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Ana Iytisch- technische U n tersuchungen. 
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Handelt ea sich darum, den Wassergehalt einea 
Dilngesalzes festzustellen, so kommen im allgemeinen 
zwei Verfahren.,@ Frage: man trocknet das Salz ent- 
weder bei erhibhter Temperatur (1059 im elektrischen 
Trockenschrank, oder aber bei Zimmertemperatur im 
Vakuumexsikkator iiber Schwefelsaure bis zur Ge- 
wichtskonstanz und ermittelt den entstandenen Ge- 
wichtsverlust. Beide Verfahren kommen zur Ermitt- 
lung des Wassergehaltes von Kalksalpeter praktisch 
nicht in Betracht; einerseits schmilzt der wasserhaltige 
Kalksalpeter unter 1OOo und bildet dann eine sirupbse 
Masse, die das vorhandene Wasser nur sehr schwer ab- 
gibt, andererseits gibt der auDerordentlich hygro- 
skopische Kalksalpeter, iiber Schwefelsiiure im Vakuum 
aufbewahrt, sein Wasser derart langsam ab, daD mehrere 
Wochen vergehen, bis Gewichtskonstanz eintritt. 

Wir sahen uns deshalb nach anderen Methoden urn 
und fanden in dem von M a r k u s  s o n  zur Ermittlung 
des Wassergehaltes von &en ausgearbeiteten und seit 
langem bewahrten Verfahren (Destillation mit Xylol 
und Bestimmung des abgeschiedenen Wassers) eine ge- 
eignete Methode, um den Wassergehalt von Kalksalpeter 
relativ rasch - in etwa sechs Stunden - zu ermitteln. 

Die Extraktion erfolgt nutomatisch, wenn man 
einen ewas rnodifizierten Soxhletapparat, etwa einen 
,,Auffhiiuser-Apparat"') verwendet, an dessen gradu- 
ierter Skala die  abgeschiedene Wassermenge direkt ab- 
gelesen werden kann. Dabei ist es praktisch, einen 
Apparat zu verwenden, an dem sich weder Kork noch 
Gummiverbindungen, sondern nur Olasschliffe befinden. 

Die Arbeitsweise ist die  folgende: 
20 g Kalksalpeter werden mbglichst rasch abge- 

wogen, dann in das kurzhalsige K6lbchen von 250 win 
Inhalt des Apparates gegeben, sofort mit etwa 200 ccm 
frisch destilliertem Xylol iibergossen und zur Destilla- 
tion an den Aufsatz angeschlossen. Das au8 dem er- 
hi tzten Kolben nufsteigende Dampfgemisch von Xylol 
und Wasser wird im Kiihler kondensiert, fiillt tropfbar 
fliissig herab und scheidet sich nun sofort in Xylol und 
Wasser, welch letzteres sich in dem als MeDglas aus- 
gebildeten Teil dee Apparates sammelt. Nach etwa 
sechs Stunden ist in der  Regel das gesamte Wasser 
tiherdestilliert. Zur Kontrolle erhitzt man noch eine 
weitere Stunde, MDt abktihlen und liest ab. Das 
Verfahren ist so auf mindestens 0,5% genau, wie aus 
den nachstehenden Beleganalysen an reinen Salzen 
hervorgeht (siehe folgende Tabelle) : 

Das bei der  Destillation mit technischem Kalk- 
salpeter erhaltene Waeser wurde auf seine Reinheit hin 
untersucht. Es destillierte konstant bei looo iiber und 
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hinterlie0 im Destillationskblbchen Ammonnitrat, dessen 
Menge in mehreren Proben zu etwa 2% ermittelt wurde. 
AuDerdem war freie Salpetersaure anwesend. 

Durch Anwendung gewisser Korrekturen laf3t sich 
eine noch gr6Dere Genauigkeit erzielen'). 

Da technischer Kalksalpeter sich aus Calciumnitrat, 
Ammoniumnitrat und Wasser zusammensetzt und nen- 
nenswerte Verunreinigungen nicht enthalt, so kann man 
den nach der Xylolmethode gefundenen Wassergehalt 
kontrollieren, indem man nuf3er dem Gesamtstickstoff- 
gehalt noch den Ammoniakstickstoffgehalt der Probe 
ermittelt. Die Gehalte an Calciumnitrat, Ammonium- 
nitrat und Wasser miissen sich dann zu 100 erganzen. 
DaDdiesweitgehend der Fall ist, zeigen die nachstehend an 
verschiedenen Kalksalpeterproben ausgeftihrtenAnalysen : 

Die Methode hat den groben Vorteil, da9 sie sich 
sehr gut zu Serienanalysen eignet. Sie hat sich in den 
drei Jahren, in denen sie taglich zur Anwendung kam, 
in tausenden Fallen bewahrt. Sie eignet sich nicht 
iiur ftir die Wasserbestimmung in Kalksalpeter, sondern 
nuch ftir die  Bestimmung des Wassers in ammonsalz- 
haltigen Kalkmischungen mit grSDerem Wassergehalt, 
bei denen ein Erhitzen der Probe und Bestimmen des 
Wassers durch Gewichtsdifferenz wegen des Ammoniak- 
abspaltens nicht moglich ist. 
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