1000 cm® aufgefiillt). 2. Xanthydrollssung (10g in 100 cm?
Methylalkohol).

Gang der Analyse: 5g Kalkstickstoff werden in einer 1 Liter
fassenden Stohmannschen Flasche mit ca. 400 cm® Wasser
und 15 cm® Eisessig versetzt und 1 Stunde im Rotierapparat
geschiittelt. Nach dem Filtrieren in einen 1-Liter=Messkolben
und kurzem Nachwaschen des Riickstandes mit kaltem Was=
ser wird dieser in die Stohmannsche Flasche zuriickgespiilt,
nochmals mit 400 cm® Wasser + 5cm® Eisessig versetzt und
1 Stunde im Rotierapparat geschiittelt. Darauf wird durch das
gleiche Filter in denselben Messkolben filtriert, mit kaltem
Wasser nachgewaschen und zur Marke aufgefiillt.

In 50 cm® des essigsauren Auszuges (= 0,25 g Substanz) wird
in einem 250=cm®:Becherglas das Cyanamid mit Silberacetat
ausgefillt, in ein 400=cm®:Becherglas filtriert und ausge=
waschen. Das iiberschiissige Silber wird mit Salzsdure aus=
gefillt, das Filtrat vorsichtig mit Ammoniak neutralisiert und
auf etwa 20cm? abgedampft. Nach Zusatz von 40—50 cm®
Eisessig wird mit 5cm? Xanthydrollésung der Harnstoff als
Xanthydrolharnstoff ausgeféllt. Nach 2—3stiindigem Stehen
filtriert man durch einen Gooch=Tiegel, wischt mit etwa
25 cm? abs. Alkohol nach, trocknet bei 100° C und wigt als
Xanthydrolharnstoff. Das Molekulargewicht des Dixanthyl-
harnstoffs betrigt 420,18, das des Harnstoffs 60,05; daher
entsprechen 7 Gewichtsteile Dixanthylharnstoff 1 Gewichts=
teil Harnstoff. Umrechnungsfaktor: 0,143 (Niheres siehe bei
Gericke, S. «Analytische Chemie der Diingemittel», Stuttgart
1949, 143).

6. Bestimmung des Gesamt=Stickstoffs in Humus=Mineral=
Mischdiingern.

Methode von Jodlbauer.

Reagenzien: 1. Phenolschwefelsdure (in 11 Schwefelsdure,
s = 1,84, 40 g Phenol). 2. Zinkpulver, stickstofffrei. 3. Queck=
silber. 4. Kaliumsulfid (40 g Ke5 auf 11 Wasser).

Gang der Analyse: In einem Kjeldahl-Kolben werden zu 1g
fein zerriebener Substanz 25 cm® Phenolschwefelsiure unter
leichtem Hin= und Herbewegen des Kolbens gebracht. Man
kiihlt den Kolben sorgfaltig ab und setzt vorsichtig und un=
ter stetem Abkiihlen nach und nach 2 bis 3 g Zinkpulver und
1 g Quecksilber hinzu und schliesst nach Kjeldahl auf. Nach
30 bis 45 Minuten sind sdmtliche Stickstoffverbindungen in
Ammoniak umgesetzt.

B. Die Untersuchung der Kali-Diingemittel

1. Auflésen der Kalisalze und Vorbereiten zur Fillung
des Kalis
1. Reine Kalisalze.

Reagenzien: 1. Bariumchloridlssung, 10°%ig. 2. Salzsiure,
10 %oig.

Gang der Analyse: 10 g der analysenfeinen Probe werden im
500=cm®Kochkolben mit 300 bis 400 cm® Wasser unter Zusatz
von 30 cm? 10 %iger Salzsdure 15 bis 20 Minuten lang ge-
kocht. In der stets siedenden Losung erfolgt die Ausfillung
der Sulfate durch langsame Zugabe von 10 %iger Barium=
chloridlssung. Die Menge dieser Losung richtet sich nach
dem Gehalt der verschiedenen Kalisalze an Sulfaten. Es sind
bei Kalirohsalzen 10 bis 40 cm3, bei 40er=Kalidiingsalz 10 bis
20cm® und bei schwefelsaurem Kalimagnesium (Patentkali)
grossere Mengen erforderlich.

Nach dem Absitzen des Niederschlags priift man durch einige
Tropfen Bariumchloridlosung, ob alle Sulfate ausgefillt sind.
Auch ist es zweckmissig, sodann durch Zusatz eines Tropfens
verdiinnter Schwefelsiure festzustellen, ob ein Ueberschuss
von Bariumchlorid in der Losung vorhanden ist. Dieser Ueber=
schuss soll nur gering sein. Sind noch nicht alle Sulfate ge=
fillt, dann ist weiterhin Bariumchlorid zuzusetzen und die
Fliissigkeit nochmals aufzukochen. Ist die Fillung restlos aus=
gefithrt, wird abgekiihlt, aufgefiillt, sehr gut durchgeschiittelt
und filtriert. Sodann wird ein aliquoter Teil des Filtrates mit
Ueberchlorsiure gefillt.
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2. Kali=Mischdiingemittel.

Reagenzien: 1. Bariumhydroxyd, reinst, fest und geséttigte
Losung. 2. Ammoniumcarbonat, 10 %sige Losung. 3. Salzsdure,
s = 1,19. 4. Bariumchloridlésung, 10 %oig.

Gang der Analyse: 10 g Mischdiinger werden im 500=cm?:Kol=
ben mit 300 cm3® Wasser unter Zusatz von 10 cm® Salzsdure
(konz.) 15 Minuten lang gekocht. Nach dem Erkalten wird
zur Marke aufgefiillt und filtriert. 200 cm® Filtrat werden in
einen 400=cm®:Kolben in der Siedehitze mit Bariumchlorid=
l6sung gefdllt. Man fiigt Barytwasser bis zur alkalischen
Reaktion (Indikator: Phenolphthalein) hinzu, kiihlt ab, fiillt
auf 400 cm3 auf, schiittelt um und fillt 200 cm® des Filtrats
kochend mit Ammoniumcarbonat, fiillt abermals auf 400 cm?
auf und filtriert. 200 cm® (= 1g Substanz) werden in einer
Platinschale eingedampft, bei 130 bis 150° C getrocknet und
bis zur volligen Verfliichtigung der Ammoniumsalze schwach
gegliiht. Man nimmt mit heissem Wasser auf, filtriert, wischt
aus fillt das Kali nach der Methode mit Ueberchlorsdure.

II. Die Fillung des Kaliums mit Ueberchlorsidure

Ueberchlorsiuremethode nach W. Wense.

Reagenzien: 1. Ueberchlorsiure, s = 1,125 = 20 % HClOs,
sie muss schwefelsdurefrei sein. Weder mit Bariumchlorid,
noch durch Zusatz von Alkohol darf eine Triibung entstehen.
2. Alkohol, 96 gew.=%ig. 3. Alkohol + 0,2 %0 Ueberchlorsdure
(10 cm® HClO4 zu 1 Liter Alkohol).

Gang der Analyse: Von der schwefelsiurefreien Ldsung des
Kalidiingemittels wird ein aliquoter Teil (z.B. 25cm® = 0,5g
Substanz der nach B I, 2 erhaltenen Lésung, aber nie mehr
als 0,5g der Ausgangssubstanz nehmen) in einer Glas= oder
blau glasierten Porzellanschale von etwa 10 cm Durchmesser
nach Zusatz von 10 cm® Ueberchlorsdure auf dem Wasserbad
eingedampft. Das Eindampfen wird bis zum Verschwinden
der Salzsiure und bis zum Auftreten weisser Nebel von
Ueberchlorsdure, jedoch nicht bis zur Trockene, vorgenoms=
men. Gegen Ende des Eindampfens verreibt man den Riick=
stand mittels eines abgeplatteten Glaspistills mit etwa 5cm?
Ueberchlorsdure und dampft nochmals bis zum Auftreten
weisser Nebel ein. Der Riickstand darf aber nicht trocken
sein.

Der Abdampfriickstand wird sofort nach dem Erkalten mit
15 cm® Alkohol iibergossen und mit einem Glaspistill sehr
fein zerrieben. Das sehr sorgfiltige Zerreiben ist wesentlich.
Dabei bleibt nur Kaliumperchlorat ungelést. Nach kurzem
Absitzenlassen wird filtriert. Lingeres Stehen verursacht we=
gen Wasseranziehung zu niedrige Ergebnisse. Man giesst die
iiber dem Niederschlag stehende Fliissigkeit durch einen
Goochtiegel oder Glasfiltertiegel, zerreibt den Riickstand noch
zweimal mit iiberchlorsdurehaltigem Alkohol, giesst durch den
Tiegel ab, bringt nun den Niederschlag in den Tiegel und
wischt ihn mit iiberchlorsiurehaltigem Alkohol aus. Nach
dem Absaugen wischt man das Kaliumperchlorat mit reinem
96 %sigem Alkohol (etwa 4 bis 5cm?®) nach. Das ganze Filtrat
soll nicht mehr als 75cm? betragen. Der Niederschlag wird
30 Minuten bei 130° C getrocknet und nach dem Abkiihlen
im Exsikkator gewogen.

C. Die Untersuchung der
Phosphorséiuredﬁngemittel

I. Auflésen der Phosphate und Vorbereiten zur Fillung
der Phosphorsidure

1. Gesamt=Phosphorsdure.

a) In Abwesenheit von organischer Substanz.

Reagenzien: konz. Schwefelsdure, s = 1,84.

Gang der Analyse: 5g Substanz werden in einen 500=cm®:
Kochkolben eingewogen, mit etwa 15 cm® Wasser durchfeuch=
tet und mit 30 cm® Schwefelsdure unter &fterem Umschwen=
ken etwa 20 Minuten bis zum vélligen Aufschluss erhitzt.
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