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Gewoonlik worden zwavel en phosphorus in organische l'ichafnen
‘bepaald na voorafgaande verassching in esn moffel.

Volgens deze verasschingsmethode kuunen vrij aanzienlijke fouten
gemaakt. worden, die toe te schrijven zijn. asn het ontstaan van
vluchlige %rerbindi\lgen. _

Toer dan ook eenige monsters erwten, afkomstig van de proef-
velden in 190%, op de genoemde hestanddeslen onderzochl zouden
- worden, besloten wij na té gaan, in hosverre de verasschingsmethode
hier te lage uitkomsten gaf,

" Volgens het onderzoek van SHERMAN 1) geet’t de verasschingsmethode
veel te lage resullated bij zwavel; bij phosphorus was het verschib
in vier gevallen nihil, in twee govallen zeer klein. De verasschings-
methode gaf bij zwavel slechts ongevesr 109/, van hel (ofaalgehalte.

De zwavelbepaling. Volgens SHERMAN is de besie methode die,
waarbj gebruik gemaakt wordt van de calorimetrische bom en de
stof verbrandi in zuurstof van 25—30 atmospheeren. Aangezien deze
toestellen niel tof onze beschikking stonden, is de tweede methode

~gevolgd, die van OssoRNs 2), welke volgans SHERMAN met de eersie
overeenstemmende cijfers geeft : '

Ongeveer 14 gr. natriumperoxyd worden gebracht in een nikkelen
kroes (4 100 ce. inhoud), waarin zich 10 cc. water bevinden. Door
verwarmen boven een spirituslamp wordt de overmaat van water
varwijderd. Al roerende laat men afkoelen en voegt hij de korrelige
massa twee gram slof. De reactie treedt dadelifk in. Na eenige
oogenblikken verwarmt men voorzichtig, zoodat de massa na ongeveer
een hall uur gesmeolten is. .Na verwarming der gesmolien massa
gedurende 30 minuten, op grooter vlam, wordt, tervelledige oxydatie,
bij tusschenpoozen van ongeveer 10 minuten, in drie keer nog
totaal 1 gram natriumperoxyd toegevoogd, en ten slotte gedurende
15 minoten flink verhit, steeds op de spiritusvl-é.m. Na bekoeling,

%) The determination of sulphur and phosphorus in organie materials, by
H. C, Saerysx; The Journal of the American Chemical Boeiety, vol. XXIV
1902, 4100.

% pAlkali method" van Oslmn.m;, zie ,,Sulphur in protein boﬂles , van THDMAS‘
B. Osporns, 1'b1ﬂ 140.
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oplossen in water -en aansuren met zoutzuur, wordt het zwavelzuur
op- de bekende wijze als baryumsulfaat bepaald.

- 80g-gehalte op luchtdroge stof.

Loopend Verasschings- )M_ethode Percentage

nummer, methode. OSBORNE. I van IL
E. . , L II.
40 0,208 0,499 41,3
4 0,200 0,436 48,1
49 0,180 0,487 37,0
48 0,218 0485 C44,9
VER. 0,193 011 37,8
45 0,184 0,308 46,2
46 T0,207 0,418 40,5
47 0,199 0,418 47,6
48 © 0,204 0,888 52,6

. gem. 0,199 | 0,449 44,8

Het verschil tusschen de cijfers der beide methoden is nogal aan-
zienlijk, hoeweal niel zoc groot als bij SHERMAN.

Het iz bepaald noodig gedurende langen Ltijd te verhitten; anders
is de oxydatie niet volledig. Bij uitloogen met water is in dat geval
nog kool aanwezig en bij aanzuren met zoutzuur kan een reuk naar
zwavelwatorstof waargenomen worden. Op deze wijze vonden wij
bijv. 0,048¢), in E40 en 0,305°, in E411).

"Volgens eesne onlangs verschenen verhandeling van NEUMANN on
Memer1z?) is het gebruik van een spiritusvlain niet noodig. "Bij de
door hen voorgestelde modificatie %) moel zelfs een BunseN'sche brander

% Voor mogelijke onvolledige oxydatie verdient het aanbeveling in plaats
van zoutzuur te gebruiken broomhondend zoutsuur.

% Zur Behwefelbestimmung mittels Natrinmsuperoxydes von A, NEumaxx
und J. Meisertz, 2, physiol. Chemie, 1804, 483; 87; zie ook Ch. Zeitung. Repert.,
1904, 852, S : o '

Yy i Gr. Substanz (z. B. Casein) wird mit 5 Gr. Kaliumnairiunicarbonat und
215 Gr. Natrinmsuperoxyd in einem kleinen Nickeltiegel von etwa 100 ecm.
Inhalt innig vermengt und iiber einer kleinen Gasflamme ungefihr 1 8td. lang
erhbitzs, Nach kurzer Abkiihlong (5 min,) werden wieder 2% G, Peroxyd zugesetzt ;
dann wird mit kleirer. Flamme noch einmal etwa 1 Stunde erwirmt und zwar

is die Hauptmenge sich verflissigt hat, Hierauf entfornt man den Gasbrenmer,
gibt noch 2 Gr. Peroxyd hinein nnd gliht etwa !4 8td,, indern man die Flamme
almihlig bis zur vollen Stirke vergroszers, Alsdann ist die vollige Verfliissigung
<eingetreten. Der Tiegel bleibit danernd bedeckt™, Verder wordt gehandeld als
baven, onder gebruik van broomhondend soutsuur. o
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gebruikt worden. Het is. echier de vraag, in hoeverre het gebruik
van een gasviam een bron van fouten opleverf, Wij verkregen bi}
de methode OseoRNg: voor de blinde bepaling bij gebruik van:

1) een spiritusvlam . . . . 1 wmgr. 80;;
2) een gasvlam . . . . . . L8 mgr. 80

Deze bedragen zijn wel niet groot, maar geven op 2 gram stof loch
verschillen van 0,05, en 0,09 °,.

De phosphorusbepaling. Bij vergelijking van de drie methoden (com-
pressed oxygen method, sodiumn carbouvate method, sulphuric acid
and ammeonium nitrate method) vindt SurrMAN (L. a. p., 1105) goed
kloppende cijfers. - :

De laatste __methode is door ons gebruikt: .

2 gram siof worden in een Kjeldahl-ko!f met 20 ce. geconcentreerd
zwavelzuur en 10 gram ammoniumnitraat voorzichlig verwarmd. Is
de heftige reaclie alfgeloopen, dan wordtb, na bekoeling, opnieuw 10
gram ammoniumnitraat loegevoegd en gekookt, tot de vioeistof klear-
loos is. De massa word! in een bekerglas gespoeld, nogmaals 15 gram
ammoniumnitraat toegevoegd en na neuatralisatic met ammoniak het
phosphorzuur hepaald volgens de molybdesnmethode.

P;0s-gehalte op luchldroge stof.

Loopend Verasschings- .Zwa\:elzut}r-am; '
- mouiumnitraats Percentage

nummer, methode._ metbode. 1 van il
E. L. . . 1L
40 . 0,878 0,905 ' 96,5
4 0,842 - 0,880 L%
42 0,805 0,987 955
43 0,787 0,765 96,8
44 0,847 0,893 948
45 0,854 - - 0,005 94,4
46 0,857 _ 0,870 ©984-
47 0,890 0,931 - 05,6
48 ’ 0,987 1,089 95,0
gem. . 0,865 . 0,902 95,8
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De afwg;kmgen zgn hier, evenals hij SHERWAN, zeer klem
. ' Voor de’ bepalmg van zwavel in voederstoffen, in het algemeen in
organische lichamen, mag echter de verasschalmgsme;lrlode niet gebruikt
worden
Goes, Januam 1935
Rijkslandbouwproéfstation.
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