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E.3 kommen Spteme von 1-12 Riihren in einem Ofen vereinigt 
in Frage, so daI3 allen WIinechen der Intereseenten gedient werden 
kann. Dieaelben leisten entaprechend von 48--1,O t 97/98,, Sure 
oder 1,2-1,5 t 9 3 m r  Siiure. Ale Feu- kommen je nach Heiz- 
material einfache Rostfeuerungen, fiir @&re Spteme die T o p f - 
sohe Schriigmetfeuenrng und am vorteibfteatan aaefeuerung in 
m e ,  deren Anwendung von artlichen Verhiiltnken ebkngt. 

Daa Hauptengenmerk ist darauf zu richten, daE die Rohre 
mhtzeitig von Schlammabsonderungen und Inkruetationen ge- 
reinigt werden, d8 sie sonet verbrennen und ausgewechselt werden 
miissen. Weitem Einzalheiten in bezng auf Bau dnrfen hier im 
Kriegeinterwse nicht gegeben werden. 

Schoppinitz, den 22. Mai 1918. 
[A. 761. 

Beitriige zur Gewichtssnalyse VI1). 
Von L W. WIH~LHL, Budapest. 

(Elngeo. 17./6.1918.) 

VIII. B e e t i m m u n g  d e s  C a l e i u m e .  
1. B e s t i m m u n g  a l e  C a l c i u m o x a l e t .  Um bei dem 

F'en dee Calcinme als Oxalat einen klirnigeo NiedemhIag er- 
halten, muS das FiiUen am k o c h e n d h e i B e r  L B e u n g  in 
Gegenwsrt r e i c h l i c h e r  M e n g e n  A m m o n i u m o b l o r i d  
u n d  E s s i g s i i u r e  erfolgen - Ee wjrd tmkmUi,g wie folgt 
v e r f b  : 

Die 100 ccm betragende. htkhetaw 0,l g Calcium enthalhde 
n e u t r a 1 e , notigenf& & h m o n i &  oder mit 6elesiiure ganau 
neutrolieierte (-ex Methylomnge) wird mit 3,Og 
A m m o n i u m o h l o r i d  u n d  10 c r o p  a E s a i g s i i u r e  
vqnetzt; hat sich bei dern Neutzalisierea sohop Bmmoniumchlorid 
gebildet, so wird man davon entapmhend weniger nebmen. Die 
Fldeaigkeit wird bis zum Aufkochen erhibt, 20 com .,2,5% ige" 
A m m o n  i u m o x el a t 16 e u n g  m5 g (NE,hC,O,,I&O in 
WQaaer cu 100ccm gelht] hinzngetriiufelt; man biilt die Fliieaig- 
keit noch weitahin mit ganz kleiner Flamme etwa 5 Minutan lang 
m ruhigem G i e c l a  W i d  in angegebener W e b  verfehren, 80 ge- 
laagt daa Calciumoxalat ab g r o b k 6 r n i g  e r N i e d e r e c h l a g 
cur Abecheidung, welcher nach dem Entfernen des B e c h e r g k  
von der Kochplatte fas t  sofort m Boden s a t ;  die Gber dem Nieder- 
schIag bafindliche Flbigkeit ist nach einigen Minutan krystallklar. 
Nimmt man weniger Ammoniwnchlorid oder Eeeigsaure, ale vor- 
geschrieben, 80 ist der Niedereohlag feinpdverig, venururcht, daS 
die Fliimigkeit beim Kochen heftig etaBt und verstopft bei dem 
Seihen den Wattebauech. Die letaten Spuren dea Calciumoxalatm 
scheiden sich a h  aus der Praesigkeit nur nach dem Erkalten all- 
miihlich aue, so daS man bei genauen Untersnchungen fiber Nacht 
stehen lassen mu& Der auf den Wattebausch gebrachte Nieder- 
schlag wird mit 50ccm k a l t e m  W a s s e r  ausgewaechen. En 
lohnt sich niimlich nicht, anstatt deetillierten Wserters als Waech- 
fliissigkeit geeiittigte wiieeerige Calciumoxalatlhung zfl nehmen, da 
50ccm Waeser kaum 0,3mg Calciumoxalat liisen. Bei grirbren 
Niedersohlegemengen henutzt man bei dem Auswaschen dea Nieder- 
schlagea vorteilhaft die Waaseratrahlpump; rnit dem Seihen nnd 
Answamhen ist man in Stunde fertig. Werden die letzten An- 
teile des Weschwamere abgeaaugt, so geniigen nun Tmcknen kleiner 
Niedemhlagemengen (einige Zentigramme) 2-3 Stunden, fiir 
grMere Niedmhlagsmengen (einige -me) 3 4  Stunden. 
Man kann den Niedemchlag anstatt auf einem Wattebausch auch 
auf einem Papierfilter oder im Goochtiegel sammeln und dann 
trocknen. Dae Trocknen erfolgt bei 100"; es bleibt CaC,O,,H,O 
ZUrIiCk. 

EB wurden 25,6770g w a s s e r k l a r e n  i s l a n d i s c h e n  
D o p p e 1 s p a t e s in einem Kolben mit eingeeehniirtem Halee*), 
mit Verwendung einea Wattebauschea als VemhluS, in verdiinnter 
Sahiiure, unter Erwiirmen auf dem Dampfbade, geldt. Die Id- 
sung wurde dann in einer Plathchale auf dern Dampfhade mog- 
lichet eingeengt, um den h c h u B  der Sslzaiiure zu verjagen. 

I) Vgl. Angew. Chem. 30, I, 251 u. 301 [1917]; 31, I, 46, 80 u. 

9 Angew. Chem. 29, I, 218 [1916]. 
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Das nach dem Erkalten kryatdlinkh emtarrte Wciumchlorid 
wurde in deatilliertem Wwer auf 5000ccm geliiet. Van der neu- 
tralen Laaung gelangten Anteile von 50, 10 und 1 ccm znr Ab- 
measung. Die Proben wurden auf 100ccm verdiinnt, dann das 
Fiillen, dae Auawaechen und "rochen dea Niederschlegee in 
beschriebener W e b  vorgenommen. Nach dem Fiillen blieb die 
Fliissigkeit iiber Nacht stehen; dae Seihen uaw. wurde dann erst 
vorgonomrnen. Die berechneten Mengen CaC,O,,H,O sind 374,84, 
74,97 und 7,50 mg, wiihrend die Versuche folgendes ergaben: 

377.3 mg 75.7 mg 6.8 mg 
37794 ,, 75,1 ,. 730 ,, 

377.1 ,, 75,4 ,, 6,9 ,, 
376,9 ,. 75,7 ,, 7,1 ,, 

376.2 ,, 7594 1, 7,1 ,. 
376J .. 7590 99 6.9 7s 

Mittel: 376,87 mg 75,38 mg 6,97 mg 

Die. V e r b e s e e r u n g e w e r t e  berechnen sioh aua diesen 
W e n  wie folgt: 

Qertcht d. Nledersdhger V e r w e r t  
0340 g -2.1 mg 
035 ., -2.0 ,, 
0930 ., -1.8 ,, 
025 ,, 4 5  ,. 
0.20 1. -1.3 v 9  

0,15 ,, -1,o ,, 
0.10 ,, -0,s 1, 

0,05 ., -0.1 ,. 
0.02 1, $ 0 3  ., 
401 ,, i 4 5  ,, 

Wurde nach dem Fallen die kochendheih Flibigkeit'darch 
Einatellen in kdtm Waseer vollstiindig abgekwt md dm &&en 
nach z w e i  S t u n d e n  vorgenommen. 80 ftihrten die Beetim- 
mnngen mit 50, 10 und 1 com auf 100 com vedtirmter Calcium- 
chloridl6sung zu folgenden Zahlen: 

373,7 mg 74,6 mg 533 q 
374,5 ,, 75,5 ,. 690 ., 
374.9 1, 7597 ,, 5 2  ,, 
375J ,, 75.9 ,, 594 9s 

376,l ,, 75.4 ,. 5,3 ,f 

7534 ,, 5 2  ,, 3752 ,, 
Mittel: 374,9 mg 75.4 mg 5,5 mg 

. 

Dae Seihen nach 2 Stunden kann ale0 dann angewendet werden, 
wenn in 100ccm Liisung O,lOto.O2g Calcium enthalten ist. und 
man auf die erreichbare griillte Genauigkeit verzichtet. Be- die 
Caloiummenge in 100ccm nur wenige MiUigramme, so ist die Be- 
stimmung nicht mehr adiihrbar. V e r b e s s e r u n g s w e r t e  
k o m m e n  k e i n e  z u r  A n w e n d u n g .  

Die Qegenwart groderer Mengen A m m o n i u m c h l o r i d  
als vorg-hrieben beeinflussen das Ergebnis kaum. Wurden niim- 
lich von der &lciumchloridliisung 50 ccm genommen, auf 100 com 
verdiinnt, 10 ccm n E~igsiiure hinzugefiigt und in der Fliiasigkeit 
5,O und 10,O g Ammoniumchlorid gelost und nach dem Fiillen am 
anderen Tage geaeiht, endlich das Gewicht dea getrockneten Nieder- 
echleges beatimmt, so d e n  die Zahlen 377,5 und 377,2mg er- 
haltan. In Gegenwart von 3.0, 5,O und 10,Og A m m o n i u m  - 
n i t r a t betrug das Gewicht dea bei 100" getrockneten Nieder- 
schlagee der Reihc nach 376,O. 376,9 und 376,6 mg. 

Ee wurde auch die Wirkung von gegenwiirtigem K a 1 i u m - 
u n d N a t r i u m c h 1 o r i d  untersucht, indem Verauche mit 50, 
10 und 1 corn auf 100 ccm verdiinnter Calciurnchloridl~nng aus- 
gefiihrt wurden. In diesem Falle enthielt die Laaung a u b r  den 
weiter unten angegebenen Mengen KCl und NaCl nur 1 g NH,Cl. 
Daa Ansiiuern erfolgte wie gewohnlich mit 10 ccm n. Eseigsiiure, 
und als Fiillnngemittel wurden 20 com ,,2,5% ige" Ammoniumoxalet- 
lhung genommen. Gcseiht wurde am anderen Tage. Die b e d -  
neten Mengen CaC,O,.H,O sind 374,84, 74,97 und 7,50 mg, wiihrend 



daa Gewicht dea bei 100" getrocheten Niedarechleges wie folgt 
gefunden d e :  

3 g  KCl 375,9 mg 74.5 mg 7.2 mg 
5 9 ,  .* 3768 ,. 7594 11 7.2 9, 

10 9 ,  .. 3766 ,. 75.7 ,, 7,o 
3 ,, NaCl 379.9 ,, 77,1 .. 7 2  ,. 
5 ., 9 ,  3818 ,, 77.1 ,. 7,6 ,, 

10 9 ,  ,, 383.5 ,, 57.3 ,* 6.4 ., 

Oegenwiirtigea K a l i u m c h l o r i d  und andere K a l i u m -  
s a l z e  (vgl. weiter unten) sind also feat w i r k u n g s l o s ,  wiih- 
rend N e t r i u m c h l o r i d  oder im allgemeinen N a t r i u m e a l z e ,  
nioht zu kleine Niedemhlagemengen bedeutend v e r m e h r e  n. 

Sind in der Ltieung S u 1 f a t e zugegen, so enthiilt der Nieder- 
achlsg in b e  t r ii o h t 1 i c h e r Me n g e C a 1 c i u m s u 1 f a  t. 
Da aber das Molekulargewicht dea CaS0,,1/2&0 mit dem dea 
CaC,O,H,O fast gleich ist (145,14 und 146,lO). so wird hierdurch 
kein merkbarer Fehler venusacht. Bei den Versuchen mit 50 ccm 
ant 100ccm verdiinnter Calciumchloridl6aung enthielt die Flhsig- 
keit auDer 3 g Ammoniumohlorid und 10 ccm n. Eeaigsiiure 0.25, 
0.50 und 1,Og A m m o n i u m s u l f a t .  Daa Gewicht dee bei 
100' getrockneten Niederschlagea wurde der Reihe nach zu 377,O. 
377,7 und 377,3 mg gefunden. Ganz anders gestalten sich die Ver- 
hiiltniase, wenn daa Calcium in Gegenwart von Sulfaten ale Oxalat 
gefiillt wid, aber nicht di-, sondern das daram durch Gliihen 
crhaltene Calciumoxyd gewogen wird (vgl weiter unten). 

Wird daa Calcium in Gegenwart von C h r o m s ii u r e  in be- 
schriebener Weiae (Ammoniumchlorid- und Essigeiiureznsatz) ale 
Oxalat abgeschieden, so iat der Niedmchlag chromatfrei und dem- 
entapreohend nach dem Auewaachen rein weis. Bei einem Ver- 
suohe in Gegenwart von 1,0 g K@04 betrug daa Gewicht der am 
50 ccm a d  100 ccm verdiinnter Calciumchloridl6aung erhaltenen 
Niederschlagsmenge 376,6 mg. 

Endlioh aoll noch daa Ergebnis einiger Verauche mitgeteilt 
w d e n ,  bei welchen 50 oom auf 100 corn verdiinnte Calciumchlorid- 
liieung benutat d e ,  die a&r dern hinzugaftigten Chlorammonium 
und der Eeaigeiiure je 1,0 g von dem f r e m d e n S a 1 z e enthielt; 
der bei 100' getrocknete Niederechlag wog: 

in Gegenwart von 1.0 g KNO, . . . . . . 375.9 mg 
9 ,  ,. ,, 1,0 ,, KClO, . . . . . 376.0 ,, 
,, ,. ,, 1,O ,, Na(C,H,O,) . . . 378.7 ,, 

Die Ergebnisse der Vereuchc bezuglich der B e s t i m m u n g  
d e a  C a l c i u m 8  n e b e n  M a g n e s i u m  beabaichtige ich in 
einer besonderen Abhandlung zu veroffentlichen. 

2. B e s t i m m u n g  a l e  C a l c i u m o x y d .  Daa Fallen dea 
Calcinms a h  Oxalat wurde in der weiter obcn beschriebenen We& 
in Qegenwart von Ammoniumchlorid und Essigeiiure vorgenommen, 
om anderen Tage der Niederachlag auf einem Pa  p i e r f i 1 t e r 
geaammelt und mit 50 ccm ammoniumoxelatha&igem, warmem 
Waseer ausgewaschen. Dcr Nidorsohlag wurde in feuchtem Zu- 
stande mmt dem Filter in eincn Platintiegel gebracht und daa 
Filter .,naI)'' verbnmnts). Der Riicketand d e  l/, Stunde mit 
dem Teclubrenner, zuletzt 11, Stunde mit der Gebliiselampc m6g- 
lichst heftig gegliiht. Der ,,leere" und ,,voile“ Platintiegel gelangte 
noch im warmen Zustande in das Wiigegliischen und wurde nach 
I/, Stunde gewogen'). 

Die bei den V e r B u c h e n benutzte Calciumchloridlosung war 
dieselbe wie die bei den weiter oben beschriebenen Versuchen. Ee 
gelangten von der Lijaung wieder Anteile von 50, 10 und 1 ccm zur 
Abmessung, die auf 100ocm verdiinnt d e n .  Die bereohneten 

8)  F. P. T r e  a d  w e 1 1, K u m s  bhrb .  d. analyt. Chem. Bd. 11, 
8. 62 [1917]. 

9 Ee ist gane iiberfliieeig, ja w a r  schiidlich, den den Gliihriick- 
stand enthaltenden Platintiegel stundenlang im Exsiccator zu laasen 
und dam erst in daa Wiigegliiechen eu geben. Man arbeitet schneller 
und genauer, wenn man den weiagliihenden Tiegel eine Minute 
Leng an der Luft sich abkiihlen liiBt, den noch warmen Tiegel in 
daa Wiigeglhhen gibt und sofort verschliel3t; gewogen wird ge- 
nau naoh l/, Stunde. 

Die V e r b e s s e r u n g s w e r t e  berechnen sich wie folgt: 
Gewioht d .  Nlederwhlages Verbewemg6wert 

0,150 g 4 6  w 
0,050 ., 4 . 6  m 

0,020 ,, -094 0 

0,010 1. - 0 9 2  .. 
0.003 1. f0 ,O 1, 

Dm hrfiihren dea Calciumoxalates in Calciumoxyd gelingt 
durch Gliihm leicht, e8 m6ge aber bemerkt werden, daS auch naoh 
dem heftigsten Glclhen mit'der Gebliieelampe bia zum unveriinder- 
liohen Qewichte der Riicketand nicht am reinem Calciumoxyd be- 
eteht. sondern immer etwse Calciumcarbonat enthiilt; deehalb 
miissen eben die gefundenen Zahlen entsprechend VerkIeinert werdea 
Stellt man nach dem Fallen daa Becherglaa in kalta Waaeer und 
fiihrt daa Seihen nach 2 Stunden aue, so wird diem Fehler duroh 
die in L6eung gebliebenen Calciumepuren bei nicht zu kleinen 
Niederechlegsmengen nahezn armgeglichen, man gelangt a h  auoh 
ohne V e r b r u n g  eu fast nchtigen m e n .  Zum Qltihen dea 
Tiegela genGgt in diesem Fa& der Teolubrenner. Qliiht man niim- 
lich mit dem Teclubrenner */* Stuude lang, 80 iindert sich daa Qe- 
wicht dea Rtkdsatandea auch beim Gltihen mit der Gebliieelempe 
b u m  mehr. Ea wog e. B. der Rticketand bei einem Vemche nach 
dern GlIihen mit dem Teolubrenner 144,9, nach dem Gliihen mit 
der Gbbliiselampe 144,7mg. 

DaB durch etnndenlangea Gliihen mit der Gebliiselampe nicht 
nur daa arm feuchtem c!dciumoxalat gebddete zuaammengeainterte 
hlciumcarbonat, sondern such daa k r y s t a l l i s o h e  C e l -  
o i u m c a r b o n a t nicht EU reinem Calciumoxyd gebrannt mr- 
den kann, zeigen folgende Vemche, die mit zu feinem Pulver zer- 
riebenem und bei 100" getrooknetem i e l i i n d i e c h e m  K a l k -  
s p a t auegeftihrt d e n :  

gallapat GlUhrUokstsnd 
1,1368 g 0,6379 g 
0,9002 .* 0,5053 ,, 
0,5351 ,. 0,3003 9 .  

45286 ,. 0,2967 9 9  

Der Gliibriickatand betrug also 56,11, 56,13, 56,12, 56.13%. 
wiihrend die berechnete Afenge 56,025% betriigt. 

Es mufi an dieeer Stelle hervorgehoben werden, daS daa Be- 
atimmungeverfehren dee Calciuma ale Oxyd in Gegenwart von 
S u l f a t o n  zu u n r i c h t i g e n  Z a h l e n  fiihrt. wie sohon 
oben erwiihnt d e ,  enthalt in diesem Falle daa zur Fiillung ge- 
1- Calcinmozelet in aneehnlicher Menge Calciumsulfat, welohes 
beim Qliihen nicht mraetzt wird und daher daa Gewioht dea Gliih- 
rtickstandes vergr~SBert. So betrug z. B. bei einem Versuche mit 
50ccm auf 1 0 0 1 ~ m  verd-ter Calciumchloridliieung, die 3 g  
Ammoniumchlorid, 10 ccm a EeaigrSure und 1,0 g A m m o n i u m - 
s u 1 f a t enthielt. der Glfihrttckstand 147,9 mg, anatatt 144.4 mg. 
Der im Tiegel verbliebene RGohtand wurde in 10Xiger SaMure 
gelht und die Beatimmung der Sohwefeleiiure in der schon Mfher 
beschriebenen W e b  anegeftthrf'); ea d e n  11,4 mg Baripmwlfet 
erhalten. In Ckgenwart von 0,25 g Ammoniumsulfat betrug die 
Menge dea Gliihriichtande~ 148,4 mg und die dee Bariumsulf&u 
6,6 mg. (Sohlla low) 

6)  VgL Angew. Cbm. 30, I, 269 [1917]. 
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richtes! Weniger aystamatischer Einzelstoff ! Dafiir Vertiefung 
und Belebung des Unterrichtes, stiirkere Hervorhebung der Bedeu- 
tnng der Chemie fiir Natur, Kultur, Technik, Wirtwhaft! Kein 
Unterricht ohne ,,verbindliche" (nicht freiwillige) tZbungen ! Fiir 
diem sind neue Unterrichtsatunden kaum notig. ZweckmiiBig wird 
1/,+8 der zur Verfiigung stehenden Unterrichtszeit auf mungen 
verwendet. Es schadet nichts, wenn der miindliche Unterricht 
dadurch etwas eingeschriinkt wird. Nur ungewohnlich tiichtige bhrer 
wisclen wirklich Nijtzliches mit den vielen Stunden anzufangen, 
die jetEt z. B. an manchen preuBischen Oberrealschulen fiir den miind- 
lichen Chemie-Unterricht verwendet werden. Das tZbermaD des auf 
der Schule erworbenen chemischen Einzelwissens verleitet man- 
chen fiir Chemie vollig unbegabtan Abiturienten der €kalanstalt.cn 
zum Studium der Chemie u n l  triigt zur Ziichtung eines in jeder 
Hineicht unerfreulichen Chemiker-Proletariats bei. Gerade den 
bhrern der Realanatalten aei besondere Vorsicht beim Hinleiten 
ihrer Schiiler zum Chemiestudium empfohlen; der fiir die Praxis 
brauchbare Chemiker hat andere Eigenschaften notiger als einge- 
trichtertes Priifungswissen ! 

Schulmitnner bedauern, daB die Chemie in neuerer Zeit an den 
Realgymnaeien, z. B. dumh Fortfall der schriftlichen Reifepriifunge- 
Arbeit aeit der Reform von 1901 und durch Wegnehmen von Unter- 
richtastunden fiir die Biologie, mehrfach gegenuber der Phyaik zuriick- 
gemtzt worden ist, sowie daB der Chem'eunterricht in U II, von der 
viele Schiilcr rnit dem ,,Einj&hrigen-Zeugnis" abgehen, nicht aus- 
reicht (nur eine Wochenstunde in einem Halbjahr). Dem Wunsche, 
do8 die Chemie an den Realenetalten in jeder Hinaicht alavollwertiges 
Hanptfach wie die Physik behandelt werde, muB man aich an- 
eahliebn. (SchlaQ low) 

Beitrage zur hwichtsanalyse. VI. 
Von L. W. WIN~LEB, Budapest. 

(8ohlae VOD 8. lea) 
3. B e s t i m m n n g  a l e  C a l c i u m c a r b o n a t .  W b n d  

bei der Beetimmung dea Beriume und dea Strontinms ale ctrrbonat 
a sich els nbtig erwiea, eor h u n g  Keliumnitrat zu geben, um 
einen kornigen Niedmhlag zu erhalten, erhiilt man aus einer 
Wciumchloridliisung auch ohne Kaliumnitratmatz, bei riohtigem 
Arbeiten, einen kornigen Niederschlag: 

Die 100 ccm betragende, hiiahstens 0,l g Calcium enthaltende 
n e n t r a l e  und a m m o n i u m s a l z f r e i e  L b s u n p  w i d  
bis zum Aufkochen erhitzt, dann mit 10 ccm ,,lOa/gger'' N e  - 
t r i u m c a r b o n a t l o s n n g  versetzt; man erhalt die Fliiseig- 
keit noch einige Minuten in ruhigem Sieden. Geaeiht wird am 
anderen Tage. Gewaachen wird mit 50 ccm ausgekochtem, deatil- 
liertem Wasser, daa mit Calciumcarbonat geaiittigt ist, oder mit 
50 ccm deatilliertam Wasser, daa 1 ccm Ammoniak und einige ccm 
Ammoniumcarbonatliisung enthiilt. Der auf dem W 8 t t e b a u s c h 
befindliche Niederachlag wird bei 132' getrocknet. 

Zu den V e r s u c h e n  wurde dieaelbe C a l c i u m o h l o r i d -  
l o s u n g  benutzt wie bisher. Ee wurden Anteile von 50, 10 und 
1 ccm abgemeeaen und auf 100 ccm verdunnt. Dee Gewicht dea 
Niederschlages aollte 256.77, 51,35 und 5,14 mg betragen. wiihrend 
in Wirklichkeit folgende Zahlen erha.lten wurden: 

259,4 mg 51,9 mg 4,4 mg 
25996 9s 51,2 ,. 5,1 ,, 
2593 .. 51.9 ,, 4.8 ,, 
2598 ,, 51.6 ,, 4.6 w 

260J ,, 5194 ,, 4,6 9s 

259A $9 51.8 ,, 494 9 ,  

Mittel: 259,58 mg 51,63 mg $85 mg 

Die V e r b e s s e r u n g s v e r t e  berechnen sich an8 dieam 
zehlen: 

Qewicht d. Nledenohlnger Verbemrunpaert 

425 g -2,7 mg 
0.20 ,. -2.2 ,. 
415 ,, - -L6 ., 
O J O  ,. -LO .. 
0-05 ,, 4 1 3  3, 
402 ,, +0,3 9s 

401 1, SO94 9 ,  

Beii Gliihen mit der Gebliiselampe betrug der Gluhriickstand 
dea bei 132' gctrockneten Niederschlagea 55,63, 55,70 und 55,61, 
im Mittel 55,85%. 
EE wurden auch einige Versuche in Gegenwart f r e m d e r  

S a 1 z e ansgefiihrt, indem auf 100 com Fliiasigkeit (= 5&cm Cal- 
aiumchloridl&ung) je l,Og dea fremden Sa,lzes genommen wurde: 

Chlorammonium verhindert a h  daa vollstiindige Ausfiillen d w  
Calciumcarbonatea; in Gegenwart von Ammoniumsalzen wird man 
ale Fiillungsmittel ein Gemenge von Natronlauge und Natrium- 
carbonatlbung verwenden und bia zum Verschwinden dea Am. 
moniakgeruchea erwiirmen. In Gegenwart von Chromsiiure ist der 
Niederschhg chromathaltig und dementaprechend gelblich gefiirbt. 

Z u s a m m e n f a s s u n g. 
Die g e w  i c  h t s a n a l y t  i s  c h en B e s  t i  m m u n g s  v e r  - 

f e h r e n  d e s  C a l c i u m s  ah C a l c i u m o x a l a t ,  C e l -  
o i n m o x y d  und C a l c i u m c a r b o n a t  wurden auf ihre 
G e n a u i g k e i t  g e p r i i f  t und die beigenauenUntemnchungen 
n6tigen V e r b e a s e r u n g a w e r t e  ermittelt. Die Beatimmung 
lrls Calciumoxyd ist in Gegenwart von Sulfaten d c h t i g .  AID 
beaten liiBt sich das Calcium ale CaC,O,,H,O beatimmen. [A. 82.1 

E w e  No& uber die Urnwandlung des Kslg- 
stickstoffs beim Lagern. 

Von Dr. J. P. VAN ZYL. 
(Xitteilung ells dem egrikulturchemlschen h t i t n t  der UniversltBt Qbttlngen. 

(Elngeg. l6.p. 19lR) 
Es ist allgemein bekannt, daB der Kalkatiokstoff verhaltnia- 

mBBig leicht zur Umsetzung neigt, 80 daB bereita unter dem EinfluB 
der Feuchtigkeit und Kohlensiiure der Luft diesee Diingemittel weit- 
gehende Umwandlungen erleiden kann, wobei gewohnlich ein betrlicht- 
licher Teil des Stickstoffa uberhaupt verlorengeht oder in Dicyan- 
diamid, einen fiir die Pflanze a18 Gift zu bezeichnenden Korper, 
umgewandelt wird. Daher besteht in der Praxis auch der Brauch, 
den Kalkstickstoff moglichst bald nach der Anschaffung auf den 
&kern zu verwenden, urn also der Gefahr der Entwertung, die unter 
Umstiinden nach liingerem Lagern fast vollstiindig werden kann, 
vorzubeugen. 

Vor einigen Monaten ist unserem Institute cine Probe einea 
ungefshr 21/, Jahre alten Kalkatickstoffes von einem Gute in dern 
Landkreis Gijttingen zugestellt worden. Untermcht wurde die zer- 
pulverta Probe eines grokren Postens dieses Diingers, welcher zu 
ebener Erde in einer offenen Scheune lagerte und infolge langer, 
dann 'itidlicher Krankheit des Gutsherrn und spiiteren, fast voll- 
etiindigen Wechsela des Personala wohl versehentlich nicht zur An- 
wendung gekommen war. Der Diinger soll bei der Lieferung etwa 
19% Qeaamtstickstoff enthalten haben; indessen gelang es uns 
unter den erwilhnten Urnstlinden leider nicht, genauere Einzelheiten 
iiber denselben zu erfahren. 

Die Untersuchung im hieaigen I n d t u t  ergab einen noch immerhin 
adfallend hohen Gehalt an Gesamtstickstoff, nsmlich 14,64y0 (im 
Yittel von 3 Analyaen). Urn einigen AufschluD iiber die Art der 
Bindung des Stickstoffs zu erlangen, wurde eine grohre Probe mit 
Waaser angeriihrt, ungefiihr 30 Min. aufgekocht und die Fliieaigkeit 
dann abgesaugt'). Der lufttrockene Ruckatand enthielt nunmehr 
nur noch 1,39, 1,23, 1,34, im Mittel 1,32% N.; d. h. nur 9% des vor- 
handenen Stickstoffs wurde dem Kalkstickstoff durch diem Be- 
handlung nicht enthgen. Bus dem Filtrat konnten in 100 g Kalk- 
stickstoff rund 11 g umkrystallisierten, reinen Dicyandiamids, ent- 
sprechend also 7.3 g N., d. h. 50% des vorhandenen N., gewonnen 
verden. (Die Reinheit dts Produktes wurde durch die Analyae be- 
wiescn. Der N-Gehalt desaelben betrug 66.48%. Der theoretische 
Wert ist SS,eS%.) Der Rest von rund 40% des Stickstoffa war wohl 

I) S 5 11 und S t ii t z e r , Ber. ahem. Gesell. Berlin a, 453% 
[19091. 


