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sich auch bei Anwesenheit anderer Stoffe bewdhrt und
welche Ab#nderung des Analysenganges fiir besondere
Zwecke notig ist. Weiter sind wir bemiiht, eine Mikro-
bestimmung des Kaliums auszuarbeiten, die bei dem
giinstigen Umrechnungsfaktor zwischen Kalium und dem
Dipikrylaminat als sehr aussichtsreich erscheint.

D1e 1n'1[3vanalyt1sche Bestlmmung des Kahums
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Dem Direktor des Kaiser Wilhelm-Instituts fiir physi-
kalische Chemie und Elektrochemie, Prof. P. 4. Thiessen,
sind wir fiir sein stetes forderndes Interesse zu grofitem
Dank verpflichtet. Ferner haben wir der I.G.-Chemiker-
hilfe fiir die Uberlassung eines Stipendiums an den einen
von uns zu danken. [A. 125,

Die maBanalytische Bestimmung des Kaliums.

Von Studienrat W, DAUBNER.

(Bingeg. 16. Juni 1936.)

Mittetlung aus dem Tonchemischen Laboratorium der Staatlichen Keramischen Fachschule Landshut i. Bayern.

Die gewichtsanal'ytische Bestimmung des Kaliums ist
durchweg zeitraubend und verlangt jeweils eine bestimmte
Verbindungsforn1 dieses Elementes, einmal das Chlorid,
ein andermal das Sulfat. Aullerdem ist bei allen diesen
Bestimmungen bei Gegenwart von Magnesium, welches
sich z. B. in den Silicaten fast immer findet, eine voraus-
gehende sorgfiltige Trennung dieses Metalls von den
Alkalien erforderlich, wodurch die Xaliumbestimmung
auBerordentlich verzogert werden kann.

Ich habe daher bei Vermeidung der genannten Nach-
teile ein neues Verfahren hierfiir ausgearbeitet. Als Be-
stimmungsform wihlte ich das saure weinsaure Kalium
(Monokaliumtartrat, KHCH,0,). In dieser Form kann
man das Kalium aus seinen Salzlosungen, in welchen jedoch
auBer Natrium und Magnesium keine anderen KElemente
sein diirfen, — vorhandene Ammonsalze sind vorher ab-
zurauchen — mit einer Lésung von in Alkoliol leicht 16slicher
Weinsiure bei Gegenwart von Methylalkohol und Natrium-
acetat quantitativ zur Fillung bringen. Das Reagens muf
dabei in bezug auf Weinsdure 2-, auf Natriumacetat 0,5-
und auf Methylalkohol 509%,ig seint).

Fiir die Fiallung lost man das Kaliumsalz, welches
Chlorid, Sulfat oder Nitrat sein kann, in wenig Wasser
-1, allg. geniigen fiir 1 mg Kalium 0,2 cm?® 2) — und macht
durch Hinzugabe von 100%igem Methylalkohol die Losung
in bezug auf diesen 50%ig. Nach Zusatz von wenig Methyl-
orange bis zur eben auftretenden Gelbfirbung erfolgt unter
stindigem Riihren die Zugabe des obengenannten Fallungs-
mittels portionsweise in kleinen Mengen, etwa bis zu 2 cm?.
Dabei fiarbt sich anfangs der Indicator infolge der bei
der Reaktion entstehenden Mineralsiure orange bis rot:

KCl 4- H,¢,H,0, —~ KHC,H,0, + HCL

Diese fiir die Bildung von Monokaliumtartrat schidliche
Sdure wird jedoch durch weiteren Zusatz des Fillungsmittels
infolge seines Gehaltes an essigsaurem Natrium unwirksam
gemacht. Wegen des hohen Alkoholgehaltes der Fliissigkeit
ist hier die elektrolytische Dissoziation der beiden organischen
Sduren, Weinsdure und Essigsdure, so gering, dal eine
Rotfarbung des Indicators nicht erfolgt. Der Indicator
zeigt nach der Entfernung der Mineralsiure wieder die
gelbe Farbe. Bleibt diese nach weiterem Zusatz des Fallungs-
reagenses bestehen, so ist davon geniigend zugegeben worden.
Nach ein- bis zweistiindigem Stehen filtriert man durch
ein Papierfilter und wischt drei- bis viermal mit 90 bis
100%igem Methylalkohol aus. Nun erfolgt die mal-
analytische Bestimmung des Monokaliumtartrates mit

Yy Zur Herstellung dieser Losung gibt man 20 g Weinsdure
und 5 g Natriumacetat in 500 cm3 Wasser und fiillt mit 1009, igem
Methylalkohol auf einen Iiter auf. Sorgt man dafiir, daB die Tempe-
ratur dieser Losung nicht unter 10° sinkt, so wird man eine Aus-
scheidung des Natriums in Form von Mononatriumtartrat auch
nach Monaten nicht beobachiten. Dieses Reagens eignet sich auch
sehir gut fiir den qualitativen Nachweis des Kaliums.

%) Bei Anwesenheit grélerer Natriummengen ist flir die Auf-
losung der Salze die fiinffache Menge Wasser zu nelimen, also fiir
1 mg Natrium 1 cm?®, um mit Sicherheit eine etwaige Fillung von
slononatriumtartrat nnméglich zu machen,

Natronlauge, deren Titer nach einem spéter beschriebenen
Verfahren bestimmt worden ist.

Um Verluste zu vermeiden, gibt man das Filter mit
dem Niederschlag in das Fillungsglas unter Zusatz von
etwa 50 cm? auf 70—80° erhitztem Wasser, das man vorher
nach Zugabe von wenig Phenolphthalein mit Natronlauge
schwach rosa gefirbt hat?®). Nach der vollstindigen Lésung
des Monokaliumtartrates 148t man aus einer Biirette die
Natronlauge so lange zuflieflen, bis die anfangs erzeugte
Rosafarbung wieder auftritt (ein Teil des vorher gefdrbten
Wassers kann dabei als Vergleichsfliissigkeit dienen).
1 em? 1 n-Natronlauge entsprlcht einer Kaliummenge von
0,0391 g.

Die groBe Genauigkeit dieses Verfahrens, welche
wohl von keiner anderen Bestimmungsart tibertroffen wird,
zeigt sich in nachstehenden Analysenergebnissen:

|
Kalisalz | Natronlauge Kalium — I
. Differenz
Angew. Menge JNorrnahteit cm? berechnet| gefunden !
|

0,0282 (KCI) ‘ 0,04922 | 7,68 | 52,44 52,41 —0,03
0,0587 (KCl) i 0,04922 | 15,99 | 52,44 52,42 —0,02
0,0578 (K,S0,) | 0,04922 13,48 | 44,87 44,88 | 40,01
0,0656 (KNO,) |0,053636 - 12,10 | 38,67 38,68 | +0,01
0,0459 (KNO,) 0,053636 8,46 | 38,67 { 38,65 | —0,02

Der Titer der bei dieser Bestimmung verwandten
Natronlauge wird mit chemisch reinem Kalisalz festgestellt.
Sehr gut eignet sich z. B. Kaliumchlorid. Aus der Losung
dieses Salzes fillt man das Kalium als Monokaliumtartrat,
welches man mit der zu bestimmenden Natronlauge titriert
unter genauer Befolgung der oben gemachten Angaben.
Aus der abgewogenen Menge Kaliumchlorid und aus der
Menge der bei der Titration verbrauchten Natronlauge
140t sich deren Gehalt feststellen.

Beispiel: Bei Verwendung von 0,0349 g Kaliumchlorid wurden
bei der Titration 9,51 em3® Natronlauge bendétigt. Daraus folgt,
daB der Verbrauch von 1000 cm?® Lauge einer Kaliumchloridmenge
von 3,67 g entspricht. Wiirden 1000 cm?® Lauge einer Menge von
74,56 g = 1 Mol entsprochen haben, so wére die Lauge 1 n. Demnach

3,07 = 0,04922 fach normal.
74,56

ist die vorliegende Lauge

Bestimmung von Kalium neben Natrium
und Magnesium.

Nach der Herstellung der Sulfate der drei Metalle
werden diese — vorhandene Ammonsalze sind vorher ab-
zurauchen — in einer Platinschale bis zur schwachen
Rotglut erhitzt und nach dem FErkalten gewogen. Dieses
Erhitzen wiederholt man bis zur Gewichtskonstanz. Nun
16st man die Salze in wenig Wasser und bestimmt nach
dem eingangs beschriebenen Verfahren mafBlanalytisch das
Kalium, welches man als Sulfat berechnet.

8 Durch die Verwendung von Wasser, das schon vorher Dbis
zur leichten Farbung des Indicators mit Natronlange versetzt
wurde, werden die Fehler ausgeschaltet, welche z. T. durch die
Empfindlichkeitsgrenze des Phenolphthaleins, z. I. durch den
Kohlensduregehalt des Wassers bedingt sind.



Angewandte Chemie
49. Jahrg. 1936. Nr. 46

Versammlungsberichte

831

Das Filtrat von Monokaliumtartrat dampft man in
einer Platinschale zur Trockne ein und verglitht nach
Zugabe von wenig Ammoniumnitrat die iiberschiissige
Weinsdure. Den in der Schale verbleibenden Rest, bestehend
aus den Sulfaten des Natriums und Magnesiums, 16st man
fiir die nun folgende Bestimmung des Magnesiums als
Magnesiumammoniumarseniat in Wasser auf, dem man
einige Tropfen Salzsiure zugesetzt hat; hierzu gibt man
eine schwach salzsaure Losung von sekundirem Natrium-
arseniat und Ammoniumchlorid. Der Prozentgehalt an
Arsenpentoxyd soll bei der nun folgenden Fillung mit
Ammoniak 0,3 betragen?). Diese erfolgt zweckmdalig in
der Siedehitze®) durch tropfenweisen Zusatz von Ammon-
lauge unter stindigem Rithren. Zur vollstindigen Ab-
scheidung des Magnesiums als Arseniat 146t man nach
Zugabe von 109%iger Ammoniaklésung®) bis zu 1/, des

1) Diese Ztschr. 48, 551 [1935].

5 Das in der Siedehitze ausfallende Magnesiumammonium-
arseniat ist von flockiger Beschaffenheit, geht jedoch beim Ab-
kiihlen allméhlich in die kristallinische Form iiber.

6 Man verwende mdglichst frisch hergestellte Lauge! Alte
Lauge enthilt immer geringe Mengen von Calciumhydroxyd, welches
durch die chemische Zersetzung des Glases entsteht. Das bei der
Fillung sodann auftretende Calcinmammoniumarseniat ergibt natur-
gemidl bei der Magnesiumbestimmung etwas zu hohe Werte.

Fillungsvolumens 2—3 h lang stehen. Nun filtert man
den erhaltenen Niederschlag und wischt bis zur Entfernung
des Fillungsmittels mit 909, igem Athylalkohol aus. Dann
gibt man den Riickstand mit dem Filter in das Fallungs-
glas, bringt in 2,5 n-Salzsidure gelostes Kaliumjodid hinzu
— man verwendet fiir 1,5 g Kaliumjodid 25 ¢cm?® 2,5 n-Salz-
sdure — und miBt nach 5 min langem Stehen im Dunkeln
das ausgeschiedene Jod mit Natriumthiosulfatlosung von
bekanntem Titer. 1 cm?® 1 n-Ldsung entspricht einer Menge
von 0,01216 g Magnesium. Das Magnesium wird hier
ebenfalls als Sulfat berechnet.

Man kennt demnach:

1. das Gewicht der Summe der drei Sulfate =s

2. das Gewicht des Kaliumsulfates =k

3. das Gewicht des Magnesiumsulfates = m.

Daraus berechnet sich das Gewicht des Natriumsulfates =
s minus (k + m).

Aus den Sulfaten konnen dann die Metalle bzw. ihre
Oxyde berechnet werden.

In einer Reihe von Silicatanalysen wurde im hiesigen
Laboratorium dieses Verfahren bereits mit FErfolg an-
gewandt. [A. 94.]

VERSAMMLUNGSBERICHTE

Forschungsdienst

Reichsarbeitsgemeinschaften der Landbauwissen-
schaft.
Tagung in Géttingen, 14.—19. September 1936.

Der Forscliungsdienst fallt die gesamte deutsche ILand--

wirtschaftswissenschaft zusammen, wm sie fiir die landwirt-
schaftlichen Aufgaben des Staates planvoll einzusetzen und
durch die Forderung wissenschaftlicher Gemeinschaftsarbeit
die Losung landwittschaftlicher Fragen zu beschleunigen. FEr
arbeitet auf das engste zusammen mit dem Verband landwirt-
schaftlicher Untersuchungsanstalten, der Gesellschaft fiir
Zuchtungskunde, der Deutschen Bodenkundlichen Gesellschaft,
dem Verein Deutscher Chemiker, der Reichsarbeitsgemeinschaft
Diingung, dem Reichskuratorium fiir Technik in der Landwirt-
schaft und mit der Reichsarbeitsgemeinschaft fiir Raum-
forschung.
Eroffnungssitzung.

Prof. Dr. Wimmer, Bernbutg: , Hellriegel, sein Leben
und sein Werk.”

Die Entwicklung der naturwissenschaftlichen Grundlagen
des Ackerbaues, der Ausbau der GefaBlmethode in Sandkultur
als eines pflanzenphysiologischen Forschungsmiittels, zahlreiche
Versuche zur Feststellung des Wasserverbrauches und des
Nahrstoffverbrauches der Pflanzen sowie die Ermittlung der
charakteristischen Nahrstoffmangelerscheinungen kennzeichnen
die Arbeitsrichtung Heliriegels. Grofie Erfolge erzielte er auf
dem Gebiete des Zuckerriibenbaues, wo vor allem seine Arbeiten
iiber die Bekampfung der Nematodenschiden durch verstirkte
Diingung wichtig sind. Sein groftes Verdienst aber ist die
Entdeckung der Knollchenbakterien, eine Entdeckung, die
nicht nur fiir die Wissenschaft, sondern auch fiir die praktische
Landwirtschaft von weitgehender Bedeutung ist.

Prof. Dr. Scheunert, leipzig: ,,Die Bedeutung der
Pflanzlichen Eiweifsioffe fiir die tievische und wenschliche
Evndhvung.* .

Im pflanzlichen und tierischen FEiweil sind zwar die
gleichen Eiweillbausteine zugegen, jedoch weicht ihr Mengen-
verhiltnis oft erheblich voneinander ab. Wenn also, wie es
bei der Ernahrung der Fall ist, aus pflanzlichem Eiweill
tierisches gebildet werden soll, so wird je nach dem Mengen-
verhiltnis der Bausteine in dem zur Nahrung dienenden
pflanzlichen FiweiB teils UYberschuB, teils Mangel an solchen
Bausteinen vorhanden sein. Man spricht in diesem Sinne von

einer biologischen Wertigkeit der Eiweillkérper. Die biologische
Wertigkeit des pflanzlichen Eiweifles ist im Durchschnitt
etwas geringer als die des tierischen. Der Unterschied ist
aber in den meisten Fallen niclit so groB, wie man oft an-
genommen hat, vor allem kann sich das Eiweil mehrerer
Nahrungsmittel untereinander erginzen. Tiir die mensch-
liche Frndhrung ist die gemnischte Kost besonders zweck-
maflig, da sich tierische und pflanzliche Nahrungsmittel am
besten erginzen; insbes. wenn der alten FErfahrungsregel
entsprechend ein Drittel bis die Hilfte des Eiweilles aus hoch-
wertigem Eiweill besteht, ist fiir die biologische Wertigkeit
des Fiweilles gesorgt. Iiir die tierische Ernahrung muf} das
Streben dahin gehen, diejenigen Mischungen von Futtermitteln
herauszufinden, welche die héchste biologische Wertigkeit des
Fiweilles besitzen.

Bodenkunde.

Dr. D. J. Hissink, Groningen: ,,Die Kultivierung der
Zuidervseebdden.'

Zwecks Abschliefung der Zuidersee wurde von der Kiiste
von Nordholland iiber die Insel Wieringen nach der Provinz
Friesland ein Deich gebaut. In dem abgeschlossenen Teil
der See werden vier Polder trockengelegt, die eine Flaclie
von 225000ha umfassen. Der ,,Wieringer-Meer-Folder — etwa
22000 ha — wurde im August 1930 trocken. Mit der Trocken-
legung des ,,Nordostlichen Polders”* — 55000 ha — hat man
soeben begonnen. Von beiden Poldern sind bereits Boden-
karten vorhanden. Die Kartierung des N. O.-Polders fand
unter Wasser statt. Nach dem Trockenlegen besaflen die
schweren Tonbdden des Wieringer-Meer-Polders infolge eines
holien Wassergehaltes eine schlickige Natur und waren deshalb
anfangs nicht betretbar. Die vorgenommene Entwisserung
verursachte aber eine Riflbildung, wodurch der Boden fiir
Wasser durchlassig wurde, so dall das Regenwasser imstande
war, die Salze desMeerwassers auszulaugen. Im Wieringer-Meer-
Polder konnten gute Erfahrungen fiir die Kultivierung der
200000 ha grolen Fliche der drei anderen Zuiderseepolder
gewonnen werden. Die fiir den erfolgreichen Anbau der
Leguminosen grundlegenden Arbeiten Hellriegels hatten auch
tiir die Neulandkultivierung bei der Zuidersee-Trockenlegung
grofle Bedeutung.

Prof. Dr. A. Rippel, Gottingen: ,,Der derzeitige Stand
dev Knolichenbaktevienfrage.”

Die in den letzten 10 Jahren durchgefithrten Arbeiten
itber die Knollchenbakterien-Symbiose der I,eguminosen haben
eine erhebliche Frweiterung unserer Kenntnis bewirkt. Ent-



