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Op het 1lle Congres van pharmacie (1) deed van 't Kruiss een
mededeeling over een vergelijking der verschillende bij het bepalen
van het kaligehalte in kalizouten toegepaste methoden. Als resultaat
van zijn vroeger gedane onderzoekingen over bepaling van sulfaat (2)
geeft hij in overweging om bij sulfaatrijke stoffen de grootste hoe-
veelheid sulfaat te verwijderen met kalk. Daar bariumsulfaat, bij het
neerslaan van sulfaat met bariumchloride, grootere of kleinere hoe-
veelheden kaliumsulfaat insluit, veroorzaakt dit bij stoffen, die sterk
sulfaathoudend zijn, een aanmerkelijk verlies aan kali. De aanwe-
zigheid van calcium ir de oplessing voorkomt het meeslepen van
kalium door bariumsulfaat, daar dan wel calciumzouten, doch geen
kaliumzouten worden geocludeerd, zoodat bi] het later verwijderen
van het nog opgeloste calciumsulfaat, door middel van barium-
chloride, het zich nu vormende bariumsulfaat wel calecium, doch
geen kalium bevat. Verder wijst van v Kruws op het voordeel, dat
na behandelen met kalkzouten (zoutzuur en calciumoxyde) steeds
ongeveer een gelijke hoeveelheid bariumchloride noodig is, om het
opgeloste gips te precipiteeren ; deze hoeveelheid bedraagt voor 1 gram
gtof ongeveer 1,8 c¢.M* bariumchlorideoplossing van 10 procent.

Sedert dien worden de monsters zwavelzure kali, welke aan het
Rijkslandbouwproefstation te Maastricht ten onderzoek worden inge-
zonden, steeds volgens deze methode, d.i. de z.gmn. ,kalkmsthode”,
onderzocht, waarbij als volgt cewerkt wordt: 10 gram stof wordtin
een kolf van 500 ¢.M3. met ongeveer 800 ¢. M3, water en 10 c. M3,
zoutzuur van 25 procent een half uur gekookt, waarna voorzichtig
10 gram kalivrij calciumoxyde wordt toegevoegd en men daarna nog

{1) Onzitme Congrés international de Pharmacic.

(2) Zeitschr. f. anal. Chem. XLIX, 393 (1910) en Chem. Weekbl. 1909, 735.
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een half uur laat koken. Na afkoelen, bijvullen en filtreeren, wordt
in 50 ¢.M® van het filtraat, na aanzuren met zoutzuur, het sulfaat
met bariumchlorideoplossing necrgeslagen, waarna het nu sulfaatvrije
filtraat op de gebruikelijke wijze met overchloorzuur of platina-
chloride wordt drooggedampt.

Door bijzondere omstandigheden moesten enkele monsters zwavel-
zurekali in een zuur medium met zoutzuur houdende barium-
. chlorideoplossing worden geprecipiteerd (een methode, die waar-
schijnlijk in de Ingelsche laboratoria wordt toegepast), waarbij
resultaten verkregen werden, welke vrijgoed met die der hiervoor
beschreven kalkmethode overeenstemden. Hierbij werd als volgt
gewerkt:

5 gram zwavelzurekali werd in een kolf van 500 ¢.M3 met 350
c.M?® water en 15 c¢.M?. sterk zoutzuur gekookt, waarna in de kolf
met normaal bariumchlorideoplossing, welke per liter 50 ¢ M?® sterk
zoutzuur bevatte, het sulfrat werd neergeslagen, waarvoor ongeveer
60 c¢.M?® bariumechlorideoplossing noodig waren. Na afkeelen, bij-
vullen en filtreeren werden 25 c.M?® filtraat met overchloorzuur
drooggedampt enz.

Ten einde uit te maken of de verkregen uitkomsten misschien
toevallic met die der kalkmethode overeenstemden, hebben wij in
zuiver kaliumsulfaat, verkregen door herhaald omkristalliseeren en
daarna smelten van het technisch zuiver zout, op verschillende wijzen
het kaligehalte bepaald, en wel volgens de platina-reductie-methode
van CoNTAMINE en CORENWINDER (1), volgens de gewone enkelvoudige
methode, dus neerslaan van het sulfaat met neutraal bariumechloride-
oglossing in een kolfje van 100 ¢.M* inhoud (2), volgens de boven
beschreven methode met zoutzuurhoudend bariumechloride (3) en
volgens de kalkmethode (4).

Het resultaat van dit onderzoek was, dat er bij het precipiteeren
van het sulfaat met zoutzuurhoudend bariumchloride een aanmerkelijk
~ verlies van kali door insluiting plaats vond, zie tabel L.

Tabel I \
e A Meth, met zout- |
Platina reduec- 3 ; |
the math, Enkelv. methode muéﬁio};?gé‘.m ; Kalkmethode.
(1) (2) (3) | (4)
401,5 mgr. KC10, | 401,4 mgr. KC1O, | 397,1 mgr.KCIO, | 401,86 mgr, KCIO,
4019 4 | 4014 %

3980 , |401,7 e 0
|
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Het aantal milligrammen platina, gewogen bij de platina-reductie-
methode (1), zijn ter vergelijking omgerekend op KCIO,.
Het bariumsulfaatneerslag, verkregen bij (3), bleek kaliumsulfaat






