V. Analyse der Diingerarten.

267.

o

Unter Diingerarten verstehe ich hier hauptsiichlich soleche, welche
dem Urin, den Excrementen, dem DBlute, den Knochen ete. der Thiere
ihren Ursprung verdanken oder durch Aufschliessung von Phosphorit ete.
mit Siuren dargestellt sind. — Die Untersuchung derselben hat haupt-
siichlich einen praktischen Zweck und erfordert demgemiiss einfache Me-
thoden. Der Werth eines Dingers ist abhiingig von der Natur und dem
Zustande seiner Destandtheile. Diejenigen, auf welche besonderes Ge-
wicht zu legen ist, sind organische Materien (charakterisivt durch ihren
Kohlenstoff- und Stickstoffgehalt), Ammonsalze, salpetersaure, phosphor-
saure, schwefelsaurs, kieselsaure Salze und Chlormetalle mit alkalischer
und alkalisch erdiger Basis (Kali, Natron, Kalk, Magnesia) — Weit
weniger klar als iiber die die Wirksamkeit der Diingerarten bedingenden
Stoffe sind die Vorstellungen iiber den Zustand, in welchem sie die giin-
stigste Wirkung thun, und offenbar lisst sich in letaterer Beziehung auch
keine allgemein giiltige Antwort geben, indem man bald einen Diinger
wiinscht, der die meisten Stoffe gelost enthilt und somit rasche Wirkung
dussert (aber dann auch, in zu grosser Menge, ohne gehirige Verdiinnung
mit Wasser und bei trockener Witterung angewandt, zarten Pflanzen
leicht Nachtheil bringen kann), bald einen solchen, welcher den Boden
nur allmiihlich mit den den Pflanzen néthigen Stoffen versorgt. — Be-
ziiglich der in Wasser unloslichen Diingstoffe wird man den Satz stets als
richtig befinden, dass sich ihr Werth in dem Maasse erhdht, in welchem
der Grad ihrer Zertheilung zunimmt.

Ich theile im Folgenden erst die Grundziige einer allgemeoinen (fiir
fast alle Diingerarten anwendbaren) Untersuchungsmethode, sodann Ver-
fabrungsarten mit, nach denen man den Guano und die aus Knochen,
Phosphorit ete. dargestellten Diingerarten zweckmiissioc auf ihre wesent-
lichsten Bestandtheile prift.
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Analyse der Diingerarten,

A. Allgemeines Vertahren.
8. 268,

Der Diinger wird durch Zerhacken und Zerreiben gleichmissig ge-
mischt, dann die zu den verschiedenen Bestimmungen dienenden Por-
tionen hinter einander abgewogen.

1. Wasserbestimmung. Trockne 10 Grm. bei 125°C. und bestimme
dic Gewichtsabnahme (8. 28). (Wohl nur in seltenen Fillen wird es
nithig sein, fiir das mit dem Wasser entweichende kohlensaure Ammon
eine Correction anzubringen *).

9. Fire Bestandtheile im Gangen. Man #ischert elnen gewogenen
[heil des in 1. erhaltenen Riickstandes in einer Platinschale (8. 256, 2.)
bei gelinder Hitze ein,

oder emnem grossen schief g’l‘]L‘gf.llll l]lili;_lltii",'_‘:l‘1
befouchtet die Asche mit einer Losung von kohlensaurem Ammon, lisst
eintrocknen, gliht gelinde und wiigt.

Tn Wusser lsliche und in Wasser unlisliche Bestandtheile. Man
ischen Diingers mit etwa 300 CC. Wasser, filtrirt
ht den Riickstand aus, trocknet

J.

ligerirt 10 Grm. des fr

durch ein gewogenes Filter (3. 50), wii
ihn bei 1250 C. und wigt. Man erhiilt ‘so die Gesammtmenge der in
Wasser unloslichen Bestandtheile und aus der Differenz — nach Abzug
des in 1. ermittelten Wassers — die Summe der lislichen. — Man iischert
jetzt den unlislichen Riickstand ein, behandelt mit kohlensaurem Ammon
wie in 2. wiiet und erfiihrt so die im anléslichen und aus der Differenz
auch die im laslichen Theile befindlichen fixen Bestandtheile im Ganzen.

4. Fize Bestandtheile im Finzelnen. Man trocknet eine grissere

Portion des Diingers und behandelt sie genau nach einer der beit der
Darstellung und Analyse der Pflanzenaschen angegebenen Methoden.

5 Ammon im Ganzen. Man behandelt eine abgewogene Menge
nach der Schlésing’schen Methode (5. 99. 3. b.**).

6. Stickstoff im Ganzen. Man befeuchtet eine abrewogene Menge

des Diingers mit einer verdiinnten Oxalsiurelisung, so dass die Masse

Rohre

#) Wollte man dies thun, so trockne man den Diinger in einem in eine
""" hobenen Schiffchen. Die Réhre wird im Wasser- oder Lufthade anf 1007 C.
1 Luftstrom hindurchleitet. Die

wahrend man mitts eines Aspirators ciner
pintretende Ll nan dorch concentrirte Schwefelsanre streichen, die austretende
Tt wwel ormige Hohren, welche etwas titrivte Oxalgiure enthalten.  Nach
[rocknens hestimmt man schliesslich (8. 99.3.), wie viel Ammoniak
an die Oxalsiure getreten ist.
| Zur Bestimman r kleiner Ammonmengen bedient man sich
rn der Zi el=-Normal-Schwe Die Anwendung
da eine Oxalsiurelosung unter der Finwirkung

sine merkliche Ze
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schwach sauer reagirt, trocknet sie und bestimmt entweder in der ganzen
Menge oder in emer abgewogenen Portion den Stickstoff nach 8. 187.
Zieht man von dem im Ganzen erhaltenen den ab, der dem Ammon und
der Salpetersiure entspricht, so erfilhrt man die Menge des in organischen
Substanzen enthaltenen.  In der Regel gentigt es, den Stickstoffgehalt im
Ganzen zu kennen.

7. KNohlenstofl” im Ganzen. Man unterwirft einen Theil des in 1.
erhaltenen getrockneten Riickstandes einer Elementaranalyse (§ 191).
Enthiilt der getrocknete Diinger kohlensaure Salze, so ist in einer be-
sonderen Portion die Kohlensiure zu bestimmen. Zieht man alsdann
diese von der bei der Elementaranalyse erhaltenen ab, so bleibt die, welche
aus dem Kohlenstoff organischer Substanzen entstanden ist. Auch die
5. 520 besprochene Methode — Oxydation der organischen Materien mit
Chromsiiure unter Zusatz von Schwefelsiiure — liisst sich mit gutem Er-
folge anwenden. Bel Anwesenheit kohlensaurer Salze liisst man die ver-
diinnte Schwefelsiure erst allein einwirken, bis alle Kohlensiiure entwichen,
bevor man die Chromsiure zufiigt und den Entwickelungskolben mit dem
Absorptionsapparat in Verbindung bringt.

8. Salpetersdwre. Man behandelt eine abgewogene Menge des
Diingers mit Wasser, verdampft die Losung unter Zusatz von reinem
lkohlensaurem Natron, welches zugesetzt wird bis zu entschieden alkalischer
Reaction, filtrirt nach einiger Zeit den entstandenen Niederschlag ab,
bringt das Filtrat auf ein bestimmtes kleines Volum und bestimmt in ali-
quoeten Theilen die Salpetersiiure. Da in der Losung organische Materien
wohl nie fehlen werden, so wendet man die bei der Analyse der Boden-
arten besprochenen Methoden an (S. 875).

9. Seluwefelverbindungen. Enthalten Diingerarten unoxydirten Schwefel
(wie dies z. B. bei dem den Caniilen der Stidte entnommenen Inhalt ge-
wihnlich der Fall), so bestimmt man in einer Probe den Gesammitschwefel
nach der bei der Bodenanalyse angegebenen Methode (8. 383); — ecine
zweite erhitzt man mit verdiinnter Salzséure, filtrirt, bestimmt im Filtrat
die Schwefelsiure, welche als solche zugegen ist, und findet den unoxydirt
vorhandenen Schwefel aus der Differenz.

B. .\il.‘J]}r-j-l.’ des Guanos,
9. 269,

Der Guano, die mehr oder weniger veriinderten Excremente wvon
Seevigeln, bekannt als ein ausgezeichnet kriiftiger Diinger, kommt nicht
allein auf den Inseln, von denen er ]:::?.u_gi:n wird. von hochst nngleich-
miissiger Beschaffenheit vor, sondern er wird auch hiiufie aus gewinn-
siichtigen Absichten mit Erde, Ziegelmehl, kohlensaurem Kalk und son-
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Analyse der Diingerarten. 889

stigen fremdartigen Substanzen vermischt. Dieser Umstand, sowie der
weltere, dass der Guano ein bedeutender Handelsartikel ist, erkliren es
leicht, weshalb der Guano hiufiger als andere llilliy_t'l'CLl'h_'ll Gegenstand
‘hemischer Untersuchung wird.

Man mischt zuniichst den Guano moglichst gleichmissig und bringt
den zur Untersuchung bestimmten Theil in ein zu verschliessendes
Pulverglas.

1. Wasserbestimmung. Dieselbe wird genau nach §. 268. 1. ansge-
fithrt. Bel genauen Analysen 1st das daselbst in der Anmerkung Gesagte
zu. beriicksichtigen. — Aechter Guano verliert 7 bis 18 Proc.

2. Flire Bestandtheile im Ganzen. Man iischert eine gewogene Menge

gelegten Porzellan- oder Platintiegel ein und wigt die Asche.

* (fuano hinterlisst 30 bis 33 Proe., schlechter 60 his 80 Proc.,

absichtl verfilschter noch mehr Asche. Von iichtem Guano ist die

\._'
nit Lehm, Sand, Erde. Bei der anfiinglichen Zersetzung durch Hitze

s weiss oder graun. Gelbe oder réthliche Parbe deutet auf Verfiilschung

entwickelt guter Guano starken Ammoniakgeruch und weisse Dimpfe.

¥

3. In Wasser lostiche und in Wausser unldstiche Bestandtheile. Man

sirmt 10 Grm. Guano mit etwa 200 CC. Wasser, filtrirt unpgesiiumt

darch ein gewogenes I'ilter, wischt mit heissem Wasser aus, bis dasselbe

nmicht mehr

oelblich gefiirhbt ist und — auf Platinblech verdampft —
keinen merklichen Riickstand mehr lisst, trocknet den Riickstand und
wiigt 1thn. Zieht man die Summe des Wassers und des unléslichen Riick-
_-:1,;,'|-i.|'.--' vom {'rl,'\\iq_'|:|1 11!_-:1 [;LL;1[|||;-5 :tii‘ 850 .||lt"L!r1. {]if' F‘iumm:r dil'!' l'“J:-]‘IL'-!.‘H'IZ
Bectandtheile, und iisehert man den unlislichen Theil ein und wigh die

he, so erfihrt man aus der Differenz die Summe der fixen ldslichen
Salze. DBei sehr guten Guanosorten betriigt der 1 Wasser unlbsliche Riick-
stand 50 bis 55 Proe., bei den schlechteren Sorten dagegen 80 bis 90 Proc.
Die braungefiirbte wiisserige Lisung ichten Guanos entwickelt beim
Vel

masse, welche der Hauptsache nach aus schwefelsaurem Natron und Kali,

unsten Ammoniak, riecht urinds und hinterliisst eine braune Salz-

Chlorammonium, oxalsaurem und phosphorsaurem Ammon besteht™).

ien und der in Wasser unlos-
ht ohno Wi !.i-l;'ll\l'i'- 150, SO

doch darauf aufmerksam gemacht werden, dass die in Wasser 16slichen Bestand-

die Besti i in Wasser

gur Benrtheilung eines Guanos

. 1 . 5%t y 1oL ] ¢ | x Y
pnach Gualitat und Quanbitat Remeswegs etwas Bestimmtes, den Guano g
< v s : E

ndes sind., v. Liebig (Annal, d. Chem. u. Pharm, 115,

Im

viel oxalsanres und wenig phosphorsanres neben etwas schwel

Ammon mehr oder wenig

zweiten findet man das oxalsa

arsaures Ammon, und dagegen die Oxulsaure an Kalk

Cxrund dieses interessanten Verhaltens izt der, dass !_..n'-1|.|,-.]-.

anrem Ammon und Wasser kanm eine

Kalk in Bernhrung oxal
wdern si. sehr bald, nnter ng von phosphorsanrem Ammon, in oxal-

T e e o e




Specieller Theil.
4, Fixe Bestandtheile im Fingelnen,
b, Ammon im Ganzen,

6. Stickstoff’ im Ganzen,

7. Kohlenstoff im Ganzen und

”

Salpetersiiure, wenn solche vorhanden, werden nach den in §. 268
angegebenen Methoden bestimmt.

9. Kohlensiure, Dieselbe ist nach einer der § 139, II. angege-
bhenen Methoden zu bestimmen. Die genauesten Resultate liefert das
S, 367. e. beschriebene Verfahren. Aechter Guano enthilt nur wenig
kohlensaure Salze., Zeigt daher ein Guano beim Uebergiessen mit ver-
diinnter Salzséiure starkes Aufbransen, so kann man daraus auf eine ab-
gichtliche Verfiillschung desselben mit kohlensaurem Kalk schliessen.

10. Harnsdure. Winsecht man den Gehalt eines Guanos an Harn-
giiure zu erfahren, so behandelt man den in Wasser unlislichen Theil des-
gelben mit schwacher Natronlauge in gelinder Wiirme, filtyirt, fillt die
Harnsiinre durch Ansiiuern mit Salzsiiure, sammelt sie auf einem gewogenen
Filter, wiischt sie vorsichtig mit moglichst kleinen Mengen kalten Wassers
aus, trocknet und wigt sie.

11. Ozalsdwre. Das im Guano enthaltene oxalsaure Ammon spielt,
wie sich aung der Anmerkung zu 3. ergibt, eine wichtige Rolle bei der
Auflssung des phosphorsauren Kalks im Guano. Es wird daher hiufig von
Interesse sein, die Menge der Oxalsiiure zu bestimmen. Es geschieht am
bequemsten in einer besonderen Probe nach der § 137.d. f3. angegebenen
Methode. Man liisst zuniichst etwas verdiinnte Schwefelsiure anf den Guano
wirken, bisalle Kohlensiure ausgetrieben, neutralisirt alsdann die Schwefel-
giiure mit kohlensiurefreier Natronlauge, mischt mit Braunstein und zersetzt
durch iiberschiissige verdiinnte Schwefelsiiure. Ich rathe die Zersetzung
in dem 8. 367 abgebildeten Apparate vorzunehmen und die Kohlensdure,
go wie es auch dort geschieht, in gewogenem Natronkalkrohr aufzufangen.

Da es zur Feststellung des Diingerwerthes eines Guanos fast aus-
reichend ist, den Gehalt desselben an Phosphorsiiure und an Stickstoff zu
kennen, so kiirzt man hiufig die Guanoanalyse noch bedeutend ab und
nimmt nur folgende Destimmungen vor:

a.  Wassergehalt (siche 1).

1. _—1:-'f'.l'£r'f,frfar.r:'rJ' (Fiu-]i{.‘ 2).

e. DPhosphorsiuregehalf. Man mischt 1 Theil Guano (1 bis 2 Grm.) mit
1 Theil kohlensaurem Natron und 1 Theil Salpeter, glitht vorsichtig,
lést den Riickstand in Salzsiure, verdampft im Wasserbade zur
Trockne, behandelt mit Salzsiiure und Wasser, filtrirt, figt Ammon

anch Chlorammoninm)

sauren Kalk iibergehf, wenn schwefelsanres Ammon (oder

horsauren Kalk etwas 1oslich macht.  Der geloste

welehes den ph

ZUZCEe

Antheil wird sofort dureh Oxalsaure refillt, und das schwefelsanre Ammon hierdnrch

befiliigt, aufs Neue auf den phosphorsanren Kalk zu wirken.

d.
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zu bis zum Vorwalten, dann Essigsiure, bis sich der phosphorsaure
Kalk wieder gelost hat, endlich — ohne zuvor die sehr geringe
Mn-nf_{'e 11];OSIEILI_I['H.\'LLH‘L‘!T ]'Ji.“c-]lu‘.{)'ﬁls-! EL‘iJliltl'il‘t zu haben — x'r%sltgl-.‘ﬁllruu
Uranoxyd und bestimmt die Phosphorsiure nach Seite 336. c.

d. Stickstoffgehalt, nach § 187. Da beim Mischen des Guanos mit

168
Natronkalk im Morser Ammoniak in bemerkbarer Menge entweicht,
o so nimmt man es besser in dem Rohre mittelst eines Drahtes vor,
dos vergl. S. 571%).
nig
']1' C. Analyse gewdhnlichen Knochenmehles,
ab-
8. 270,
rn-
les- Unter Knochenmehl versteht man entweder:
die I. das durch Zerstampfen mehr oder weniger frischer Knochen darge-
nen stellte, oft sehr gt‘nh(f Pulver, oder
ers 1. das durch Zerstampfen mehr oder weniger verwitterter Knochen
(Lesknochen) dargestellte Pulver, oder endlich
elt, [II. das Pulver solcher Knochen, welche zuvor der Einwirkung siedenden
der Wassers oder gespannter Wasserdiimpfe ausgesetzt gewesen sind (ge-
von diimpftes Knochenmehl).
am
nen I. zeichnet sich durch grobe Beschaffenheit und relativ hohen Gehalt
ATIO an Fett und an leimgebender Substanz aus, II. ist weit dirmer an orga-
fisl- nischen Substanzen, IIl. ist fast entfettet, etwas firmer an leimgebender
tzt Substanz und von weit feinerer Zertheilung als I. und IL
ing
ire, 1. Man beurtheilt zunéichst durch genaue Betrachtung, Sieben und
ren. Schlimmen den Grad der Zertheilung, sowie die Anwesenheit fremder
Substanzen.
],'tlﬁ_ 2. Wasserbestimmung, durch Trocknen einer Probe hei 125" C.
l:?; 3. _I"r".rr,:‘ jir_'lﬂ'rm.ff!fu.'if-r' i Gangen. Man glihe etwa 5 Grm. bei
Luftzutritt, bis die Asche weiss geworden, befeuchte dieselbe mit kohlen-
gaurem Ammon, trockne, glithe gelinde und wiige den Riickstand,
4, Fize Bestandtheile 4m Einzelnen. Man behandle die in 3. erhal-
: tene Asche mit verdiinnter Salzsiiure, filtrire das Unlosliche (Sand ete.)
'_L_”t ab und behandle die Losung nach §. 259, um Eisenoxyd, Kalk, Magnesia
g, und Phosphorsiiure zu bestimmen,
ZUr
non #) Den Stickstoffpehalt des Guanos in der Art zn bestimmen, dass man unter-
hlorigsaures Natron daranf einwirken lisst und das Stick i nicht anzn-
m) 1 1 und bei guten (stickstofiveichen) Sorten ] ; tan erhalt anf
lGste diesem Were den Stickstoft nur zum T1 il als Gas, denn der des oxalsauren Ammons

urch upd der Harnsiure wird nicht vollstindig entbunden (W, Kno
bl. 1860. 8. 264).

p und W. Wolfr,

Chem. Central
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892 Specieller Theil. [

5. Stickstoffgehall. Man glitht 0,5 bis 0,8 Grm. mit Natronkalk
(8. 187).

6. Feftgehalf. Man erschopft 5 Grm. der ndthigenfalls’ méglichst
fein zerstossenen Knochen durch Auskochen mit Aether und trocknet den

Riickstand bei 125° C. Die Gewichtsabnahme weniger der in 1. gefun-
denen Feuchtigkeit ist gleich dem Fettgehalt. Zur Controle kann man
den Aether abdestilliren und dag zuriickbleibende Fett wiigen (wobei je-
doch genau darauf zu achten, dass nicht ein Wassertropfen unter dem
Fette bleibt).

7. Dieleimgebende Substanz ergibt sich aus der Differenz, wenn man
fixe Destandtheile, Kohlensiure, Wasser und Fett vom Ganzen abzieht.

8. Den Gehalt an Kollensdure ermittelt man nach Seite 367. e.

D. Analyse des sogenannten Superphosphates.
§. 271

Um in Substanzen, welche basisch-phosphorsauren Kalk in einem
schwerer loslichen Zustande enthalten, die Phosphorsiiure Isslich und gomit
den PHlanzen rascher zugiinglich zu machen, verwandelt man jene in
sogenanntes Superphosphat, d. h. man lisst eine bestimmte Menge Siinre,
in der Regel Schwefelsiiure (seltener diese sammt Salzsiinre), auf sie ein-
wirken und erzeugt so schwefelsauren Kalk, beziehungsweise Chlorealeinm,
und Phosphorsiiurehydrat™).

Kirper, welche zur Darstellung von Superphosphat dienen, sind
namentlich: gebranchte Knochenkohle aus Zuckerfabriken, Koprolithen,
Phosphorit, Baker-Guano, gefiillter basisch-phosphorsaurer Kalk aus Leim-
lederfabriken, seltener Knochenmehl.

Da man selten so viel Siure verwendet, um alle Phosphorsiiure in
Freiheit zu setzen, so stellen die Superphosphate meist Gemenge dar,
welche schwefelsauren Kalk (auch wohl Chlorcaleium), basisch-phosphor-
sauren Kalk, phosphorsaures Eisenoxyd, Phosphorsiurehydrat, Wasser,
und hilufig Kohle oder organisehe Materien und in diesen Stickstoff ent-
halten. Sie sind von sehr ungleicher Beschaffenheit je nach verwandtem
Material und Bereitung, kommen aber alle darin iberein, dass sie a. aus
in Wasser leicht léslichen, b. aus in Wasser schwer 18slichen und e. aus
in Wasser unldslichen Bestandtheilen bestehen. Da es nun zur Beur-
theilung des Werthes der Superphosphate durchaus erforderlich ist, dass
man nicht allein die Bestandtheile itherhaupt, sondern auch ihre Ver-
bindungsweise und somit ihr Verhalten zu Losungsmitteln kennt, so ge-
staltet sich die Analyse etwas umstindlicher.

1. Man trocknet etwa 3 Grm. bei 160 bis 180° C. — der Gewichts-

#) \'-'1':_-]. Reinh. '\'\'x-||.-:'_. :'u-_g;_ Aunal, 109, 505,
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verlust driickt a. die Feuchtigkeit, b. den Wassergehalt des Gyp-

SeB aus.

Man reibt mit Hiilfe eines Pistilles in emmer Schale 10 Grm. des

vollstiin-

st absitzen, giesst die iiber-

nnNe ‘.Il'i'!'l;--l:':;

'“"""""E‘i“"'i'] ates mit kaltem Wasser an, so dass

p [Klitmpehen emtritt; |

Lerthellung al
stehende klare Fliissigkeit durch ein Filter ab und wiederholt das Exira=

kaltem Wasser eo lange, bis die Flissigkeit nicht mehr sauer

man auf 500 CC., den

hiren mit

Die Wasserlosung bringt Riickstand

I'l!'.'_'-;l'{.
trocknet man zunichst etwa ber 1000 C,

Von der wiisserigen Lésung, welche hiinfig durch organische

Materien gelb wefiirbt erscheint, misst man vier Portionen ab: a, b und c
zn 100 CC., d zu 200 CC.

a verdampft man in einer Platinschale, setzt nach einiger Zeil diinne
':{.'Li|\:}||:]:-1: \'in':‘-‘-it‘]]ti;_" Zu, bis e“p -‘\Iw\l f-]u-ll r]mlf]'l:']: :l“i:l]i=‘¢'§| !'l'.‘l:'_*_ir'f.
verdampft, trocknet den Riickstand bei 180" C., wiigt, alitht alsdann und
bestimmt so aus der Gewichtsabnahme die Menge der in die Wasserlosung
egangenen organischen Materien. Den kocht man
einmal mit reinem Kalkwasser, dann mit Wasser aus, fillt im Filtrate die

Riickstand

Schwefelsiiure mit ein wenig Chlorbaryum, dann Baryt und Kalk durch

kohlensaures Ammon und bestimmt die Alkalien als Chlormetalle
8 153. (16).

b fillt man mit Chlorbaryum und bestimmt die Schwefelsiinre wie
lich (§ 132. L 1.).

¢ dient zur Bestimmung etwa anwesenden Chlorwasserstoffs nach

Bei Anwesenheit von viel organizchen Materien zerstirt man
diese wie in d.

d verdampft man unter Zusatz von etwas im Ueberschuss zugesetztem
kohlenssurem Natron und ein wenig salpetersaurem Kali in einer Platin-
schale zur Trockne. Den Riickstand glitht man gelinde, weicht ihn mit
Wasser auf,
"nf‘* _'_'_l'!ll-lai

spiilt in ein Becherglas, fiigt Salzsiiure zu und erwiirmt bis

hat. Die klare Fliissigkeit versetzt man mit Ammon,

dann mit Eesigsiure im Ueberschuss, filtrirt das phosphorsaure Fisan-

d ab, theil

die Phosphorsiiure mit Uranlosung gewichtsanalytisch nach §. 134.

oXy It das Filtrat in zwei gleiche Theile und bestimmt im einen

.

oder wenn es mehr auf rasche Ausfiithrung als aunf hohen Grad von Ge-
nanigkeit ankommt — maassanalytisch nach §. 154. f,, — im anderen

Kalk und Magnesia, § 154. 6. b. (83).
4. Den in Wasser unloslichen Riickstand bringt man in pine ge=

latinschale, fiigt die Asche des Filters hinzn, trocknet be1 180° (.

wogene
und wiigt.
uneelist gebliebenen Stotie.
alle

GGewichtsabnahme deren Menge.

5. Den in

Man erfiihrt so wunichst die Gesammtmenge der von Wasser
Glitht man jetzt gelinde bei Luftzutritt, bis

{ erhaltenen Riickstand koeht man mit verdiimnter Salz-

lle organische Materie und Kohle werbranmt ist, so ergibt sich aus der
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siiure, verdiinnt nach lingerer Einwirkung mit Wasser, filtrirt, bringt das
Filtrat mittelst des Waschwassers auf !/; Liter und trocknet den Riick-
stand.

6. Von der in 5. erhaltenen salzsauren Lésung misst man 50 und
100 CC. ab. In ersteren bestimmt man die Schwefelsiiure, in letzteren
phosphorsaures Eisenoxyd (wenn solches zugegen), Kalk, Mag-
nesia und Phosphorsiure nach den 3.b. und d. angegebenen Methoden.

7. Den in Salzsiure unloslichen Riickstand trocknet, glitht und wiigt
man. Er ist gewohnlich nur Sand, Thon und Kieselsiure. Der
Sicherheit wegen kocht man ihn aber mit stirkerer Salzsiiure und beach-
tet, ob diese noch etwa Gyps auflést, der dann in der Auflésung zu be-
stimmen wiire. Im unlislichen Riickstande kann Kieselsiure von Thon
und Sand nach §. 236 geschieden werden.

8. In 0,8 bis 1,0 Grm. des Superphosphates bestimmt man endlich
den Gehalt an Stickstoff (§. 187). In der Zusammenstellung ist der
Stickstoffgehalt nur als niihere Bestimmung bei den organischen Materien,
in denen er schon inbegriffen ist, aufzufithren.

9. Findet sich ein Ammonsalz im Superphosphat, so bestimmt man
dags Ammoniak nach §. 99. 3, a.

Was die Darstellung der Resultate betrifft, so gewithrt die folgende
Art einen recht guten Ueberblick.

Gehalt an
wasserfreier  Gehalt an
Phosphorsiinre. Stickstof,
i Phosphorsiinrehydrat (3 HO, PO.) 16,15 11.70 S
In Wasser | 5 ,f [_ ,[ » PO;) 16, L,7¢
Kalk . . |durech die freie Phos-
Magnesia | phorsiure gelost, be-
Eisenoxyd| ziehungsweise c].'lmil-J
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Phosphorsdure . .. . . . . 2,19 2,19
In Siuren K mit der Phosphorsiiure
. ¥ {LIE]]\ a
lisliche De- . zu mehr od. \-.'ullu_:n-r"
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Man erkennt, dass man bei der Berechnung die in Lisung und
Riickstand gefundenen Mengen Schwefelsiiure auf Gyps berechnet und die
Gypsmengen addirt. Der in der Losung und im Rickstande itbrig blei-
hende. d. h. nicht an Schwefelsiiure gebundene Kalk wird alsdann aufge-
fithit wie ;|:|;4{'-g'--||--||_ Ist uL-h.""1|§-|-r]-|m.=‘1;|-.;31. mit Schwefelsinre und Salz-
siure bereitet, so igt das in die Wasserlisung iibergehende Chlor auf
Uhlorcaleium zu berechnen, und der ihm entsprechende Kalk sammt dem an
Schwefelsiure gebundenen abzuziehen von dem im Ganzen in der Wasger-

lssung gefunderen. Der Rest ist dann als dureh Phosphorsiure eelist,

hungsweise damit verbunden, aufzufithren.

E. Analyse der Knochenkohle.

Die Knochenkohle dient in sehr ausgedehntem Maasse zur Entfir-
bung und Entkalkung des Diinn- und Dicksaftes bei der Runkelriiben-
zuckerfabrikation, sowie bei dem Raffiniren der Lisung des Colonial-Roh-
guckers. Frisch bereitet ein Gemenge von Knochenerde mit 7 bis 10 Proe.
Kohle dargtellend, nimmt sie beim Gebraunch Kalk, Farbstoff, Schleim ete.
auf, von denen sie bei dem Verfahren der “:i12t[L'L'Iil'lr.'l.llmg_:' durch Waschen,
Behandlung mit Salzsiure, nochmaliges Waschen, Trocknen und Glihen
befreit wird. Ist sie endlich giinzlich ausgenutzt, o geht sie in die Diinger-
fabriken iiber und wird dort meist zur Darstellung von Superphosphat
verwandt. Da durch die vielen Operationen die Knochenkohle wesentlich
verindert und mannigfach verunreinigt wird, so kommt sie von sehr un-
gleichem Gehalte 1n den Handel, und ihr Werth kann nur durch eine
Analyse festgestellt werden. — Ist dies ein Grund, welcher die Knochen=-
kohle hiiufig den analytischen Laboratorien zufiihrt, so kommt hierzu noch
ein anderer, welcher eine stete Priiffung der wiederzubelebenden Knochen-
kohle in den Zuckerfabriken erforderlich macht. Um niimlich bestimmen
zu konnen, wieviel Salzsiiure beim Wiederbeleben der Kohle zu verwenden
ist, muss man die Menge des nicht an Phosphorsiure gebundenen Kalks
(der in der Regel als kohlensaurer Kalk vorhanden ist) in jedem einzelnen
Falle bestimmen.

Ich bespreche im Folgenden zuerst die gewdhnliche Methode der
Analyse der Knochenkohle und sodann das Scheibler’sche Verfahren,
welches ;_;t‘:__"{-nu.:'iriig in den Zuekerfabriken meistens angewandt wird, um
die Menge des kohlensauren Kalks in der Knochenkohle zu bestimmen.

1. Man trocknet etwa 2 bis 3 Grm. bei 160° bis 180° C. und be-
stimmt aus der Gewichtsabnahme den Gehalt an Feuchtigkeit.

9  Man Isst 5 Grm. in der Kochflasche @ des 8. 367 abgebildeten
Apparates und bestimmt die Kohlensiure nach dem dort angegebenen

Verfaliren,
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3. Man filtrirt die in 2. erhaltene Lisung durch ein bei 1000 C.
getrocknetes und gewogenes Filter, wiiseht den Riickstand aus, trocknet,
wiigt und erfihrt so die Summe der Kohle, der unléslichen organischen
Stoffe und der in Salzsiiure unloslichen mineralischen Verunreinigungen
(Sand und Thon). Man glitht alsdann das getrocknete Filter bei Luft-
zutritt, erhiilt so Sand und Thon als Riickstand und findet die Menge der
Kohle und der unléslichen organischen Materien aus der Differenz.

4. Das in 3. erhaltene Filtrat bringt man auf 250 CC. und bestimmt
in 100 €CC. Eisen, Kalk, Magnesia und Phosphorsiure, in 50 CC.
etwa anwesende Schwefelsiiure und in den letzten 100 CC. etwa an-
wesende Alkalien nach §. 259.

b. Eine weitere abzuwiigende Menge der Knochenkohle list man in
verdiinnter Salpeter

inre, verdinnt und bestimmt im Filtrate etwa vor-
handenen Chlorwasserstoff,

Zur Bestimmung des kohlensauren, beziehungsweise des kohlen-
sauren und freien Kalks in der Knochenasche, wird, wie erwiihnt, in den
Fabriken gewéhnlich das gasvolumetrische Verfahren von Secheibler®)
angewandt.

Der dazu dienende sinnreich construirte Apparat ist in Fig. 186 dar-
gestellt. In A wird das zu zersetzende kohlensaure Salz gebracht. Die Zer-
setzung geschieht durch Heben der Flasche, weil alsdann die in dem anfangs
aufrechtstehenden Guttaperchacylinder S befindliche Salzsiiure ausfliesst.
Der Glasstopfen auf A ist gut eingeschliffen und gefettet, so dass er voll-
kommen luftdicht schliesst; er ist in der Mitte durchbohrt und enthiilt in
der Oefflnung eine kurze eingekittete Glasréhre. Die entbundene Kohlen-
silure gelangt durch diese, den Schlauch » und eine in die eine Bohrung
des Stopfens der Flasche B eingekittete Glasrbhre in die mit letzterer
luftdicht verbundene, in der Flasche B befindliche Blase K von post-
papierdiinnem Kautschuk. Die andere seitliche Bohrung des Stopfens der
Flasche Bist durcheinen Kautschukschlauchmit Quetschhahn geschlosgen, die
mittlere mit dem Glasrohre % verbunden. Letzteres fithrt zu dem Gasmess-
apparat. Derselbe besteht aus der graduirten, in halbe CC. eingetheilten, 150
CU. fassenden Glasrohre €, welche in der aus der Figur ersichtlichen Art mit
der gleichweiten nicht eingetheilten Rihre D verbunden ist. In dem Gummi-
stopfen am unteren Ende der letzteren befindet sich eine zweite kurze Glas-
rohre, diedurch den mit Quetschhahn geschlossenen kurzen Kautschukschlaueh
L mit der in die Flasche I5 eingekitteten, fast bis zom Boden derselben

reichenden Glasréhre verbunden ist. Inden zweiten Tubulus der Flasche &

) _-\1|||-i!llu;_"' gum Gebranche des )\.EJPZI]':[I-IH 2T I"Hl,\'l':.nu]n”“__l der kohlensanren
KCI”\'"I“'“ in der KHUIJEII'N'RU]I'I' ete. yvon Dr. C.Scheibler, :Ji-.\],'||1||.~t"|'i|-l -_-‘e-lil‘m'LI_
Berlin 1862,
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ist ein kurzes Glasrohr gekittet, an welches der Kautschukschlauch » be-
festiot ist, Die Flasche F ist dns Wasserreservoir; 6ffnet man P, so
fliesst das in den Réhren D und C enthaltene Wasser nach ab, blist
man in ¥, so steigh das in K enthalfene Wasser durch den gedffneten
Quetsehhahn P in den Riéhren auf. F wird anfangs dureh I mit destil-
lirtem Wasser fast angefiillf.

Da alle Theile des Apparates, mit Ausnahme des Zersetzungsglases
A, davernd verbunden bleiben, so ist es aweckmissiz, dieselben an dem
Holzstativ mittelst geeigneter Metallfassungen zn befestigen. Dieses Sta-
tiv triigt zugleich ein Thermometer.

Jeden Yersuch 1}4‘;_{11“]1 man |1;|.n]it, die Riéhren (’;-11:11:.[ D s zum Null-

Frezenins, guantitative Analyse, rd
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punkt mit Wasser zn fillen. Es geschicht, wie erwihnt, durch kriiftiges
Finblasen von Luft in #», wobei der Stopsel von A abgenommen wird,

Sobald die Wassersiiule etwas iiber dem Nullpunkte steht, schliesst man P

und liisst alsdann durch leichtes Oeffnen desselben Wasser abtropfen, bis

der Zweck erreicht ist. Dass man beim Einblasen von Luft in ¢ und dem

Handhaben des Quetschhahns einige Vorsicht anwenden muss, ist selbst-

. verstindlich, denn stiege das Wasser durch # nach B, so miisste der ganze

| i Apparat auseinandergenommen und das Wasser wieder entfernt werden. —

| Wiihrend sich die Rohre € mit Wasser anfilllt, driickt die aus C entwei-

chende Luft, welche nach B gelangt, die Kautschukblase zusammen. Sollte

dies nicht in geniigender Weise geschehen, so blist man vorsichtig bei

g Luft in die Flasche B, bis das volhge Zusammenfallen der Blase erreicht

ist. DBei aufeinander folgenden Versuchen entleert sich die Blase immer
It | wieder von selbst. — Sollte einmal der Fall gintreten, dass die Blase entleert

'[I ist, bevor das Wasser in den Réhren den Nullpunkt erreicht hat, so wii rde
; gich das Wasser in den Rohren nicht ins Gleichgewicht stellen. In dem
| Falle ffnet man voriibergehend g. — Beim Aufstellen des Apparates
wiihle man einen Raum von mdglichst constant bleibender Temperatar und
achte darauf, dass der Apparat weder von der Sonne, noch von der strah-
lenden Wiirme eines Ofens getroffen werde, denn plotzliche Temperatur-
verinderungen wiihrend der Versuche beeintriichtigen natiirlich deren
Genaunigkeit.

Der Scheibler’sche Apparat kann zur Analyse aller kohlensauren
Salze benutzt werden, welche in der Kilte durch Salzsiiure zersetzt werden.
Man bringt die recht fein geriebene Probe in das vollkommen trockene
Zersetzungsglas A, fiillt in den Guttaperchacylinder mittelst einer Mess-
pipette 10 CC. Salzsiiure von 1,12 specif. Gewicht, stellt den Cylinder
vorsichtig in das Zersetzungsglas und dreht den mit Talg gut gefetteten
Glasstopfen e¢in. Da hierdurch der Wasserstand in (' etwas herabgedriickt
und in D gehoben wird, so dffnet man einen Augenblick ¢, um das Gleich-
gewicht der Wassersinlen herzustellen. Man notirt jetzt Thermometer
und Barometer, ergreift die Flasche mit der rechten Hand, und zwar um
Erwirmung zu vermeiden am Halse, hebt sie, lisst unter Umschwenken
vorsichtig Salzsiiure ausfliessen und offnet gleichzeitig mit der linken Hand
P in der Art, dass der Wasserstand in den Rohren genan gleiche Héhe
hiilt; diese Operationen werden ununterbrochen so lange fortgesetzt,
als noch eine Kohlensiureentwickelung und somit ein Sinken des Wassers
in € bemerkbar ist. BErst dann, wenn das Niveau wiihrend einiger Se-
cunden unveriindert bleibt, ist der Versuch beendigt. Man sorgt nunmehr
dafiir, dass der Wasserstand in €' und J) genau gleiche Hohe hat, liest den
Wasserstand ab und beobachtet, ob die Temperatur sich nicht veriinder
hat. Ist sie comstant gebliebon, so bezeichnen die abgelesenen CC. die
entwichene Kohlensiiure; da aber noch ein kleiner Theil derselben in

der Salasiiure gelést geblieben ist, so ist hierfiir eine Correction anzu-
bringen. Scheibler hat die geringe Menge der bei mittlerer Temperatur
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in den 10 CC. Salzsiiure gelist bleibenden Kohlensiure bestimmt, und
lisst auf Grund seiner Versuche zu dem abgelezenen Volum Kohlensiure
0.8 CC. hinzuziihlen, ehe die entsprechenden Reductionen auf 0°C., 760™™
und trockenen Zustand (vergl. §. 198) vorgenommen werden. Fiir 1000 CC,
der auf diese Weise auf die Normalverhiltnisse reducirten Kohlensiure
sind schliesslich 1,97146 Grm. in Rechnung zu bringen.

Will man alle Correctionen ersparen, so kann man jede Versuchsreihe
mit einer Feststellung der Relation zwischen erhaltener Kohlensiiure (zu
welcher die geldst bleibenden 0,8 CC. hinzuzuzihlen sind) und reinem koh-
lensaurem Kalk (einer abgewogenen Menge fein geriebenen und getrock-
neten reinen Kalkspaths) fiir die an dem bestimmten Tage herrschenden
Verhiiltnisse beginnen und das so gefundene Verhiiltniss bei den folgen-
den Versuchen der Berechnung zu Grunde legen. Hiitte man z. B.
ang 00,2737 Grm. kohlensanrem Kalk, enthaltend 0,120428 Grm. Kohlen
giiure, nach Zufiigung der 0,8 CC. 63,8 CC. erhalten und bei einer unter
denselben Verhiltnissen ausgefithrten Analyse von 0,2371 Grm. Dolomit,
nach Zufiigen der 0,8 CC., 57,3 CC., so enthielte die abgewogene Menge
Dolomit nach dem Ansatze

63,8 : 0,120428 — 573 : x
0,10816 Grm. Kohlensiiure und somit der Dolomit 45.62 Proc.

Bei der Bestimmung des kohlensauren Kalks in Knochenkohle ver-
fiilhrt man ganz in derselben Weise. Die Knochenkohle wird zuvor ge-
trocknet und miglichst fein zerrieben. Die Menge derselben ist so
zu withlen, dass man eine nicht zn kleine Menge Kohlensiiure erhiilt; etwa
3 Grm. der getrockneten Kohle kénnen als richtige Quantitiit betrachtet
werden. Scheibler hat seinem Apparat ein Normalgewicht zum Abwii-
gen beigegeben und seinem Schriftchen die Rechnungen abkiirzende Ta-
bellen. — Enthilt eine Knochenkohle Kalkhydrat, so befeuchtet man die
abgewogene Probe in einem Porzellanschilchen mit 10 bis 20 Tropfen
einer Auflosung von kohlensaurem Ammon, verdampft zur Trockne, erhitzt
den Riickstand etwas stiirker (aber keineswegs zum Glithen) und bringt
den Inhalt des Schillchens alsdann ohne Verlust in die Zersetzungsflasche.

Die Resultate fallen bei aufmerksamem Arbeiten sehr fibereinstimmend

und richtig aus, und in karzer Zeit lassen sich viele Prifungen ausfithren.
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