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une heure. 100 cm3 du filtrat (= 4 g. de substance), sont éva=
porés «a sec» au bain=marie. Le résidu est repris dans l'eau,
on mélange avec 10 cm® de solution d’acétate d’argent pour
éliminer la cyanamide qui pourrait rester. On sépare sur filtre
du cyanure d’argent. On ajoute au filtrat 10 cm3 de lessive de
potasse a 10°%bo; sur ce le dicyandiamide d’argent précipite;
on filtre immédiatement. Précipité et filtre (dépourvu d'N)
sont ensuite traités d’aprés Kjeldahl.

c) Analyse de I'N nitrique dans la cyanamide calcique.
Méthode de M. Z. Busch. «nitron»

Réactifs: acétate d’CaoHisNs4 (10 g. de C2HisNs Merck dans
100 cm?® d’acide acétique & 5%). 2. Acide sulfurique 1 : 3.

Marche de l'analyse: On mélange en agitant plusieurs fois
2,5 g. de cyanamide perlée avec de 'eau dans un ballon jaugé
de 250 cm?, on le remplit et on filtre. On préléve 50 cm?® du
filtrat, on y ajoute 10 4 15 gouttes d’acide sulfurique (1 :3)
et 50cm® d’eau et on chauffe jusqu’a faible ébullition. On
précipite en versant d'un seul coup les 10 4 12 cm® d’acétate
de CzoH16Na.

Avant d’ajouter le réactif il faut veiller & ce qu’il n'y ait pas
de précipité de chaux, sinon il faut le dissoudre en ajoutant
quelques autres gouttes d’acide sulfurique. On laisse reposer
pendant 2 heures en refroidissant avec de la glace, on filtre
a travers un creuset taré Gooch muni d’une plaquette=filtre.
On rince avec le filtrat en entrainant les restes du précipité
dans le creuset, on aspire le liquide par dépression et on
lave avec 10 & 12 cm?® d’eau glacée. Le précipité est desséché
dans le creuset & 110° C jusqu’a froid constant et pesé sous
forme de nitrate de CeoH1sNa.

Coefficient de transformation de nitrate de C20HisN4 en
N nitrique = 0,03734, en acide nitrique — 0,1680.

5. Analyse de N dans l'urée.

a) N total d’aprés Kjeldahl.
Réactifs: 1. Acide sulfurique, d =
a 359,

Marche de l'analyse; on humidifie 5g. d’urée avec 20 cm®
d’eau dans une fiole Kjeldahl. On verse ensuite 20 cm?® d’acide
sulfurique d = 1,84 par dessus. On commence par chauffer
doucement; aprés la fin du dégagement de CO: on chauffe
plus fort. On chauffe jusqu’d ce que l'acide se reclarifie; on
ne tiendra pas compte d'un précipité lourd de gyvpse. Lorsque
le liquide est devenu clair, et que d’abondantes vapeurs
d’acide sulfurique se dégagent, on éteint la flamme.

1,84. 2. Lessive de soude

Aprés refroidissement la solution ainsi que le précipité sont
transvasés dans un ballon jaugé de 500 cm®, qui aprés dilu=
tion et refroidissement est complété a la marque.

On dilue dans un ballon a distiller 50 cm® de cette solution
avec 250 cm® d’eau distillée. On ajoute 50 cm® de lessive de
soude en évitant les pertes d’azote. On recueille dans 40 cm?
d’acide sulfurique n/2. On opére comme dans le cas des sels
d’ammonium.

b) N uréique par exemple dans la cyanamide calcique.
Méthode au xanthydrol.

Réactifs: 1. Solution d’acétate d’argent (100 g. d’acétate d'ar=
gent sont dissous dans 400 cm® d’ammoniaque & 10%,, on
compléte a 1000 cm?® avec de l'eau).

2. Solution de xanthydrol (10 g. dans 100 cm® d’alcool méthy=
lique).

Marche de l'analyse: On mélange dans un flacon Stohmann
de un litre 5g. de cyanamide calcique avec environ 400 cm?
d’eau et 15 cm?® d’acide acétique glacial. On place pendant une
heure dans un agitateur rotatif. On filtre dans un ballon
jaugé d’un litre, on rince rapidement 4 l'eau froide le résidu
que l'on fait passer dans le flacon Stohmann. On y ajoute de
nouveau 400 cm® d’eau + 5cm?® d’acide acétique glacial et on
replace le flacon dans l'agitateur rotatif pendant une heure.
On filtre ensuite & travers le méme filtre dans le méme ballon
jaugé, on rince a l'eau froide et on compléte & la marque.
Dans un becher de 250 cm® avec 50 cm® du filtrat & l'acide

acétique (= 0,25 g. de substance) on ajoute de l'acétate d’ar=
gent pour précipiter la cyanamide. On filtre dans un becher

de 400 cm® et on rince. L’argent en excédent est précipité avec
de l'acide chlorhydrique. On neutralise le filtrat avec précau-
tion avec de 'ammoniaque et on réduit par évaporation a ens=
viron 20 cm®. On ajoute 40 & 50 cm® d’acide acétique glacial
et on précipite I'urée & l'aide de 5 cm® de solution de xanthy=
drol sous forme de xanthydrol urée. On laisse reposer pendant
2 a 3 heures, on filtre & travers un creuset Gooch, rince avec
environ 25 cm?® d’alcool absolu, on séche a 100° C et pése la
xanthydrol urée. Le poids moléculaire de la dixanthylurée
est de 420,18, celui de l'urée 60,05; donc les poids de la
dixanthylurée et de l'urée sont dans le rapport de 7 a 1.
Coefficient de transformation: 0,143. (Pour plus de détails
voir Gericke, «Analytische Chemie der Diingemittel», Stutt=
gart 1949, 143).

6. Analyse de I'N total dans les engrais composés humiques
et minéraux.

Méthode de Jodlbauer.

Réactifs: 1. Acide sulfurique phénolé (dans 1 litre d’acide
sulfurique, d = 1,84, il y 40 g. de phénol). 2. Poudre de zinc,
dépourvue d’azote. 3. Mercure. 4. Sulfure de potassium (40 g.
K2S sur 1 litre d’eau).

Marche de l'analyse: Dans un ballon Kjeldahl dans lequel se
trouve 1g. de substance finement broyée, on verse 25cm?
d’acide sulfurique phénolé en agitant légérement le ballon.
On refroidit soigneusement le ballon et on ajoute progressive=
ment et avec prudence, en continuant a refroidir, 2 4 3 g. de
poudre de zinc et 1g. de mercure. La détermination se fait
d’aprés Kjeldahl. Aprés 30 a 45 minutes tous les composés de
I'azote sont transformés en ammoniaque.

B. L’analyse des engrais potassiques

I. Mise en solution des sels potassiques et préparation en vue
de la précipitation de la potasse

1. Sels purs de potasse.

Réactifs: 1. Solution de chlorure de baryum & 10%. 2. Acide
chlorhydrique a 10 %u.

Marche de l'analyse: Dans un ballon Pyrex de 500 cm® con=
tenant 300 & 400 cm® d’eau et 30 cm® d’acide chlorhydrique &
10 %, on met & bouillir pendant 15 & 20 minutes 10g. d'un
échantillon de sel broyé pour l’analyse. La précipitation des
sulfates a lieu par addition lente d’une solution de chlorure
de baryum a 109%o dans la solution qui doit rester en faible
ébullition. La quantité de solution a ajouter dépend de la
teneur de différents sels potassiques en sulfate.
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Il en faut 10 a4 40 cm® avec les sels bruts de potasse, 10 a
20 cm® avec le chlorure de potassium 40 % et de plus grandes
quantités avec les sulfates de potasse et de magnésie (Patent=
kali).

Lorsque le précipité est tombé au fond du ballon, on vérifie,
en ajoutant quelques gouttes de solution de chlorure de
baryum, si tous les sulfates ont bien été précipités. Il est
d’autre part utile de vérifier par addition d'une goutte d’acide
sulfurique dilué, s’il existe un excédent de chlorure de
baryum dans la solution. Cet excédent doit &tre faible.
Lorsque tous les sulfates n‘ont pas encore été précipités, il
faut continuer a ajouter du chlorure de baryum et faire
rebouillir le liquide. Dés que tout est précipité, on refroidit
on compléte, et on filtre, aprés avoir bien agité. On précipite
ensuite une partie aliquote du filtrat avec de l'acide per=
chlorique.

2. Engrais composés a base de potasse.

Réactifs: 1. Solution saturée et pure d’hydroxyde de baryum.
2. Solution de carbonate d’ammonium a 10%s. 3. Acide chlor=
hydrique, d = 1,19. 4. Solution de chlorure de baryum & 10%%.

Marche de l’analyse: Dans un ballon de 500 cm® contenant
300 cm® d’eau et 10 cm® d’acide chlorhydrique concentré on
fait bouillir 10g. d’engrais composé pendant 15 minutes.
Lorsque le liquide est refroidi on compléte & la marque et on
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