Experiment Teil 1

Bestimmong des StickstoSS9ehalts von Erde

Schilerversuch, ca. 25 Minuten

Material und Chemikalien:

= Ofentrockene Erde

= Kaliumchloridlésung (c = 2 mol/l)
= Flasche (250 ml)

= Trichter

= Filterpapier

= Erlenmeyerkolben (250 ml) mit Stopfen

Versuchsdurchfiihrung:

= Fille 200 ml Kaliumchloridlésung in eine Flasche.
= Gib 30 g trockene Erde dazu.

= VerschlieBe die Flasche und schiittle sie10 Minuten.

= Filtriere das Gemisch in einen Erlenmeyerkolben ab, es kann verschlossen so lange
im Kahlschrank aufbewahrt werden, bis es gebraucht wird.

Hinweis:

Stickstoff steht den Pflanzen in Form von Ammonium-lonen und Nitrat-lonen im Boden zur
Verflgung. Die Methode, die fur die Bestimmung des Stickstoffgehalts in der Erdprobe verwen-
det wird, wird auch in der Praxis fUr eine exakte Analyse benutzt. Schnellere und einfachere
Methoden sind weniger genau.

Die in einer Bodenprobe vorhandenen Ammonium-lonen gehen durch lonenaustausch in Lésung,

wenn man die Erde mit einer Losung schittelt, in der Kalium-lonen im Uberschuss vorhanden
sind.
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Experiment Teil 1

BeS‘HMMonfj des Sﬁck;‘b@%ehq”s von Crde!
AMMOKIOM’ S"' ICkS‘,' o-Q'Q

Schulerversuch, ca. 60 Minuten

Material und Chemikalien:

= Filtrat aus Experiment 2.1

= destilliertes Wasser

= Magnesiumoxid

= Borsaurelésung (w = 1 %) (H360FD | P201 P308+P313)

= Schwefelsaure (c = 0,005 mol/l) (H314 H290 | P280 P301+P330+P331 P309 P310
P305+P351+P338)

= Indikatorlésung fur den pH-Bereich 5-6: Mischung von Methylrot (H411 | P273) und
Bromcresolgrin (H225 | P210 P241 P280 P240 P303+P361+P353) im Verhaltnis 1:1; 100 mg
in 100 ml Ethanol (H225 | P210) I6sen

= 2 Erlenmeyerkolben (250 ml)

= Stopfen mit 2 Bohrungen

= Sicherheitsrohr

= 2 Glasrohre (90° gebogen)

= Rundkolben (250 ml)

= Liebig-Kahler

= Glasrohr, gebogen mit Schliff Sicherheitshinweise
= Messzylinder (100 ml)

= Messkolben (100 ml)

= Messpipetten (10 ml)

Versuchsdurchfiihrung
Die Apparatur der Wasserdampfdestillation wird gemal3 der Abbildung aufgebaut:

Sicherheitsrohr

Kihlwasser

Erlenmeyer-
kolben

zu destilierendes 4

Wasser Gemisch

erhitzen leicht Borsdure-
erhitzen I6sung
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Experiment Teil 2.2

Bestimmong des Stickstoff9ehalts von Erde!
AMMDA]UM“ S"' i(J(S"’ D'Q'Q

Versuchsdurchfiihrung:

= Fullt 50 ml des Filtrats aus Experiment 2.1 in den Rundkolben und gebt 0,5 g Magnesiumoxid
dazu.

= Fullt 5 ml Borsaure in den Messzylinder, in dem die Ammoniaklésung nach der Destillation aufge-
fangen wird.

= Erhitzt jetzt das Wasser im Erlenmeyerkolben. Wenn es Wasser siedet, stromt der Dampf durch
die Mischung im Rundkolben. Erhitze diesen Kolben ebenfalls vorsichtig, damit der Dampf dort
nicht kondensiert.

= Destilliert so lange, bis ungefahr 40 ml des Destillats aufgefangen wurden. Das Destillat sollte
dann das gesamte Ammoniak, das in der Erde gebunden war, enthalten.

= Um einen Rickfluss aufgrund eines Unterdrucks in der Apparatur zu vermeiden, solltet ihr die
Vorlage entfernen, bevor ihr das Erhitzen der Kolben beendet. Trennt danach den Erlenmeyerkol-
ben von der Apparatur.

= Ein von euch baut wahrend der Destillation eine Blrette auf, in die die Schwefelsaure gefullt
wird.

= Uberfiihrt das Destillat in einen 100-ml-Messkolben und fiillt ihn bis zur Markierung mit destillier-
tem Wasser. VerschlieBt den Kolben und schittelt ihn gut.

= Uberfiihrt mit einer Pipette 10 ml der Lésung in einen 250-ml-Erlenmeyerkolben und gebt zwei
bis drei Tropfen der Indikatorlésung hinzu.

= Eine grobe Titration informiert euch Gber den zu erwartenden Verbrauch von Schwefelsaure. Ver-
merkt das Ergebnis zur Orientierung.

= Nun fahrt die exakte Titration dreimal durch. Notiert jeweils das Volumen der dabei verbrauchten
Schwefelsaure und bildet einen Mittelwert.

Aufgaben zur Auswertung

= Nutzt die Werte des Experiments (Teil 2 und 3), um die Masse m1 des Stickstoffs zu berechnen,
der in folgenden Formen in der Erde enthalten ist: Ammonium-lonen, gesamter Stickstoffgehalt,
Nitrat-lonen.

= Ein ha Erde mit einer Tiefe von 20 cm hat eine Masse m, von etwa 2500 t. Berechnen Sie die ge-
samte Masse m, des Stickstoffs, der von Pflanzen in den obersten 20 cm der Erde genutzt werden
kann.

= Stellt die Reaktionsgleichung der Reaktion zwischen Ammonium-lonen und Magnesiumoxid auf.
= Formuliert abschlieBend die Reaktionsgleichung fir die Reaktion des Destillats mit Schwefelsaure.

Hinweise

Ammonium-lonen einer Bodenprobe gehen durch lonenaustausch in Lésung, wenn man die Erde
mit einer Losung schittelt, in der Kalium-lonen im Uberschuss vorhanden sind (Experiment 2.1).
Wird diese Losung alkalisch gemacht, so bildet sich Ammoniak, das abdestilliert werden kann.
Bei der Wasserdampfdestillation entsteht eine wassrige Ammoniaklésung. Das entstandene
Ammoniak wird in 1%iger Borsaurelésung absorbiert. Bei dieser Reaktion bildet sich Borat, das
mit einer starken Saure, wie z. B. Schwefelsaure, titriert werden kann. Als Indikator wird eine
Mischung aus Methylrot und Bromcresolgriin gewahlt, die beim Umschlagspunkt ihre Farbe von
Blau-Grin nach Pink wechselt.
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Experiment Teil 3.1

BeS‘HMMonfj des Sﬁck;‘b@%ehq”s von Crde!
GesamtstickstoSTgehalt

Schulerversuch, ca. 60 Minuten

Material und Chemikalien:

= Filtrat aus Teil 1

= destilliertes Wasser

= Magnesiumoxid

= Borsaurelésung (w = 1 %) (H360FD | P201 P308+P313)
= Devard'sche Legierung (50 % Cu, 45 % Al, 5% Zn)

= Schwefelsdure (c = 0,005 mol/l) (H314 H290 | P280 P301+P330+P331 P309 P310
P305+P351+P338)

= Indikatorlésung fur den pH-Bereich 5-6: Mischung von Methylrot (H411 | P273) und
Bromcresolgrin (H225 | P210 P241 P280 P240 P303+P361+P353) im Verhaltnis 1:1;
100 mg in 100 ml Ethanol (H225 | P210) I6sen

= 2 Erlenmeyerkolben (250 ml)

= Stopfen mit 2 Bohrungen

= Sicherheitsrohr

= 2 Glasrohre (90 ° gebogen)

= Rundkolben (500 ml)

= Liebig-Kuhler Sicherheitshinweise

= Glasrohr, gebogen mit Schliff
= Messzylinder (250 ml) é
= Blrette

= Messkolben (100 ml)
= Messpipetten (10 ml)

Versuchsdurchfiihrung
Die Apparatur der Wasserdampfdestillation wird gemal3 der Abbildung aufgebaut:

Sicherheitsrohr |

Kihlwasser

Erlenmeyer-
kolben

zu destilierendes

Wasser. Gemisch

erhitzen leicht Borsaure-
erhitzen |6sung
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Experiment Teil 3.2

Bestimmong des Stickstoff9ehalts von Erde!
GesamtstickstoSLyehalt

Versuchsdurchfiihrung:

= Fallt 50 ml des Filtrats aus Experiment 2.1 in den Rundkolben und gebt 0,5 g Devard’'sche Legie-
rung und 0,5 g Magnesiumoxid dazugegeben.

= Fullt 5 ml Borsaure in den Messzylinder, in dem die Ammoniaklésung nach der Destillation aufge-
fangen wird.

= Erhitzt jetzt das Wasser im Erlenmeyerkolben. Wenn das Wasser siedet, stromt der Dampf durch
die Mischung im Rundkolben. Dieser Kolben sollte ebenfalls vorsichtig erhitzt werden, damit der
Dampf dort nicht kondensiert.

= Destilliert so lange, bis ungefahr 40 ml des Destillats aufgefangen wurden. Das Destillat sollte
dann das gesamte Ammoniak, das in der Erde gebunden war, enthalten.

= Um einen Rickfluss aufgrund eines Unterdrucks in der Apparatur zu vermeiden, solltet ihr die
Vorlage entfernen, bevor ihr das Erhitzen der Kolben beendet. Trennt danach den Erlenmeyerkol-
ben von der Apparatur.

= \Wahrend der Destillation sollte einer von euch eine Blrette aufbauen, in die die Schwefelsaure
gefullt wird.

= Uberfiihrt das Destillat in einen 100-ml-Messkolben und fiillt ihn bis zur Markierung mit destil-
liertem Wasser. VerschlieBt den Kolben und schittelt ihn gut.

= Uberfiihrt mit einer Pipette 10 ml der Lésung in einen 250-ml-Erlenmeyerkolben und gebt zwei
bis drei Tropfen der Indikatorlésung hinzu.

= Eine grobe Titration informiert euch Gber den zu erwartenden Verbrauch von Schwefelsaure. Ver-
merkt das Ergebnis zur Orientierung.

= Nun fahrt die exakte Titration dreimal durch. Notiert dabei jeweils das Volumen der dabei ver-
brauchten Schwefelsdure und bildet einen Mittelwert.

Aufgaben zur Auswertung

= Nutzt die Werte des Experiments (Teile 2 und 3), um die Masse m1 des Stickstoffs zu berechnen,
der in folgenden Formen in der Erde enthalten ist: Ammonium-lonen, gesamter Stickstoffgehalt,
Nitrat-lonen.

= 1 ha Erde mit einer Tiefe von 20 cm hat eine Masse m, von etwa 2500 t. Berechnen Sie die gesamte
Masse m, des Stickstoffs, der von Pflanzen in den obersten 20 cm der Erde genutzt werden kann.

= Formuliert die Reaktionsgleichung fur die Reduktion der Nitrat-lonen zu Ammoniak-lonen.
= Stellt die Reaktionsgleichung der Reaktion zwischen Ammonium-lonen und Magnesiumoxid auf.

= Formuliert abschlieBend die Reaktionsgleichung fur die Reaktion des Destillats mit Schwefelsaure.

Hinweis:

Ammonium-lonen einer Bodenprobe gehen durch lonenaustausch in Lésung, wenn man die Erde
mit einer Losung schittelt, in der Kalium-lonen im Uberschuss vorhanden sind (Teil 1).

Wird diese Losung alkalisch gemacht, so bildet sich Ammoniak, das abdestilliert werden kann. Bei
der Wasserdampfdestillation entsteht eine wdssrige Ammoniakldsung. Nitrat-lonen befinden sich
nach Experiment 2.1 noch in der Erdlésung und werden durch Teil 2 des Experiments nicht erfasst.
Uberfthrt man sie durch ein Reduktionsmittel (Devard’sche Legierung) in Ammoniak, ergibt die De-
stillation gemaB Teil 2 mit anschlieBender Titration nun den gesamten verfligbaren Gehalt an Stick-
stoff in der Erde. Der Gehalt in Form von Nitrat-lonen kann durch Subtraktion berechnet werden.
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Experiment Auswertung
Bestimmong des StickstoSS9ehalts von Erde

Auswertung

= Generell gilt: Durch Wasserdampfdestillation lasst sich zum einen die Masse des Stickstoffs in
NH,* (m,) aus den vorgegebenen 30 g Erde bestimmen, zum anderen die Gesamtmasse an Stick-
stoff (m,).

= AnschlieBend kann man die Masse des Stickstoffs in Nitrat (m) aus diesen Bodenproben berech-
nen: m=m,—m,.

= Um zundchst die Masse des Stickstoffs in NH,* (m,) zu ermitteln, wird Teil 2 der Experimentie-
raneitung durchgefihrt. Das bei der Wasserdampfdestillation erhaltene Ammoniak wird in 1%ige
Borsaureldsung geleitet. Es bildet sich Borat, das z. B. mit Schwefelsaure titriert werden kann. Aus
dem Verbrauch der Schwefelsaure bis zum Farbumschlag lasst sich die Masse von NH, berechnen,
wobei n(NH;) n(H,SO,) ist. Aus der Masse von NH; kann man die Masse des Stickstoffs (= Masse
des Ammoniumstickstoffs) berechnen.

= Um die Masse des Gesamtstickstoffs (m), also die Masse des Stickstoffs in NH,* und in NO;", zu
ermitteln, wird Teil 3 der Experimentieranleitung durchgefthrt. Das nun bei der Wasserdampf-
destillation erhaltene Ammoniak wird ebenfalls in 1%ige Borsaureldésung geleitet und das sich
bildende Borat mit Schwefelsaure titriert. Aus dem Verbrauch an Schwefelsdure bis zum Farbum-
schlag lasst sich erneut die Masse von NH; und daraus die Masse des Stickstoffs (=Gesamtstick-
stoff) berechnen. Die Masse des Nitrat-Stickstoffs ergibt sich, wie oben bereits erwahnt, aus der
Differenz der Masse des Gesamtstickstoffs und der Masse des Ammonium-Stickstoffs.

= Die ermittelte Masse an Gesamtstickstoff stammt aus 30 g Erde. Nimmt man vereinfachend an,
dass die Stickstoffverteilung in der Erde gleichmaBig ist, und es sich auch bei 2500 t Erde um tro-
ckene Erde handelt, wird wie folgt berechnet:
m=2,5-1099/30g - m,

= Die reduzierende Wirkung der Devard-Legierung beruht darauf, dass wassrige Alkalien mit Alumi-
nium und Zink naszierenden Wasserstoff bilden:

NO;  +  8Hps +H* ——» NH;  + 3H0

+

2NH,  + Mg — 2NH; + H,0 + Mg?*
2NH,”  + MgO — 2NH3 + H,0 + Mg*
[B(OH),I- + H* —» B(OH); + H,0
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