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g luchtdroge grond worden met 1000 oc water ( verminderd met het bij
108 ° c. mmkmdc vocht) 2 dagen gesshud. Na bexinken de vioeistof
athevelen en dese vervolgens filtreersn. Het riltrast wordt hierna het
“waterig extract” genocemd. |
Bi) deme beshandeling gean naast eshige humusachtige bestanddeeden wnl. in
opleasing Chloriden, Sulfaten en Nitraten van Ca=~ Mg- K en Na.

1500 ce geds, HpO worden met COp versadigd en tot 6000 es verdund.

1500 g grond worden met 6000 c¢ water dat voor 1/4 verzadigd is met COp
in een goed sluitende stopflesch 3 dagen geschud. Men laat besinken,
giet 2/3 van de vlceistof { = 1000 g grond) soo helder mogelijk af en

' filtreert dese oplossing deor sen dubbel filter, waarbij men de trechter
afdekt met een horlogeglas. o

Ben deel van het filtreat dampt men in esn platina schaal in en droogt
bij 125 © C en weegt. '
Hieruit berekent men het totaal gewioht van de atof die in de oplossing ‘
gegaan is. Na gloeien en herhaalde malen voorsichiig naglosien met

(NHy )pC03 vindt men het gewicht van de minerals stef die in oplossing
gijn gegean. |
Dese glosirest kan ook voor de verdere bepaling als uitgang dienen.
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Ee BERADOSLINGE NAS KO HECe NG04

As-vrij, want as belnvloedt POy bep.

760 g grond worden met 1500 e 26 % as~vri) HC1 48 uur bij kemertem-
peratuur geachud. Bij aanwesigheid van veel carboneat meer HC1l nemen,
585, dat na inwerking op de carbonaten op 1 gew. 4l. luchtdroge grond
steeds 2 vol. 41 n 25 % HC1 asnwesig sijn. |

Men dekanteert 1000 e¢e ( = 500 g grond), dampt in op het waterbadl ionder
toevoegen van een weinig HNO3 ( Fe** — Fe'** en oxyd, van de organisc
bestanddeelen) tot droog en dmt» herhaalde malen met HCl droog ter ag-
scheiding ven SiOge. De droogrest neemt men op, verd. HCl, vult aan tet
1000 oe¢, filtreert ( S10g) en bepaalt in het filtrast in 3 portiess

1. Pe, AL, Mn, Ca en Mg-souten

2. 504 en Alkalidn | Zie blx.  e.v.

3. Mphut ) '

Het soutzure extract.
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180 g grond wordt in 750 ce erlemeyer bedeeld met 300 e¢ 30 % HCL

( §+ 1.15) en onder voortdurend omschudden tot koken verhit en aan een
terugvloeikoeler gedurends 1 uur gekookt. Na afkoelen overgespoeld in
ean liter maatkolf en aangevuld. |

Ha filtreeren legt men een bepaald volume van het filtraat voor en
anslyseert als sub. o.




De onopl. rest van sub d. wordt na drogen gewogen en hiervan een deel
gebruikt ter entsluiting met gec. HyS0;, waarvoor het monster in een
Pteachaal met gec. HgBO, tot een dunne brij wordt asngercerd wasrna het
HgSO, op kleine vlam wordt uitgedreven. Dit herhaalt men nog 2 x.

Het residu wordt met HCl enkele malen drooggedampt, gedroogd, met HCl-
houdend water opgencmen en gefiltreerd. In het filtraat worden Al - Fa,
Cay Mgy K en Na bepaald als sub. ¢. In het residu bevinden sich 510y,
sand en Silicaten. .

Door koken met NapCO3 wordt het opgesloten kiezelsuur in oplossing ge~
bracht, zoodat in het residu nog kwartssand en silicaten aamwezig xijn.
Dit residu wordt na drogen en verasschen van het filter gewogen in een
Agaath~mortier verwreven,

Een deel hiervan dient ter ontsluiting met HF.

Men brengt een afgewogen hoeveelhelid residu sub. e+ in een Pt-schaal,

bevochtigt met ‘nm en overgiet hierna met Geo. HF. Men laat 2 - 3 da~

gen staan en roert van tijd tot ti1jd met een Ptespatel om, totdat de

massa brijachtig geworden is. Vervolgens wordt het gevormde SiF, eop

het waterbad uitgedreven en tot droog ingedampt, enkele druppels gec.

N804 toegevoegd en ctmpt op een kleine viam. Het residu wordt in

HCl-houdend water opgenomen en gekookt, wanneer niet alles oplost, fil-

treert men en bshandelt het residu opnieuw met HF.

In de veresnigds riltraten worden Al -~ Ca ~ Mg ~ K e Na bepaald als
sub. @
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Deze bepaling is niet sonder bedenkingen.

10 g grond werden gedroogd bij 140 © C. waarbi) men aanneemt dat het
vocht + het chemisch gebonden water veRdwijnt en er met de organische
stoffen niets gebeurt. ( Bi) geengrond en andere hmwukn grendsn is
dit laatste seker niet het geval). :
Vervolgens gloeit men en enkels malen swak nagloeien met (m )gcoau
Men heef't dues

& Voghte

b. Vocht ¢ Chemisch gebonden water.

¢. Gloeiverlies door organische stof.

10 g grond ( 2 wur bij ms"c. gedroogd
moffeloven, waarvan de toptemperatuur 1000 © C. is.
Hierbij verbrandt alle organische stof, alle chemisch gebonden water
verviuchtigt, CaCOg3 —— Cal + COge, on sulfiden ontleden. |
Het gloeiverlies wordt als "humua™ aangerekend waarbi) een correctie
aangebracht wordt voors
1. CaGOy - C80 + COp. m-mmm_ubrmns
van het m:;
BiJ gronden met mesr dan 1/2 % CaCOy serst voorbehandelen met verdund
mmg e CB(NO5) 020
Bi) kleigronden wordt 6 % van het klei % in mindering gebracht.

3. B4) hunusarms gronden kan men het chemisch gebonden water in mindering

brengen. |
4. Correctis voor NaCl en/of sulfide.




500 mg fijngewreven grond wordt in esen erlenmeyer van 300 e¢ bedeeld met
200 co 0.1 N K MnOg en 10 oc N NS0, en goed omgeschud.
De erlenmeysr wordt met ingeplaatste thermometer op sen goed kokend
waterbad geplaatat. Nu wordt te rekenen vanaf het tijdstip, waarop de
kolf sen temperatuur van 90 © C bereikt hicft nog 80 minuten op het wa-
‘terbad verwarmd. Hierbi) wordt de kolf elke 10 minuten krechtig omge-
sehud. Na toevoeging van 20 ce Hy80, 1 s 10 en 80 ce 0.2 N ( COOH)g
wordt sachtjes opgekookt ot al het bruinsteen verdwenen is.
¥a afkoeling op £ 70 © C wordt de overmaat ( M)guw.wxm‘
tervggetitreerd.
Bij i hmm:mg hwat men aans
19.44 ¢ Cul N KiiOg = 0.01 g Humus.

1.00 66 Oel N KMnOg = O.5144 mg Humus.

1,00 ¢¢ O.1 N KigOy = 0.10288 $ Humus.

HE P
PR &

Men lsat 20 g grond met 50 g ged. HgO $n nacht overstaan en be~
paalt van dese suspensgie met de chinhydron-elegtrode de pH.

" y
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In het waterig extract, verkregen door 30 g grond met 160 ce water te
Dodeelen en 18 uur te laten stasn, wordt na filtreeren de weerstand ge-
metan van de "Philosecoop” ( speciale uitvoering ven de brug van Wheat
atone). e |

Br is proefondervindelijk een verband gevonden tusschen "Geleidingsver-
mogen" en de "droogrest®. Men kan dus uit de gevenden weerstand in ta-
bellen de droogrest opzosken, Oorspronkslijk werd de droogrest bepaald
door 100 ¢¢ van het waterig extract ( filtraat) in te dampen in een
porceleinen schasl op het waterbad en te drogen bij 105 ° C, Het ge~
vonden gewicht 1s de droogrest.

ARBONAATGFHALTE o
De bepaling wordt verricht wvolgens Passon of Schedbler of met bshulp
van het appareat van Geiszler., BiJ) Passcn en Sgheibler doet men enke-
le bepalingen met 1g0 mg CaCOg pedts lsolsmsa le8mgrole 1.8 x
22,2 ew® COg = 40 ¢ COg van O © C. en 760 mm Hg. Hieruit berekent
men de factor om de aflesing van het apparaat om te rekenen op cmS van
0eC, 760 m M Hg. Uit de berekende volumina's van de monsters bers-

kent men tanslotte het % CgCO3 ven het monster.




met de Philoscoop.
( dompelcel factor £.10).

Wis® Zapd+ Veen W 18©° Zand+ Veen Tmnww corregti
klet klei mmr v/4 Weerstand,
_ . " t&ﬁm
- " ’ BT A S SO e
108600 0.08 0.03 414 OBl  0.60 16 0.911
7000 04038 OOk 397 0.63  0.62 164 0.926
B2BO ©  0.04 0.08 381 O.86 0.668 T 0.938
4200 008 0406 366 0.68  0.68 164 0.951
3600 0406 0,07 383 0.80 0.70 17 0.968
3000 0407 0,08 0 0.62  0.73 1% 0.984
2626 0«08 0.09 330 06k  0.76 18 1 .000
2400 0400 0.80 ago 0.66 0.78 184 1.014
2100 Ce10 0.12 310 0.68  0.80 19 1.081
1808 0.11 0.13 300 070 0.83 195 1.046
1760 Oelp 0.4 290 0.72  0.86 20 1.069
15688 Cel3  0.18 280 0.76  0.89 204 1.072
1600 Ould 0.17 270 0.78  0.92 21 1.068
1361 0.16 0.18 260 0.81  0.96 213 1.008
1236 0.17 0«20 2860 O.84 0.89 ag 1.109
1190 C.18 0.21 240 0.87 1.03 29k 1.188
1069 020 0.23 230 0.81  1.08 23 1.132
953 Ce22 0.26 280 0.96 1,13 233 1.143
865 024 C.29 210 1,00  1.18 2¢ 1.154
703 027 0.31 200 1.08 1.24 244 1.162
732 029 0.34 190 1.1 1.3) 25 1.171
680 0.31 C.36 180 1.17  1.38 28} 1.180
636 0s33 0.39 170 1.84 1.48 26 1.187
895 0s36 0.42 160 1,31  1.55 264 1.196
560 0438 O.d4 160 1.40  1.68 27 1.804
529 0+40 0.47 140 1.0 1.77 7% 1.211
501 042 OuedB 130 1.64 1.91 28 1.810
476 O.44 0.52 120 1.78 2,07
454 Oud? 0«66 110 1.98  2.26
423 Oud® 0.567 100 210 48
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ngp.g,m totaal zuur door ggggtig,(hthoae Daikuhara).
100 gram grond worden met 250 ce N KClwoplossing ( neutrasl t.0.v. P.P/)

1 uwur geschud.

Na bezinken wordt 125 ce helder afgeheveld ( gefiltreerd) opgekookt om :
het COo uit te drijven en na afkcelen getitreerd mt%o NaCH op P.P.
Stel het verbruik yyee %O NaOH.

BiJ het residu in de sehudtlueh voegt men weer 125 ¢c N KUl-oplossing
en schudt weer 1 uur, ens. Stel het verbruik y2 ec § NaOH.

BilJ onderzoekingen is gebleken dat de afname van délgumﬂwincling
regelmatig afneemt., |

Daikuhdm berekent het totaalzuuwgehalﬁe van den grond uit de mvolgm-
detormnle. S=2(y1+M e |

Hierin is yj, de waarde van de eerste t.itratic Ay = yo = xy k 1is een
onatanta en is het quotient uit Ag en ‘\1’ Ay en Ag enz. meestal 0.85.

Meestal 13 de totale aciditeit 3 + 3.5 x yaot«r 6&11 dc mam, gevone

den uit do eerate titratie.

BiJ bmdéﬁng vindt dus het tumal suur door de eerste titratie yj, te
vermonigvuldigen met 3 + 3.5 | |

as In em waterig extract als bij de droogreat bepaalt men vaolgens Véluf
hard in 26 cc van het filtraat het Cl, 5 ce 0.05 N AgNO, 1s meestal
ruim voldoende overmaat. ‘
Het gevonden Cl wordt als NaCl berekend.
casé‘ toevoegen om een Nelder filtraat te krijgen en de humuskleur
wegoxydeeren met HpOp, 30 %.

be 300 g grond bedeelt met zooveel water dat in aanmerking genomen de
vochtigheid van de grond de totale hoeveelheid 800 ¢c bedraagt. Onder
herhasld omschudden laat men 48 uur pm, filtreert 460 c¢c af en
dampt dit filtraat onder toevoeging van wat NagCO, in tot 200 ec en
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hierin titrimetgisch of gewichtsanal. het Cl',

Smt de grond vesl organische stof, dan voegt men wat KiMnO, toe, kookt
opy filtreert en bepaalt in het filtraat het CL' na mensuren met HNO,
gravimetrisch. ' |



Met water gash slechts geringe hoeveelheden Anorg. gebenden in oplessing.
Met KClwoplossing mser, echter ook onvolledig n.l. een desl vm de ore
ganisch gebonden. |

Volgens KShler ( Zeitschrift f. angew. Ch. 42.192 1920) geaat men als
volgt te ém.

25 g grond worden in een 1jzersn kross met een KnCOy~oplossing van bee
kende sterkte goed doordrenkt, zoodat nog een leagle vlceistof boven
blijft staan.

Men dampt voorazichtig dreog onder voortdurend omroeren met een Np~spatel,
waarbij men sorg moet dragen dat de messa niet mmm, 800 BOO=
dig met een agaatspatel fijnwrijven en nu verder verhitten, totdat de
bodem van den kroea swak Boodglosiend ias.

Na afkoelen ( in afgedekte kroes) bedeeld mes met ged. water, verwamt
sachtjes en dekanteart. Dit herhaalt men 2 « 3 maal en filtreert ten
slotte af, |

In de verzamelde filtraten bspaalt men het #odiuu volgens de methode
von Fellanberg. Het filtraat wordt aangesuurd met HpS0, en de Joodswure
souten gereduceerd met een watsrige H,SO,-oplossing. Vervolgens oxy=-
deart met het KJ met NallOj-oplossing en schudt het afgescheiden Jgmet
chloroform uit. #et Jy wordt colorimetrisch bepaald. De standaardstof-
fen worden met K J gemaakt waarbi] evenveel water, NaNOg~oplossing en
CHCl, gebruikt worden. ;

BiJ grootere hoeveelheden kan men het J % beter titrimetriseh dbepalen.
Hiartos oxydeert men met Brzmm, kookt het Bry ult, afkoelen, X J
tosveegen eh na annzuren met enkele druppels verd. HpSO; titreert men
het afgeschéiden J met 1 / 100 ¥ NagS0,.

Man brengt esn correctie aan voor de titratie van een selfde hoeveelheid
K J« Opgeven als mg J' per g grond.
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In 100 ee filtraat van het waterig extract, scoals bij de droogrest,
wordt na aanzuren met HCl het sulfaat met BaCly als BasSOy neergeslagen.
Hierbi) vindt men alleen de als sulfaat mmzige swavel. Collofdaal
opgeloste humus wordt met HpS0g-vrij HgOp 30 % weggeoxydeerd.

On een indruk te krijgen van de z#awl in sulfide v?om asnwesig ( bd.v.
Ca, en FeS) gloeit men 20 g met water geixtrahserde gronden met KNaCO,
* K.Hcg + ¥gOe Na afkoslen nesmt men de mu in water op, voegt Bra
water toe cm eventusel sulfiet ____ sulfaat te oxydeeren, kookt sacht~
Jes, vervolgens wordt de overmaat Brg na HCl toevoegen nﬂtg&mkt m’
na flltreeren het 50, met BaClp neergeslagen. Deze methods 1s echter
niek goed bruikbaar wanneer groote hoeveelheden gips amwesig sijn.
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BiJ afwesigheid van galpeterzuur wordt de totaal X v‘lzuui Kjeldahl
bepaald, Van Humuse- en Veengrond legt men 1~23ww,mmmn¢h-; ,
tige zandgrond 2 - 5 g en van gemiddelde bouwgrond & = 10 g.

Toev. b.v. 8 g Seleenmengsel of 1 g Hg of KpSl, en 20 - 25 ce geoc.
HpSOge co |
Overdestillesren o verdwmen en alkalisch maken in overmast ¥ HpsO,. |
B1J aapwesigheid ven HNO, dan bezigt men de methode Jodlbauer.

Dexe methode berust op het feit dat, het uit de nitraten door K50,
vrijgemaskte HNO, aan phanol gebonden wordt, zoodat geen stikstofver- |
liezen optreden. Het nitrophencl wordt et behulp van Znw-stofl geredu-
ceerd tot Amidochenol dat door koken met HgS0O, amgeset wordt in (NHy)g
.
Phanolswavelsuur is 40 g Phenol in 1 liter gec. H,504.

Men destrusert met 20 ce phenol-ig50,, nadat men onder voortdurend
afkoslen 2 « 3 g Zn-stof heeft toegevoegd, totdat de vloceistof helder

is.

Ammoniak stikstof komt over het algemeen weinig voor in de grond.

100 g grond worden bedeeld met 500 ec water waardh § g uitgegloeid

MgO fijn verdeeld is en hiervan 200 co op een zanibad overgedestilleerd
in overmaat % H,804. |

De reaultaten kunnen te hoog uitvallen, aangesien sommige orgenische
Feverbindingen onder dese omstandigheden ontledsn.
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1000 g luchtdroge grond wordt overgoten met 2000 co water ( inbegrepsh
het vocht %). Onder herhaald omschudden laat men 48 uur staan, filtreert
de heldere vlioelatof en daunt 1000 ¢e £iltraat cnder t cevosgen van wat
¥agCOz in tot een klein volume.

Is veel humus asnwez'g dan kookt men de vloeistof met kalkmelk ép, file
treert, slant de overmaat Ca(OH)p met CO; nser ( niet te lang inleiden
e CA(HCO3), 11) filtreert weer en bepaalt in dit filtreat het N0,
volzens Ulsch of 3chlBsing.

Coeg toe & g ( Fe-poeder) gereduceerd in Hp -stroom en vervoigens 10 oo
Hgt0y ( 1 3 2). Men verwarmt zachtjes tob begin van koken en kookt 2 « 3
minuten door. Afkoelen en oversposlen in destiliatiekolf. NaOH toevoegen
en destilleeren.

Totaal Stiketofl -~ Ammoniak Stikstof +,
Hitraatetikstof - Organische gebonden M.



De grond wordt in COp atmosfeer uitgetrokken met één van de volgende
sxtractiemiddelen) Water, verd. Aszijnsuur, koud en warm HCl, Hg804, neutn
tartraat opl. ens. en in die oplossing op Fe*® gereagesrd d.m.v. K Pe(CNg

10 g grond worden in een maatkolfje van » 260 o¢ met hngu hals gebracht
en CO, mgmm om dd luchtzuurstof te verdrijven. Varvolsom wordt 100
ca HgS04 ( 1 5 3) toegevoegd en de kolf met een Bunsens' ventiel of nog
beter met ean Contat's ventiel gesloten.

Hen verhit snder vask omschudden 2 uur opeen waterbdlad, laat afkoslen,
vult aan met uitgekookt, met HoS504 aangesuurd water tot de merkstreep

en mengt de inhoud. Men laat de kolf afgesloten staan totdat de onopge~
loste grond yolledig besmonken is, dan pipettesrt men ean bepaald desl
van de helderetlosistof en titreert dese met % KiinOg, waar bij men een
eerste roode kleur, die enkele seconden blijft, als eindpunt aanhoudt.
Bi} grond met een hoog humus % Ran dese methode makkelijk te hooge uite
komsten geven, omdat de opgeloste organische stof reeds in de koude door
MnO, geoxydeerd wordt.



14,

Aan 280 ¢e van het soutzure extract ( sub. d) voegt men 30 cc 20 % HC1
toe en letat bij 70 © C. Hg8 in ( flinke overmaat).

Men filtreert snel, soodat de overmaat HoS nog niet volledig ontweken
is of ontleed, wascht het neerslag met HoS houdend water uit ( filtraat
bewaren) en droogt. Men gloeit het neerslag, lost weer in koningswater
op, dmapt droog, neemt op in 4 N HCl en alaat nogmaals met HoS neer.

( Indien weinig of geen Zn asnwesig is dexe twesde bewerking overbedig).
Men filtreert { en dit erquant. bijvoegen!) en neemt op in verdunde
HNOy, waseht uit en voegt dan dit flltraat een gerings overmaat gec.
HyS04 toe, dampt in totdat Hp80, nevels gasn ontwijken. Na afkoelen,
verdunt men en voegt 1/3 van het volume aan alcohol 96 % toe.

Na besinken filtreert men het PBSO0, af, wascht uit met HpSO,, houdende
80 % alechol, droogt en gloeit, waarna zwak nagegloeid met een druppel
gecs HRS04 . Men weegt als PbBG‘.

In het filtraat van het PbS0Og hepaalt men het Cu door de oplossing te
verhitten tot koken ( aleochol verdrijven), waarna men het Cu d.m.v.
KOH neerslaat. Het nesrslag van CUU wordt afgefilireerd, met heet water
uitgewasschen, gedroogd en gegloeid.

m weegt als Cul.
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De twee veresnigde filtraten van het HpS neerslag wordt opgekookt.(H,8).
Men neutraliseert de overmaat suur voor het grootste deel met NE,OH mn
slaat nu het Fe''® neer met Na-acetaat en filtreert. In het warme fil.
traat leidt men HoS en laat de vloeistof afgesloten 12 uur onder Ho8 :
atmosfeer staan. Men filtreert en wascht uit met HpS«joudsnd water.
Bevat het ZnS nog sporen Fe, dan lost men het op in warm verd. HCl,
kookt en voegt overmaat NHiOH toe na toevoegen v een weinig KCCOq -
waarbij Fe(CH)a neeralaat en het Zn complex in oplossing blijft. Men
filtresrt, wascht uit met NH OH houdend water. Het filtrast damspt men
in tot een kleiner volums, suurt aan met asijnsuur en slaast als Zns
neer zooals boven. Het 2ns lost men op in moo weinig mogelijk HC1,
oxydeert weer, voegt NaOH toe tot bijna neutraal, dus nog swak suuzy

en sleat nu met NaCOa het Zn als ZnCOy neer, wasrna men zoolang kookt
totdat de overmaat 60, ontweken is. ( HgCO3 houdt ZnCO in oplossing),
Vervolgens filtreert men, wascht uit met heet water, droogt, giceit en
weegt als Zn0. |

Men laat op 6 g grond 20 ¢¢ 3 % HgOp 1 ~ & uur inwerken en meet de
ontwikkelde Oy.

De katalytische kracht wordt door fermenten vercorsaskt en houdt ver-
band met het Hususgehalte ( volgens Kénig) resp. organische bestand-
deelen van den grond, .
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Fe en Alesouten neerslsan met Na-acetaat als basiseh acetaat sventueel
fosfast, los neerslag op in Hg804, desl,oplossing in tweedn, sla in de
iiuamm,moa»nﬂoaopaosmmbmlmmmmmm o
Peductie het Fe exydimetrisch met KMnD,. Uit het versehil van het boven-
gevenden FegOg + AlgO3 + PgOg en het nu gevonden Fe, 0, + PyOgy it laat-
ste 1s te berekesnen ( IIX)j vindt men het % Al Og« Un het asijnsure
f4ltraat slaat men het Mn door Clg als MnOy neer. Los het MaOp op in HCl,
verdun mst water en voegt ( Nig)gCO, toe tot versadiging ___ MnCO3, fil-
treer af, droog en gloei en weeg als MngO, . B |

Het filtraat koken ( Clp), neutralisesr en sla Ca nesr als mt.
In het filtraat hiervan bepaalt men Mg door tosvoegen ven NH,OH, KH.Cl

en NagHPO, en wegen als MgoPqOn.

b 7%
Het swavelzuur wordt met BaClp als BaSO, neergeslagen. Het filtreat na

tosvoegen van NH,OH + (NH )gCO4 verwarmt en een eventuesl neerslasg af-
gefiltresrd, en uitgewasschen met heet water tot Cl-vrije Demp ait £il-
traat in Piwnhul in %ot droog. De KMy~souten Doven de yrije vian ver-
vlmhtm ‘Na afkoelan, met water bevochtigd, oxaalsuwnr toegevoegd, weer

ggedanpt en voorsichtig gegloeid. liderbij geaan alle oxalatan in
carbonaten over. Neem op in water, filtreer en wasch uit. Allsen NapCO3
on KoCOy 4n net riltrast. Dampt dir droog, gloei voorsichtig en weeg

omen HOgCO3 ¢ KoCO34 Voeg K S0, toe, dampt weer Aroog, gloel en weeg __
Na 804+ Of men neemt de carbonaten op in water en bepaalt K als KpPtClg
of als mm*. ,

1
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Een bepaslde hosvealheid van het HCleextract dsmpt men herhaalde malen
met HNOg droog en neemt de droogrest tenslotte in HNO3 op en slaat FO."*
neer met ammonium Molybdaat.

Deze mathode jaat alleen door wanneer de grond geen Titaan bevate

In dat geval kookt men het HCl extract, voegt overmaat NH,OE tos, fil~
treert on wascht 2 x met heet water uit. o
Het filter gedroogd en Pt-kroes verascht, gegloeid en met 2 = 4 voulie
ge hoeveslheid Soda ( KNaCO,) 20 minuten gesmolien.

De smelt met koud ged. water uit eloogd totdat er 20 druppels van het
filtraat op een Pte-blikje verdampt geen residu meer geven. Het filtraat
wordt sangesuurd met HNO;, totdat het eerste ontstans A1(OH)p juist weer
opgelost is ( Naphlog . AL(OH)3 ___ Al(NOg)ge Na indmpen op een
geschikt volume wordt dan PO, op de gewone wijze bapaald.



Cacog He1

8

c‘%a lml ' Qlcﬁg HC1 B
. Gi&’: Be , eitres.
8.6 0s448 13.5 0.804
8.1 04461 13.6 0.810
8,2 0,458 13.7 0.817
8.3 0.468 13.8 0.823
B4 0.471 13.9 0.830
8.5 O.478 4.0 0,836
8.6 0Q.484 14,1 0.843
8.7 04491 4.2 O.BA9
Ba8 0,497 4.3 0.868
8.8 0.504 4.4 0.862
4.6 0O.B60
9.0  0.510 4.6 0.875
2.1 0817 14.7 0.828
2.8 0.583 4.8 0.888
B3 0,830 14,2 0O.8B96
ek 0,838
8.6 0.643 16,0 0,901
6 0,549 15.1 0.907
9.7 0.666 15,2 0,914
9.8 0O.b682 18.3 0.920
9.9 0.569 5.4 0.927
16.6 0.833
10.0 0©.876 16.6 0.839
10,1 ¢.681 16.7 0©0.948
10.28 0.688 i6.8 0,982
10.3 0O.504 16.9 0.960
10.4 0,601 ‘
3.015 ' QQ 607 1@u0 ebm
10+6 0.613 16.1 0.972
10,7 0.620 16.2 0.978
10,8 0.688 16.3 0©.986
10.9 0.633 18.4 0.991
16.6 0.998
11.0 0.630 16.6 1.004
1lsl 0QO.646 16.7 1.011
1l1.82 0.652 16.8 1.017
11,3 0.669 16.9 l.024
il.4 0.688
11.8 Ca8T8 17.0 1.030
11,6 C.678 17.1 1.037
117 ©.686 17.2 1.043
11.8 C.691 17.3 1.0860
11.9 ©.688 17.4 1.066
17.8 1.063
12,0 OJ704 17.6 1.069
12,1 0.711 17.7  1.076
12,82 0.718 17.6 1.082
12,3 0,724 17.9 1.089
124 0.731
12,6 0.738 18,0 1.0986
12,6 O.746 18.1 1.101
12#? oﬁm 18.2 1.108
12,8 0.768 18,3 1l.114
18.9 C.766 i8.4 l.122
18,8 1.127
13.0 0.772 8.6 1.133
13.1 ©C.778 18,7 1l.140
3.2 0.786 18.8 1l.146
13,3 0.791 18.9 1.183

L.798

- 19.0
19.1

- 19.8
19.3
10.4
19.5
19.6
19.7
19.8
18.9

£0.0
20.1
20.82
20.3
20 .4
20.5
20.6
20.7
20.8
20.9

21.0
21.1
21.2
21.3
£l.4
21.8
21.6
21.7
21.8
21.9

22.0
22.1
22.2
22.3
28.4
- 2R.86
22.8
28.7
22.8
£2.9

23.0
23.1
23.2
23.3
23.4
23.86
23.6
23.7
23.8
23.9

24.0
24.1
24 .8
24.3
24 .4

CaCOq HC) &
ﬂi‘l‘t‘la % eitr.z.
1.169 24.6 1.816
1.166 2.6 l.521
1.172 24.7 1.688
1.179 4.8 1.634
1.186 2.9 1.6541
1.192 |
1*1” 2510 105‘?
1.206 26.1 1.663
1.211 26.2 1.660
1.218 26,3 1.566

264 1.573
1.234 26.6 1.579
1.231 26.6 1.688
+837 28.7 1.602
1044 26,8 1.898
1.280 26,8 1.806
1.867 ,
1.263 26.0 1.611
1.270 26.1 1l.618
1.276 26.2 1.624
1.283 26,3 1.631
26.4 1.637
1.288 26.5 1.644
1.298 26.6 1.6560
1.302 26.7 1.667
1.308 26.8 1.663
1.316 26,9 1.670
1.321
1.327 27.0 1.676
1.334 27.1 1.683
1340 27.2 1.688
1.347 27.3 1.696
27.¢ 1,708
1.363 27.6 1.709
1.360 27.6 1.716
1.366 27.7 1l.722
1.373 27.8 1,728
1,379 27.9 1.738
1.386
1&3%’ 3310 }mwl
1.399 28.1 1.747
1,408 28,2 1.764
l.412 88.3 1.760
8.4 1.767
1.418 28.6 1.773
1424 28,6 1.779
14431 £28.7 1.7868
1.437 28.8 1.702
1eédd B8.9 1.799
1.480
1;456 2909 10“
1.463 29,1 1.812
1,468 29.2 1.818
1.476 £20.3 1.826
20.4 1.831
l.488 20.6 1.838
1489 20.6 1.844
1.496 £29.7 1.88)
1.802 29.8 1.8989
1.5608 29.9 l.864




In een erlenmeyer van 125 ce woddt 6 g luchtdroge grond ingewogen, toege-
voegd een 50 cc 1 % Citroenzuur, afgesloten met gumuistop en bij kamer—
temperatuur suur geschud ( 168 ulm pir minutt ). _Vmoigenn 20 uur -
laten s‘ﬁann en daarna weer een uuv snmhud.

. In een erlenmeyer ven 125 cc werd 5 g luchtdvoge grond ingewogen.

Hieraan wﬁrdt toegevoegd 50 ¢c 1 % Ciwc»msuumplouing,’ terwijl voor het
nmiaugp 'GﬂCﬁa sxtra citroensuur wordt toegevoagd overespkomstig dije~
gaande tabel.

( B1) lagere CaCO3 % kan dit met behulp van een gew ncentresrde oplossing
uit een microburet gebeuren; bij hoogere CaCO3 % boven 8 § als vast |
citroensuur m.h.0.0. de volumevergroting).

De kolfjes worden eenige malen ( open) krachiig omgeschud ter ontleding
van de carbonaten en daarna, gesloten , 2 uur geschud blij kemertempera-
tuur, 20 uur laten staan en vervolgens nog één uur geschud.

Men lﬁlmw’c de suspensie direct na de tweede maal schudden, pipotmk
26 ce filtraat in een 100 cc maatkolf en voegt toe & ce verd. HgBO0,

- { 15 c¢ gea. HgS0,) en vervolgens ook 10 ce 0.5 % KmnOg-oplosding. Men
kookt op en voegt nog zooveel O.6 % KinOg~-oplossing toe totdat de rose
kleur blijft bestaan.

Een eventuesle overmaat KinOg wordt ontleed door titreeren met g, oxani-
zuur. De oplessing wordt met gedestilleerd water verdund, 10 ce Molybe
deen-cploesing en 10 ¢o hydrochinen-NepS0z-oplosaing toegevoegd.

Men vult aan tot de merkstireep, sluit af met een gummistop en plaatet m'
goed omschudden 24 uur in een thermostaat van 50 © C,

Na afkoelen giet men de vliceistof tot aan de merkstreep in een colori=
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meterglas en vergelijkt de kleur in een colorimeter met een standsard-
reeks die 1 = 2 = 3 t/m 20 hondertste mg P05 per 100 ecc bevat.



NeBe Do ukurnp is bi) alle buizen op dezelfde hoogte sangebracht

en niet op eenzelfde volume. Het volume tot de ijkstreep bedraagt &

95 cc. ian de standaardreeks worden behalve het KinO,, dueifde chemica~
1ién toegevoegd als aan de te onderzoeken extracten. iien kan ock een
kleurschaal in Nesslsrbuizen in opklimmende volgorde maken en de kleur wi
het monster hisermee vergelijken,

Berekenings

Het{ gevonden getal met 4 vermenigvuldigd geeft het aantal mg ?305 inl$%
citroenzuur oplosbaar per 100 g grond.

Men lost 1.916 g KHoPOs4 ( volgens SSrensen) bij kamertemperatuur in

ged. water op en vult aan tot 1 l&t;er ( Deze oplossing bevat PgOgkld).
Men verdunt 10 ce van desze oplossing tot 1 liter en stelt hieruit de
standsardreeks samen door resp. O = 1 » 2 t/m 20 ce uit een buret af

te meten, Het verdient aanbeveling om biJ kleinere hoeveelheden b.v. van
1 t/n © ce een buret van 256 cc te gebruiken. o
2s HMOIYDESED I'BAZONS.

25 g ( NHg)oloO4 wordt in 600 cc ged. water onder zacht verwarmen opge=
lost en hiersan voorzichtig toegevoegd 400 cc verd. HpS0., dat 76 eo

0+6 g Hydrochinon wordt bij kamertemperatuur in 100 cemged. water opge~
lost. Hiersan worden 2 druppels HpO4 toegevoegd. Hierbij voegt men een
bi) kamertemperatuur gemaakte oplossing van 2.6 g NagSO3 7 asqe (p.as)

in 500 ee gede HyO.

28 g citroenzuur ( kleine kristallen) worden opgelost in 1000 ce ged.
waters
Meth. Hroningen!



8§ g grond dordt in esn platitodemkolf van 750 cc gebracht een toegevoegd
2O qc HpSOgy Sege 1.84 ¢ O3 66 % 1 3 1.

Dit mengsel wordt op een kopergaasje sacht verwarmd en later als de he=
vigete NOy=ontwikkeling is afgeloopen op volle viam. Zoodra de inhoud
van de kolf sich donker kleurt, wordt een klein scheutje 66 % HNO, toe~-
gevoegd en zoodra en witte dampen ontstaan wordt dit druppelsgew jze
herhaald. Zoodra na het optmdm/ van witte dampen de vlceigtof klewre
‘1oos wordt, of swak citroengeel tot groenig geel is de destructie afge=-
loopen, Na& afkoelen wordt 20 c¢ water toegevoegd en even opgekovkt ter
verwijdering ven nitreuze dampen. Daarna wordt de inhoud in een 200 ec
maatkolf overgespoeld, 20 ce 20 % NH OH toegevoegd. Lakmoespapler ten~
einde er voor te zorgen dat de oplossing zuur blijft.

Aanvullan tot de streep.
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Flltreeren door een vouwfilter, Van hct filtraat 80 ¢e pipetteeren in
Phailipsbekerglas m cas 300 ce met NH,OH neutre te0eve MO ___ geel.
Nu wordt 1C co Lorens-suur toegeveegd, opgekookt en sca. 10 sec. omge-
schud. Vervelgens 30 c¢ Korens-Molybdesn-oplossing toegevoegd ineens

in het midden, niet tegen de glaswand. 3 -~ & Minuten laten stean en
hier na 30 seconden omschudden, 1 nacht over laten staan. Filtreeren doa
Goochkroes voorsien van een filterpapiertje.

Het neerslag wordt ca. 4 x uitgewasschen met 2 % NH,NOg opl. damrna 2 x
met 96 % alocohol en tenslotte 2 x met aether. In totaal wordt ongeveer
gebrulkt + 3/4 liter alcohol en aether per 8 filtraties. Kroesje drogen
bij kamertemperatunr in vaduumexsiccator ( kinatens 30 minuten) dsarna
wegens 100 mg neerslag = 3.4 mg ?805'

( B1j grond is dit anders n.l. 100 mg = 3.206 mg Py0g in verband met de
vele sanwezige ammoniaksouten).

Lerens-guur 1170 oxd HNO, 65 % ¢ B30 we H,0 + 60 ce HpS0; geconcentreat!

: 2 300 g NHg solybdaat tot 1 liter oplossingen,
100 g ( NHg)oS04 oplossing in 860 co HNO; 66 %, en amnvullen tot 1 1.
Molybdeenoplossing in dunne straal onder toeren in de (NHy)o80,~0p-
lossing gieten, 24 uur laten stean en filtreeren.
ammoniuanitraatoplosaing 2 %.
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L G55 A 35"

5 g grond met 50 co water ged. 24 uur bij 60 © C. 10 ¢e afpipstieeren.
8 oo HgS04 C 1 1 26) toevosgen en daarna bij kooktemperatuur 0.02 N
KinO, ter deatructis van de hm‘ Tot klewRoos uitkooken. Daarna
verdunnsn tot ¢ BO co. Tosvoegen & cc Molybdesn~reagens + § ec Hydrochi-
non-XagS03 oplossing. Even omschudden en 24 uur bij 60 © C. laten staan.
Vervolgens vergelijken met standsardoplossing dis 008 =» 0,04 eeee 0.20
mg PgOp per liter bevatten. Men vergelijkt na aanvullen tot 100 cc.

Voor de reagential zie bi] fosforsuureijfer nplmbur in 1 % citroen~

- zZuur.

Afwijkend worden hier gegeven:

185 g ( Ni4)g MoOg opgelost in 1500 ¢o water en toevoegen 1 liter HpBO4
bevattende 376 cc gec. HoS0,.

Hydsoshinon~NapSOg~oplossing.

1 g Hydrochinon tot 600 cc en & g NagiOz tot 600 ce. De beide oplos~

~ singen samenvoegen en esn paar druppels geccncentreerds H,S0, toewoegen.
De eplossing moet in het donker bewaard woxden.
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len kan in eitroenzuur 1 % oplosbaar Po0g ook volgens Lorens gewichie~
analyses bepalen., Tegenwoordig maakt men het citroensuurextract door
80 g grond te schudden met 800 ce 1 % ecitroensuur ged. 2 uur op de eer-
ste dagen 1 uur op de tweede dag, waarna direct word: afgefilireerd.
Een bepaald wolumefiltreat wordt ingedampt, wordt geneutraliseerd met
10 $ NagCOg=oploasingjvervolgens,tot droog ingedampt en awak gegloeid
ter verwijdering van het citroensuur. De asch wordi geneutraliseerd met
HNO,y daarna nog & cc gec. HNOg ¢ 26 ce water m-gmagd. Fa 1/2 uur
staan op het waterbad, wordt gefiltreerd, het filtraat ingedampt tot

£ 50 co, met KHyOH geneutralisserd ( bijna) en velgens Lorens verwerkt.
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2 « 10 g stof worden verascht in een Pt~-schaal of een porcelesinen
schaal van 100 cc , de asch met 256 % HCl ( s.g. 1.18) bevochtigd en
overgespoelid in een andere porceleinen schaal, droogdempen op waterbad
en nog 2 x herhalen, dan opnemen in enkele druppels HC1l, verdund met

Ho0y filtreeren door een 9 em. aschvrijfilter in een 250 ec erlenmeper
Filter en nserslag met HCl~-houdende water 6 x overapoelen, daarna met
HgO tot C1 vrij, drogen en verasschen in Pt-kroes op blassviam nagloei-
en en na afkoelen wegen. Aan de gloeirest s 2 theelspels NN, F toevos-
gen en voorsiehtig afrooken. 3 x herhalen, dasrna gegloeid en opnieuw
wegen. Nogmasls herhalen tot constant gewicht. Het gewichtsverloes is I
8405« Als de rest meer dan 6 mg is, dan uittrekken met 4 N HCl en ds
oplossing bij het filtraat gespoeld. |

Filtraat van de SiOgbepaling asnvullen tot 100 ec, 60 ¢e hiervas in
bekerglas verdunnen __ 100 e, 10 ce NH,Cl-oplossing en 3 - 10 ce FeCl
tosgevoegd. Vervolgens Hi,OH tosvosgen tot juist alkaliseh, vervolgens
enkele druppels HC1l of IJsazijn tot julast swak suur op lakmoes, ver-
volgens 16 cc NH,-acetaatoplossing toegevoegd, waarna wordt opgekookts |
dasrna laten bezinken,

Het neerslag moet poodbruin zijn. Bij vesl P05 krijgt men een Mur:
gekleurd neerslag, in dit geval moet de scheiding herhaald worden met
mesr FeCl, ( 1 oo FeCly = 15 mg Py0g). Na decanteersn over een filter
van 11 cm ¢ Diren Rl, No. 366 ( Bruinbamd) of een Joh. Macherey-Difien
Rl. No. 201) wordt uitgewasschen met HoO, al het neerslag weer in het
bekerglas teruggeapoeld, opgelost in zoo weinig mogelijk HCl, verdund
tot 100 ec en het neerslaan herhaald als boven, doch zonder FeCly toe-
voegen.



" Het gesamenlijke filtraat tot 1/4 indmpen, alkalisch maken met NH,OH
Brg-water toevoegen, opkoken en weer wat Brp-water toevoegen om event!
eel ¥n Aesr te slsan ( samenstelling van het neerslag is niet bekend).

Filtreer neerslag van Mn- af, wasch cirea 3 x uit met warm water en
damp filtreat tot & 150 ce in, na toevoegen ven 10 ce NEy-omalamat,
aven opkooken, op waterbad 1/2 uur over latendtaan tot des volgends dag
Filtreer af ( 9 om Bruinb) uitwasschen tot oxalaat vrij ( AgNOz-opl.
indteator). | |
Filter, opengevouwen in zijn geheel in 250 oc wlm en 100 ee

2 N HgSQ; tosvoegen, verwarmen fot minstens 70 © C. en hat gevormde
(m)gutﬁm‘-a.aww- 0.28 % Cal.

Hierbij moet vermeden worden, dat het papier met een te groote over-
maat KMnOy in aamraking komt.

Bij klsine Ca-gehaltes aanvullen in 100 « 110 o¢e¢ maatkolfje

110 ec neemt 100 oc in bewerking en titreert mst 0.02 W KinO4.

( 1 c¢ 0.08 N KMnOg = 0.56 mg CaO = 0.030 % Ca0).
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Mg=bepalinge.

" Het filtresat van de Ca~depal ing wordt ingedampt onder vooﬁdmmﬁ rosren
en daarna de NHgw-zouten voorsichtig afgerookt( Bij begin van verstuiven
opnieuw bevochtigen) vervolgens met HC1l bevochtigen, droogdampen, weer
in HC1 opnemen, met warm water verdunnen, filtreeren door 4 cm bruinkruls
in bekerglas van 150 ce 8§ cc 10 % NH4Cl oplossing toevoegen.

Neutraliseer met NH,OH tot juist geel op M.O. Na opkooken 3 en® ( even~
tusel mesr, boven 20 cc titreereni) 6 % alcoholische o~oxychinoline~oplos.
sing flink sehudden, met horlogeglas afdekken, weer 10 minuten laten
staan en ged. het staan nog een paar maal flink omschudden. Filtreeren

( gum. bruinkruis) of kroesje 63 a G;) eventueel ileta verwarmen om neer
slag van oxychinolie op te lossen, 6 x uitwasschen met 1 § warme NH,OH
en 1 x met koud water { Denk om de randen van het filter).

Trechter nu boven bekedglas en neerslag oplossen met 10 ce 4 ¥ HCl ( met
koud Hs0 nawasschen en steel naspoelen. Daarna nog 6 ge¢ warm 4 N HC1
lang, den rand van het bekerglas gleten ( bij gebruik van een kroesje dit
in een bekerglas z etten en neerslag in HC1l oplossen).

Afkoelen & ce¢ 20 % KBreopl. en 3 druppels M.R. toevoegen ( Blj gebruik
van meer oxychinoline meer HCl en KBr toevoegen). Titreeren met C.1 N
KBrOg=oplogsing tot verdwijnen van de roode kleur van het M.R. ( nog

ean druppel M.R. toevoegen ter contrfle). Overmaat Brg terugtitreeren,

na toevoegen van 10 druppele 20 % K.J.~0ploasing met 0,1 NapSgO3 op
stijfeel 1 ce O.1 N KBrOg = 0.504 mg MgO. ‘

1. 10 % NE4Cl, &. & %~o~oxychinoline in 86 % &Qﬁgl
nols

3»!%,%3“%6&0({0 7 6. 20 % KBr.

3. 20 % NHg~acetaat + NH4OH ( ale. « M{R. 100 mg/B0 ce 60 % methanol.

t.0.v. Rakmoes)
4. 4 % Ng-oxalaat ( ca. versadigd). 8. KBrOg 0.1 N§

'a % - KQJ’

10. 3336.303 Cel N.
11, sStijfesl.
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§ = 10 g stof worden bij niet te hooge temperatuur verascht ( K.-verlie
sen). |
810ge=bepaling wordt gedesn op de totals hosveslheid, het filtreat san-
thmummmmauhﬁmwwmummm’
deling voor de KgO en NaOg=bepaling gesamenlijk gebruikt en een ander
deel) voor de bepaling van MnO=CaO ens. |

In sen desl van het filtraat van de kalkmelkbehaendeling wordt de tgb

in ean ander deel de NagO bepaald.
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4 g stWf in een Pt~schaal verasschen ( 3 & 400 © C.)s Asch opnemen in
HCl, overspoelen in maatkolfje van 100 co, even opkooken, Ca(OH)g Sos-
voegen tot alk, op P.P. en 1 uur kokend watarbud'vmam Fa afkoelen
sanvullen tot 100 en filtreeren door vouwfilter bruinkr, 124 em 10

ee filtrast na toevoeging van 1 druppel 26 % HC1l 4in een blaw percelei-
nen schaaltje ingedampt tot ¢ 3 me. Daarna wordt met 10 ce Mg Uramyle
acetaat=oplossing het Na neergeslagen en 1 nacht laten overstaan ( Met de-
se 10 c¢ kan maximeal 280 mg neerslag verkregen worden). Neerslag de
volgende ochtend affiltreeren in een glasen filterkroesje 1 Gg), uite
wasschen met moederloog, nawasschen met 10 ¢¢ 96 § aethanol in 2 keeren.
Nesrslag ged. 1/8 wur drogen bij 106° C. en wegen. 100 mg neerslsg » 2.082
ng NagO.

Dese methode geeft alechts goede resultaten, wanneer max, 4 mg Na asn-
wesig is, bij niet meer dan 10~voud overmaat K. Men dient dus de bovens
-ataande "rdunn:lna bij een hoog Na $§ naar verhouding te wijzigen.

Vindt men esn grootere overmaat K dan 10 s 1, dan moet na het opkooken

- met kalknelk, aanvullen en filtreeren, het K als volgt verwijderd wordens
10 ¢e filtreat wordt in een porcelsinen schaal met ¢ 3 ¢e perchloorsuur
drooggedanpt. Het gevormde KC104 wordt serst 3 x met HC1Og houdende
alsohol gedecantesrd, door een kleinfilter of filterkroes 16, daarna met
10 ce van deze aloohol op het filter gespoeld en nog 2 maal met ¥ 10 eo
suivere 96 % aleohol nagewasschen.

Het filter wordt na verdunning veorsien van een kleine hosveelheid Mg~
oxyd ( ter verkleining van explosiegevaar) en drooggedampt. Residu op-
nemen in weinig water, filtreeren, indampen tot & 2 cc en 10 ce. Mg=
urenylecetant-reagens toegevoegd. De verdere behandeling als voren.



Qologsingen.,
1. Kalkmelk sie bij K.
2. HClO4y 20 ce 90 % verdunnen __ 100 cc.
3. 96 % CgHgOH + 1 % HC1O, .
4. Mg~urenylacetant-reagens.
28.2 g MgO wordt met 200 ec HgO in bekerglas gebracht, voors. tosveegen
85 co ijsasijn ( eventueel even verwarmen). Vervelgens 100 ce HgO 300 eo¢
96 % CoHgOH en 20 c¢ ijsazijn. Overbrengen in 1 liter meatkolf, met wei-
nig water naspoelsn en verwarmen op waterbad.
Hu 32 g wrenylacetaat in de vloceistofopgelost en nog 176 cc CpHgCH. Na
afkoslen aanvullen ___ 1 liter en filtreeren. Na eanige dagen in het don
ker stasn wordt nogmaala gefiltresrd of afgeachonken en is nu voor gee
bruik gereed. In het donker is dese oplossing onbeperkt houddaar, in het
lichthreedt reductie op tot groens Uranover,
Volgens Kahane stoten NHg, 11, Mg en Ca niet.
Volgens Kolthogf stxoren Li wel, ook K indien min, in 10 woudige hoe~
veelheid aanweslg, Ba en PO, reageeren eok'wrwiamon met kalkmelk,
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Fe. De neutrale of swakzure oplossing, waarin ¥e en Al bepaald moeten
worden, brengt men in een 260 ¢e bekerglas en verdunt men damma tot

26 ce. Achtereenvolgens voegt men toe 10 ce Ni ~acetaat-oplossing van
80 %; 10 ¢ M Cl van 10 %§ 7% ee malonsuur-oplossing ven 7 % en 2 ce
ijsazijn. )

Daarna wordt verwarmd tot 70 © C en worden onder intemsief schudden 4
ee 4 ¥ oxyehinoline-acetaat toegevoegd; men plaatst de oplossing & 16

- minuten op een kokend waterba d en filtreert direct daarna door een
Jenaglasfilter (.630 = Gg)e Ha 4 x uitwasschen met heet water Lrengt
men het kroesje in het bekerglas terug en verhit na tosvoegen van ¢ 90
ge 2 N HC1 tot alles ias opgelost. Na afkoeling worden 10 ce HaPO, 85 %
tosgevoegd, wordt verdund tot 1756 ~ 200 cc en getitreerd. Hiertoe wordm
8§ cc 20 % EKBr-oploasing en 3 dr. Methylrood toegevoegd ( bij mh‘uﬂt
van meer oxychinsline wordt meer HC1l gebruikt en meer Kbr mgwcqasd).
Er wordt met 0.1 N KBrOg getitreerd tot de roode kleur van M.R. verdwe-
nen is. Do overmaat Brg wordt teruggetitrserdj hiertoe worden 6§ druppels
K.J. van 20 % toegevoegd, waarna met thio en stijfsel als indicatpr ge-
titreerd wordt.

1o § KBrog = 0.665 ng PegOy.

Voor hoeveelheden FegO3 kleiner dan 1.5 mg ie het noodig met kleinere
voluminag te werken.
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3o ) e | 1ing van Al wordt het filtraat van de Fe-bepaling vere
dund tot + 100 ¢ en in een bekerglas van 260 ¢a verwarma 8ot ¢ 70 © C.,
daarna voegt men nog 3 cc oxychinoline-acetaat~-gplossing toe en vervelg
gens onder omschudden druppelsgewijs ammonia van 20 % tot een samengew
bald neerclag ontstaat. Hierna plaatet men het bekerglas gedurends 15
minuten ( niet langerm want dan wordt het nearslag greuwerl) op een
kokend waterbad, filtreert af op een Jona-glasfilter ( 63a - G4) en
wasght 4 x uit met heet water. Het kroeaje in het bckwgha terugge~
bracht en het neerslag onder verwarmen opgelost in + 70 ¢¢ 2 N HCl.

¥a afkoelen wordt verdund tot 176 - 200 cc en getitreerd als bij Fe.

1ece % KBrOg = 0.426 mg Alo03.
B4J kleinere hoeveelheden 1 mg AlpO3 moet in kleinsre volumina worden
gowarkt. |

4 g Ortho-oxychinoline worden in soo weinig mogelijk ijsasijn opgeloat
en tot 100 ec aangevuld. Vervolgens voegt men een paar druppels amao-
niak toe toct een troebeling ontastaat, die door een pamr dmypm vers
dund azijnzuur weer wordt weggenomen.

Aanwezigheid van fosforsuur stoort hij dese bepalingen van Fe en Al m

Orthooexychinoline.

E:HE‘ knlonsuur.



In ean Philipsbekerglas van 760 ce wordt 10 g luchtdroge grond gebracht.
Men voegt hierean ca. 30 cc 30 gew. % techn, H,0p toe eh men leat ale
gedurende édn nacht dp den grond inwerken.

Br wordt den op een kleine vlam voorsichtig verwarmd en soolang HoOp
toegevoegd, totdat geen inwerking meer plna'ﬁs vindt. Men voegt daarmna
80 cc 1 N HCl toe en verwarmd totdat men geen chtleding meer waarneemt.
Het bekerglas wordt met gedestilleerd water onder omschudden gevulds

den volgenden morgen wordt de viceistof afgeheveld, waarna het bekerglas
weevingt gedestilleerd water onder omschudden wordt bijgevuld, en er den
daarcp volgenden morgen opnieuw wowdt afgeheveld. Vervolgens voegt men
10 ec soda~oplossing toe ( 56.66 g Na,CI3 sice. per liter) vult tot

40C ¢o met gedestilleerd water aan en kookt gedurends § minuten op een x
niet te groote viam,waarna men laat afkoelen,

De voorbehandelde suspensie womit quantitatief overgespceld in sen oye
Iinderglaes ien vult asn tot 1 liter, schudt en pipetteert, na 15 minue
ten op een diepte van 20 om 20 c¢ van de suspansis af, De viodstof wordt
in sen porceleinen schaal op een waterbad ingedampt en het residu bi}
108° C gedroogd en na afkoelen in een exsicoator gewogen.

Van het gewight wordt 0.01l g afgetrokken voor het in oplomsing aanwe-

sige MQaQ

Meth. Groningen.

Fisn
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4 g stof in een Pteschasl in de moffeloven verasschen bij 3 i 400 © C.

( Juist zacht rood). Aschopnemen in HCl, overspoelsn in maatkolf van
100 eec even opkooken. |

Dient ter verwijdering van Fe en P en is alleen noodsakelijk als ook Na
bepaald wordt. K kan ook alleen bepaald worden in het veraschts product
in ver. HCleoplossing. NHa verwijderen. NHz Beeft ook ean neerslag met
het resgens.

Daarna kalkmelk toevoegen tot alk. op P.P. en 1 uur in kokend waterbad.
Na afkoelen sanvullen tot maatstresp en filtreeren door klein vouwfilter
( bruinkruis 124 om). Van het filtraat 26 cc asnsuren met verd. CHaCRGH
in een bekerglas van 50 cc drooggedsmpt. Residu epgenomen in 10 ce Hg0

( & evenwtusel 1 druppel CH,COOH) om alles op te lossen. Vervolgens
wordt & &5 ce vers. NaCl-oplossing en & & cc Cobalt-reagens toegevoegd

en flink geschud. Bekerglas wordt dan afgedekt met een horlogeglas en
naeht mmtm in Nigevrel) milieus. De volgende dag affiltreeren op een
Jena glasfilter ((§3 A Gy) alle stof op het filter gebracht en uitgewas-
schen met 300 weinig mogelijk 10 % CHaCOOH en 1 maal met Hy0 ( meestal
atet). In totasl wordt 10 - 12 e waschvloeistof gebruikt. Het kroesje
met neerslag wordt in een Philips-bekerglas van 250 ¢e gebracht met 70
oe water en een afgemeten overmaat O.1 N KiMnOg~oplossing ( £ & & 10 ee
overmaet) vexrvolgens 10 cc 10 % KoS04, wasima de oplossing wvoorsichtig
aan de kook wardt gebracht. Dah wordt het bekerglas van de viam genomen
en 10 minuten met een harlogeglas bedekt opzi) heszet. Vervolgens wordt
voldoende Os1 N (COOH)p toegevoegd om al het MMnO,, wat niet gebruikt
is, weg te nemen. Dan wordt even opgekookt om het bruinsteen ock vollew
dig van het kroesje tex verwijderen, wasrna weer met KMnQg O.1 N wordt
teruggetitrenrd, |

1 o 0.1 N KinO, = 0.737 mg K0 ( empirisch vastgesteld).



i 0wl 18 PRGN «
Ae BO g krist. Ci(NOg)g opl. in 100 ee HpO + 86 go IJsasijn.
Be &agxmxoﬂ in 100 cc opl. 6 Al n A + 10 41 n B mengeny 1 uur

lucht doorblazen en vSr het gebruik filtreeren.
 max. 14 dagen houdbaar).

S Ealkunlics

Cal met werm HoO blusschen, sterk verdunnen in mortier fijn wrijven

en afslibben. Na 4 x decanteersn is de kalkmelk K« ¢n Na-vri] en kan

& 3 300 g Ca (GH)g in & 1liter HoO gebruikt worden.




num«mkctszw-cnhmac]g HCl extrscot ( » 30 g grend)
wordsn 2 ce FeCly-opl. 10 % en 10 ec NH,Cl opl. 10 % toegevoegd. Na
smmoniskeel makender oplossing wordt even opgekookt en hog even gecone
troleerd ofalles is neergeslagen. Afkoelen- manvullen teot 260 ec. |
Filtreeren. Van het filtraat 226 oe afpipstteeren, indampen in Pt-schasl
en KH -zouten afrocken. Overspcelen in maatkolf van 100 e¢e¢, opkooken en
na=-afkoelen, aanvullen, waarna filtreeren eventueel overspoelen in maate
kolf van 50 ce, |

80 ac ( resp. 30 co) voor de KgO bepaling = 16.8 g grond.

30 o ( resp. 15 oc) voor de Nay0 bepaling = 8.1 g gmnd,

60 ¢c worden na toevoegen van een paar druppels ijsazijn drooggedempt
in een bekerglaasje van 50 oc en opgennmen in 10 et water.

Toegevoegds 6 cc wersadigde NaClwoplossing en 8 ecc Ra=Co-Teagens, waare
na even f£link wordt omgeschud. Den volgenden dag afgefiltreerd door
Jeana ( 63a -~ G 4) uitgewasschen met zoo weinig mogelijk asijnsuur van
10 % en nog 1 x met water ( samen 10 - 12 mc waschvlceistof ). Krosaje
+ neerslag wordsn ¢ 50 cc water gebracht in een bekerglas van 280 ee,

B ee HpSOy 1 3 10 tpegevoegd en een overmaat KinOg opl. opgekookt,

10 minuten staan laten, bedekt met horlogeglas. Daarna oxaalsuur toege-
voegd, gelijke hoeveelheid als *¢ XKMnO; even opgekookt en de overmaat
teruggetitreerd. 1 6c 0.02 N K MnOy = 0.1474 mg KgO » 0,0183 mill, val

A« 60 g Ca(NOg)g 6 alql in 100 ge water + 26 oc ijsasijn.

Be 50 g Na{NOg) in 100 co water. |
6 dln A+ 104l nB mengen. 1 wur lucht doorblassn. De oplossing
véér het gebruik gereed maken, is n.l. niet langer dan max. 14 dagen
houdbaars V8S r het gebruik filtreeren.



