt bei J.\n\wndmm von reinem
Boden zu verdoppeln, bei Anwendung des Boden- Sandgemisches nach
Abzug des Nihrstoffgehaltes im Sand mit 12 zu multi] plizieren.

Fiir Stickstoff ist die Betechnung auf Seite 301 durchgefihrt.
Demnach sind im Boden jéha 0,91 da autnehmbaru Stickstoff ent-
halten. Folglich werden a.ui ‘dem untersuchten Boden nach der Ertrags-
talel 22,300 der Hochsternte erzielt, die durch Stickstoff ubmhaupt
erreichbar ist.

Zur Berechnung der im Boden enthaltenen Kali- und Phosphor-
siuremenge, mub zundchst der Gehalt des Sandes an diesen beiden
Nihrstoffen ermiltelt werden. Der Gehalt des Sandes an aufnchm-
barem Kali ergibt sich aus den folgenden Gleichungen:

L log (A— 518) =1log A—0,93-x.

IL. log (A —161,5) =log A — 0,98 - (x - 4,77).

Daraus folgt A — 16 5 dz ]e ha
1<‘:U dz je ha.

Den 6 kg Sand Ll]tbpt‘l(’hf also ein Kaligehalt von 0, 180 dz R‘,U
je ha, fo!ﬁhuh entspricht den zur Bodenm]%hung anoewnnd ten b kg
Sand ein ha]wch(ﬂt von 0,150 dz K,O je ha.

Der Gehalt des Sandes an aufnohmhdlel Phosphorsiure lilit sich
aus den folgenden Gleichungen ermitteln:
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I. log (A — 18,4)=1log A — 0,6 x.
IL IOjT A—lbl,;.-}_l)ﬁ A—0,6- (x 4+ 3,18).

Daraus folgt A = 163,3 dz je ha
und x = 0,087 dz P,0, je ha, entsprechend 6 kg
Sand oder 0,072 dz je ha, Lnlﬁ;pre(‘hend 5 kg Sand.
Der Imltaeha,lt du, Boden-Sandgemisc hes wird aus den folgenden
Gleichungen ermlLuH
L loe, (A —167,3) = log A — 0,93 - x.
II. log (A — 243,0)=log A — 0,93 - (x - 4,77).

Folglich ist A = 243,0 dz je ba
und x = 0,544 dz K,0 je ha.
Also ist der Kaligehalt des Borien Sandgemisches = 0,544 dz K,0 je ha.
Nun ist aber der Kaligehalt des Sandes . .= U G RS
Folgliuhistderﬁ[ialigcha]fdesBodcns0,544—0,1_[70:{),394 Lo
auf Freiland ibertragen 120,394 =473 , , 4

Im untersuchten Bodm sind also 4,73 dz aufnehmbares Kali
vorhanden. Folglich reicht nach der thla"stafd die Kalimenge des
Bodens zur Erzu,hmff von Hdachsternten ausy

Der Phosphorsiuregehalt des Boden»Sandgemisches ergibt sich
aus den folgenden Gleichungen:

I log (A — 54,7)=1log A=~0,6"x

T Jog (A — 243,0) = log A\~20,6 - (x + 3,18).

Folglich ist A = 248,24 dz je ha
und x =0,183 dz P,0. je ha.
Also ist der Phos Jhommrcgehalt des Boden-
Sandgemisches = 0,183 dz P,0; je ha.
Nun ist aber der Phosphorsiuregehalt des Sandes =000 % i s
Folglich ist der Phosphorsiuregehalt des Bodens
0,183 — 0,072 = 0,111 ,  » 5 p
auf Freiland uberitwen 12 - QA5 85 e s
Im gepriilten Boden sind also 1,33 dz aufnehmbare Phosphor-
siure enthalten. Somit werden nach der Ertragstafel 84, l”u des
Héchstertrages erzielt, der durch Phosphorsiure uhmhaupt erreicht
werden kann.
Bs fragt sich nun weiter, in welchem Malle der Boden auf Grund
unseres Befundes mit Nihrstoffen zu versorgen ist.
Die im Boden je ha enthaltenen 0,91 dz Stickstoff lassen eine
Ernte erzielen, die 22,5% der durch Stickstoffdiingung erreichbaren
Hochsternte (A), also 2108- A betrigt. Soviel Stickstoff zu geben,

daf die Hochsternte selbst erreicht wird, kommt praktisch nicht in Frage
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und wére auch nicht rentabel. Wir wollen nun sehen, wie sich z. B. eine
Diingung mit 0,60dz Stickstoff je ha rentiert. Durch diese Diingung wirde
der Stickstoffgehalt des Bodens von 0,91 dz auf 0,91 4 0,60 = 1,51 dz
je ha steigen. Ts wiirde dadurch nach der Ertragstafel ein Ertrag erzielt
werden, der 34,6% der durch Stickstofl erreichbaren H&chsternte,

also 340 A betrigt. Die durch Stickstoffdiingung bewirkte Ertrags-
stel LI‘?II]L’ wiire demnach = A 45,0 A= 12,1 . A, das sind
SRR T R 1 et 1113 :
S .
100 181 SEN
i =3 B “ UD = :' ._‘8 “-vl‘
22’3 : 100 %5 1 13,78 Yo
100 °

Lis ist also die Differenz (34,6 — 22,5) mit 100 zu multiplizieren
und durch 22,5, den Betrag des ungediingten Bodens, zu dl'\*ldleleﬂ
um zu erfahren, um wm\*wl Prozent de1 Ertmu des nicht mit Stick-
stoff gediingten "Bodens gesteigert wird, W iirde man also z. B. in nor-
malen Jahren ohne Stickstoffdingung einen Frirag von 20 dz je ha
erwarten kinnen, so wirde dieser Ertrag dureh eine Stickstoffdiingung

g TQ

_ 58,78
von 0,60 dz je ha um 53,78 %, d.h. um %{'}— 20 = 10,7 dz ge-

steizert werden, Die Rentabilitit der angewandten Stickstoffdiingung
ergibt sich aus der Gegentiberstellung des Kostenaufwandes fir die
Dingung und des Wertes der zu, @rwartenden Mehrernte. In unserem
Falle wire es angebracht, moglithst hohe Stickstoffzaben zu verab-
reichen, besonders jenen Frighten, die nicht lagern.

Der gefundene Kalivoprat des Bodens in der Hohe von 4,73 dz I,0
je ha reicht auf 2 Jahre fir Hochsternten an Getreide und auf 1 Jahr
fiir eine Hackfrucht-Hochsternte aus. Denn eine Hochsternte erfordert
einen Kaligehalt des Bodens von 3,6 dz je ha; andererseits entnimmt
eine Gretreideernte dem Boden etwa 1—1,5 dz K,O je ha und eine Hack-
fruchternte ungefihr 3,0 dz K,0 je ha.

Der Phosphorsidurevorrat des Bodens in der Hohe von 1,33 dz
P,0; je ha ist durch Dingung auf mindestens 2,2 dz P,0; je ha zu
bringen und auof dieser Hohe zu erhalten, also auf einer Hohe, bei
welcher 95 % der Hochsternten erreicht werden. Zur Bemessung der
I’hosphm-cuuedunfrunu in den folgenden Jahren sei erwihnt, dab
mit der jihrlichen Ernte dem Boden durchschnittlich 0,75 dz P 05 e ha
entzogen werden; die Phosphorsidureentnahme der 1exseh1edcncn Feld-
friichte weist keine derartigen Unterschiede auf wie die Kalientnahme.

Fir eine Stallmistdingung von 400 dz je ha missen bei der
Diingerbemessung etwa 1,8 dz Stickstoff, 2,4 dz Kali und 0,8 dz
Pho:phut sdure je ha in Reﬁhmu:wr gesetzt "werden,
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Bestimmung des Diingungshediirfnisses des Bodens fiir Kalk
nach H. R. Christensen?).

Verfahren: Zwischen der Reaktion und dem stickstoffbindenden
Bakterium Azotobacter besteht eine enge Beziehung. Azotobacter gedeiht
nur bei Gegenwart basischer Kalk- (oder Magnesia-) Verbindungen, nicht
aber in sauren Medien. Diese Abhingigkeit benutzte H.R.Christensen
zum Nachweis der Kalkbedirftigkeit eines Bodens. Nach dem Chri-
stensenschen Verfahren wird eine Mannitniihrlosung mit dem auf
Kalk zu priifenden Boden versetzt und mit einer Rohkultur von Azoto-
bacter geimpft. Neben der daraufhin eintretenden
Azotobacterentwicklung findet in der Nahrlosung
auch cine Siurebildung statt, welche durch die
mannitabbanende Titigkeit anderer mit dem
Boden in die Nihrlésung gebrachten Mikro-
organismen hervorgerufen wird. Enthilt nun
der Boden keine siurebindenden Stoffe, also
keine basischen Kalk-und Magnesiaverbindungen,
50 wird einer angehenden Azotobacterentwick-
lung bald Einhalt getan. Ist der Boden an und
fiir sich schon sauer, so wichst Azotobacter von
vornherein nicht. Sind aber im Boden geniigende
Mengen Kallk=" und Magnesiaverbindungen vor-
handen, so werden die durch die mannitabbauen-
den Mikroorganismen entstehenden Siuren neu-
tralisiert, so daB Azotobacter sich entwickeln
kann.  Die Entwicklung des Azotobacters gibt
sich durch die Bildung einer Haut (Kahmhant)

. . an der Oberfliche der Flissigkeit kund. Durch
Erlenmeyerkolben mit . . : L Sy e g

Nalilosun eine mikroskopische Priifung tiberzengt man sich,
fiir Azotobacterkultur,  dall die Haut vorwiegend aus Azotobacterzellen

hesteht.

Ausfiithrung: Man stellt sich zunidchst die Mannitnihrlosung her,
welche in 1 Liter destilliertem Wasser 20 ¢ Mannit und 0,2 g sekun-
ddres Kaliumphosphat (,HPO,) enthiilt. Der Mannit muf rein und
vor allen Dingen frei von Kalkverbindungen sein; er mull deshalb
vor seiner Verwendung genau untersucht und nétigenfalls durch Um-
kristallisation gereinigt werden. Von der Nihrlosung werden je 50 cem
in vier 300 cem fassende Erlenmeyerkolben gefiillt; auBerdem werden
in jeden Kolben 5 g des zu priifenden trockenen Bodens gebracht, was
fir gewdhnlich 5,5 g naturfeuchtern Boden entspricht. Zwei Kolben

Abb. 94,

‘hristensen, Ztschr. f. Pllanzenerniihrung n. Diingung, Teil A,
5; hier sind weitere Literaturangaben gemaclit.
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erhalten noch einen Zusatz von etwa 0,2 g kohlensaurem Kalk. Hierauf
wird in alle Kolben mittels einer PJatmo‘;e ein wenig von der Haut
einer frischen Azotobacter-Rohkultur gebracht. SchlieBlich werden die
Kolben mit Wattestopfen lose verschlossen (Abb. 94) und in einem
Thermostaten oder verdunkelten Raume, dessen Temperatur 25—260 C
hetrigt, aunfgestellt.

Nun beobachtet man yvom zweiten bis zum finften Tage die
Kolben aul Azotobacterentwicklung. Tritt Azotobacterentwic k[uug ein,
so iiberzieht sich die ganze Oberfliche der Nihrfliissigkeit in den
Kolben mit einer schleimigen, oft gerunzelten Haut. ])IF‘:L Hauthildung
hat bei der ohen Orenannfen Tcmpcmlm meist nach 5 Tagen ihr
Maximum erreicht, mitunter aber auch schon nach 2—3 Tagen, so
daB in diesem Falle die Beobachtung nicht linger ausgedehnt zu W(‘Id[’ﬂ
braucht. Wahrend der Beobachtungszeit muls darauf geachtet werden,
dall die Kolben nicht gj_ccschuttclt werden, weil sonst die Haut zu
Boden sinkt und dadurch die Beobachtung erschwert wird.

Die beiden gekalkten Kolben dienen lediglich zur Kontrolle fir die
richtige Ausfithrung des Versuches und vor allem fiir die Giite der zur
Impfung benutzten Robkultur. In diesen Kélben mull auf alle Fille
eine kriftige und normale Azotobacteryegetation eintreten. Ist das
nicht der Fal] tritt vielmehr eine Schauwmbildung ein, so ist die Unter-
suchung als miBlungen zu betrachien \whd mii cinem besseren [mpi-
mateua,l zu wiederholen.

Die Azotobacterentwicklung, in’ den nicht gekalkten Kolben dient
als Mali fir die Kalkbediirftigkéit des untersuchten Bodens. Der Grad
der Azotobacterentwicklung.Wwird durch die Zahlen 0, 1, 2, 3 und ¢
bezeichnet. 0 bedeutet, daB keine Entwicklung von Azotobacter Wahr—
genommen wurde; 4 bedeniet Maximum der Lntwrrklung. die ibrigen
Zahlen geben dic dazwischen liegenden Grade der Entwicklung an.
Eine kriftige Azotobacterentwicklung ist ein Zeichen, daf
der Boden zurzeit nicht kalkbediirftig ist. Eine schwache
Azotobactervegetation bedeutet, dall der Boden sich im
Ubergangsstadium zum Kalkbediirfnis befindet. Keine
Azotobactervegetation ist ein Zeichen, dall der Boden ent-
weder schon kalkbedirftig ist oder bald werden wird?).

1) Bei nassen und schlammigen Boden, sowie bei Humushiden ist das
Ausbleiben der Azotobac .‘.nt\\thmn kein siche Zeichen fiir die Not-
wendigkeit einer Kalkzufuhr. Tier w erden Entwiissering und Kultivierung
die Kalkzufuhr oft tiberflissig machen. Umgekehrt hesteht bei sehr schiveren
lehmigen Fumtn die Miglichkeit, dal eine kzutuhr zutriglich ist, selbst
wenn d Bml» n - eine lriiftipe Azotobacterentwicklung hervorgernfen ha
die Imu ‘ksicht anf die Lockerung des Bodens fiir die Frage hetreffs der }
lichkeit der Kalkzubuhr entscheidend sein kann.
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Vor Abschlu des Versuches mull man sich durch mikroskopische
Untersuchungen iiberzeugen, dall die Haut vorwiegend aus Azotobacter-
zellen besteht. Zu dlebem Zweck nimmt man mit einer jedesmal
vorher in der Bunsenflamme ausgeglihten Platinnadel von der Haut
etwas ab, verteilt sie in einem Tropfchen Wasser auf einem Objekt-
triger, legt ein Deckglischen auf und beobachtet bei etwa 700- bis
1000 facher Vergroferung. Die Azotobacterzellen geben sich als kugel-
formige Zellen zu erkennen, die hiiufig zu zweien, zu sog. Diplokokken
miteinander verbunden sind (Abb. 95). Daneben sind noch kleine
stabchenformige Bakterien, Amdben und bisweilen Infusorien zu
beobachten. Die stidbchenlormigen Bakterien
dirfen den Azotobacterzellen gegentiber nur
in geringer Zahl vorhanden sein. Besteht jedoch
die Haut hauptsichlich aus Stibechenbakterien,
so ist der Versuch zu verwerfen.

Die Azotobacter-Rohkultur beschafft man
sich derart, dal man einen 300 ccm- Erlen-
meyerkolben mit 50 cem der Mannitndhrlosung
fillt und mit 5 g \Boden versetzt. Die nach
einigen Tagen sigh~bildende Haut benatzt man

Abb. 93, zur Impfung, die Haut darf nicht alt sein,
7‘_'[.”‘"‘”k"'l”“"-"h“* Bild  gondern mafeben ihre maximale Entwicklung
einer Hohkultur von : ST G : aiele:
Azotobacter bei etwn  erreicht (haben, Es liefert jedoch nicht jeder

7004acher Vergraberung. BodenyCeine Azotobacterkultur. Man muf

deshlb durch Anwendung mehrerer Boden
verschiedener Herkunft sigh’ den geeigneten Boden qwhon Hat man
einen solchen gefunden)y“so ist es zweckmibig, cine grofiere Probe
davon im lufitrockenen Zustand aufzubewahren. Fernerhin ist es
ratsam, um die Infekiionsfihigkeit des Bodens zu steigern nnd zu
erhalten, ihn mit Azotobacter anzureichern. Die Anreicherung wird
in der Weise bewerkstelligt, dali eine hedeutende Menge einer guten
Azotobacter-Rohkultur in Wasser aufgeschlimmt wird, welches ein
wenig kohlensauren Kalk als Zusatz erhalten hat. Die Bakterien-
aufschlimmung wird darauf iiber den Boden gegossen und mit dem-
selben sorgfiltig vermischt. Die geimpfte Erde wird dann an der Luft
getrocknet. Ein so behandelter Boden kann oftmals eine lange Zeil
hindurch Rohkulturen liefern, welche als Impfmaterial gut geeignet sind.




Anhang.

Tab

el

le T.

Atomgewichte der Elemente,

| Al

Alumininm 26,97
Antimon . . [Sb [1921 8
Argon . . .| Ar | 3088
Arsen | As | 74.96
Barium . .|Ba ‘ 1374
Beryllinm . | Be 9,02
Blei. . . . .|Ph [20720
Bari-. ... B 10,82
Biom:, .. . |Br 79,92
Caesium . .| (s l132’8
Cerium. . .| Ce |1402
Chlor. .. .| (1 35,46
Chrom . . .| 0r | 52,0
Bisen. . . .|Fe | 55,84
Evhium. . .| Br [167,7
Fluor. . . .|B | 19,0
Gadolinium | Gd | 157.3
Gallinm . .| Ga ‘ 69,72
Germaninm | Ge 72,5
Gold . . An 19r 2
Hafniom . .| Hi "lbUS
Helium . . . | He | iUU
Holminm. . | Ho |1.!'$3,:3
Indium. . .| In 11148
Tridinm Ir [193.1
o .] 126,99
K:u’lmium | Cd | 1194

|x

Kalinm . .
Kalzinm . .| CUa
Kobalt . . .| Co
Kohlenstoff | C
Krypton . . K
Kupfer . . | Cu |
Lanthan . . |La
Lithium . . |Li
Magnesinm | Mg
Mangan . .| Mn
Molyhdin . Mo
Natrium . , | Na
Neodym . .| Nd
Neon . . [Né
Nickel .
Niubmm Nb
Csmivmy ™, ’ (s
Palladium . | Pd
Phosphor .| P
Platin P4
Prascodym | Pr
if_]n,l?c]i'sill,rer Heg | 2
Radium Ra
Rhodium . .| Rh
Rubidinm |].]1
Ruthenium.  Ru
Samarium . | Sm

| 39,10
40,07
58,97
12,00

: ] 829

h?ar
138‘!
hql

S0
& "."“"
5 5

Sauerstoff .
Scandium .

Schwefel

Selen . . .

Sillier

Siliciwm . .

Stickstotf

Strontinm .
Tantal o

Tellur

Terbinm . .
Thallinm : .
Thorium . .
Thulium . .
Pirtami s 2
Lrani o
Vanadium .
Wasserstoff

Wismut .
Wolfram .

Nenon . . .

Yiterhinm

Yitrinm . .
AT s
FITTITL W e e

Zirkonium .

0 16,000
Se | 45,1
= 32,07
Se | 79,2
Ag | 107,68
i 28,06
N \ 14,008
Sr | 87,6
Ta lQJ b

|17 2389
V]mp

[ 1,008
n-wm
w1840
X [1802
.| Yb |173,5
Y | 8895

65,87
Sn | 118,7

91,2

iZJ‘i
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Anhang.

Tabelle IL

Dichte nnd Prozentgehalt von wiisseriger Salzsiiure bei 13%/40 nach Lunge und
Marchlewsky.

100 & i 100 g S 100 ¢ o | 100
t-.'hl";p.{?t/‘]‘] , f,:‘ﬂ[.]'létli?_"l:‘.'n {;}?i\j\‘tﬁ;’hl; enthalten {7}2,1\:'&?'“ enthalten (ltl“Ji:‘iflll onf.l‘m_l‘l en
A R e it e R iy B R Rl

1,000 1,085 | 11,18 (,105

1,005 1,060 12,19 1,110

1,010 1,085 3,19 1,115

1,015 1,070 7 1,120

1,020 1,075 15,16 1,125

1,025 1,080 16,15 1,130

1,080 1,085 | 1718 1,135

1,085 1,080 18,11 1,140

1,040 1,095 19,06 1,145

1,045 1,100 | 20,01 1,150

1.050

Tahedle III.

Diehte und Prozentgzehalt von Salpétersiure bei 15°/40 nach Lunge und Rey.

. 10g | We | o 100 g oo ol A0Die
{L‘l'e /] enthalten (-RP?.Z:} X ehthalten Ctllu_,./f_‘l ; enthalten (-.E?‘[;:f'i/_',‘hl enthalten
Gewicht o HNO, (rewlehiy o HINO, rewleh o HNO, rewicht) o HNO,

|
1,00 0,10 1,14 1,27 12,87 1,40
1,005 1,00 1,156 1,28 44,41 1,41
1.01 1,90 116 06,36 1,29 142
1,02 3,70 117 97,88 (,30 1,43
1,03 5,50 118 | 2938 1.3 144
1,04 7,26 119 | .82 {45
1.05 8,99 120 | 1,33 1,46
1,06 | 10,68 191 1,34 1,47
1,07 | 33 1,22 1,35 1,48
1,08 | 1,23 1.36 a7,k 1,49
1.09 1,94 137 | 50 150 | 94,09
1,10 1,25 1,38 ¢ 1,51 98,10
‘ 1,26 1,39 1:52 99.67




Dichte und Prozentgehalt von Schwefelsinre

Anhang,

Tahelle TV,

bei 5% nach Lunge und Isler.

SIN"Z

Gewicht

100 o

enthalten
[ & Hy50y

100 o

1 rmhdhz 1

H Htl

Gewicht

Spez.

100 o
enthalten
| g Hy50,

.

Spez.

Gewicht

\ 100 o
snt]] IH'['!I
550,

1,000
1,005

1 l]‘%o
1,040
1,045
1,060
1,055
1,060
1,065
1,070
1,075
1,080
1,085
1,000
1,095
1,100
1,105
1,110
1,115

0,09
0,83
1,57

8I7T
G AT
10,19
1r'|'¢3 )

'H‘)L}En
1‘-1“1

J.,SHO
1.885
1,390
1,385
],-UJO
1,405
1,410
1415
1,420

45,88
46,41
46,94
47,47
4300

449,59
50,11
t){‘)v{]()
51,15
01,606
52,15

1600
1605
i f}iﬂ

ah.QO
) i‘,3 i

60,18
60,65
i)'l 12

61,59
b‘) 06
62,53
h”) 00

68,51
68,97
69,43
69,89
70,32
70,74
71.16

1,805
1,810
1,815
LS?O

75,86
76,30
76,73
77,17
T7,60
78,04
rh 48

84,50
84,10
85,70
56,30
86,90
87.60
58,30
89,05
90,05
91,00
92,10
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Anhang,

Tabelle V.
Dichte und Prozentgehalt von Natronlauge und Kalilauge bei 15°.

Spez.
Gewicht |

| 100 ¢

| enthalt,

10(} o
enthalt

Spez.
Grewicht

100 ¢ | 100 g
enthalt. | enthalt,
(g NaOH | g KOH

Spez.

| Gewicht

100 g
enthali.

o NaOH

[ 100 ¢
|enthalt.
¢ KOH

g NaOH | g KOH

1,007
1,014
1,022
1,029
1,087
1,045
1,052
1,060
1,067
1,075
1,083
1,091
1,100
1,108
1, 11@

I 4-.L'.1 ]\.r
DO DO = O

,1¢
1,16
1
i

bk

0,61
1,20
2,00
2,71

8, 35

40(:

w0

OIS et o Ot Gt o =1

=k

19,0
12.9
13,8
148
15,7
16,5

18, l:

31, 9

17,6

%2,if '

Tabelle VI

1,870
1383
1397
1,410
1,424
1,438
1453
1,468
1,488
1,498

1, 580
Lo

33.69
‘)h

37 4T
38,90
i‘) ‘3‘]

| 36,9

37.8
38,9
39:9
40,9
421
43,4
-l--]— 6

Dichte und Prozentgehalt wiisseriger Ammoniaklisungen lei 15°/4o nach Lunge

und Wiernik.

" | 100¢g | 100g o 100 o
opez. “wp(x Spez. ez i &
Gewielit Gewicht “lflkﬂﬁin (ie R\ icht/ @ ]z]i\cl,][_tli.’l G r_"'E.\'ic:hl.é ';‘l.l\d]lften
0,882 | 34,95 0912 | 2433 0,942 | 15,04 0,972 | 6,80
0,884 34,10 0,914 23.68 0,944 14,46 0,974 6,30
0,886 | 3325 0,916 H.,m 0,946 | 13,88 0976 | 5,80
0,888 | 3250 0,918 | 9239 0,948 | 1331 0,978 | 5,30
0,890 | 31,75 0,920 | 21,75 0950 | 19,74 0,980 | ébU
0,892 | 31,05 0992 | 2112 0,952 | 12,17 0,982 '

0,894 30,37 2(),49 11,60 0,984

0,896 | 92969 19,87 11,08 0,986

0808 | 2901 ) 19, od 10,47 0,988 |
0,900 | 2833 0,930 (}..Jh() 9,91 0,990 |
0,902 | 27,65 0,932 0,962 9,35 0,992 ‘
0,904 0,934 | 0,964 | 884 0,994

0,906 | 0,936 | 0,966 8,33 0,996 |
0,908 | 0,938 0,968 7,82 0,098 | 0,47
0910 0,940 0,970 7.81 1,000 | 0,00




(3. 8. 139) und 33
mit Wasser

Anhang.

Konzentration der gebri
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uchlichen Reagenzien.

Im folgenden sei von einigen Reagenzien die Kongzeniration an-

geg@bun, in welcher sie zweckmilbig

¢ Konzentration vorveschmebon

angewandt werden, sofern keine

ist.

Gty 100g | 100 cem
de"‘ unthalten |enthalten
1. Konzentrierte Siiuren und Alkalien.
Konzentrierte Salzsiiure . . . .. . 1,390 | -~ 87,28 44.30
! Salpetersiure . . . . 1306 | 48,26 512 97
& Schwefelsiiure 1,840 95,60
Konzentriertes Ammoniak . . . . . 0,910 24,99
2. Verdiinnte S#iuren und Alkalien, 2/, normal.
Salzstame S St e 1,084 7.1 7,3
Salpetersiure .. .. ... .. ... 1,070 118 12,6
Hch\,\ i R e 1,063 9.2 9.8
TNty Sl S e S Sl S 1,047 |° 118 12,0
Kalilauge . . . . . e e 1,085 ’ 10,8 11,2
Natronlowge iv ooos woan s v o . 1,084 | 74 8,0
BEMIAONE e, L S 0,985 | 3.0 3.4

3. Salzlosungen, 2/, norial.
Chlorammonium . . . . ... .... 1,032 104 I
Ammoniumkarbonat) . ... ... 15025 |
Natriumkarbonat . . . ... . ... 1105 '
Nateivmazetat . .. . L .. .. 1,080 ’

4. Salzlosungen, 1/; normal.
Natrinmphosphat, 1 JJIPOJJ)H@ 10450 e ek gl ti] 05
\.3t1111u1a/et‘11 * fow y e | 13,61

ﬁgm,smnmilmt .......... 1,059 [ 11,6 12,3
Bartumchlorid . . . . .. ..... . 1,088 | 112 12,2
Kalziumehlorid . .. .. .. ..., | 10,5 10 a5
Hisenchlofid: ool e o 0 0.2 :J,%‘;’
Kalinmehromet: o o nos 1ane e 9,0 9,72
Zinn (2)-chlorid, SnCly, 2H,0 . | . . 105 | 11,2

5. Salzlésungen, 1/, normal.
Ammoninmoxalat . . ... oL L — — | 3,55
Bilberniteat, . ; oy o 4 N — ’ 5,0 8,5
Quecksilber(2)-chlorid, HeCl, . . — | 64 | 678

6. Gesittigte Lisungen.
100 g enthalten bei 150
3 9 ¢ Ba(OH),, 8T,0
1,3 fr C LL!) 3
2.6 a CaS0,, 2H,0

1) Wird erhalten durch Lésen von

anf 100 cem.

8 o kiinflichem Ammoniumkarbonat

cem Ammoniak vom spezitischen Gewicht 0,985 und Auffiillen
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Ablille der Brauerei

als Futtermittel 167.

— der Millerei als Futtermittel 167,
— der Stiirkefabrikation als Futter-

mittel 167.

— der Zuckerfabrikation als Futter-
mittel 168,
Abfallprodulkte,
mittel 168.

Abmessen von Fliis igkeiten 8.
Abscheiden von Niederse dgen 17.
Abschlimmbare Tonte Ih]]rn. Gehalt

der Baden 2926,

Abwigen der Analysensubstanz 5.
Aceton 42,

Ackerkrnme 218,

Aktive oder aktnelle Aziditit,

268.
Albert 220,
Alkalimetrie 76, 77,
Alkoholprobe bei Milch 206,
Allihnbrenner 24,
Allihnsches Filt Lurnlll{h{-u 180,
Alumininm, Be sstimung A\ einer
Lisung von Aluming 'Jﬁuh'u,t 57.
Bestimmung von Biseh und — in
einer  wiisserigen Lésung  von
Llwn(3J—ammr;mnmwult[1 und Alu-
miniumsultat 60,
estiminung im Mergel 63,
lung it Ammoniak 57.
Fillone mit Ammoniwnnitrit
Ambiihl, (r 212,

A nmwnmk, Dichte und Prozentgehalt

wilsseriger Lisungen 318,

— schwetel ures I)C\tumnung des
StickstolTs nwh der Destillations-
methode 98,

Bestinmung des Stickstofls mit
Formalde :hyd 103,
\llln]ilnl]l]ll]’)hlP\lllilnlnol\fhdd Bestim-

mung der Phosphorsiiure in selkun-

divem Kalzinmphosphat als — naeh

N.v. Lorenz 39
\mmumumrhudanullumnn

ling einer nf,- — 194,

und Brennere

tierische, als Futter-

Wesen

58.

Herstel-

Ammeoninmzitr: atlosung Herstellung 44,
Analysator 145,
Analysensubstanz,
Analysenwage 1.
Ariiometer 12,
Arnd, Th. 106.
Arndsche Legierung 107.
T]_ItLlLtl\lUﬂ]xilUH l)m ]\i ileh 207,
Arrhenius, 0. 272, 279, 9
st, humn,nug 20

A:Jwa drahtnetz i
11114"[' Herstellun 1o heim Goocl-

L)I

Abwiigen 5.

g ile, (mhqlt rJ_[ug_,v'
ruhll!l,}lldﬂ/,u an —, Tabelle 163,
\H64.
Ather, v

wasser- und alkoholireier, Dar-

 stellung 174,
Ather, ALSZUL,

Bestimmung in Futter-
bo ]

‘4 der Elemente 315,

schufy fir Hinheiten nnd lt)l]llf*]

oriifien 8.

:'Ul‘wtd,llm haziditit
stimmmun

des Bodens, Be-
- nach Daikuhara 265,

— — Wesen 263,

— — qualitativer Nachweis nach
Comber 266.

Auswasehen der Vim‘.lurmth]: s 20,

Azidimetrie 76,

Aziditit, aktive r_u]e.r aktuelle, Wesen
L){JL

— hydrolytische, Bestimmung 263,

Wesen 261.

Aziditiitsformen des Bodens 260,

Azotobacter 3

318,

Basisch wirkende Stoffe, Be stimmung
im Diingekalk nach 0. Foerster 95,

Behrend 1.

Benzoesiinre als Konservie rungsmittel
fitr Mileh, Nachweis 216,

BlleLhm 167.

sermileh 195,

Birekenbach, L. 8.
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Register. 321
Bjerrum, N. 282, | Boden, Wesen der hydrolytischen
Azidititslormen 260, Aziditit 261

Bestimmung der Austauschaziditit = — der Neutralsalzzersetzung 267,
nach Daikuhara 265, Bodenanalyse, mechanische 22
volytischen Aziditit 263 | Bodenarten, Hauptgruppen 2

— des Dingungshediivfnisses nach | — chenise he /untmmun’et/un(r 260,

I A Mitscherlich 297, Bodenauszng  zur Bmtuumung der

nach H. Neubauwer und

. Schneider 288,

— — [iirKallk nachH R. Christen-
sen 312,

— mit Iilfe
285,

- 1 %iger Zitronen-
siinre
samtstickstoffs 251,

— des spezifischen Gewichtes 228,
— des  scheinbaren  spezifischen
Gewichts oder Volumpewichtes 230.
— der Hygroskopizitil 233,

— des  Kaliums im  salzsanren
Bodenauszng 2568,

— des Kalziums und Magnesiums
auren Bodenanszno 255,
— der an j_,al!]r.tllxdll(‘]l ;Pimml{m n
Iuhlensinre 239,

— des Kohlens »IT{ﬁeim}ta 241

— der thphm shiure im salzsauren
Bodenauszug 254

— des Porenvolumens
— der Trockensubs
:]m \Vtsqu'."'

231

tion nae h dmn ka]mlmp!]m
Verfahren mit dem Keilapparet
N. Bjerrum-0. Arrhenin
— — nach dem kolorimetric
Verfahren von L. J. Gillespie 279.
— — nach dem kolorimetrischen
Verfahrenvon 8. P.L.Sirensen278.
Charakterisierung auf Grund des
Gehaltes an abschlimmbaren Ton-
teilchen 226.

— — des Humusgehaltes 241,

— — des Kal {nahl!lm 240,
Herstellung des | Bodenanszuges zur
Bestimmung der Wasserstoffionen-
konzentration 271,

Humushestimmung  dureh  Glithen
240,
gualitativer Nachweis der Aus-

tauschaziditiit nach Comber 266,
Sehlimmanalyse

Siebung 222

Titrationsaziditit 265,
Totalaziditit 265,

Wesen der Austauschaziditit 263,

Wielimann, Pralktilum.

Wasserstoffionenkonzentration 271.

— mit 10%iger Salzsiinre, Herstellung
252,

Bodenprobe, Entnalime 219,

— Vorbereitung zur Untersuchung 221,

Bodenreaktion, Wesenund Bestimmung
2610,

B 0gs, (0, 299,

Biéhmlinder 213,

Borsinre und deren Salze als Konser-
viernngsmittel fiir Mileh, Nachweis
215,

Bosceh 98,

Braunerei, Abfille als Futtermittel 167,

Brennerei, Abfiille als Fnttermittel 167.

B mwn]nvnn{r 23.

Biirette 73%
nach: %Sv‘hnli hach 74,

Buty Um“ter 201,

CNE) ;r*\\'iL]'lt sanalytische Bestim-
mung in einer wihsserigen Lisu
von N.ltuumf hlorid 31.

— malianalytische Bestimmung
Chloriden nach J, Volhard 122,

im Naltriumehlorid  nach

Fr.Maohr 126

im  Natriumchlorid
JoVolhard 125,

Christensen, H. R.

Clark, W. M. 276.

Lvld:»,ken, A, B3, 239.

Comber, N. M. 266.

in

_—— nach

812

Daikuliara 265.

Dampltrockenschrank 26.

Delkantieren rIm' Niederschlige 19.

Dennstedt, M. 241.

Destillation \Ol‘i Ather 175,

Destillationsapparat 99.

Destillationsmethode, Bestimmung des
Stickstolls im schwelelsauren Am-
moniak nach der — 98,

Devardasche Legierung 106.

Dichte, Ermittlung mit dem Aviiometer
9

sen-, Messing-, Asbest- 31.

Dyrahtnetz,

Drehmngsvermigen, spezifisches 188
21




322

Druekluft, Erzeugung 25
]'um_{clml]x, Buaﬂmmmm'
wirkenden Stoffe  im
0. Faoerster 95.
Ditngemittel, pewichtsanalytische
stimmt ungen 1,
— malanalytische Bestimmungen 73.
.[hmfruumm wdiivfnis des Bodens, Be-
stimmung nach LA Mitscherlich
297,

\\

der basisch
nach

Be-

nach H. Neubaner und
Schneider 288
mit Hilfe 1%iger Zitronen-

siure 285.

— — fir Kalk, Bestimmung nach
H.R. Christensen 312,
¥cindampien von Flissigkeiten 29.

Tinheiten w. Formelgrifen, Ausscluli 8
Eisen, Bestimmung von — und Alu-
minium in einer witsserigen Lisung
von Eisen(2)-ammoninmsulfat und
Aluminiumsnlfat 60,
— Be a[unnuum von — e Aluminium

Bestimmung
wilsserigen Riisung '
EBisen(2)-ammoninmsuliat 54,
— maBanalytische Bestimmung
Bisen(2)-ammoninm:
in einer
losumg 121,
Fallung mit Ammond
Fallung mit Ammon]
E ]b(‘lllrl}~dlIllllfll'lllllll‘wlil|A,
stellung 124,
Hisendrahinetz 31.
Bisenzitratlisung, Herstellung
Blektrisch geheizterTrocke
Blektrische Tiepelifen 25.

i einer

Do,
mnitrit G0,
tsung, Her-

,_

47,
ank 26.

Jlemente, Atomgewichie 515,
Blemente, Atomgewichte 315
Tirnpis e Liisung 76,

von l\ahumpum inoanat 18,

— — von Natronlauge 92,

— von Schwelelsiure 85.

Erhitzen der Tiegel 26.

Erntesubstanzen, Bestimmung
Kalinm 139,

von Kalzin 187.

von Magnesinm 137.

von Natrium 139,

der Phosphorsinre 134.

des Sandes 1385,

von Stickstoll 142,

der Trockensubstanz 151,

VO
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Erntesubstanzen, Probeentnahme nnd
\ mhmutlmn zur Untersuchung127.
152,

Bx 1L.Jmmn 28

BExtraktionsapparat [or Fett 172,

Ixtralistofte, stickstolffreic, Berech-
nung 178,

Falktor 83,

Fillen von Niederschliigen 17.

Fillungsmethoden 76, 122,

Farnsteinersche Rohre zur Fett-
bestimmung der Milel 202,

Federfahne 19.
Pehlingsche Liosung, Herstellung 183.
223, ;

9293,

sstimmung in Futtermitteln 172,
— in :\ichb.'*l’u:!.wnmte]n 175:

— — inderMileh nachN, Gerber 203,

— — — nach Rose-Gottlieh 201.
titeie Trockensubstanz der Mileh,
B‘m‘: chnung 200,

. rehalt der Mileh, Berechnung 208,

Y~ (diec natitrlichen Binfliisse auf
den — 194

" — der Trockensubstanz der DMilely,
Berechnung 209,

Tet'tj vehen fite Milel 203,

Filter 18.

—- \ raschung 25,

Filtrieren der Niederschlige 18,
rierrdhrehen, A llihnsches  oder

yxhletse ]1: s 180,

iertiegel, Glithen und 1 tml/un T

— ans lLttln Porzellan und Glas 22

Finkener, R. 51. y
TFixanal T6.
aischmeann, W, 103, 208,
iokeiten, Abmessen 8.
]Lm:hm]uten und Kochen 20,
-ster, 0. 95, 112, 165, 251.
Luhlﬁhv]. Bestimmung des Stick-
stoffs im sehwefelsauren Ammoniok
mit Hille von — 103.
— als Konservierungsmittel fiir Milch,
Nachweis 216,
Formelgrofien, Aussehnf fiir Einheiten
und 8

' caumum L. 287,
;, R. b3, 230.
Tnttcnmite! Bestimmung der Asche

170,

— — der Rohlaser 176,
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Futtermittel,
fettes 172.

— — des Rohproteins 171

— — des Wassers 169.

— Vorbereitungzur Untersuchung 168,

=

Bestimmung des Roh-

Gasgeblise 24,

Gasometer 243.

Gerber, N. 203.

Gesamtstickstoff,  Bestimmung in
Stoffen, welche organisch gebun-
denen Stickstoff und S 1tljete1bt10k- ‘
stoff nebeneinander enthalten 111. |

(Getreide als Futtermittel 167.

— Stiirkebestimmung, polarimetrische
185.

Gewichtsanalyse 1.

(Gewichtskonstanz, Trocknen, Erhitzen
und Glithen bis zur — 28.

f_ﬂHM;ple L. J. 279.

Girard, Lh 216.

t;lﬂshlimfugel 29, ‘

— Iirhitzen 27.

Glithen der Niederschlige 23.

— der Tiegel 26. )

(lithsehitlchen fir Porzellan-Filtrier-
tiegel 22,

Gooehtiegel 20.

— Glithen 27,

Grand 222,

(iras, Probeentnahme undVorben minﬂg’
zur Untersuchung 130. '\\\

Grimiutter 167. AS)

Grummifahne 19,

Guthier, A. 8.

Xlaber, F. 98,

Hackfriichte als Futtermittel 167.

— Probeentnahme und Vorbereitung
zur Untersuchung 120,

Halbschattenapparat 145.

Halbschattenpolarimeter nach E. Mit-
scherlich 187,

Halenke, A, 208.

Halmgewiichse, Probeentnahme und
Vorhereitung zur Untersuchung 127.

Hals 188,

Handelsfuttermittel 167.

Handwage 7.

Harn, Be: ‘wllll‘llllﬂ]JU des S

Hasenhiinmer, J. 256,

Heggenhougen 18& .

Hehner, 0. 16, {

Heizquellen 23, |

. Henkel, Th., 206. !

Stickstofts 110,

&

Heraeus, W. C.,
faser 177,

— elektliacher Tiegelolen 25,

Herz, Fr. J. 211, 212,

Herzl v!d A 154.

Hilger, A. 915,

ssink, D. J. 264,

senfriichte als Puttermittel 167.

Humus, Bestimmung im Boden durch
Glithen 240.

Humushoden 218, 219, 241,

Siehplatte fiir Roh-

Humusgehalt, Charakterisicrung der
Bioden auf Grund ihres Humus-
oehalts 241

H\qhnhtiwhe Aziditit des Bodens,
Tmtnnmunn 2638,

261.

Hygr ?kt}}.‘}izitzi_t, Bestimmung der —

des Bodens 233.

Tmmendorff, H. 240,

Indikatoren 77, 275.

Invertzucker, Tabelle zur Berechnung
aus dém)Kupfer 184,

Isler \\'I 317:

Jsuﬁhe Bestimmung desStickstoffs110.
Jotibauer, M. 111, 165, 251.

’K;ﬂilauge, Dichte und Prozentgehalt

318.
— Gehaltﬂ: yestimmung  einer wisse-
rigen — an Kalinmhydroxyd 84

| Kalisalze, durchschnittliche Zusammen-
setzung 66,

Kalinm, Bestimmung
Bodenanszug 258,

in ] haltluen Diingemitteln 65.

in Erntesubstanzen 139.

als  Kaliwmhexachloroplateat

(Kalinmplatinghlorid) 62,

— — als Kaliwmperchlorat 68.

— — im Stalldiinger 166.

Kaliumhexachlovoplateat, Bestimmung
des Kaliums als — (Kdmmphtm»
chlorid) 65.

Kaliumhy ﬂm\ rd, Gehaltsbestimmung
einer v mmen Kalilauge an— 94,

Kaliumkarhonat ~als Lomnvneluugc-
mittel fiir Mileh, Nachweis 215.

Kalinmperchlorat, Lr)xnmmung
Kalinms als — 68,

Kalinmpermanganatliisung, Bereitung
und TLLGI"“LHHII” einer empirischen
SR

im  salzsauren

des

21
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Kalinm 1‘:v]'mdngmmtliiﬁung, Herstellung
einer nf,- — 1

k;111urnp]¢mn(-hlnlld Pmlunmuno des
Kaliums als — 65.

Kalinmsulfat,Bestinmung derSchwelel-
siture im — 38,

Kalk, Bestimmung der Kohlensiure
im kohlensauren — 49.

Kalkbediirfnis des Bodens, Bestimmung
nach H. R. Christensen 312

Kalkboden 218, 240.

Ix.a.l],{huwumttel Bestimmung  von
I&LL].ﬁllllI]U\‘f{H)/“ I\almunhvdm\vd
97.

Kalkgehalt, Charakterisierung  der

Boden anf Grund ihres Kalkgehaltes

240. !

Kalkstickstolf, Bestimmung des Stick-
stolfs im — 110.

Kalzinm, Bestimmung
Bodenanszug 255.

— — in Erntesubstanzen 137.

— — in einer Lgsung von Kalzium-
chlorid 61.

— — im Stalldiinger 166.

— Trennung von — und Magnesium
im \Ielgel 62.

Kalziumhydroxyd, Bestimmung in
einemn Ix.tledurm'en'ail:te] 97.

Kalziumkarbonat als Konservie rangs-
mittel fir Mileh, Nachweis-215.

Kalziumoxyd, Bestimmung \in“ eimnem
Kalkdiingemittel 97.

— als Konserviernngsmitel fiir Milch,
Nachweis 215.

Kalzinmphosphat, Bestimmung der
Phosphorsinre in sekundiivem —
als  Ammoninmphosphormolybdat
nach N. v. Lorenz 39.

— — — in sekundiiremm — als Phos-
phormolybdinsiwreanhydrid 35,

im salzsauren

I\.Ll) pen, . 260, 261, 262, 2064,

Kartoiteln, Stirkebestimmung durch
Ermittelung z
wichtes 157,

— — polarimetrische 185,

Kartoffelwage, Parowsche 160.

— Reimannsche 157,

I\dbLlll l‘iS

des spezifischen Ge-

Bestimmung in  einer
Natrinmsilikat (Natron-
Vasserglas) 34,

— Pritffung auf Reinheit 35.
Kippscher Apparat 55, 70, 80.

Regi

1ster,

Kjeldahl, Bestimmung des Stick-
stoffs nach — 107,

Kleber 167,

Klee, Probeentnahme undVorbereitung
zur Untersuchung 130.

Knickmann, E. 267.

Kochen von ].}.iL‘:.blgkthL’ll 29,

Kohlensiinre, gasvolumetrische Be-
stimmung nach C. Scheibler 49.
— gewichtsanalytische  Bestimmung

nach Fresenins-Classen 53,
- Bestimmung im kohlensauren Kalk
49, :
— — der an Brdalkalien gebundenen
— des Bodens 239,

Kohlenstoffgehalt, Bestimmung im
Bode .

Kologtrummileh 193,

Kolthoff, J. M. 276,

Kongorot 78

Konig, J. 222, 286.

Kongervierungsmittel der Milech nnd
deren Nachweis 214.

Konts) Platin-, Porzellan- 20,
Tonzentration, Herstellung von TLi-
sungen mit bestimmter 16.

Kreisnonius 187.
Kriiger, H. 230.
lxuhnwhu Sehlimmezylinder 223.

Kulturhoden 218.

Kulturptlanzen, Gehalt an Wasser,
Stickstoff und Aschenbestandteilen,
Tabelle 168, 164.

Kupfer, Bestimmung in einer Lisung
von Kupfersulfat 69,

Kiister, F. W. 33.

T.ackmus TY.
Laktalbumin 193.
Laktodensimeter 198,
Laktoglobulin 193,
Lehmboden 218, 227,
Liehmiger Sand 297

Lein als Fut*muuttel 167.
Lemmermann, 0. 266, 272, 287,
Liebig, J. v. 241,
Liter, ‘wluln sches 8.
— wahres 8.

renz, N.v. 39, 135, 2565,

Liisungen, H{ﬁhtelhmg von — it
hestimmter Konzentration 16.

— — von — mit bestimmtem Prozent-
gehalt 11.

— — von — mit bestimmtem Volum-

prozentgehalt 15,
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Lubs, H. A. 276.
Lufttrockenschrank 26,
Lunge, G. 315, 316, 317, 318,
)Izt: hsche Siebplatte fiir Rohfaser 177.
e 6.
Maercker, M. 157,

Magnesiamischung, Herstellung 37.

Magnesium, B stimmung im salzsauren
Brlden‘mn/ug; 20b.

— _ in Erntesubstanzen 187.

erigen Lisung von

Magnesiumsulfat nach B. Schmitz

62,

— — im Stalldinger 166.
Trennung von Kalzium und — im
Mergel 62.

M‘wueaium]nquphmphdt Bestimmung
der Phosphorsiure in einer wiisse-
rigen Losung von Natrinmphosphat
als — 36.

Malzkeime 167.

Manometer 41,

]’J. ala.

Marchlewsky,
MaBanalyse 73.
— Kinteilung 76.
MaBeinheit 8.
Maftliigsigkeiten 73,
\[el[ 1,

K. 215,

3 168. ¢

itter, Bestimmung des Gesamtd

quckers 179. §

Melassefuttermittel, Bestimmuug,\des
Rohfettes 175. 9)

— — der stickstolthaltigen Substanz
172

916,

Melassetriger 168.
Menisknus 8.
\Imm:] 49,
Ty ennung von Kalzinmu.Magnesium
62,
Mergelboden 218, 240,
Mefgefifie 73.
— Reinigen 11.
Messingdrahtnetz 31,
MeBkolben 9.
— auf Ausgull geeichte 9
— anf Eingull geeichte 9.
Mefipipetten 10.
MeBzylinder 9.
\felh\lm ang
Methylora
Methylrot 79,
Michaelis, L. 274,
Mileh, Alkoholprobe 206.

78.
-Indigo

78.

Mileh, Arnolds Guajakreaktion 207.
— Berechnung des Fettgehaltes, der
Trockensubstanz und des spezi-

schen Gewichles 208,
Gehaltes an fettfreier Trocken-
substanz, des FPettgehaltes der
T rockensubstanz u. des '~1J1,21h‘x['|1f’11
chtes der Trockensubstanz 209.
Bestimmung des Siiuregrades nach
Soxhlet und Henkel 206,

der Trockensubstanz 201.
natiivliche Einfliisse auf den Fett-
gehalt 194,
auf die Zusammensetzung 194,
Fetthestimmung 201, 203.
als Futtermittel 167.

spezifisches Gewicht, Bestimmung

198.
— spezifisches Gewicht, Umrechnung
anf 150 €, Tabelle 200.
Nachweis zur Erkennnng von ge-
kochter und pasteurisierter — 207,
Nachweis der Konservierungsmittel
214, \
Probaentnahme 196.
“"f}dﬂ]}l obe 198,
Storehsche Heaktion 197,

207.

—\ Verfiilschung und B nmtuhmu 210.
— zﬁuhnhmon zur Fet tbe':tun:mmg‘

/uc;'nmnlrlnﬂet/lmu 193.
Mileh-Ariiometer lc}q
Milchfehler 195.

Milchpipette 203.
Mineralbtden 219,
Mineralische Beifutter 168.
Mitscherlich, E. 186,
Mitscherlich, E. A., 228, 282,
Mohr, Fr. 126.
Mohrsches Liter 8.
— BSalz, gewichtsanalytische Bestim-
mung des Eisens 5Y.

- mafanalytische Bestimmung des
Eisens 120.
rﬂvhdmﬂuﬂmg, Herstellung 39.
Sulfat- — nach N. v. Lorenz, Her-
ateﬂung 42,
Morgen, A, 157.
’\1:'*]1:1;;01‘ W. ‘309
Miillerei, Abfalle als Futtermittel 167,

207.

Watrium, Bestimmung in Erntesub-
stanzen 139.

Natriumbikarbonatals Konservierungs-
mittel fiir Mileh, Nachweis 215,
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gewichtsanalytische

g von Chlor in einer
wiisserigen Liisung von — 31

— mafanalytische Bestimmung von
Chlor im — nach Fr. Mohr 126.

— — — von Chlor im — nach J. Vol-
hard 125.

Natrimmkarbonat, Darstellung  von
chemisch reinem — als Urtiter-
substanz 80

— als Konserviernngsmittel fiir Mileh,
Nachweis 215.

Natriwmphosphat, Bestimmung  der
Phosphorsiinre 36.

Natrinmsilikat, Bestimmung der Kiesel-
siure 4.

Natronlauge, Dichte und Prozentgehalt

)

— Herstellung einer n/p- — 91

Herstellung einer n/y 91

— — einer empirischen, ungefihr
nfy- — 92,

— — einer /- — 95,

rolas,
Kieselsiure B4,
Naturb -
Nenbauer, FH. 135, 285,
Neubauertiegel 23.

il

Neutralsalzzersetzung  durch  Bodem,
Wesen 267.
Nicolsches Prisma 144,

Niederschlige, Auswaschen \20.
— Dekantieren 19.
— TFiillen oder Abscheider 17.
— Tiltrieren 18,
— Glithen 28,

Trocknen 23.
Nonius 152,
Normallgsung 7
Normaltemperatur 8.
Nowacki, A. 218, 240.
Nullpunktsbestimmung der Wage 3.
Nutsche 81

Olgewinnung, Rickstinde als Futter-
mittel 168.

Oxalsiiurelésung,
D/ 14,

Oxydationsmethoden 76, 113.

einer

Herstellung

i 270
p-Nitrophenol 79,
Papierfilter 18.

— Veraschung 28.

Parowsche Kartoflelwage 160.
Permanganatmethoden 113,
Peroxydase in der Mileh 207,
Pllanzennii offe, Bestimmung der
salzsiureloslichen — im Boden 252,

PHlanzensubstanz, Veraschung 132,

Phenolphtalein 79. -

Phosphormolybdinsiiureanhydrid, Be-
stimmung der Phosphorsiure in
sekundarem  Kalzinmphosphat  als
— 3k

Phosphorsiure, Bestimmung im salz-
sauren Bodenauszug 254,

— — in Erntesubstanzen 134

— — der Gesamtphosphorsinre im
Thomasmehl 48,

— — in sekundirem Kalzinmphosphat
als  Ammoniumphosphormolyhdat
nach N. v. Lorenz 39.

— — in sekundirem Kalziumphosphat
als  Phosphormolybdinsiure-
anhydrid 38.

— — in einer wiisserigen Lijsung von
Natrinmphosphat als Magnesiumn-

pyraphosphat 36.

— YVim Stalldinger 166.

AL der wasserloslichen — im Super-
phosphat 42.
— — der zitronensiurelgslichen — im

Thomasmehl nach M. Popp 45.
Pilzaufsatz anf Bunsenbrenner 31.
Pipetten 10.

Platingefife, Reinigung 26.

— Wiigen nach dem Glithen 28.

Platinkonus 20.

Platinstern 246.

Platintiegel 26.

— (lithen 26,

Polarisationsapparat 144.

Polarisationsmethode, Zuckerbestim-
mung in der Zuckerriibe mit Hilfe

der — 144.

Polarisator 145,

Polarisiertes Licht, Erzengung 144,
Popp, M. 45.

Porenvolumen des Bodens, Bestimmung

231,

Parzellan-Filtriertiegel 22.

— (lithen 27.

Porzellankonus 20.
Porzellannutsche 81.
Porzellanschiffchen 246.
Porzellantiegel 26.

— Glithen 26.

— Wiigen nach dem Glithen 28,
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vage, technische 7.

. Nicolsches 144,

izhme des Bodens 219,

er Mileh 196.

— und Vorbereitung der Erntesubstanz
zur Untersnchung 127.

— — von Gras zur Untersuchung 130.

— — der Hackirviichte znr Unter-
suchung 129,
— der Halmgewiichse zur Unter-
suchung 127,
— — von Klee zur Untersuchung 130.
Prozentgehalt, Herstellung von Lo-
sungen mit bestimmtem — 14,
— — — mit Dbestimmtem Volum-
prozentgehalt 15.

Piilpe 167,

Pyknometer nach B. A, Mitscherlich
298,

Sl

Quarzkeilkompensation 148,

TRamann, B 264,

Rauhfutterstoffe 167.

Reagenzien, gebrinchliche,
fration 319,

Reuaktion des Bodens, Wesen und Be-
stimmung 260.

Reduktiogsmethoden 76, 113.

Reimannsche Kartolfelwage 157.

Reinasche, B estimmung inFutfermittely
170. A

Reinigen der Mefgefifie 11. -\

Reinigung von PlatingefiBen 26,

Rey, H. 3186,

Richards, Th. W. 64.

Richardskolben 115.

Rodewald, 1. 234.

Roemer, Th., 127,

Rohasche, Bestimmung in Futtermitteln
170.

Rolfaser, Bestimmung in Futtermitteln
176.

Rolhfett, Bestimmung in Futtermitteln
172.

— — in Melassefuttermitteln 175,

Rohniihrstoffe, Mittlerer Gehalt in
Futiermitteln, Tabelle 189.

Rohprotein, Bestimmung in Futter-
mitteln 171,

Réhrigscher Zylinder zur Fetthestim-
mung der Milch 202.

Riose-Gottlieh, Feltgehaltsbestim-
mung der Milch nach — 201,

Rosetiegel 71

Konzen-

Rotierapparat 44.

Ritbenschnitzel 168,

Ritekstiinde derOlgewinnung als Futter-
mittel 168,

Rithrapparat 45.

Saccharimeter 144,

Salizylsiure als Konservierungsmittel
fiir Mileh, Nachweis 216.

Salpeter, Bestimmung des Sfickstoffs
in alkalischer Liosung 106.

— — — in neutraler Losung nach
Th. Arnd 106.

— — — in saurer Losung nach
K. Ulsch 104
Salpetersiiure, Dichte und Prozent-
gehalt 316, :
— Gehaltsbestimmung von — 98,
Salzsiiure, Dichte undProzentgehalt 316,
— Herstellung einer n/,- — 89,
— giner Bj,- — 90,

Sand, Bestimmung in Erntesubstanzen

133.

Sandbode 227,
Sandig 218.

Sangflasche 21.
a1t Porzellannutsche 81,
Sanregrad, Bestimmung in der Mileh
nach Soxhlet und Henlkel 206.

“Sturepipette fiir Milch 203.

Scheibler, C. 49, 239.

Scheidetrichter 174,

Schellbachsche Birette 74

Schiffchen zum Abwiigen 5, 6.

Schiffsches Reagens zum Nachweis
von Formaldehyd 216.

Schlimmanalyse des Bodens 222,

Schlammezylinder, Kiilinscher 293,

— Wagnerscher 295,

Schlempe 167,

Schlisser, W, 8.

Schmidt, E. 215.

Sehmitz, B. 36, 62.

Schuneider, W. 288,

Schneidewind, W, 66.

Schnitzel 168.

Schucht, I, 222,

Schwefelsiiure, Bereitung und Titer-
stellung einerempirischen, ungefihr
nfy- — 8b.

- Bestimmung im Kaliumsulfat 83,

— Dichte und Prozentgehalt 317,

— Herstellung einer njy- — 81.

— — einer n/,- — 87,

Siehsatz 224,
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Siebung des Bodens 222,
Silbernitratlosung, Herstelling einer
nf- — 128, 3
Soleil, N. 147,
Sorensen, 5. P. L. 270, 273, 274,
Soxhlet, I'r. 199, 206.
Soxhletscher Extraktionsapparat172.
Soxhletsches Filtrierrthrehen 180.
Spel, van der 264,
Spezifisches Drehungsvermigen 188.
(tewicht, Ermittlung mit dem Ariio-
meter 12,
— des Bodens, Bestimmung 228.
der Kartoffeln, Bestimmung

1567.

- — der Mileh, Berechnung 208,

— — Bestimmung mit dem Lakto-

densimeter 198,

Umrechnung
Tabelle 200.

— — scheinbares,
stimmung 230.

- — der Trockensubstanz der Mileh,
Berechnung 209,

Stahlflasche fiir Sauerstoff 242,

Stalldiinger, Probeentnahme 165,

— Untersuchung fuf Stickstott, Phos-
phorsiiure, Kalzium, Magnesium und
Kalium 165.

— mittlere Zusammensetzung 166,

Stallprobe der Milch 198,

Stirke, Bestimmung in der Kartotfel
durch Ermittlung des spezatfischen
Gewichts 157,

— polarimetrische  Bestimmung in
Kartoffeln und Getreide 185.

Stirkefabrikation, Abfille als Futter-

mittel 167.

aul 150 C,

Be-

des Bodens,

Stirkegehalt, Tabelle zur Bestimmung
des'— der Kartoffeln nach dem

spezifischen Gewicht 159,
Stickstoff, Bestimmung im sehwefel-
sanren Ammoniak nach der Destil-
lationsmethode 98.

— im schwefelsauren
mit Formaldehyd 103.
im Boden 251.

— — in Erntesubstanzen 142

in Harn und Janche 110,

im Kalkstickstoft 110,

nach Kjeldahl 107

im BSalpeter 104,

im Stalldiinger 165.

in Stoffen, welche organisch
gebundenen Stickstoff und Salpeter-

Ammoniak

Register.

Stickstoff nebeneinander enthalten
111.
Gehalt einiger Kulturpflanzen an
—, Tabelle 163, 164.
Stickstoffhaltige Substanz, Bestimmung
in Melassefuttermitteln 172,
Stohmannscher MeBkolben 43.
StorcehscheReaktionbei Mileh 197,207,
Stutzer, A. 166.
Sultat-Molybdiinlosung nach N. von
Lorenz, Herstelling 42,
Superphosphat,  Bestimmung  der
wasserlislichen Phosphorsiiure 42,

mabelle zur Berechnung des Invert-
zuckers aus dem Kuopfer 184
zur DBerechnung der mit dem
Scheiblerschen Apparat gefun-
denen cem Kohlensiiure aui mg
Kohlensiinre 52.

— zur Bestimmung der Trockensub-

stanz und des Stiirkegehalts der

Kartoffeln nach dem spezifischen

Geageht 159,

fiinden mittleren Gehalt der Futter-

mittel an Rohnihrstolfen 189,

— — einiger Kulturpflanzen an

Wasser, Stickstoff und Aschen-

hestandteilen in Prozenten 168, 164.

zur Umrechnung des Ernteertrages

aul Lmfttrocken- und Trockensub-

stanz 128,

— — des spezifischen Gawichts der
Mileh aul 150 C 200,

— der durchschnittlichen Zusammen-
setzung der Kalisalze G6.

Teclibrenner 24,

Tellerbohrer, amerikanischer 220,

Testlosungen 273.

Thiel, A. 38.

Thomasmeh!, Bestimmung der Gesamt-
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Verlag von Paul Parey in Berlin SW. 11, HedemannstraBe 10 u. ol

Die Untersuchung Inndwirtschattlich
und Inndwirgschuftlich-¢ewerhlich wichtiger Stoife

Praktisches Handbuch von
Dr. J. Kinig,
Geh, Heg.-Hat, Professor in Minster in Westfalen,
Fiinfte, neubearbeitete Aullage.
Erster Band: Die Untersuchung landwirischaitlich wichtiger Stoife.

Mit 860 Textabbildungen nnd 1 Tafel. In Ganzleinen gebunden, Preis Rm. 84
Zweiter Band: Die Untersuchung landwirischaftlich- gewerblich wichtiger Stoffe.
Mit 98 Textabbildungen. In Ganezleinen gebunden, Preis Rm. 48.—,

.Die Fille des Stoffes nitigte den Herausgeber, sein Handbuch in zwei Binde
zu teilen. Die Unsumme von Arbeit und die Gewissenhaltigkeit, mit der
das Werk auf den nenesten Stand der Forschung gebracht wurde und den
Anforderungen der Versuchsstationen und Lehranstalten voll entspricht, ist
hoch einzuschitzen. Auch der ausiibende Landwirt wird darin Belehrung in
reichem DMalle finden. Iin genan durchgearbeitetes Sachregister Leschliefit
jeden Band dieses seinen Zwecken vollkommen entsprecheBden Handbuches.”
(Wiener landwirtschaftliche Zeitung.)

Ijie Methodcn_ Zur

UﬂlEl‘SllElfllﬂQ von Milch und Molkereiprodukten

Von Prof. Chy,"Barthel,

Direktor in Experimen{atiltet bei Stockholm.

Dritte, nenbearbeitete Auflage. — Mit72 Textabbildungen. Gebunden Rm. 9.—,
wDieses Werk ist lingst dem Molkereilachmanne, hesonders aber allen Wissen-
schaltlern und sonstigen Personen, die sich mit der Untersuchung der Mileh
und der aus ihr gewonnenen Erzeugnisse beschiftigen, ein unentbehrlicher
Ratgeber und eine wertvolle Stiitze geworden. Seine Anschallung zu
emplehlen, hiefle iberllissige Worte machen.” (Deutsche Milchzeitung.)

; Praktische Milchuntersuchung

Anleitung zur zweck gen Ausfithrung der einfachsten Verfahren der Unter-
suchung von Mileh und Molkereiprodukten. Fiir Molkereischiiler, Molkerei-
fachlente, Marktkontrollorgane und Molkereichemiker hearbeitet von
Wilhelm Morres,

Professor in TFriedland in Béhmen.

Vierte, neubearbeitete Aullage. — Mit 42 Textabbildungen, zwei Verfilschungs-
tabellen und einer Farbentalel. — Kartoniert, Preis Rm. 5.—.
Morres’ Anleitung gibt in der Einleitung Aufklirung tiber die Zusammensetzung
der Mileh und iiher die natiirlichen Binflii auf den Fettgehalt, worauf im
ersten Teile die eigentliche Priifung der Milch bebandelt wird. Im zweiten
Teile wird die Untersuchung von Mager- und Buttermileh, Rahm und die

Priifung der Butter ertrtert.

Zu beziehen durch jede Buchhandlung.




Verlag von Paul

Parey in Berlin SW.11, Hedemannstrafie 10 w. 11.

Anleitung zur wissenschaitlichen

Bodenuntersuchung

Von Prof. Dr. Felix Wahnschaffe,
Gehelmer Bergrat in Berlin.
Vierte Auflage, neubearbeitet und heransgegeben von
Dr. Friedrich Sehucht,
Professor an der Landwirtschaftlichen Hoehschule in Berlin.
Mit 71 Textabbildungen. Gebunden, Preis Rm. 6.50.
Nuach einem zusammenfassenden Uberblick iber Begrilf, Klassifikation und
Butstehung des Bodens geben die Verfasser eine vorziigliche Darstellung des
ganzen Ganges der Bodenuntersuchung, unter Beriicksichtigung der neuesten
Fortschritte und Untersuchungsmethoden, sowie umiassende Literaturangaben.
Das Werk diirfte somit als die zurzeit beste Anleilung zur Bodenuntersuchung
nach dem heutigen Stande der Wissenschaft und Praxis anzusprechen sein.

Handbuch der biophysikalischen und
biochemischenDurchiorschung des Bodens

Von Prof. Dr. Julins Stoklasa, Prag,
= unter \Mitwirkung von
Dr.-Ing. Ernst’ Gustav Doerell, Prag.
Mit 91 Textabbildungen, Gebunden, Preis Rm. 84,

Stoklasa ist einer der bedeutendsten Bodenforscher von internationalem Rul
Sein seit langen Jahred(verbereitetes systemalisches Lehrbuch der Bodendurch-
forschung ist fiir aW® landwirtschaftlichen Institute nnd Versuchsstationen,
(ieologen, Mineralogén, akademisch gebildeten Landwirte von groffem Werte,
da eine genaue Kenntnis der Bodenverhiiltnisse und der Vorginge im Boden
die Vorbedingung alles Wirtschaftens ist.

~ Bodenkunde

fiir Land- und Forstwirte
Von Prof. Dr., Eilh, Alfred Mitscherlich,

Direktor des Landwirtschattlichen Instituls in Kinigsberg 1 Pr.

Vierte, neubearbeitete Auflage.
Mit 51 Textabbildungen. Gebunden, Preis Rm. 8.—.
Das weitverbreitete Buch behandelt die Materie vorwiegend vom pflanzen-
physiologischen Standpunkt, also gerade den Wissenszweig der Bodenkunde,
der vor allen anderen das Interesse des Land- und Forstwirtes beanspruchen
mufl. Die neue Auflage triipt den neueren Forschungen und Erkenntnissen
aul einschligigem Gebiet vollauf Rechnung.

Zu heziehen durch jede Buchhandlung.
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