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Ein vereinfachtes Verfahren zur Bestimmung 
des Stickstoff s salpeter- und salpetrigsaurer 

Salze. 
Von Dr. TH. aaKD, Bremen. 

(Elngeg. %/6. 1917.) 

Die g r o b  Anzahl der beatehenden Methoden zur Ermittlung 
des Stiokstoffgehaltes von Nitraten und Nitriten deutet auf die Wioh- 
tigkeit hin, die gerade dieser analytiffihen Aufgabe in der h x i s  zu- 
kommt. Dee friiher iibliohe. zeitraubende und zu ungenauen Werten 
tiihrende Verf.. die Salpetedure dnrch Bestimmung des Gewiohte- 
verlustes beim Gliihen ihrer getrockneten Salze mit Kaliumchromat 
oder Quarzpulver quantitativ festeustellen, wurde bald duroh andere 
Methoden verdriingt, die - von einigen anderen, die nioht allge- 
meine Verbreitung fanden, abgesehen - wie die nitrometrische 
Methode von L u n g e  oder das Verfahren naoh 5 c h l o  s i n g - G r a n - 
d e a u - W a g n e r auf der Reduktion der Salpetersiiure zu Stiokoxyd 
beruhten oder auf die noch weitergehende Reduktion zu Ammoniak 
gegriindet waren. Diese letztgenannte Reaktion kann, wie bekannt, 
in alkalischer wie in saurer Lijsung durchgefiihrt werden; die eine 
wie die andere Mogliohkeit ist in vielfach abgelinderter Weise von den 
versohiedensten Seiten mit Erfolg zum Ausbau einer Bestimmungs- 
w e b  des Salpetarstickstoffi benutzt worden. K o n i g reduziert mit 
konzentrierter Kalilauge und Zink- und Eisenstaub unter Zusatz von 
Alkohol, B o t t c h e r in iihnlicher W e k  mit Zink-Eisenpulver und 
Natriumhydroxyd; S t u t z e r empfiehlt an Stelle des Zinks und des 
Eisens das Aluminium in Draht- oder Blechform; D e v a r d a  
schlieOlich benutzt eine Knpfer-Aluminium-Zinklegierung und 
Natronlauge. 

Bei allen diesen alkalischen Reduktionsverfahren liegt die Gefahr 
vor, da5 der sioh bei Siedetemperatur stiirmisch entwickelnde 
Wrtsserstoff geringe Mengen der konzentrierten Lauge in Form kleiner 
Bliisohen mit fortreiDt, die anch durch Destillationsaufsatze nioht mit 
voller Sioherheit zuruokgehalten werden konnen. Dieser Mijgliohkeit 
muD durch die VorsichtemaIJregel entgegengetreten werden, daD 
erst naoh Beendignng der WumrstoffentWiaklung mit dem b r -  
treiben dea Ammoniaks in die Destilliervorlap begonnen wird. 
Die versohiedenen Autoren schreiben deahalb eine zwischen einer und 
zwolf Stunden schwankende Reduktionszeit vor, wiihrend der die 
Liisung bei Zimmerteniperatur oder unter nur schwaohem Erwiirmen 
zu halten ist; erst dann sol1 daa gebildete Ammoniak iiberdestilliert 
werden. Daraus ergibt sich als weiterer h l s t a n d  der alkalischen 
Rednktionsmethoden die verhaltnismiiDig lange ZeiMauer der Be- 
stimmungunddie Notwendigkeit d e r b r w a c h u n g w l n d  diwr %it. 

Diem letztgenannten Nachteile besitzen bekannterweise in noch 
erhohtem MaOe die Verfahren von J o  d 1 b a u e r und F o r s  t e r ,  
die auf der Reduktion der zuniichst gebildeten Nitrokorper, dea 
Nitrophenols bzw. der Nitrosalicylsaure, durch naacierenden Wasser- 
stoff oder unterschwefligsaures Natrium in saurer &ung beruhen. 
Ihncn gegenuber hat die allbekannte Methode von U 1 s c h , die 
Reduktion der Salpetersaure in schwefelsaurer Liisung mit Ferrum 
hydrogenio reducturn weiteate Verbreitung gefunden und konnte 
neben der oben erw&hntan Bestiimungsweise nach D e v a r d a  
bishcr als das sicherate und wegen der Schnelligkeit seiner Aus- 
fiihrung einpfehlenswerteste Verfahren zur Restimmung des Nitrat- 
stickstoffs gelten. 

Nichtsdestoweniger kann bei der grobn Bedeutung einer genauen 
Gehaltaermittlung des Chilemlpeters und verwandter Verbindungen 
fiir Industrie und Landwirtechaft jede neue Arbeitsweka auf Be- 
achtung rechncn, die bei mindeatens gleich groBer Genauigkeit wie 
die besten der genannten Verfahren sie beeitzen, eine Veminfachung 
und Beschleunigung der analytisohen Arbeit bedeutet. Die Mog 
lichkeit hierzu bietet die Anwendung einer Legierung von Kupfer 
und Magnesium zur Reduktion der Salpeter- und idpetrigen slim. 
Eine duroh Verschmelzan gleioher Gewiohteteile der genmten 
Metalle gewonnene hgierung, die ebnso, Wie die weiter unten zu 
erwiihnende, beiin Ausbau der Methode endgiiltig in Anwendung 
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geiioiiiniene von der Aluminium-Magnesiumfabrik, A.-G., in Heme- 
lingen bei Bremen in liebenswiirdiger Weise fiir Versuchszwecke 
zur Verfiigung gestellt wurde, zaigte zwar gute Verwendbarkeit fur 
Reduktionszwecke, hatte aber den Nachteil, daO sie nur schwierig 
im Laboratorium zerkleinert werden konnte. Erhohung des Kupfer- 
gehaltes auf So% hatte Verschwinden dieses Ubelstandes zur Folge; 
eine Kupfer-M~nesiumlegierung dieser Zusammensetzung stellt 
eine schwach rotlich angelaufene, leicht in kleinere Stiicke zu zer- 
teilende. beinahe brocklige Mmse dar, die in Porzellanreibschalen ohne 
Schwierigkeit zu feinem, silbergrauem Pulver zerrieben werden kann. 

Der starken elektrolytischen Losungstension des Magnesiums 
gegenuber Wasser entsprechend konnte von einer solchen Legierung 

Tabelle 1. 

NaCl 3 g  ( 1 1  

193 
1,45 

433 
4,6 

13,5 
13,6 
13,45 
13,4 
13,96 
13,9 

' 13,9 
BaCle3.!2H,0 { 11 :$ I 13,95 

3,85 
4,29 

14,20 
13,61 
39,96 
39,95 
39,80 
39,65 
41,28 
41,13 
41,13 
41,28 

2,27 I 6,61 
2,42 5,87 
3,75 9,lO 
4,04 I 9,81 
3,75 ' 9,lO 
4,19 I 10,17 

14,lO 34,22 
13,51 i 32,79 
39.85 ' 96,72 
39,85 I 96,72 
39,70 96.36 
39,65 1 95,99 
41,18 9Q,Q6 
41,03 1 99,69 
41,03 
41,18 

3535 1385 4098 40,88 
40,73 CaCI, . 6 H,O 

1 g  37,4 11,8 34,92 34,82 
B a G .  2H,O { 1) 37,O 1 12,2 i 36,lO 1 36,OO 

1 g  36,25 13,95 1 41,28 41,18 
MgCl,. 6H,O { 35,25 1 13,95 , 41,28 1 41,18 

{ 11 35:4 1 13:s I 40:83 
1 g  

99.59 
99,95 
99,59 
99,95 
99,22 
98,86 
84,76 
87,38 
99,95 
99,95 

0,6 g 35,25 13,95 41,28 41,18 99,95 
MgCI,. 6H,O { 11 35,25 I 13,95 I 41,28 I 41,18 1 99,95 

allein beim Zusammenbringen mit Waaser ohne Zusatz von Sauren 
oder Alkalien Wasserstoffentwioklung erwartet werden; Erhohung 
der elektrischen Leitfahigkeit durch Zugabe von stark dissoziierten 
Salzen l i d  verstirkte Waswrstoffentbindung vermukn. Einige vor- 
liiufige Untersuchungen bestiitigten diem Annahme: Reagensglas- 
versuche erwiesen, daB die genannte Reduktionslegierung mit reincm 
Wasser bei Zimmertemparatur allerdings nur sehr schwach Wasser- 
stoff entwickelt; auch die unter sonst gleichen Bedingungen bei 
Siedehitze eintretende Entwicklung ist nur recht miiI3ig. Zusatz 
von Sulfaten und Nitraten der Alkalimetalle oder von salpeter- 
saurem Calcium und Barium verstiirkt sie nur unwesentlich; auch 

l) 1 ccm NaOH = 2,969 mg N; 50 ccm &SO, = 49,2 ccm NaOH. 
8 )  Von den gefundenen Werten ist der blinde Wert der Kupfer- 

Magnesiumlegierung abzuziehen; dieser betrsgt fiir 3 g der Legierung 
0,l mg N. fiir 6 g 0,15 mg N. 
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liJk- 1 30,56' 19,301 57.11 1 57,01 
K'ilfer-; 3 ' 1  30,55 19,30 1 57,ll 1 57,Ol 

salpeter Magnesium 1 30,6 19,25 56.96 56,86 
30,6 19,25 1 56,96' 56,86 

nach Zugabe von hlagnesiumsulfat tritt  eine zwar deutliche, abcr 
immerhin nicht sehr erhebliche Wasserstoffentbindung ein; Zufiigen 
von Alkalichloriden dagegen sowie von salzsauren Salzen der Erd- 
alkalimetalle und vor allem von Magnesiumchlorid hat zur Folge, 
daI3 die Wasserstoffentwicklung bei Siedehitze stiirinisch vcrliiuft 

Takl le  2. 

11,M 
11,40 
11,37 
11,37 

1 35,9 
0,26 g NaNO, / /  3599 

= 16,48%) ' 1 35.9 
(41,20 mg N i nacli Ulscli - 35,95 

1 
I . ,, , .I T7 ~ I 

13,95 
~ 13,95 

13,95 

I 13.95 

13.7 1 36,15 106,97 ,106.85 
13.7 36.15 106,97 106,85 

0,25 .g KNO, j 1 '  38;ioI 1 1 ; ~ ~  
134.64 mt? N = nach Ulsch , - 1 1  38.10, 11,7E 

l reduziert 1 

I 26,4 23,4E 
O s 5 g  KN03 ~mit Ku?fer- 5 1 2645 234( 

1 1  26.40 ~ 23.4t 

I ' 
I 26:45' 23:4[ (69,28 mg N)I Magnesium 

i 43,7 

~ ~1 26;40 I 23;4i 
I I1 32.4 I 17.41 

_ _ ~  

- 
~ - 

% *r 

W S  
:% 

8 %  
ux 
i 

m u  

41,2S 
41,2E 
41,E 
41,2E 
41,2E 
41,2E 
41,2E 
11,2E 
41,2€ 
41,2€ m 
82,5C 
82,41 
88,41 
82,5€ 
34,6: 
34,7: 
34,7; 
34,62 
34,7: 
34,62 
34,62 
34,75 
34,7i 
34,61 
69,3! 
69,21 
69,B 
69,3! 
69.3! 
51,6: 
50,8! 

W -  

". ." 
W G  

1 

~ 
~ 

- 

_- _- 

- 

~ ~ 

51.3- 

- _ _  

s 0 3  
0 :3 

$3 $ 
c? g 
2z C 
2 m ;  

my 

41,13 
41.13 
40,98 
41,13 
41,13 
41,18 
41,18 
41,18 
41,18 
41,18 

82,41 
82,26 
82,26 
82,41 
34,a 
34,62 
34,62 
34,47 
34,62 
34,52 
34,52 
34,67 
34,67 
34,52 

69,E 
69,OE 
69,24 
69,24 
51,4F 
50,74 
51.11 

;$$ 
223 
0 aJ 

__ 

- 

82,26 

~ 

69,24 

-_ ~ 

51;93 51,7F 
61,63 51,4€ 
53,56 1 53.46 
53,58 ,  63.16 
53,41, 5331 
53.56 I 53.46 

i,u g na(nu,l,~mic nuprer- 5 13.75 36.10 106.83 106.67 (107.20 mg N) I Magnesium1 1 13,65 
I 1 13.7 

~ I j /  43,65 mit Kupfer- 43,65 
OJ2 g *gNo, ~ Magnesium 1 1 1  43.7 

- 
~ 

N 

2% 
2s 
a% rns 
&? 
JE. 

% 5  
J 

%__ 

L6,46 
16,45 
16,39 
16,45 
L6,45 

16,47 
16,47 
16,47 
16,47 

16,48 
16,45 
16,45 
16,48 

13,85 
13,85 
13.79 
13.85 

13,81 
13,87 
13,87 
13,81 
13,85 
1332 
13,82 
13.85 
13,85 
i0,30 
10,15 
10,24 
10.36 
1 0 , : ~  
10.69 
10,69 
10,66 
10,69 
10.66 
10.68 
10.68 
10.67 

L6,47 

16,45 

13,79 

13,81 

- 

-- 
~ 

- 

- 

36,20 107,12 1106.97 10,70 
36.15 106.97 106,82 10.68 

6.15 1tl.20 18;o;j 9,03 
6,05 I 17,90 17.75 8.88 
6.10 18,05 I7,RO 8.95 
6.10 15.06 17.90 8,95 
6,151 18,20 18.05 !LO3 
6. 18,35 I 18,25 9,12 
6,; 18,35 j 18,25 ~ 9,12 
6,2 ~ 18,35 I 18,25 I 9,12 
6,15 18.20 18,lO 9,05 
6,2 I 18,35 18,25 9,12 

- ~~- - ~~ 

und lsnge Zeit hindurch anhalt. Iin iibrigen 1aBt der Verlauf der 
Vrrsuche es nicht sicher erscheinen, ob die Erhchung dcr elektrischen 
hitfahigkcit allein die Ursache der verstirkten Wasscrstoffmt- 
bindung ist. Selbstverstiindlich nimmt in allen Fallen die LOSllng 
durch Bildung von Magnesiumhyclroxyd alkalische Rcaktion an. 

3, 1 ccm XaOH = 2,959 mg N, 50 cem H,W, = 19,85 ceni NaOH. 
4)  Siehe Anmerkung 2 zu Tabelle 1 ; fiir die Methode naeh U I s c h 

h-tragt der blinde Wert 0,15 mg N. 

Zur quantitativen Naohpriifung des Egebnisses, daI3 die Starke 
ler Wasserstoffentbindung von der Wehl des Elektrolyten abhiingig 
st, gleichzeitig zur Ermittlung der sich f i i r  die Reduktion der Ral- 
ietersaure am besten cigncnden Veiwchsbedingungen werden je 
i0 ccm einer Losung von-5 g Natriuni nitricuni puriss. in loo0 ccni 
Nasuer durch Zufiigen von 200 ccin Wasaer verdiinnt und tnitden 
tus Tabelle 1 ersichtlichen Mcngen verschiedener Elektrolyte versetzt. 

Takl le  3. 
- ~ -  ~ -~ 

Siibataiir und 
aiigewandte 

Menuu 

0,26 g Chile- 'mit Kupfer. 
salpeter ' Maguesium 

0,s g Kali- luiit Kupfer 
ralpeter I Magnesium 

I 

_ _  ~~ 

I _ -  ~~~ I n u  I n l s -  

! ,  36,6 13,25 39,21 39,06 
36,65 13,20 39,06 38,91 
36,65 13,20 39,M 38,91 
36,6 13.25 39,21 39.06 
36.6 13.25 39.21 39.06 

% 

16,62 
16,56 
16.56 
15,62 
15.62 

36;6 13125 1 39;21 i 39;ll ' l5,'64 
36,6 13,25 39,21 39,ll 15,64 
36,55 13,30 39,35 39,25 15,70 
36,6 13,25 39,21 39,ll 15,34 
36.6 I i i  13.25 39.21 39.11 15.64 
38,05 11,80 3492 3 4 7 7 7 g  
37.95 11.901 35:21 ~ 35:06I 7.01 
37;95 11;90 I 35,21 ' 35;06) 7101 
37.95 ~ 11.90 ~ 35.21 I 35.06 I 7.01 

38;O 1 11;85 ' 35i06 I 34;91 ' 6:90 
37.96 I 11.901 35.21 ~ 35.061 7.01 

11 30,55 1 19,30 1 57,ll 1 56;96 1 11,39 
56,96 1 56,81 I 11,36 

1 30.65 I 19.20 1 56.81 1 56.66 11.33 
OS5 Kalk- 1 nacli Ulsch - 30,6 19,25 salpeter 

i 30,55 1 19;30 I 57;11 i 56196 I ll:39 
I 11 30.6 I 19,245 I 56.96 1 56.86 I 11.37 

I 33.05, 16.45 I 18168 1 48;55 10.41 
, 33.05 I 16.15 18,68' 48.53 10.41 0.23 g teelin. 

R';,triunlnitrit I niic!h 1 ! M i  1 ' :3:1.1 ' 16.40 I 48.53 I 48.3X , Is).:%: 

I 33.05 ~ 16,45 1 48.68' 18.33 19.41 
I ~ I 33.0 16.5 I 48.82 18.72 1 1!1,4!t 

Nach Zusatx von 3 g RcduktionslegirruriK wurde sofort mit voller 
Flammo erhitzt und das iiberdrstilliertc Aininoniak in titricrtvr 
Schwefelsiiure aufgefangen. Untcr Henutzung von Kongorot a14 
Indicator erfolgte die Titration mit etwa, 1/5-n. N;itronlauugc. I)ic 
Ergebnisse dcs Versuchcs enthalt die Tahelle 1. 
~~ 

6 )  Fur die Vemuclic mit Chile-, Kali- und Kalksidpetrr: 1 W I I I  

NaOH = 2,959 mg N, 50 ccm H,SO, = 49,85 ccm NaOH; fiir &I: 
Versuche mit Schlosingsalpeter und Natriumnitrit : 1 crm NaOH = 
2,959 mg N, 50 ccm H,SO, = 49,5 cctn NaOH. 

E, Vgl. Anmerkung 2 zu Tabelle 2. 
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Tabelle 4. 

0,25 g NH,. NO, (43,77 mg 
Am. -Stickstoff; 43,77 mg 
Salpeterstichtoff = 17,61%) 

0,25 g (NH4),S0, (53,03 mg 
= 21,21%) + 0,6 g NaNO, 

(82,40 mg N = 16,48%) 

36,l 14,76 I 43,65 17,46 35,05 14,80 43,79 ' 43,69 I 17,48 
36,l 14,76 43,66 17,46 35,05 14,80 43,79 ~ 43,69 17,48 
36,l 14,76 43,65 1 17,46 3 35,05 14,80 43,79 1 43,69 1 17,48 
35,l 14,75 43,66 17.46 35,l 14,75 43,65 1 43,55 17,42 
36,l 14,76 43.65 I 17.46 35,05 14,80 43,79 1 43,69 1 17,48 
32,O 17,86 52,82 ' 21,13 I 22,o 27,85 82,41 82,26 16,45 
3290 17,85 52,82 I 21,13 22,06 27,80 ~ 82,26 82,ll 16,42 
3 2 p o  17,86 52,82 1 21.13 6 22,O 27,85 82,41 82,26 16.46 
32.0 17,86 21,13 22,o 27,85 82,41 82,26 16,45 
32,O I 17.85 E2:i 1 21,13 22,05 27.80 1 82.26 82,ll 16,42 

Die quantitative Bestimmnng der rednzierten Menge von Salpeter- 
stickstoff entapricht, wie die Zahlen der Zuearnrnenstellung erkennen 
laasen, der qualitativ geschiitztan, mit Zugabe verschiedener Elektro- 
lyte in weiten Grenzen schwankenden Reduktionskmft der Kupfer- 
Magnesiumlegierung. Es ergibt sich ohm weiteres, daO voniigliche 
halysenwerte erhalten werden, wenn geniigende Mengen von &I- 
ciumchlorid, Bariumchlorid oder Magnesiumchlorid der Lhung 
des salpetersauren Salzes zugefiigten werden. Bei Benntzung der Erd- 
dkalichloride ist ein Zusatz von mehr als 1 g des wmserhaltigen 
Salzcs edorderlich, eine Zugabe von 3 g aber stets ausreichend; 
h i  Snwendung von Magnesiumchlorid geniigt schon 0,5 g, um die 
notige Waaserstoffentwicklung sichemstellen. Weitere Versnche 
migten, deB die Menge der Reduktionslegierung bei der Analyse 
yon 0,25 g Natriumnitrat ohne Beeintriiohtigung des Ergebnisses 
auf 2 g herabgesetzt werden kann. 

In Beriicksichtigung der in Tabelle 1 angefiihrten Rasulhte liiOt 
sich dic Vorschrift fiir daa neue Verfahren zur Bestimrnung des 
Stickstoffi von Nitraton oder Nitriten in die Siitze zusanirnenfaasen: 

1)er i n  e i n e m  D e s t i l l a t i o n s k o l b e n  b e f i n d -  
l i c h e n ,  e i n  V o l u m e n  v o n  250-300 ccrn e i n n e h m e n -  
d e n  L o s u n g  d e s  s a l p e t e r -  o d e r  s a l p e t r i g s a n r e n  
S a l z e s ,  d e s s e n M e n g e s o g e w l i h l t w i r d , d a D  b i s z u  
e t w a  50 mg N i t r a t -  o d e r  N i t r i t s t i c k s t o f f  v o r -  
l i e g e n ,  w e r d e n  5 ccm e i n e r  L o s u n g  v o n  200 g k r y -  
s t a l l i s i e r t e r n  M a g n e s i u m c h l o r i d  i n  lo00 ccm W a s -  
s e r  u n d e t w a 3 g  d e r  i u f e i n e r n  P u l v e r  z e r r i e b e n e n .  
n u s  60 T e i l e n  K u p f e r  u n d  40 T e i l e n  M a g n e s i u m  
h e  s t e h o  n d  e n  R e d u k t i o n s  1 e g i  e r u n g  z u g e  s e t z t. 
n u r c h  s o f o r t i g e s  E r h i t z e n  r n i t  v o l l e r  F l a m m e  
wcrden200-250 ccni d e r  L o s u n g  a b d e s t i l l i e r t ;  d a s  
i i b e r g e t r i e b e n e  A m m o n i s k  w i r d  i n  t i t r i e r t e r  
S & u r e  a u f g e f e n g e n  u n d  in i i b l i c h e r  W e i s e  b e -  
s t i m m t .  1 s t  a u s  b c s o n d e r c n  G r i i n d c n  A n m e n -  
d u n g  c i n e r  g r o B c r e n ,  b i s  z u  e t w a  100 mg N i t r a t -  
o d e r S u b  - 
s t a n z m c n g e  e r w i i n s c h t ,  s o  i s t  d i e  M e n g e  d e r  
R o d u k t i o n s l e g i e r u n g  ttuf 5 g zu e r h o h e n .  

Die Brauchberkeit des im vorstehenden beschriebenen Verf. 
wurde durch die voniiglichen Egebnisse erwiesen, die es hi der 
Analyse einer Reihe chemisch reiner Salze lieferte. Die erhaltenen 
Werte sind zusanimen mit den nach der Mcthode von U 1 s c h ge- 
wonncnen in Tabelle 2 zusammengestellt. 

Die Zahlen der Zusarnmenstellung zeigen a d s  deutlichste, daB 
dic Arbeitswcise, die Reduktion der Salpeter- oder salpetrigon Siiure 
init Kupfer-Magnesiumlegierung durchzufiihren, in keinem einzigen 
Palle an Brauchbarkeit und Genauigkeit der Ergcbnisse hinter dem 
Verfahren von U 1 s c h zuriickbleibt; im Gegenteil fiihrt sie dann zu 
bwseren, miteinander sehr gut iibereinstirnrnenden Werten, wenn 
die 13cnutzung von Schwefelsaure init der Bildung unliislicher, salpeter- 
oder sdpetrigsaure Verbindungen mitreihnder Sake verbunden 
ist, ebenso wie wenn durch Ansauern der Liirrung die Cefahr entateht, 
daO die in Freiheit gesotzte salpetrige Siiure entweicht. Die bei 

N i t r i t s t i  c k s t o  f f e n  t s p r e c h e n d e n 

humusextrakt gelost (100 g 
Heidehumus mit lo00 ccm 
3%iger &SO,-LSg. ausge- 

schiitteltl 

7) 1 ccmNaOH = 2,969 mg N; 50 ccm H,SO, = 49,86 ccm NaOH. 
8 )  Vgl. Anmerkung 2 zu Tabelle 2. 

2% lI 
i G  ~I 

5.. .: E! 1 

Verwendung von Bariumnitrat und Silbernitrat erzielten Werte 
fiihren die Vorteile des Kupfer-Magnesiumverfahrens klar vor Augen. 

Eine andere Versuchsreihe, bei der unreine, natiirliche Salze und 
technische Produkte verwandt wurden, brachte weitere Beweiae 
dafiir, daB daa neue Verfahren auch in diesem Falle Analysenergebnissc 
liefert, die untereinander und mit den nach U 1 s c h erhaltenen 
vorziiglich iibereinstimmen. Tabelle 3 gibt eine Vbersicht iiber 
die erzielten Resultate. 

Natiirlicherwek IiiBt sich daa Kupfer-Magnesiumverfahren auch 
dann mit Erfolg anwenden, wenn neben Salzen der Salpeter- odor 
salpetrigen Siiure noch Ammoniakverbidungen oder orbanisohe 
Korper, die mit Magnesia usta abspaltbaren Amidstickstoff he- 
sitzen, vorliegen; im besonderen ist der Bodenbakteriologe hliufig 
vor die Aufgabe gestellt, den in Rodenextrakten vorhandenen, an 
Sauerstoff gebundenen Stickstoff der Nitrate und Nitrite neben 
dem in solchen Ausziigen steta vorhandenen,Ammoniak- und Amicl- 
stickstoff zu bestimmen. Auch in diesem Falle ist die Arbeitawcisc 
schr einfach. Durch Destillation mit Magnesiumoxyd werden dic 
letztgenmten Stickstofformen ermittelt; nach Auffiillen des in1 

Tabelle 5. 

19,90 I 29,DO 
19,85 29,65 
19,90 29,60 
19,90 29,60 
19,90 1 29,60 

42,50 I 7,OO 
42,50 1 7,OO 
42,55 G,95 
42,55 1 6,95 
42,50 I 7.00 20,60mg Salp.-N. I 1 I 

- lw I mg... 

41,38 41,18 

__- 
~~ 

41,28 41,18 
41,28 41,18 
41,2X 41,18 
41,28 11,18 

87,59 1 87,44 
87,73 : 87.58 
87,59 87.41 
87,59 87,14 
87,59 87,44 

20,71 120,61 
20,71 120,61 
20,57 20,17 
20,57 1 20,47 
20,71 1 20,61 

0,25 g NaNO, in Heide- 
liumuselitraktgelost(100g 
Heidehumus in lo00 ccm 
H,O gekocht u. filtriert) 

48,72mg Nitrit-N.") 1 
9) 1 ccm NaOH = 2,959 nig N; 50 ccm H,SO, = 49.5 ccm NnOH. 
lo) Vgl. Anmerkung 2 zu Tabelle 2. 
11) Vgl. Tabelle 3. 

w* 



II 1 1 I I 1 54.00 

42,60 ~ 6,90 6 , s  
6,90 I 6,86 

( 1 1 . u W  N)+O3125gNaN01 6,90 6,85 
42,60 I 6,90 1 6,86 

1 42,60 6,90 6,85 

20 g frischer Moostorf 1 

(20,60 mg N) 
Ges.-N: 31,84 mg 

II I 1 I I 

-.-:L i 4 7 , ~  I 1.60 1 1.65 I 32.86 1 16.65 1 

45,66 3,86 I 10,70 1 31,66 
45,60 1 3,90 10,75 31,81 
46,65 3,85 10,70 31,66 
45,70 3,80 ~ 10,65 I 31,51 
45.60 I 3.90 10.75 31,81 

I 47,90 I 1;sO lib5 32;76 16175 
47,90 I 1,60 1,65 32,70 16,80 j 47,90 1,60 32,75 16,75 

I 47,90 1 1,sO I ;$: I 32.75 1 16.76 ~ 

mi6 

~ Kupfer- 1 
I ' nesium 

1 g Fleichguano 

44,26 5,25 1 5,20 
44,25 1 5,25 5,20 
4425 5,25 5,m 

1 44,26 I 5,25 I 6,20 
44s 5,25 i 6,20 

I 
3 g getmckneter Moostorf 

(20,71 mgN) + 0,0625 g NaNO, 
(10,30 mg N) 

mit 

I 
' I  K.-". 

Ges.-N: 31,Ol nig 

63;66 
53,66 
63,71 
53,71 

6,35 1 10,66 31,22 2;; 1 5,35 I 10,55 31,22 
44,20 5,30 10,50 31,07 
44,15 ~ 5,35 10,66 31,22 
44,20 5,30 ~ 10,50 I 31,07 

18,20 53.86 
18.30 
18,35 , 

18,30 I 64,16 
18.30 1 54.16 

4 8 , l O  

46,lO 
20 g frischer Heidehumus 1 

(67,91 mg N) + 0,0625 g NaNO,/ mit 
(10.30 mg N) ' K.-M. 

1 

3,40 3,35 23,lO 78,27 

3,40 3,35 26,40 j 23,lO 78,27 

Ges.-N: 78,21 ITlg 
, 46,lO 3,40 3,35 26,60 I 77,67 
I 46,lO 1 3,40 ' 3,35 77,97 

nestillationskolben verbliebencn Riickstandes auf 250-300 ccm 
und Zugabe von Magnesiumchlorid nnd Kupfer-Magnesiumlegierung 
wird in der oben beschriebenen Weiae die Bestimmung dea Nitrat- 
und Nitritatickstoffs vorgenommen. Tabelle 4 gibt die auf d i m  Weise 
bei Anwendung von Losungen reiner Salze in Wasser erhaltenen 
Zahlen wieder; in Tabelle 5 sind die Werte zusamrnengestellt, die bei 
Benutznng der Auflosungen reiner Salza in  ealpeter- und salpetrig- 
siinrefreien Bodenausziigen gewonnen wurden. Als fiir den vor- 
liegenden Zweck besonders geeignet wurden durch Kochen mit 
Wasser oder durch Ausschiitteln mit 3% iger K,SO,-Liisung erhaltene 
Extrakte von Moorbijden benutzt, die bei verhLltnismiiDig hoheni 
Gehalt an Ammoniak- und ammoniakahnlichcn Verbindungen leicht 
nitrat- und nitritfrei ausgewahlt werden konnten. 

Wie ersichtlich, ubt weder die Anwesenheit von Animoniaksalzen. 
bzm. von Magnesia usta, noch von organischen stickutoffhaltigm, den 
Stickstoff mit Magnesiumoxyd abspaltenden Korpern einen un- 
giinstigen EinfluB auf die Genauigkeit des Kupfer-Magnesium- 
verfahrens aus. 

SchlieBlich sei noch auf eine weitere Anwendungsmoglichkeit 
der neuen Methode hingewiesen. Gleichzeitige Anwesenheit von 
organiscli gebundmem und von h'itratstickstoff inacht es bekanntlich 
notig, bei der Bestimmung des Gesamtstickstoffs in solchen Sub- 
stanzen nach den Vorschriften von Jo  d 1 b a u e r oder F o r s t e r der 
Gefahr der Verfliichtigung von Salpetersiiure dadurch vonubeugen, 
tlaB die Salpetersiiure in Nitrokiirpr iibergefiihrt wird, die ihrerseits 
vor der weikren Verbrennung nach K j e 1 d a h  1 durch naacierenden 
Wassex stoff oder durch unterschwefligsaures Natrium reduziert 
werden. Es lag nun nahe, den Gesamtstickstoff derartiger Stoffe in 
tlcr Weise zu bestimmen, deB durch Destillation mit Kupfer-Mag- 
ncsiuiiilrgierung zunachst unter Reduktion der anwesenden Salpeter- 
odcr salpetrigen Siiurc der Gehalt an Ammoniak-, bzw. mit hIagnesiun1- 
hydroxyd abspaltbarenl Stickstoff glcichzeitig mit dein Stickstoff der 
Nitrate oder Nitrite erniittelt wird; im Destillationsriickstand kann so- 
tlann der Reststickstoff in iiblicher Weise nach K j e l d a h l bestimmt 

12) 1 (wii NaOH = 2,959 nip N ;  50 ccm H,SO, = 49.5 ccm NaOH. 
~ _. 

I 

werden. DeD diem Arbeitaweise z. B. fiir die Analyse von wlpeter- 
hdtigen Diingemitteln und Bden gut anwendbar ist, zeigen die in 
Tabelle 6 zummmengestellten We&. 

Auch iddiesem Falle fiihrt dic Benutzung des Kupfer-Magnesium- 
verfahrcns zu Zahlen, die mit den nach J o d 1 b a u e r erhaltenen 
oder den durch Zugabe bekannter MengenNitratstickstoff zu salpetcr- 
freien, organischen Stickstoff enthaltenden Kijrpern von bekanntem 
Stickstoffgehalt im voram festgestellten Gesamtstickstoffwerten gut 
ubereinstimmen. 
Es sei endlich noch darauf hingewiesen, daJ3 die Kupfer-Magne- 

siurn-Reduktionslegerung von der Aluminium-Mrtgnesiunifabrik, 
A.-G.. in Hemelingen bei Bremen bezogen wertlcn kann. rA. 56.1 

Die Prazisionsmethode zum Vereinigen 
optischer Glaser von Parker und Dalladay und 

der Zschimmersche Kohasionspnnkt. 
In der Silikat-Zeitschrift a, Nr. 7 [1914] hat Dr. E. Z s c h i ni n~ e r 

seine Arbeiten iiber die von ihm und A. C h r i s t beobachteten Vrr- 
hiiltnisse beim Erhitzen von G l k r i i ,  die einander mit blankcn 
Fliichen beriihren, veroffentlicht, nus denen er wichtige Folgerungen 
gezogen hat. Die Arbeiten wurden im Jenaer GltLswerk ausgefiihrt. 

Ohne diese pndlegende  Veroffentlichunp zu erwahnen, haben 
It. G. P a r k r r und A. J. D a 1 1 a d a y ihre Methode, die ebenfalls 
auf der Veieinigung von Glas in optischem Kontakt durch Hitm- 
bellandlung Ixsteht, im Pllilo~ophical Magazine [6] 33, 276 [ 1917ll). 
RIS e t w ~  Neues veroffentlicht; die Arbeiten wurden in dem For- 
srhungslaboratorium der Firma Adam Hilger Ltd. ausgefiihrt. EH 
ist bexeichnend, daJ3 die 1 e t z t e r e  Veroffentlicliung als eine neue 
Errungenschaft in der deutschen Ptesse beschrieben wird (so z. B. 
Frankfurter Zeitung vom 27./4. 1917, Nr. 117, S. 6.). 

P. Krais. [A. 66.1 

I )  Val. iltigew. Cliern. 30, 11, 139 [l9l7]. 
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