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40,
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ALGEMEENE REGELEN,

De temperaturen zijn opgegeven in graden Celsius.

Wanneer van percenten sprake is, worden bedoeld gewichispercenten, tenzij
anders is opgegeven.

Dee sterkte van oplossingen wordt aangegeven door cijfers en het teeken —.
Zoo beteekent de sterkie t == 10 dat 1 gram der stof opgelost wordt in zoo-
veel van het oplosmiddel, dat 10 ¢.M". oplossing verkregen worden.
Wordt het oplosmiddel niet nader aangegeven, dan is gedestilléerd water
bedoeld.

Waar bij de beschrijving van een methode zuren, basen of oplossingen zijn aan-
. gegeven wordt die concentratie bedceld, welke genoemd is in de boven de
betrefiende methodebeschrijving aangebrachte lijst van benoodigds reagentién.
Ontbreekt zulk een lijst en is in de beschrijving sprake van ammonia, zwavel-
zuur, zoutzuur en salpeterzuur, zonder nadere aanwijzing inzake de sterkie
~als bv. 1 =10, dan wordt de gecdncentreerde vigeistof bedeeld.

Geconcentreerde ammonia — ammonia s.g. 0,92 (-4 22 7).
Geconcentreerd zwavelzuur = zwavelz. s.g. 1,84 (4 96 2)).
Geconcentreerd zoutzuur = zoutzuur s.g. 1,19 (-+ 37 %).
Geconcentreerd salpeterz. = salpeterz. s. g 1,40 (4 65 %)).

Voor zoover geen factoren zijn aangegeven, worden deze berekend met behulp
van de tabel der internationale atoomgewichtscommissie. ’




Bepaling van stikstof.

Hierbij worden toegepast de volgende methoden, athankelijk van den vorm,
waarin de stikstof voorkomt.

A, De methode Kjeldahl, (modificatie @ en b) bij mesistoffen, die stikstof be-
vatten in organischen vorm of tegelijkertijd ook in dien van ammoniak, maar geen
‘salpeterstikstof ; dus bij beendermeel, blcedmeel, salpetervrije guano, eaz.

B. De destillatiemetiode, bij meststoffen, die stikstof bevatten uitsluitend in den
vorm van ammoniak, of tegelijkertiid ook van salpeterzuur, dat dan afzonderlijk
wardt bepaald volgens C. : '

C. De methode Schldsing, bij meststbffen, die alleen stikstof bevatten in den vorm
van salpeterzuur of salpeterigzuur, of ook daarnaast nog ammoniak, dat dan ai-
zonderlijk door destillatie volgens B. bepaald wordt. '

. .
D. De gewijzigde methode Jodlbaur, bij meststoffen, die naast organische stik-
stof ook zulke in den verm van salpeterzuur bevatien, of die organische stikstof

benevens stikstof in den vorm van ammoniak en van salpeterzuur bevatten.

De methode B, gecombineerd met C, bij meststoifen, die stikstof bevatten in den
vorm van ammoniak en in dien van salpeterzuur.

Het gevonden stikstofgehalte wordf steeds afgerond tot halve tienden van per-
centen.

Het stikstofgehalte der te gebruiken chemikalién is door een blinde proef vooraf
vast te steilen.
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B. Destillatiemethode.
Benoodigde reagentién:

1°.  magnesinmoxyde, zooveel mogelijk koolzuurvrij;

20 zwavelzuar en loog van bekende sterkte;

30, een neutrale oplossing van gezuiverd (') lacmoid, methyloranje (I = 1000)
of dimethylamidoazobenzol (I = 1000).

Toestellen:

destillatiekolven, enz. als bij de methode Kjeldahl.

Uitvoering der analyse.

.Van zwavelzuren ammoniak wordt 5 gram, van samengestelde meststoffen 10
aram opgelost in water, de oplossing tot 500 ¢.M* aangevuld, hiervan 50 c.Ms. in
een destillatiekolf gebracht en daarna met 250 ¢ M*. water en 3 gram magnesium-
oxyde overgedestilleerd. llet-destillaat, dat minstens ¥/, der te destilleeren vloeiStof
moct bedragen, wordt opgevangen in een kolf waarin zich een bekende, ter neutra-
liseering van den te verwachten ammoniak ruim voldoende hoeveclheid getitreerd
zwavelzuur bevindt. Wanneer men gebruik maakt van lacmoid als indicator, wordt
de vloeistof ongeveer 2 minuten gekookt in een kolf van Jena-glas en na bekoseling
teruggetitreerd. R

Bij samengestelde meststofien kan men ook 50 ¢.M? nemen van de oplossiang, die
voor de bepaling van het in water oplosbaar phosphorzuur wordt gebruikt.

Van roet wordt 5 gram gedestilleerd zonder dat daarvan een oplossing gemaakt
wordt.

Bij gier en niet gedroogden stalmest wordt de ammoniak uitgedreven met behulp
van gepraecipiteerd calciumcarbenaat.

(Y) Gezuiverd lacmoid (resorcineblauw) wordt verkregen door een goede handelslacmoid
op te lossen, onder voorzichtig verwarmen, in alkohol van 95 voluumpercenten, te filtreeren
en hel filiraat cnder luchiverdusning boven zwavelzuur in ie dampen.

Als indicator wordt 1 gram van het aldus gezuiverde praeparaat opgelost in 160 ¢.M™
alkahol van 50 voluumpercenten.
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C. Methode Schldsing.

Benoodigde reagentién:

1°. een oplossing van jerfochloride, verkregen door ongeveer 200 gram ijzer op
te lossen in zoutzuur en met water aan te vullen tot 1 liter;

20 geconcentreerd zoufzuur (8.g. 1 ,10) en zoufzaur van 25 percent;

39 een sfandaara"oplossmg van zuiver, omgekristalliseerd en omgesmolten ka-
v liwmnitraat in water (39,25 = 1000). :

Toestellen:

1°. een kolf van ongeveer 300 c¢. M2 inhoud met dubbel doorboorde stop, waar-
door een kleine vultrechter en een afvoerbuis voor gas gaan;

20 gecalibreerde glazen buizen;

3% een pneumatische bak of glazen cylinder, 266 diep, dat de buizen behoorlijk
ondergedompeld kunnen worden.

Uitvoering der analyse.

Van de te onderzceken mesistof wordt een zekere hoeveelheid afgewogen (bij Chili-
salpeter 16,5 gram en bij andere meststoffen een zoodanige hoeveelheid dat uit 10
¢. M3, der oplossing niet meer dan 100 ¢. M3, stikstof-oxyde te verwachien is) en deze
in water apgelost tot 500 c.M2.; van de, zoo noodig, gefiltreerde oplossing wordt
voor ¢lk onderzoek 10 ¢ M2, gebruikt *), Men laat deze hoeveelheid langzaam door
het vultrechtertje in een kolf als boven omschreven vloeien, waarin zich een overmaat
van de kokende ferrochloride-oplessing met zoutzuur (50 c.M? FeCl.-oplossing en
50 ¢.M®. geconcentreerd zoutzuur) bevindt en uit welke de lucht vooraf door koken
der vloeistof, na toeveeging van een weinig kaliumnitraat, verdreven is, Het vul-
trechtertie wordf tweemaal met 10 c.M* 25-percentig zoutzuur nagespoeld. Het vo-+
lumen van het dan uitgedreven gas, dat in de gecalibrearde buis is opgevangen,
wordt afgelezen na langdurige onderdompeling in carbonaatvrij water.

In deze kokende ferrochloride-oplossing brengt men op dezelfde wijze 10 ¢ M2,
der standaardoplossing. Door vergelijking van het hierbij verkregen volumen gas
met het uit de'te onderzoeken stof opgevangene wordt het stikstofgehalte dezer stof
gevonden.

*} Bij aanwezigheid van in water oplosbare carbonaten, moet het koolzuur verwijderd
worden, door de cplossing met zoutzuur zeer zwak zuur te maken en daarna tot koken te
verhntt&n
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D. Gewijzigde methode jodlbaur.

Benoodigde reagentién:

1°.  phenolzwavelzyur, verkregen door 100 gram zuiver, gekristalliseerd phenol
in zuiver zwavelzuur van 1,84 s. g. op te lossen en de oplossing met hetzelfde
zwavelzuur tot 1 liter aan te vuilen;

20, alkalische nalrigmsulfide-oplcssing als bij A sub o;

3% kwikzilver,

4%, pafrivmsulfide-oplossing bevattende 250 gram Na.$ + 9”20 en 1 liter water;

5° zwavelzaur en loog van bekende sterkte;

6*. zinksltof, zorgvuldig uitgewasschen en goed gedroogd;

10 een neutrale oplessing van gezuiverd ') lacnoid, methyl-oranje (1 = 1000),
of dimethylamidcazobenzol (1 = 1000).

Toestellen;

17, desiructiekolven van ongeveer 200 ¢ M%,;
20, destillatiekolven van ongeveer 700 c.M2. mhoud (voorzien van een z.g. glas-
helm of spatbol, beide van resistentglas).
- De sub 2°. genoemdz kolven kunnen ook van koper zijn.

Uitvoering der analyse.

Ongeveer 20 gram der stof wordt zeer zorgvuldig gemengd en, zoo mogelijk, zeer
fijngewreven.

1 gram er van wordt in een destructickolf of direct in een destillatickolf gebracht
. e overgoten met 15 ¢. M3 phenol-zwavelzuur. Door zacht heen en weer te bewegen
zorgt men er voor, dat innige menging plaats heeft, waarbij voorzichtig, doch niet
hooger dan tot 40°, verwarmd mag worden. '

Na verloop van ongeveer een half uur (bij sterk salpeterhoudende meststoffen na
langeren tijd) voegt men bij kleine gedeelten en onder afkoeling 3 gram zinkstof, dan
20 c.M®. geconcentreerd zwavelzuur en vervolgens 2 druppels kwik toe. Nu wordt
verhit, aanvankelifk op een kleine vlam. Naarmate het schuimen vermindert, wordt de
vlam vergroot tot dat de vloeistof kookt. Men houdt de vloeistof, nog eenigen tijd
nadat ze kleurleos geworden is, aan de kook.

Ter vermijding van sterk schuimen, kunnen enkele stukjes paraffine toegevoegd
worden.

Na bekoeling verdunt men met water, of heeft men gedestrueerd in een destructie-
kolf, dan spoelt men den inhoud daarvan over in een destillatiekolf. Het volumen der
viloeistof wordt vervolgens met water tot ongeveer 300 ¢.M3. gebracht en de ge-
vormde ammoniak overgedestilleerd na toevoeging van 125 c. M. alkalische natrium-
sulfide-oplossing en 25 ¢. M3, natriumsulfide-oplossing op de wijze als bij de methode-
Kjeldahl beschreven is.

1} Gezuiverd lacmoid {resorcineblauw) wordt verkregen, door een goede handelslacmoid
op te lossen, onder voorzichtig verwarmen, in atkoliol van 95 voluumpercenten, te filfreeren
ent het filtraat onder luchiverdunning boven zwavelzuur in te dampen.

Als indicator wordt 1 gram van het alkdus gezuiverde praeparaat opgelost in 100 ¢ M3,
alkohol van 50 voluumpercenten.



Bepaling van phosphorzuur.
Hierbij worden toegepast de volgende methoden:

A.  De melybdeen-methode, bij alle phosphorzuurhoudende meststoffen:
a. ter bepaling van phosphorzuur in water oplosbaar;

b. ter bepaling van phosphorzuur in mineraalzuur oplosbaar.

B. De meihode Grete, bij alle meststoffen, welke phosphorzuur in in water op-
losbaren vorm hevatten.

C. De gewijzigde methode Pemberfon, bij alle phosphorzuurhoudende meststoifen.

.D. De methode von Lorenz, bij alle phosphorzuurhoudende meststoffen.
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B. Methode Grete.
Benoodigde reagentién:

10 ljmoplossing, bereid als volgt: 50 gram lijm, of gelatine wordt in 100 ¢.M?
water opgelost onder verwarming ; na oplossing worden 15 c¢.M*. salpeterzuur, s. g.
1,20, toegevoegd. . ) .

Men kookt deze oplossing al reerende gedurende 15 minuten en maakt na afkoe-
ting flink alkalisch met ammonia (1 = 10).

Na toevoeging van 20 ¢.M?® magnesiamixtuur, als sub A «, 6°, laat men, na .
verdunning met water tot 450 c.M?,, een nacht over staan, maakt het filtraat even
zuur met salgeterzuur (1 = 10) en daarna even alkalisch met ammonia {1 = 10)
en brengt met water op 500 ¢c. M2, ,

2% lijmmolybdecnoplossing, bereid als volgt: 700 gram ammoniummolybdaat
wordt opgelost in 4 liter heet water en deze oplossing gegoten in 2250 ¢. M3, salpeter-
zuur (s. g. 1,32), waarbij eerst zijn gevoegd 500 ¢ M3. der sub 1 genozmde lijm-
oplossing. Den volgenden dag wordt, zoo noodig, de oplossing afgeschonken of ge-
filtreerd en daarna zoolang ammonia van 20 percent toegevoegd, tot het neerslag,
dat zich eerst vormt, juist weer oplost en de oplossing zwak, doch duidelijk alka-
fisch is. '

Men vult nu aan tot ongeveer 10 liter en stett de oplossing met behulp van mono-
kaliumphosphaat (KI1.PO.), zoodat 1 ¢. M? overeenkomt met 0,002 gram P, Os.

De vloeistof moet zoo sterk alkalisch zijn, dat zich ook bij lagere femperatuur geen
witte kristallen afscheiden;

30, een drappelfleschie met een walerige oplossing van methyloranje (1 = 1000).

4o, een drappelileschie met ammonia van 2,5 4 3 percent;

5o, een walerige oplossing van ammoninmnilraat {1 = 2};

6% fiin gewreven kalinvmnitraat;

70 een cplossing van KH: PO in water, bevattende per ¢. M% 0,002 gram P, Os;

8" salpeierzuar, s. g. 1,20. : .

Uitvoering der analyse. '

20 gram der stof (van dubbetsuperphosphaat 10 gram) wordt met water behan-
deld als bij A sub 4.

25 ¢. M3, van het filtraat worden in een ruim bekerglas gebracht, .

Na toevoeging van 5 druppels methyloranje, neutraliseert men niet de verdunde
ammonia, veegt vervolgens 20 ¢ M3 ammoniumnitraat toe en uit een buret 15 c. M2
salpeterzuur (voor dit salpeterzuur is gen correctie aan te brengen, welke afzon-
derlijk bepaald wordt).

De vieeistof wordt verhit tot zij begint te koken, (heeft men bij het koken last van
stooten dan mag een lepeltje kaliumnitraat toegevoegd worden), waarna men het
bekerglas van de vlam neemt en onder flink omschudden titreert met de lijmmbdlyb-
deenoplossing.

Is het ontstaan van een nesrslag niet meer duidelijk waar te nemen, zoo wordt
epnieuw tot ongeveer 80° verhit, waarna men laat bezinken en opnieuw titreert.

Zoo, noodig wordt deze bewerking eenige malen herhaald, totdat het ontstaan van
wolken van boven moeilijk meer te zien is.

Nu wordt, wanneer noodig, na toeveeging van een kleine hoeveelheid (hoogstens
1 ¢ M3) lijmoplossing, even opgekockt en na bezinking opnieaw getitrezrd, totdat
van terzijde gezien geen trcebeling meeor ontstaat.

Het percentage P, O, laat zich berekenen door het aantal verbruikte c¢. M2 lijm-
molybdeenoplossing te verminderen met het aantal, dat meer noodig is geweest door
de toevoeging van de 15 ¢ M3 salgeterzuur, en dit verschil te vermenigvuldigen met
0,4, als 0,5 gram stof en met 0,8 als 0,25 gram gebruikt is.

De bepaling van de correctie voor het salpeterzuur geschiedt door, volgens boven-
staand voorschrift, 25 ¢ M3. KH, PO, oplossing te titresren na toevoeging van 15
¢.M?, salpeterzuur en het resultaat te noteeren.

Vervolgens voegt men bij dezelide vioeistof nogmaals 25 ¢. M2, KH. PO,-oplossing
en titreert opnieuw volgens het voorschrift, doch met weglating van het salpeterzuur.

Het verschil dezer twee titraties is de correctie.

De te titreeren vloeistoffen moeten vrij zijn van organische zuren en geen groote
hoeveelheid arseen- of kiezelzuur bevatten.
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C. Gewijzigde methode Pemberfon.

Benoodigde reagentin:

1% molybdeencplossing, verkregen door 90 gram ammoniummolybdaat in zooveel
waler op te lossen dat bijna een volume van 1 liter verkregen wordt, waarna een
paar druppels geconcentreerde ammonia toegevoegd worden en vervelgens het vo-
lume op 1 liter wordt gebracht.

Na 12 uur wordt deze oplossing gefiltreerd; zij mag niet gebruikt worden indien
ouder dan 3 weken,

2. een verzadigde oplossing van ammeoninmnitraaf in water;

30, salpeferzuar, verkregen door menging van 1 liter salpeterzuur, s.g. 1,40
net 1 liter water; *

4°.  zwavelzunr, bevattende per liter 5 gram H, SO, ;

5% ammoniumnitraat-salpeferzuur-zwavelzuarmengsel, verkregen door bif 15
liter ammeniumnitraatoplossing, als vermeld sub 2, te voegen 2,5 liter water, 1 liter
salpeterzuur, als sub 3 en 1 liter zwavelzuur als sub 4;

6" zwavelzuar van 0,3422 normaal;

70 kali- of natronloog van 0,3422 normaal;

8. phenclphtaleineoplsssing, verkregen door 1 gram op te lossen in 100 c. M=
alkohol van 60 percent. -

Uitvoering der analyse.

Uit de phosphorzuuroplossing, verkregen als omschreven bij de molybdeenmethode
sub # of sub b, worden zooveel ¢. M3, in cen bekerglas van Jena-glas gepipetteerd dat
9 tot 20 milligram phosphorzuur (. O.) in bewerking wordt genomen, waarna 60
¢. M2, van het ammoniumnitraat-salpeterzuur-zwavelzuurmengsel (zie sub 5) worden
toegevoegd.

Men verwarmt nu op een kopergaas totdat de vlgeistof juist kookt (d.w.z. totdat
de dampbellen de oppervlakte tereiken), laat 1 minuut atkoelen, voegt onder om
reeren in eens (niet druppelsgewijze) 10 ¢. M3, molybdeznoplossing toe, laat het neer-
slag grootendeels bezinken, voegt dan na ongeveer 1 minuut onder omroeren nog
5 ¢.M3% molybdeenoplossing tee en filtreert na 7 minuten de boven het necrstag
staande vloeistof af.

Het neerslag wordt vervolgens door opgieten van water en decanteeren 5 & 6 maal
in het bekerglas uitgewasschen en vervolgens op het filter gebracht, waarna nezrslag
en filter met water uitgewasschen worden totdat de zure reactie ten opzichte van
lakmoespapier is verdwenen (lakmoespapier brengen achter tegen het filter).

Het filter met neerslag wordt nu weer in het bekerglas gebracht, ongavezr 50 c. M2
water tocgevoegd en onder voortdurend rcaren met een glasstaaf (met caoutchouc
ringetje), waarbij het papier tot een papje wordt aangeroerd, zooveel 0,3422 normaal
loog toegevoegd, dat het gele neerslag oplost. Een overmaat van enkele ¢. M. loog is
geoorloofd. Vooral moet er op gelet worden, dat de aan het filtreerpapier gehechte .
deeltjes van het gele neerslag worden opgelost. Dit bereikt men door wrijven tegen
den wand of door de stukjes er uit te halen en er loog op te druppslen.

Men voegt nu engeveer 5 druppels phenolphtaleine-oplossing toe en titreert terug
met zwavelzuur van 0,3422 normaal, totdat de rooda kleur juist is verdwenen; door
één druppel loog wordt de vlceistof weer rose. Hiermede is het eindpunt bereikt. Het
verschil tusschen het aantal ¢.M3. loog en zuur geeft, omgerekend op 100 mitligram
stof, direct het percentage P2 Os: aan.
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D. Methode von Lorens.

Benoodigde reagentién:

1°. sulfaat-molybdeenoplossing, bereid als volgt: 100 gram ammoniumsuliaat
wordt in . salpeterzuur, s. g. 1,36, opgelost tot | liter. Eveneens wordt 300 gram
ammoniummolybdaat opgelost in water tot 1 liter.

Na afkocling wordt de molybdeenoplessing in een dunnen straal, onder voort-
durend omrceren, geschonken bij de ammoniumsulfaatoplossing.

Na 48 uur wordt de oplossing gefiltreerd en daarna in het donker bewaard

2% zwavelzvuarfiondend salpeterzuur, bereid door bif 1 liter salpeterzuur, s. g
1,20, te schenken 30 ¢. M2 zwavelzuur, s. g. 1,84, '

3° oplossing van emmoniamnitraat in water (2 = 100). Ingeval de oplossing
niet zuur reageert, worden per liter een paar druppels sterk salpeterzuur toegevoegd ;

4*.  alkehiol van 90—95 voluumpercenten ;

5% gether, waarvan 150 c¢. M2 althans nog ongeveer 1 ¢.M3*. water kunnen op-
nemen;

6% aceton, s. g. 0,8, welke vrij van aldehyde moet zijn.

" Uitvoering der analyse.

Van het filtraat, verkregen als bij de molybdesnmethode, modificatie a. of 5., wor-
den 10 c. M2, waarin hoogstens 0,050 gram P’. Os aanwezig mag zijn, in een beker-
glas van Jena-glas overgebracht en, na toevoeging van 40 ¢.M® zwavelzuurhoudend
salpeterzuur, verhit totdat de vloeistof begint te koken. Na het bekerglas gedurende
ongeveer 10 seconden omgeschud te hebben, zoodat de wanden van het glas niet
oververhit zijn, wordt 50 ¢. M3 sulfaatmolybdeenoplossing in eens (niet druppels-
gewijze) toegevoegd, waarbij er op gelet moet worden, dat de sulfaatmolybdeenoplos-
sing den wand van het bekerglas niet aanraakt. Nu laat men hoogstens 5 minuten
rustig staan en schudt dan een halve minuut flink om.

Het neerslag wordt na 2-—18 uur gestaan te hebben (bij oplessingen met minder
dan 0,003 gram P.Qs 12—I18 uur) door €en filterkroes gefiltreerd, eerst uitge-
wasschen met ammoniumnitraat, daarna met alkohol en ten slotte met aether *). Na
den kroes voorzichtig te hebben afgedroogd, wordt deze gedurenda een half uur ge-
plaatst in een ruimte bij 10C—200 millimeter luchtdruk en daarna gewogen.

P2 Oy = 0,03205 maal de gevonden hoeveellieid neerslag.

*) In plaats van met alkohol en aether, kan ook met aceton worden uilgewasschen,
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Bepaling van kali.

Hierbij kunnen worden toegepast:

1°. de reductiemethode, door reductie van het kalium-platinachloride en weging
als platina; ‘

2*. de platinamethode door weging als kaliumplatinachloride;

3°. de overchloorzuurmethode door weging als kaliumperchloraat.

Benoodigde reagentién:

1°. een waterige oplossing van plafinachioride, bevattende 1 gram platina op
10 c. M2, welke geheel vrij is van platinachloruur en van salpeterzuur en die door
herhaalde indamping met water van het overtollige zoutzuur bevrijd is; -

20, een oplossing van‘bariumcbloride in water (122 = 1000);
3n caldumox}da of calciumliyaroxyde in poedervorm, |

4. een oplossing van overcfiloorzuur, s.g. 1,12;

5. alkohol van 80 en 96 voluumpercenten

60, alkoliolische cverchloorzuuroplossing (10{) ¢. M3, alkohol van 96 voluum-
percenten te vermengen met 1 c.M? van de oplossing sub 4);

70 acether;
8% zowtzuur van s. g 1,125 (25 percent);

99, een oplossing van natn'nmform:'adt ter sterkte van 10 percent
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Behandeling voor de reductie-methode.
(Voor alle kalihoudende mestsioffen).

A B.
In water oplosbare kali. ' In mineraalzunr oplosbare kali.

Men kookt 10 gram der stof in een Men kookt 10 gram der stof in een
kolf van '/, liter, gedurende */» uur met kolf van 1/, liter met 75 ¢. M3, zoutzuur
ongeveer 300 c.M* water en 1 cM? en 125 ¢.M2. water gedurende /> uur.
zoutzuur. . Na bekoeling wordt aangevuld tot /s

Na bekoeling wordt aangevuld tot /s | fiter en gefiltreerd.
liter en gefiltreerd. : Is de meststof silicaat-houdend, dan

worden 100 ¢. M3, van het filtraat tot
droog ingedampt ea eenigen tijd op het
waterbad scherp gedroogd. Het residu
wordt in water, dat met een paar drup-
pets zoutzuur zwak zuur gemaakt is,
opgenomen en ongeveer 10 minuten ge-
kookt. Na afkoeling ‘wordt aangevuld
tot 100 . M?. en gefiltreerd.

50 ¢. M2 van het filtraat verkregen volgens' A of B, worden na toevoeging van
L.c. M3, zoutzuur tot droog ingedampt. _

Zijn ammoniumzouten of organische stoffen aanwezig, dan worden deze door
zacht gloeien verwijderd *).

Het residu wordt in water, dat met een paar druppels zoutzuur zwak zuur is
gemaakt, opgenomen, in een kolfje van 100 ¢.M3, gebracht, aangevuld en zoo noodig
gefiltreerd.

50 c.Ms3. van de aldus verkregen oplossing worden verder behandeld, als bij de
reductiemethode is voorgeschreven (Zie bladzijde 19).

*) Om verviuchtiging van kaliumchioride te voorkomen, is het dceltreifend de schaal
hierbij op een pijpesteelen drichoekje te plaatsen en deor heen en weer bewegen der vlam
er voor te zorgen, dat de schaal plaatselijk niet te hoog wordt verhit.
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Behandeling der enkelvoudige mesistoffen (kalizouten),
voor de platina- en de overchloorzuurmethode.

A

In water oploshare kali.

10 gram der stof wordt in een koll
van '/: liter met ongeveer 300 ¢ M?
water en 1 ¢ M3 zoutzuur t); uur ge-
kookt. Na bekoeling wordt aangevuld
tot /2 liter en pefiltreerd.

B.

In mineraalzunr oplosbare kali.

« 10 gram der stof wordt in een kolf
van 1/, liter, gedurende %/; uur met 75
c. M3, zoutzuur en 125 ¢ M3, water ge-
kookt. Na bekoeling wordt aangevuld
tot ¥/, liter en gefiltreerd. ‘

Bij meststoffen, die geen kiezelzuur
bevatten, dampt men 100 cM? tot
droog tee in, neemt de rest op in water
onder toevoeging van een paar drup-
pels zoutzuur, vult aan tot 100 c. M2
en filtreert. :

Is de meststof silicaathoudend, dan
worden 100 ¢ M2 van het filtraat tot
droog ingedampt en ecnigen tijd op het
waterbad scherp gedreoogd. Het residu
wordt in water, dat met een paar drup-

© pels zoutzuur zwak zuur gemaakt is,

opgenomen en ongeveer 10 minuten ge-
kookt. Na afkoeling wordt aangevuld
tot 100 ¢.M3. en de oplossing gefil-
treerd.

Van het filtraat, verkregen volgens A of B, worden genomen 50 ¢. M*. of bij hoog
percentige kalizouten 25 ¢. M™. en in de kookhitte het zwavelzuur met de oplossing van
* bariumchloride, welke druppelsgewijze toegevoegd wordt, neergeslagen, zoodat
slechis een zeer geringe overmaat bariumchloride gebruikt wordt.
Na bekoeling wordt aangevuld tot 100 ¢. M®. en gefilireerd.
50 ¢.M® van het filtraat worden verder behandeld, als bij de platina- of over-
chloorzuurmethode is aangegeven (Zie bladzijde 19).
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Behandeling der samengestelde meststoffen, voor de
platina- of voor de overchloorzuurmethode.

A B.
In water oplosbare kall. In mineraalzuur oplosbare kali,

Men kookt 10 gram der stof in een 20 gram der stof wordt in een koif
kolf van ¥/, liter gedurende */> uur mef van 1z liter gedurende */; uur met 150
ongeveer 300 ¢. M3 water en 1 ¢. M c. M2, zoutzuur en 250 c. M3, water ge-
zoutzuur. keokt.

Bij de aldus verkregen vloeistof voegt Na bekoeling wordt aangevuld tot /2
men in de kolf 10 gram calciumoxyde liter en gefiltreerd. 100 ¢. M?, van het
of 15 gram calciumhydroxyde en kookt filtraat worden tot droog ingedampt
een kwarlier of zooveel langer als noo- en, zoo noodig ter verwijdering van
dig is om alle ammoniak te verdrij- het kiezelzuur, eenigen tijd op het wa-
ven *}. terbad scherp gedroogd. Het residu

Na bekeeling wordt tot 1/, liter aan- wordt in water, dat met een paar drup-
gevuld en gefiltreerd. pels zoutzuur zwak zuur gemaakt is,

Zijn nilraten aanwezig, dan worden opgenemen, ongeveer 10 minuten ge-
IGO0 ¢. M2 van het filtraat met zoutzuur kookt en na afkcelen aangevuld tot 100
drooggedampt en na opname van het ¢.M* en gefiltrezrd.
residu in water, dat met een paar drup- 50 ¢.M* van dit filtraat worden in
pels zoutzuur zwak zuur gemaakt is, tot een kolfje van 100 ¢ M*, gebracht en na
100 ¢. M2, gebracht en zoo noodlg ge- toevoeging van 1 gram calciumoxyde of
illtreerd 1,5 gram calcium-hydroxyde gedurende

een kwartier gekookt of zooves! langer
als noodig s om alle ammoniak e ver-
drijven *).

Na afkceling wordt aangevuld tot
10C¢ ¢. M2 en gefiltreerd.

C. Zijn ammoniumzouten en(of) organische stofien aanwezig, dan worden 50
c. M2 van het filtraat, verkregen volgens A of B in zen platinaschaal drooggedampt
en deze stofien door zacht gloeien verwijderd * ) Het residu wordt in water, dat met
een paar druppels zoutzuur zwak zuur gemaakt is, opgenomen, gﬂf;lneurd en uit-
gewasschen met warm water.

De volgens A, B of C verkregen oplossing wordt ter verwijdering van het sulfaat,
met hariumchlorideoplossing behandeld als bij de enkelvoudige meststoffen is aan-
gegeven.

50 ¢. M2, van het filtraat worden fen slotte behandeld als bij de platina- of over-
chloorzuurmethode is aangegeven (blz. 19).

*) Bevat de stof veel organische testanddeelen, of veroorzaakt een kleirere hoeveelheid
crganische stof een lastig schuimen bij het koken met kalk, dan wordt niet gekookt en de
ammoniak verwijderd, maar cp een kieine vlam of in een kokend waterhad gedurende een
half wur gedigereerd, waarbij nu en dan wordt omgeschud.

**) Cm vervlucht;gmg van kaliumchloride te voorkomen, is het doeltreifend de schaal
hierbij op een pijpesteelen driehoek te plaatsen en door heen en weer bewegen van de vlam
er voor te zorgen, da de schaal plaatselijk niet te hoog wordt verhit,
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Omschrijving der- reductie-, platina- en
overchloorzuurmethode.

1. Reductiemethiode. 2. Platinamethode.

De oplossing (= %/ gram der stof) - De oplossing (= [ gram, resp.
wordt met 10 ¢. M2, oplossing van pla- 1)y gram der stof) wordt met 10 c. M2,
tinachloride tot bijna droog ingedampt, respectievelijk 5 ¢ M2 - platinachloride-
met alkohol van 80 voluumpercenten oplossing, tot bijna droog ingedampt.
aangeroerd en met behulp van een van Na afkoeling wordt ongeveer 15 ¢. M2
gummi voorzien staafje gewreven om 80 percentigen alkohol toegevoegd en
de grootere kristallen fijn te maken en de kristalmassa met behulp van een van
op het filter met alkohol van 80 per- gummi voorzien staafje goed fijn ge-
cent uitgewasschen. wreven. Het aldus verkregen praecipi-

Het neerslag wordt daarna opgelost taat laat men een poos staan om het
in warm water en de oplossing in 50 daarna te brengen op een bij 120° ge-
¢.M?* oplossing van natriumformiaat droogd klein filter of in een filterkroes
gebracht en gekookt tot volledige re- {waarbij herhaalde malen met kleine
ductie is waar te nemen. hoeveelheden alkohol van 80 percent

Vervolgens wordt met een paar drup- wordt fijugewreven en gedecanteerc
pels zoutzuur zuur gemaakt, het gere- vG6r dat het praecipitaat op het filter
duceerde platina op het filter gebracht wordt gebracht); eindelijk wordt het
en met koud waler, waaraan een paar uitgewasschen, eerst met 80-percentigen
druppels zoutzuur zijn toegevoegd, uit- alkohol, daarna met aether en vervol-

" gewasschen, waarna het met het filter gens bij 120¢ tot constant gewicht ge-
wordt verascht en gewogen. droogd en gewogen.

Kali = 0,4837 maal de gevonden Kali = 0,194 maal de gevonden hoe-
hoeveelheid platina. ‘ veelheid kaliumplatinachloride.

3. Overchloorzuurmetiiode.

De oplossing (= '/, gram, resp. 3/, gram der stef) wordt in een donker gegla-
zuurd porceleinen schaaltje met 6 c M3, respectievelijk 3 ¢ M?® overchloorzuur-
oplessing zoolang ingedampt, tot de reuk naar zoutzuur verdwenen is en witte nevels
van overchleorzuur zich teginnen te ontwikkelen. '

Na afkoeling wordt ongevesr 5 ¢.M3. van de alkoholische overchloorzuuroplossing
toegevoegd, de droogrest met behulp van een van gummi voorzien staafje goed fijn-
gewreven en na bezinking de vloeistef door een vooraf bij 120° gedroogd en gewogen
tilter (diameter circa 5 ¢.M.) of filterkrces gefiltreerd.

" Deze bewerking wordt minstens 3 maal herhaald en daarna het neerslag in zijn
geheel op het filter, respectievelijk in den filterkroes, gebracht en verder uitgewas-
schen met alkoholische overchloorzuuroplossing.

De totale hoeveelheid gebruikte alkoholische overchloorzuuroplessing bedrage niet
mecr dan 40 ¢. M3,

Ter verwijdering van den zuren alkohol wordt, bij gebruik van een filterkroes, na-
gewasschen met 705> weinig mogelijk, hoogstens met 10 ¢.M*. alkohol van 96 percent
en, bij gebruik van een filter, met ongeveer 30 ¢. M2 06 percentigen alkohol of de-
zelfde hoeveetheid van een mengsel, bestaande uit gelijke deelen alkohol en aether;
daarna gedroogd bij 120° tot constant gewicht. | .

Kali = 0,340 maal de gevonden hoeveelheid kaliumperchloraat. .
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Bepaling van calciumcarbonaat in mergel.

Benoodigde reagentién;
1 ijsazijn,
2% een standeardpoeder van volkomen zuiver en droog calciumearbonaat.

Toestellen:
twee geheel gelijke Scheiblerapparaten.

Uitveering der analyse.

20 gram der stof wordt zeer fijn gewreven en daaruit de voor het onderzoek be-
noodigde hoeveelheid genomen, welke wordt gekozen naar het volumen koolzuur, dat
in het apparaat kan worden gemeten.

Dez2 hoeveztheid wordt in een kleinen mortier met 2 ¢ M3, water flink fijngewreven,

De verkregen suspensie wordt voorzichtig in de ontwikkelingsflesch van een Schei-
blerapparaat afgeschonken, waarna het fijnwrijven en afschenken met zeer kleine
hoeveetheden water zoo vaak wordt herhaald, tot alle stof in d= flesch is overgebracht.

Voor deze bewerking moet totaal 1G ¢ M. water worden gebruikt. Daarna wordt
4 ¢.M?, ijsazijn in het bekertje gebracht en de ontwikketingsflesch gesloten.

Na ongeveer 10 minuten wordt op nul ingesteld en het toestel gesloten, vervolgens
het zuur uit het bekertje bij de stof gebracht en zoolang geschud, tot geen gasont-
wikkeling van beteckenis meer plaais heeft *).

Na minstens 10 minuten wordt het gasvolumen afgelezen en opnieuw geschud.
Deze bewerking wordt zoolang herhaald, tot de koolzuurontwikkeling volkomen is
geéindigd.
~ Gelijktijdig wordt een hoeveslheid zuiver gepraecipiteerd calciumcarbonaat, als
noodig om een ongeveer gelijk volumen koolzuur te entwikkelen als de stof waarin
het gehalte aan calciumcarbonaat bepaald wordt, in het andere apparaat gebracht
met 10 ¢ M2 water en vervolgens met 4 ¢.M® ijsazijn behandeld als boven om-
schreven. : :

Uit de afgelezen volumina en de gebruikte heeveelheden stof wordt het gehalte aan
calciumcarbonaat berekend. :

*) De ontwikkelingsflesch mcet bij het schudden slechls aan den hals worden vastge-
houden, terwijl bij de cirkelende beweging de viczistof nist tegen de stop mag komen.

Bepaling van calciumoxyde en calciumhydroxyde.
in ongebluschte en gebluschte kalk.

Benoodigde reagentién:’
1o, Vo normaal zaur, .
20, phenolphtaleineoplossing, verkregen door 1 gram op te lossen in 100 c. M.
alkohol van 60 percent.

Uitvoering der analyse.

5 gram der stof wordt met 5 liter water in een stopilesch gebracht; daarbij wordt
de kalk met een deel van het water zorgvuldig en zoo vlug mogelijk in een mortier
zzer fijn aangewreven, en zoo bij portién in de flesch geslibd. Men laat 24 uren staan
onder herhaald krachtig omschudden, waarna 250 ¢.M?. worden afgepipetteerd en
met /o normaal zuur getitreerd, met phenolphtaleine als indicator. Deze bewerking
wordt herhaald totdat na 24 uren de titer constant is gebleven.
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Bepaling van perchloraat in Chilisal‘peter.

Benoodigde reagentién :

19, Zilvernifraafoplossing van bekende sterkte;

2% gmmoniumsulfocyanideoplossing van bekende sterkte;
3. koud verzadigde oplossing van ferri-ammonium-sulfaat;
4% salpeterzunr s. g. 1,317.

Toestel:

een koperen kroes met een middellijn van ongeveer 5,5 ¢.M. en een hoogte van
8 ¢.M,, voorzien van een goed sluitend deksel.

Ulitvoering der analyse.

100 gram Chilisalpeter wordt opgelost met water tot /2 liter.

In 50 c¢.M2. dezer oplossing bepaalt men het chloor, gebonden als chloride, door
titratie volgens Volhard. ‘ ' '

Tegelijk worden 50 c.M? der oplossing tot droog ingedampt, de droogrest bij
©120° gedroogd en vervolgens gebracht in den koperen kroes. :
"~ .Om den kroes hangt een asbesten ring, aangebracht ter halver hoogte van den
kroes. ,

Men verhit gedurende 7—8 miinuten den kroes met de blaasvlam, z44, dat de vlam
losdrecht tegen den bodem aanspeelt en zoo ‘weinig mogelijk den zijwand raakt.

Als er dampen beginnen te ontwijken draagt men zorg de vlam wat te temperen.

Men lost, na atkceling, den inhoud van den kroes in heet water op, spoelt het
schaaltie waarin men de 50 ¢.M?. der oplossing heeit verdampt met wat water uit
en voept dit er bij, brengt na afkoeling tot 250 ¢. M2, en filtreert.

Bij 200 c. Me, filtraat voegt men 16 c. M®. salpeterzuur, s. g' 1,317, en kookt 10 &
15 minuten, in elk geval zoolang tot de vlocistof kleurloos is geworden.

Na afkoeling wordt volgens Volhard het chloor getitreerd.

Uit het verschil der chloortitraties (véér en na gloeien), welke beide geheel op
dezelfde wijze behooren te geschieden, berekent men het gehalte aan kaliumperchlo-
raat.
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Bepaling van ijzer- en aluminiumoxyde.
" Methode Glaser- Jones-Stutzer-Vogel.

( Bif natuurlijk phosphaat),

Benoodigde reagentién:

1% salpeferzuur van 1,317 5. g.;

2% verdund salpeterzaur (20 ¢.M* zuur van 1,317 s. g, en 1000 ¢ M?, water);

30 zowiznur van 1,125 s.g.;

40 verdund zwaevelzunwr (1 = %),

5% glkchol van 96 voluumpercenten ;

6% walerige cplossing van methyloranfe (1 = 1000);

70 molybdeenoplossing als bij het onderzock op phosphorzuur velgens de molyb-
deenmethode (A sub 1); .

8%, ammonia van 20 percent; ’

Qv,  walerige oplossing van nafriumacefant (1 = 100);

100 walerige cplossing van ammoniumanitraaf (10 = 100).

Uitveering der analyse.

- 10 gram der tot poeder gebrachte stof wordt met 35 c. M5, salpelerzuur, 30 ¢. Ms.
zoutzuur en 5 ¢. M? water, in een kelf van 500 ¢. M?. gedurende een half uur zacht
gekookt. Na aanvulling en filtreering worden 50 ¢. M3, der oplossing in een bekerglas
tot op de helit ingedampt, terwiji de vloeistof nog warm is 10 ¢. M3, verdund zwavel-
zuur en 150 ¢.M®. alkohel van 96 percent toegevoegd en flink geroerd. .

Na minstens 3 uren wordt het calciumsuliaat op cen zuigfiiter van 11 e M, dia-
meter gebracht en zoolang met alkohol uitgewasschen totdat de waschalkoho! methyl-
oranje niet meer rood kleurt. Het filtraat met den waschalkohol worden in een kolf
volgens Erlenmeijer van ongeveer 450 c. M3, inhoud gebracht, de alkohol zoo volledig
mc;(ge!lijk afgedestilleerd en het residu met 10 c. M2. salpeterzuur eenige minuten zacht
gekookt. : :

Daarna voegt men ongeveer 100 ¢. M3, waler toe, verhit tot koken en slaat, met een
tamelijke overmaat ammonia, ijzer en aluminium als phosphaten neer.

Men laat nu tot den volgenden dag overstaan, waarbij zich tevens magnesium-
ammoniumphosphaat in kleine kristallen tegen den wand afzet, en filtreert. Het op
het filter gebrachte neerslag wordt twee keer uitgewasschen met een heete één-per-
centige oplossing van natriumacetaat, welke met ammonia even alkalisch is gemaakt.

Trechter met filter worden op een kolf volgens Erlenmeijer van ongeveer 300 ¢. M2,
geplaatst en de inhoud van het filter opgelost in de molybdeenoplossing door deze
er langzaam op te druppelen, waarbij men voor elke vijf percent ijzeroxyde en alu-
minivmoxyde 50 c. M*, dezer oplossing gebruikt.

Nadat het filter nog met een weinig verdund salpeterzuur is nagewasschen, wordt
de inhoud van het kolfje even opgekookt, het gele neerslag dadelijk aigefiltreerd, met
ammoniumnitraatoplossing uitgewasschen en uit filiraat en waschvloecistof in de
warmte met ammonia het ijzer en aluminium als hydroxyden neergeslagen (na neu-
tralisatie moet nog minstens 10 c¢.M®. ammeonia worden toegevoegd).

Nadat even is opgekookt en het neerslag zich afgezet heeft, filtreert men heet en
wascht met een één-percentige oplossing van ammoniumnitraat, welke met ammonia
zwak alkalisch is gemaakt, na. ‘

In een platina kroes wordt verascht, daarna 5 minuten gegloeid in de blaasvlam,
en gewogen als Fe, 0s + Al: 0. . -
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Bepaiing van fijnmeel.
(Bij Thomasphosphaafmeel en natuurlijke phosphaten).

Toestellen:

1. een zeef n° 1 met ronde openingen van 1,5 m. M. middeilijn;

20, een draadzeef n®. 2, van minstens 20 ¢. M. middellijn met een onderlingen
afstand der draden van 0, 17 m. M., dus met een grootte der mazen van 0,029 m. M2,
Dit is draadzeef N° 100 van Amandus Kahl te Hamburg.

Uitvoering der analyse.

Het geheele monster gaat eerst door de zeef n® 1; de stukjes, die achferblijven
en tegen een zachte drukking met den vinger bestand zijn, worden gswogen en bij
de berekening van de fijnheid als waardeloos in rekening gebracht.

Uit het aldus gezeefde deel wordt een poed gemiddeld monster van 50 gram ge-
nomen en dit gedurende een kwartier machinaal gezeefd door zeef n® 2; het achter-
blijvende wordt fewogen en daarmede de fijnheid berekend, met inachtneming van

het gevonden waardelooze.
" Bij natuurlijke phosphaten wordt een gedeelte van het door zeef n®, 1 gegane een
half uur lang bij 100° gedroogd en van de gedroogde stof 50 gram afgewogen,
gezeefd en daarna de fijnheid als boven bepaald.

‘Deze methoden van onderzoek zijn voorgesteld door het college van directeuren
der Rijkslanabouwproefstations ingevclge arf. 61 van het Koninklijk besluit van
6 September 1015 (Staatsblad n® 387) tof regeling van den dienst der Rijksland-
bouwproefstations en vasfgesteld, ingevolge helzelfde arfikel, door den Directenr-
Generaal var den Landbouw bij beschikking van 6 December 1918, Directie van den
Landbouw, n® 15267, 2¢ afdecling.
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