En Metode til Bestemmelse af Ammoniak
i Staldgedning og Ajle.

Udarbejdet af Assistent R. K. Kristensen, Askov.

29. Beretning fra Statens Forsegsvirksomhed i Plantekultur.

Ved en Raxzkke Forseg paa Forsegsstationen ved Askov
1904—1906 over Opbevaringen af Ajle og Staldgedning er de
dermed forbundne kemiske Undersogelser for sterste Delen
udforte af Assistent ved Stationen, Landbrugskand. R. K. Kri-
stensen, og under dette Arbejde har han ved personlig Iagt-
tagelse udformet den Methode for Ammoniakbestemmelse, som
der gores Rede for i nwrverende Beretning.

Bestyrerne ved Statens Forssgsvirksomhed i Plantekultur,

Ved de paa Askov Forsegsstation i 1904—05 udferte Un-
derspgelser af Ajle og Staldgedning, — der for Ajleundersogel-
sernes Vedkommende er offentliggjorte i 15. Beretning fra Statens
Forsegsvirksomhed i Plantekultur, Tidsskrift for Landbrugets
Planteavl, 13. Bind, Side 235—50, — blev forefaldende Ammo-
" niakbestemmelser udfarte ved Destillation med Magnesia (se
bl. a. »Kvantitativ og Agrikulturkemisk Analyse« af Odin T.
Christensen og C. F. A. Tuxen). Denne Metode giver ofte mindre
god Overensstemmelse mellem Fzllesanalyser, og Analyse-
resultaterne tor ikke betragtes som helt paalidelige. Som be-
kendt kan Urinstof ved Kogning omdannes til Ammoniak, og
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man vil derfor kunne finde mere af den sidstnsevnte Forbindelse,
end der oprindelig var til Stede i Materialet. Selv om man
gaar ud fra, at Fejlen ikke er stor og i alle Tilfzelde mindre,
end hvis. man til Frigerelse af Ammoniakken benyitede en
steerk Base som Natron, er det dog mindre tilfredsstillende,
at man jkke absolul kan stole paa den anvendte Metode, da
paalidelige Ammoniakbestemmelser kan give vzerdifulde Oplys-
ninger ved visse Undersggelser. En i agrikulturkemiske Labora-
torier meget benyttet Haandbog, Kdnigs »>Die Untersuchung
landwirtschaftlich und gewerblich wigtiger Stoffe«, tilraader at
benytte Schloesings Metode til Bestemmelse af Ammoniak i
Stoffer, hvis Kvelstof delvis kan overferes til Ammoniak ved
Destillation med Magnesia. Efter denne Metode blandes Stoffet
med Kalkmaelk og henswettes i 48 Timer under en Glasklokke
sammen med et Glas med titreret Syre. Det kunde imidlertid
synes tvivlsom{, om man paa denne Maade kan faa al Ammo-
niakken over i Syren, og det vilde i visse Tilfzelde vaere ube-
hageligt at skulle vente to Degn, for Resultatet forelaa. Der
kunde tillige befrygtes en Ammoniakdannelse i Stoffet under
de 48 Timers Henstand. I den nevnte Haandbog tilraades det
derfor at kontrollere Sagen ved samtidig at henstille en Ana-
lyseprave uden Tilsetning af Kalkmsalk. Forholdet bliver der-
ved noget sammensat, thi hvorledes bestemmer man nu — uden
yderligere Ammoniakdannelse — den derved dannede Ammo-
niak? Det onskelige i at have en ngjagtig og ikke altfor om-
stendelig Metode forte Forfatteren af denne Beretning ind paa
de i det folgende refererede Underspgelser.

Da det gjaldt om at undgaa Opvarmning af Stoffet, blev
det taget under. Overvejelse, om det ikke.kinde lade sig gore
at overfore Ammoniakken ved Hjeelp af en Luftstrem; 'saa
Kogningen kunde undgaas og Udskillelsen- dog . foregaa fuld-
steendigt ‘og 1 et nogenlunde begrenset. Tidsrum. ,

Der sammenstilledes det i Fig.-1 viste Apparat. I et lille
Stativ anbragtes .en omvendt, langhalset Kjeldahlskolbe, 200
Kbem., hvori det til Analysen afvejede Stof anbragtes. Kolben
lukkedes med en Gummiprop, hvori der var indsat to bgjede
Glasrer; det ene af disse forte kun gennem Proppen, det andet
omtirent til. Kolbens Bund; det sidste sattes.i Forbindelse med
en almindelig Vaskeflaske, hvori der kom afmaalt, titreret Syre
til Optagelse af den overferte Ammoniak. Flasken sattes i For-
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bindelse med en Sugeflaske, ved Hjelp af hvilken der sugedes
atmosferisk Luft, — som forst passerede et Vaskeapparat med
Svovlsyre, — gennem Apparatet. Til Optagelse af det til Ana-
lyse bestemte Stof blev farst benyttet et almindeligt Reagens-
glas, men dette tillod kun en meget langsom Gennemgang af
Luftstremmen, da Vaedsken ved steerkere Luftstrem var tilbgjelig
til at boble op i Forbindelsesrgret. Udvidelsen paa Kjeldahils-
kolben forhindrer en saadan Opbrusning, da Boblerne brister,
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idet de traekker sig op ad Glassets skraa Sider. Ved Behand-
ling af Stoffer; der er tilbgjelige til at skumme sterkt, f. Eks.
ganske frisk Ajle, viste det sig senere naedvendigt at anvende
en storre Kolbe med sterkere Udvidelse. Der blev anstillet
sammenlignende Forseg med to Kolber af noget forskellig Hals-
vidde, men der viste sig ingen sterre Forskel i Virkningen af
Luftstreammen i de to Tilfelde. En snaevrere Hals giver ganske
vist en hgjere Vaedskesgjle til Paavirkning af Luftstrommen,
men dette Forhold faar mindre Betydning, da Vzedsken for en
stor Del rives op i Bobler, der fylder hele Kolbens Hals.
Forssg med forskellig Hastighed af Luftstremmen viste
ingen afgiort Forskel i Virkningen af en vis Luftmasse, enten

Fig. 1.
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denne passerede hurtigere eller langsommere gennem Apparatet,
og det vilde derfor vaere fordelagtigt at anvende saa steerk en
Luftstrem, som Vaedskerne i Apparatet tillod. Ved de felgende
Undersagelser benyttedes en Hastighed af 1.5 Liter pr. Minut.
Anvendtes storre Hastigheder, boblede Vadskerne for sterkt
op. Ved den nzvnte Hastighed var Udlebet fra Sugeflasken
seenket 1 M. og foregik gennem en Slange med 6 Mm. Lysning.

Med Apparatet foretoges nu en Rxkke Ammoniakbestem-
melser i en fortyndet Oplesning af Klorammonium. Til hver
Analyse benyttedes 5 Kbem., som blev afmaalt med Pipette
og vejet. Ammoniakken frigjordes ved Tilssetning af sterk
Natron, og der sugedes Luft gennem Apparatet, til fortsat Gen-
nemsugning ikke gav yderligere Ammoniakudskillelse. Der kom
25 Kbem. 44 normal Syre i Forlagsflasken. Den overferte Am-
moniak meettede ca. 20.5 Kbem., og der var saaledes et Over-
skud af 4.5 Kbem. Syre i Forlaget. Da det maatte antages, at
Vadskens Hejde i Forlagsflasken vilde vezere bestemmende for,
hvor fuldstendigt den med Luftstremmen overferte Ammoniak
kunde tilbageholdes i Forlaget, blev der benyttet forskellige
Ma=ngder af Vaedske i Forlagsflasken. De 25 Kbem. Syre gav
en Vadskehgjde af 1 Cm., storre Hojder tilvejebragtes ved Til-
setning af Vand. Reret, hvorigennem Luftblandingen tilfortes,
var fort saa neer til Flaskens Bund, at Luftboblerne maatte
passere gennem hele Vedskesgjlen. Oplesningens Ammoniak-
indhold fastsattes ved nogle Bestemmelser paa et almindeligt
Destillerapparat ved Kogning med Overskud af Natron. Ved
alle Titreringer blev som Indikator benyttet Kongoredt, der
paa el bestemt Punkt af Farveovergangen, det egentlige Mset-
ningspunkt, reagerer fint for en Draabe 4 norm. Titrervaedske.
Der fremkom de i Tabel 1 anforte Resultater (Ammoniakken
beregnet som NHs).

Det ses, at begge Metoder gav det samme Resultat, og at
der er god Overensstemmelse mellem de enkelte Analyser,
skont Vadskens Hgjde i Forlaget blev varieret ved Anvendelse
af Luftstrom. Det viste sig altsaa muligt at faa Ammoniakken
udskilt af Oplesningen ved Hjelp af Luftstrommen og at faa
den opfanget i Forlaget. Mod Forventning var en saa ringe
Vedskehgjde som 1 Cm. tilstreekkelig til at tilbageholde Am-
moniakken. For at se, om et storre eller mindre Overskud af
Syre i Forlaget havde nogen Betydning i denne Henseende,
' 7
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Tabel 1. Bestemmelser af Ammoniak ved Anvendelse
af en Luftstrem og ved Kogning.

Luftstram Kogning
Vaedskehojde Ammoniak Analyse Ammoniak
i Forlaget, fundet, Nr fundet,
Cm. pCt. : pCt.
1 0.607 1 0.007°
do. 0.606 2 0.698
2 0.696 3 0.008
do. 0.608 4 0.c88
3 0.690
4 0.008
5 0.608
6 0.605
7 0.607
Gennemsnit 0.697 Gennemsnit 0.607

blev der i den samme Oplesning foretaget nogle Bestemmelser,
hvor der kun kom 21 Kbem. Syre i Forlaget; der var altsaa
kun et Overskud af ca. 0.5 Kbcm. Vadskens Hejde i Forlaget
var dels 1, dels 2 Cm. Resultatet ses af Tabel 2.

Tabel 2. Bestemmelsér af Ammoniak ved Anvendelse
af Luftstrem. Ringe Overskud af Syre i Forlaget.

1 Kbcem. Syre i Forlaget - 2 Kbem. Syre i Forlaget
Analyse . Ammoniak Analyse Ammoniak
Nr fundet, Nr fundet,
] pCt. . pCt.
1 0.602 1 0.607
2 0.008 2 0.607
3 0.690
4 0.601
Gennemsnit 0.692 Gennemsnit 0.007

Det ses, at der ved en Vaedskehejde af 2 Cm. i Forlaget
er fundet samme Ammoniakmangde som ved Anvendelsen af
sterre Syreoverskud. Derimod synes det, at en Vadskehgjde



99

af kun 1 Cm. i Forbindelse med det ringe Overskud af Syre
har medfert et mindre Tab af Ammoniak.

Da der under Udferelsen af disse Analyser havde vist sig
Tegn til, at Tilsetning af en stor M#engde Natron fremmer
Ammoniakudskillelsen i hej Grad, blev felgende Forseg an-
stillet. I den naevnte Oplesning af Klorammonium blev der
udfert en Rzkke Analyser, hvor der blev tilsat forskellige
Mzngder af Natron. For ikke at forege Rumfanget af den
ammoniakholdige Vaedske mere end ngdvendigt blev der be-
nyttet en meettet Oplesning af Natron. Da Kalihydrat er endnu
mere letopleseligt end Natronhydrat, blev der tillige gjort For-
sog med en me=ttet Oplosning af Kalihydrat. Til hver Analyse
afmaaltes nejagtig 5 Kbem. af Klorammoniumoplgsningen, og
det bestemtes, hvor megen Syre der var mettet af den over-
forte Ammoniak efter Forbrug af nejagtig 10 Liter Luft. Det
blev derefter beregnet, hvor lang Tid der vilde have medgaaet
til Overforelse af al Ammoniakken. Grundlaget for Beregnin-
gen er nermere omtalt Side 107. Ved denne Fremgangsmaade
blev den noget vanskelige, teoretisk set umulige, Bestemmelse
af Tidspunktet for Ammoniakudskillelsens Ophor undgaaet.
Resultaterne var folgende (se Tabel 3).

Tabel 3. Bestemmelser af Ammoniak ved Anvendelse
af Luftstrem. Forskellige Mengder af Kali og Natron

tilsat.
X Ammoniak- . Ammoniak-
l\t?lt:l(;n : iytie t udskillelsens tl.iaht mS);I:; " udskillelsens
sat, meettet, Varighed, 1isat, witet, Varighed,
Kbem., Kbem, Min. Kbcm. Kbcm. Min.
1 12,20 423 1 13.90 35.4
2 15.00 305 2 16.75 23.6
3 16.85 24.5 3 18.25 18.¢
4 17.40 21.2 4 19.05 15.1
5 17.90 19.4 5 19.45 - 13
6 18.15 185 6 19.60 12

Resultaterne er grafisk fremstillede i Fig. 2. De lodretie
Afstande angiver Tiden for Ammoniakudskillelsens Varighed i
7#
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Minutter, de vandrette Mzengderne af tilsat Natron og Kali i
Kbem.

Man ser, at Tilssetningen af en sterre Meengde Alkali, end
der udkreeves ifelge den kemiske Proces, er et virksomt Mid-
del til at fremme Ammoniakudskillelsen og opnaa en betydelig
Tidsbesparelse. 1 Kbem. Natron er meget mere end tilstreekke-
lig til at frigere Ammoniakken (og mette den med Luftstrem-
men tilferte Kulsyre), men Ammoniakudskillelsen varer over
40 Minutter; en Tilsetning af

Miw. M. )
v » 4 Kbem. bringer Tiden ned til
'AY‘* w det halve, Mettet Kali har, som
. ;s det var at vente, en endnu mere
10 5, fremskyndende Virkning end
2 \ \ . 1, meettet Natron; der kan vindes
. ) —~ ., 6—7 Minutter paa hver Ana-
; ey . lyse, og Ammoniakken kan
w ——_ overfores paa mindre end et
s ' , Kvarter. Men Anvendelsen af
~ mettet Kalioplesning medterer
g z 3 ! 3 ¢t il Gengoeld et storre Forbrug
Fig. 2. af Kemikalier end Anvendelsen

af Natron. .

Da Koncentrationen af det tilsatte Alkali har en saa stor
Betydning for Hastigheden af Processens Forleb, som Tilfzeldet
er, vilde det egentlig veere konsekvent at tilswette tort pulveri-
seret Natron eller Kali, naar Stoffet, der skal analyseres, fore-
ligger i Form af en Oplesning. En saadan Tilssetning af uop-
lost Alkali medferer imidlertid en saa steerk Opvarmning af
Vzdsken, at Princippet i Metoden — Ammoniakudskillelse uden
Opvarmning — ikke mere er fyldestgjort. Opvarmningen kan
undgaas ved samtidig at tilsette en passende Maengde af et
Stof, der forbruger Varme ved at opleses. Der blev gjort For-
sog med en Blanding af pulveriseret Natronhydrat og kulsurt
Natron. Opvarmningen blev undgaaet, og Ammoniakudskillel-
sen foregik hurtigt, men det tager nogen Tid, fer Blandingen
er oplest, og Fremgangsmaaden er i det hele taget mindre
praktisk.

Da det saaledes havde vist sig fordelagtigt at tilsztte for-
holdsvis store Maengder af Alkali, blev det undersegt, om en
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saadan Tilseetning muligvis' kunde foranledige Omdannelser i
Stoffet, som kunde paavirke Analyseresultatet, Omdannelser,
som det netop var Hensigten at undgaa. 1 Gr. Urinstof op-
lostes i 50 Kbem. Vand, og 5 Kbem. af denne Oplasning blev
tilsat 6 Kbem. meettet Natron og behandlet paa Luftstrem-
apparatet i laengere Ttd. 1 Forlagsflasken var anbragt 5 Kbcm.
45 norm. Syre; efler Behandlingen tilbagetitreredes med samme
Mz=ngde Natron. Forseget gentoges, men saaledes, at Vaedsken
i Forlagsflasken kun var ganske svagt sur, saa den efter Til-
setning af Kongoredt stod paa det Punkt, hvor en Farvefor-
andring var lettest at iagttage. En Del af Vaedsken sattes hen
i tilproppet Glas til senere Sammenligning. Efter Gennem-
sugning af Luft i 3 Kvarter kunde der ikke ses nogen Forskel
i Farven af de to Vedsker. Det samme Forseg blev anstillet
med Anvendelse af meettet Kali i Stedet for Natron, men hel-
ler ikke i dette Tilfzelde kunde der paavises nogen Ammoniak-
dannelse. For at komme de virkelige Forhold ved en Analyse
af Ajle eller Staldgedning nermere, blev der foretaget Ammo-
niakbestemmelser i en Oplesning af kulsur Ammoniak, der
tilsattes Urinstof og Hippursyre. Ammoniakindholdet blev be-
stemt i 5 Kbem. af Oplesningen uden Tilsetning, i 5 Kbem.
tilsat 0.1 Gr. Urinstof og i 5 Kbem. tilsat 0.1 Gr. Urinstof og
0.1 Gr. Hippursyre. Forseget blev udfert med Tilsetning af

Tabel 4. Bestemmelser af Ammoniak i en Oplesning
af kulsur Ammoniak med og uden Tilsetning af Urin-
stof og Hippursyre. Luftstrem anvendt.

W Ammoniak fundet, pCt.

Analysen foretaget paa -

Natron Kali

anvendt anvendt
Kulsur Ammoniak ................ . i, 0.614 0.672
A0, e Q.e18 0.013
Kulsur Ammoniak - Urinstof ................ 0.e13 0.e18
do. do. ...l 0.675 0.672
Kulsur Ammoniak -+ Urinstof og Hippursyre. . . O.018 0.013
do. do. do. . 0.674 0.613
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Natron og med Tilseetning af Kali. Der anvendtes 6 Kbem. af
de mattede Oplesninger. Lufistrommen holdtes i Gang i 20
Minutter, fortsat Gennemsugning gav ikke yderligere Ammoniak-
udskillelse. Analyserne gav de i Tabel 4 meddelte Resultater.

Man ser, at der i alle Tilfzelde, — naar Arbejdsfejl fra-
regnes, — er funden den samme Ammoniakmangde. Tilszt-
ningen af Urinstof (og Hippursyre) har ikke bevirket nogen
Forpgelse af Ammoniakindholdet.

Der blev nu udfert Ammoniakbestemmelser ved Anvendelse
af Luftstrom og ved Destillation med Magnesia i nogle Ajle-
prever af forskellig Alder. Nr. 1 var frisk Kourin, Nr. 2 havde
henstaaet i Flasken et Par Dage, Nr. 3 var taget af Slam-
bronden i Kostalden ved Askov Forsegsstation, Nr. 4 af Ajle-
kummen samme Sted. Af Nr. 1 og 2, der kun indeholdt lidt
Ammoniak, blev taget 10 Kbem. til hver Analyse, af Nr. 3 og 4
kun 5 Kbem. Ved Anvendelse af Luftstrem tilsattes 5 Kbem.
meettet Natronoplesning. Ammoniakudskillelsen var i alle Til-
feelde tilendebragt efter 20 Minutters Forleb. Analyseresulta-
terne ses af Tabel 5.

Tabel 5. Bestemmelser af Ammoniak i forskellige’
AJleprcaver ved Anvendelise af Luftstrem og ved
Kogning med Magnesia.

Ammoniak fundet, pCt. Differens 'Diﬁ'erens.
Prave | o i pCt. af
mellem begge Ammoniak-
Nr. Luftstrem Kogning Metoder indholdet
anvendt anvendt
1 0.017 0.081 0.014 82.4
do. ' 0.017 0.085 0.018 105.0
2 0.082 . 0.002 0.012 14.6
do. 0.082 0.005 0.013 15.9
3 0.300 0.411 002t B.a
do. 0.389 0.407 0.018 4.6
4 0.561 0.589 0.028 S.0
do. 0.563 0.380 0.017 3.0
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Kogning gav stadig hgjere Resultat end Anvendelse af Luft- -
strom. Forskellen bevaeger sig fra 0.o12 til 0.02s pCt. Jo mindre
Ammonijak, der er fundet, jo mere betyder selvfalgelig Forskel-
len; medens den ved Nr. 4 kun udger faa pCt. af Ammoniak-
indholdet (regnet efter Luftstrambestemmelserne), laber den ved
Nr. 1 op til over 100 pCt. Man ser, at Kogningen har givet
mindre god Overensstemmelse mellem Fellesanalyserne, hvad
der er ganske naturligt. Skyldes det hgjere Ammoniakindhold
Omdannelser i Stoffet under Kogningen, er det klart, at for-
skellige Faktorer, som f. Eks. Kogningens Varighed, faar Ind-
flydelse pag Resultatet.

I den sidste Ajleprove, Nr. 4, blev der foretaget Bestem-
melse af den samlede Kvealstofmangde efter Kjeldahls Metode,
og i Materialet fra Ammoniakbestemmelserne paa Luftstrom-
apparatet blev Mmzngden af det tilbageverende Kvalstof be-
stemt. I Tabel 6 er Summen af Ammoniakkvelstof og Rest-
kvelstof sammenstillet med den fundne Mangde Totalkvalstof.

Tabel 6. Bestemmelser al Ammoniakkveaelstot ved
Anvendelse af Luftstrem, Restkvalstof og Total-
kvelstof i Ajle.

Analyse Ammoniak- Rest- ‘ Ammoniakkyv. ] Total-
N yse kvealstof, kvelstof, | -+ Restkvalst., kveelstof,

r.

pCt. Ct. Ct. Ct.

777777 _ p p p -
:" \
1 1 0.480 0.107 " 0.657 | 0.657
2 0.462 0.107 i 0.659 i .638

" Der blev altsaa fundet samme Kvzlstofmeengde, enten Am-
moniakkveelstof og Restkvselstof bestemtes hver for sig, eller
den samlede Kvalstofma:engde blev bestemt under eet.

Derefter blev Luftstramapparatet benyttet til Bestemmelse
af Ammoniak i en Preve terret og malet Staldgedning (iterret
efter Tilsetning af Syre). Til hver Analyse benyttedes 2 Gr.
Stof, som bragtes i Kolben og tilsattes 10 Kbem. almindelig
steerk Natron, V{. 1.s3, hvori den terre Gedning blev omhysg-
gelig udrystet. Gennemsugningen af Luft foregik uden Vanske-
ligheder; Ammoniakudskillelsen var tilendebragt i Lebet af 25
Minutter. Til Sammenligning blev der i den samme Preve
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foretaget Ammoniakbestemmelser ved Kogning. Her blev og--
saa benyttet 2 Gr. Stof, som kom i Destillerkolben og tilsattes
Vand og Magnesia. — Sammenlignende Bestemmelser i Stald-
gadning er vanskeligere end tilsvarende Bestemmelser i Ajle
og kunstige Oplosninger, fordi Materialet er langt mindre ens-
artet. Foruden uundgaaelige Fejl ved selve Analysen indferes
tillige Fejl ved Udtagning af Stof til den enkelte Analyse, og
disse Fejl er forholdsvis store. Der blev derfor benyttet 6 Faelles-
analyser ved de i Tabel 7 og 8 opforte Bestemmelser.

Tabel 7. Bestemmelser af Ammoniak i terret Stald-
gedning ved Anvendelse af Luftstrem og ved Kogning
med Magnesia.

Ammoniak fundet, pCt. Differens Differens
Analyse — || mellem begge A]mlr]r(l:;r'li:;tl‘(-
Nr. Luftstrem Kogning Metoder indholdet
anvendt anvendt
1 0.401 0.480
2 0.464 0.478 -
3 0.465 0).482
4 0.484 : Q.490
5 0.459 0.482
6 0.485 0.488
| S I
Gennemsnit 0.485 0.488 0.020 4.3

Kogningen gav ogsaa her det hgjeste Resultat. Forskellen
mellem begge Metoder var 0.020 pCt. eller godt 4 pCt. af Am-
moniakindholdet. Ligesom ved Ajleanalyserne blev den bedste
Overensstemmelse mellem Fellesanalyserne  opnaaet ved An-
vendelse af Luftstrom.

I Materialet fra Bestemmelserne paa Luftstromapparatet
blev der foretaget Bestemmelser af Restkvalstoffet og i selve
Godningspreven Bestemmelser af den samlede Kvaelstofmaengde.
Den ved de to forskellige Fremgangsmaader fundne Meengde
af Totalkvalstof fremgaar af Tabel 8.

Ogsaa her var der Overensstemmelse mellem de ved begge
Fremgangsmaader fundne Maengder af samlet Kvalstof.



105

Tabel 8. Bestemmelser af Ammonigkkvaelstof ved
Anvendelse af Luftstrom, Restkveelstof og Total-
kveelstof i terret Staldgedning.

Analvse Ammoniak- Rest- Ammoniakky., Total-
N ¥ kveelstof, kvalstof, -+ Restkveelst., kvzlstof,
Nr.

pCt. pct. pCt. pCt.

1 0.318 1.421 1.700 1.4

2 0.380 1.300 Lo l.ss

3 0.381 ) 1Y i 1.782 1.800

4 0.1380 1.z i : 1707 1.188

5 0.377 1.800 é 1.776 1.8

6 0.881 1.418 ! L.704 1.790
Gennemsnit 0.3s0 1.408 1.188 1.8

Som Supplement til disse sammenlignende Bestemmelser
blev der i en Oplgsning af Urinstof foretaget nogle Bestemmel-
ser af den under Kogningen paa et almindeligt Destillerapparat
dannede Ammoniak. 5 Kbcm. af den Side 101 naevnte 2 pCt.-
holdige Urinstofoplesning blev fortyndet og kogt med Magnesia
og den af den dannede og overdestillerede Ammoniak meettede
Mzngde Syre bestemt efter 25 Minutters Kogning (ca. 70 Kbem.
Vand overdestilleret) og efter yderligere 10 Minutters Kogning
(i alt ca. 100 Kbem. Vand overdestilleret). Forseget gentoges

Tabel 9. Bestemmelser af Ammoniak, dannet ved
Destillation af Urinstof i vandig Oplesning.

Kbem. %5 norm. Syre maettet
3 em. Urinstofoplesning ’
> Kb(’?estg)liégzto;gdBSIIIDb efter efter10 Min.s| i alt efter
25 Minutters fortsat 35 Minutters
Kogning Kogning Kogning

1 Gr. Magnesia og 160 Kbem. Vand—‘ )05 0.70 l.6s
do. do. 1.05 0.65 1.70
10 Gr. Kalkmelk og do. 1.20 O.65 1.ss
do. do. 1.00 0.65 1.65
10 Kbem. Natron og do. 1.00 l.e0 3.50
do. do. 2.05 " les 3.0
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med Anvendelse af Kalkmeelk og med Anvendelse af alminde-
lig steerk Natron. Tabel 9 viser Resultaterne af Bestemmelserne.

Det ses, at der i alle Tilfzelde var dannet en betydelig
Mzngde Ammoniak, storst ved Anvendelsen af Natron. Felles-
analyserne stemmer ikke overens, men der blev heller ikke
ved disse blot supplerende Bestemmelser lagt- Vaegt paa en
seerlig noje Kontrol af de Faktorer, der her betinger Resultatet.

Ved Omtalen af disse sammenlignende Undersogelser maa
nzvnes et Forhold, der stadig har gjort sig geeldende ved Am-
moniakbestemmelser 1 Ajle og Staldgedning, naar Analysen ud-
fortes ved Destillation med Magnesia. Under Kogningen dan-
nes der flygtige, ildelugtende Forbindelser, der gaar over i
Forlaget og forstyrrer Titreringen; der fremkommer uklare
Farver, og det er vanskeligt at faa en skarp Overgang. Det
har derfor vist sig nedvendigt at bortkoge disse Forbindelser
efter endt Destillation, for Tilbagetitrering foretages. Et Forseg
med at tilbagetitrere et Par af de i Tabel 5 opferte Analyser
{(Prove Nr. 3) for Renkogningen gav, som det ses af Tabel 10,
for lavt Ammoniakindhold. Efter den forste Titrering tilsattes
Overskud af Syre, for Renkogningen foretoges.

Tabel 10. Bestemmelser af Ammoniak i Ajle ved -
Destillation med Magnesia, med og uden Renkogning
af Destillatet.

[| Kbem. 745 norm. Syre meettet pCt. Ammoniak fundet
Analyse - e
Nr. for efter far efter
Renkogning Renkogning | Renkogning Renkogning
1 ' 11.90 12.40 0.404 0.411
2 11.80 12.00 0.401 0.407
Gennemsnit 11.85 12.05 0.408 0.400

Ved Anvendelse af Luftstrom viser der sig intet Tegn til
saadanne Forbindelser. Vadsken viser ved Titreringen Kklare,
rene Farver, og der meerkes intet til den ubehagelige Lugt,
som ledsager Udferelsen af Analysen efter den anden Metode.
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Paa Grund af disse Forhold kommer en Ammoniak-
bestemmelse ved Kogning til at tage forholdsvis lang Tid. Ved
Anvendelse af Luftstrem kan en Bestemmelse udferes paa ca.
den halve Tid.

Tillaeg.

Regner man, at den Mzengde Ammoniak, der ved Hjzlp af Luftstrem-
men overfares i hver Tidsenhed, staar i ligefremt Forhold til Koncentrationen,
Oplesningens Indhold af Ammoniak, vil — naar andre Forhold ellers er lige —
falgende Formel angive Processens Forleb, idet s er Summen af de i de enkelte
Tidsenheder overferte Maengder og a den i forste Tidsenhed overforte Mzngde :

s=ata (U Fa (T U (LY

Har man bestemt, hvor megen Ammoniak der er overfort i hver af de
to farste Tidsenheder, kan man beregne Oplosningens hele oprindelige Am-
moniakindhold. Er dette s, og kaldes de i forste og anden Tidsenhed over-
forte M:engder henholdsvis a og b, har man:

s —a | a?
al - == b, s = '
S ’ a—Dh

Er s og a kendte, kan man udregne, hvor megen Ammoniak der vil
viere overfort efter Forlabet af et vist Antal Tidsenheder — altsaa ogsaa, hvor
megen Ammoniak der er tilbage i Oplesningen. Seges den farste Storrelse,
Mengden af overfort Ammoniak, og kaldes Antallet af Tidsenheder for n og
. for q, har man ifelge Reglerne for Kvotientraekker:

s
—a—aq
=14
Felgelig kan man ogsaa udregne, hvor mange Tidsenheder der vil forlabe, for
en vis Mzngde Ammoniak er overfert. Kaldes denne Mzngde m, har man:

m= —

__a—aq® X_log ((a+mq—m):a)
1—q log q ’

man kan altsaa finde, hvor lang Tid der behsves for at bringe den i Oples-
ningen tilbageveerende Mangde Ammoniak ned. til en vis lille Sterrelse, prak-
tisk talt: hvor lang Tid der vil forlebe, til Processen er faerdig.

At Processen meget ner folger den angivne Formel, viser felgende
Forseg. En ammoniakholdig Oplesning blev behandlet paa Luftstremapparatet
og den overfsrte Ammoniakmengde bestemt for hver 2 Liter Luft, der pas-
serede Apparatet. Hvis Formlen var gyldig, skulde der altsaa fremkomme en
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Kvotientraekke, hver enkelt af de fundne Mwngder skulde vzere en bestemt
./Bmkdel af den foregaaende, ¢ veaere konstant. I Tabel 11 er opfort de fundne
Ammoniakmangder, maalt ved Mangden af mettet Syre. Tredje Rubrik viser
den Kvotient, der fremkommer ved at dividere den paagzldende Sterrelse med
den foregaaende. 1 sidste Rubrik er angivet den Ammoniakmzngde, der
skulde have veeret fundet, hvis Kvotienten skulde have varet konstant og lig
3.5
440
Den ved forste Bestemmelse fundne Ammoniakmsengde er holdt ude af Be-
tragtning; den er nemlig mindre, end den skulde vaere i Sammenligning med
de ovrige Mengder, fordi Apparatet i Begyndelsen maa fyldes med ammoniak-
‘holdig Luft, for Opsamlingen i Forlaget kan begynde.

= .16 eller lig den ved anden og tredje Bestemmelse fundne Kvotient.

Tabel 11. Bestemmelser til Belysning af Ammoniakudskillelsens
Forleb ved Anvendelse af Luftstrem.
1
Bestemmelse Kbem. #; norm. Kvoti Kl;cm. i trtmt'm.
Nr Syre meettet votient yre‘mae et,
r. q—=0.1e
1 (4.20)
2 4.40 4.40
3 3.5 0.12 3.as
4 2.25 0.1 2.2
5 1.6 0.1 l.e2
6 1.s 0.10 1.8
7 Q.85 0.7¢ 0.88
8 0.e0 0.70 0.50
9 0.45 (K 0.42
10 0.30 0.1 0.30
11 0.20 O.e1 0.22
12 0.15 0.15 0.16
13 0.10 0.6 0.2
14 0.05 0.50 0.08

Det ses, at Processen har fulgt Formlen, for saa vidt Titrermetodens
Nojagtighed tillader at kontrollere Forholdet. Forskellen mellem Ammoniak-
mengderne i de to Rubrikker er stadig mindre end en Draabe Titrervadske
(ved disse saavel som alle de foregaaende Titreringer blev kun regnet med
hele Draaber, der blev kun aflaest 0 og 5 i 2. Decimal).

I Almindelighed vil det dog ikke veere heldigt at afbryde Processen og
benytte Formlen til Beregning af Analyseresultatet i Stedet for at fortsette,
til Ammoniakudskillelsen er tilendebragt. Der vil ikke spares megen Tid, og
der kan let indferes smrlige Fejlkilder ved en saadan indirekte Bestemmelse.



