
17. 0. Brill: Ueber cinige Erfahrungen beim Qebrauch der 
Mikrowaage filr Analysen. 

[Auo dem Guttinger Universititsinstitut fiir physikalische Chemie.] 
(Eingegangen am 17. December 1904.) 

Auf Veranlassung von Hrn. Prof. N e r r i s t  habe ich die Verwend- 
barkeit der X e r  n s  t'schen Mikrowaage') fiir analytische Zwecke 
niiher gepriift uud mochie im Folgenden iiber meine Erfahrungen 
kurz berichten. 

Zunachst zeigte es sich, dass gewiese Vorsichtsmaassregeln beirn 
Wageu iiicht ausser Acht gelassen werden diirfen. D a  nun inzwischen 
auf mehreren Seiten Untersuchungen mit l-liilfe dieser Waage ausge- 
fiihrt werden - ich Yerweise nur auf die Arbeit POD E. J a n i c k e  
,Ueber die quantitative Bestimniuog sehr geringer Quecksilberrnengeii 
im Harncc *) -, und d s  andererseits die Uiikenntniss oder Nicbtbeach- 
tung dieser Bedingongeii der haufigereo Verwendung der Waage in der 
aualjtischen Praxis  hiiidernd im Wege atehen kiinnte, so schien es 
vnn W ichtigkeit, diese Arbeitsregeln, eowie gewisse kleine VorPichts- 
rnaassregeln Lei der Construction der Waage, die sich als wiiuschenrr- 
werth erwieaeu, mitzutheilen. 

Die Wnage, mit der ich mbeitete, war in der 1. c. beschriebenen 
Form vou S p i n d l e r  tk H o y e r  in Wittingen bezogen und hatte eine 
Empfindlichkeit (husschlag pro Milligrarnni Relastung) von 24.80 
Scalentheilen, wobei die Scalentheile einen Abstand FOU 0 9 rnm hatten. 
Von diesen Scalentheilen liessen sicL mit Hiilfe eines guten Fern- 
rohres noch l/s0 geiiau schatzen, sodass, da  imrner das Mittel ails 
3 Beobachtungen genommen wurde, der wahrscheinliche Fehler einer 
Ablesung3) nur 0.02 Scalentheile betrug, also ca. 0.OUl  mg. 

Zunachst zeigten einige Versuche, dass die Waage ihrer Wirkungs- 
weise nach eine Zeigerwaage ijt und, wie schon Nerns t ' )  hervorge- 
hoben hat, nur irn Aeuseeren einer Torsionswaage gleicht. Die Tor- 
sionswii kung des diionen Quarzfadens kommt wenig oder gar  nicht 
in Betrncht. Die Empfindlichkeit crgab sich demnach aucli wie bei 
jeder Zeigerwaage abhangig von der Helastung; aber wenn man nur 
kleine Winkel, :dso kleine Ausschlage verwendet, so ist die Propor- 
tionalitiit der Wnage, die in  ahnlicher Weise wie bei N e r n s t  und 

I) Diese Berichte 36, 4086 [1903]. 
2, Zeitschr. far analyt. Chem. 1904, 547. 
3, Koblrausc l i ,  Prakt. PLysik, S. '2. 
') Nachr. der k. Ges. dcr Wissensch. GBttingen 1903, 2. Heft; Zeitscbr. 

fiir Elcktrochem. 1903, 622. 
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R i e s e n f e l d ' )  bestimmt wurde, eine geniigend gute. Man darf also 
die Spiegelscala nicht zu lang wahlen, und es ist vortheilhaft, nicbt 
fiber gr8ssere Winkel als ca. 15", was bei der gewohnlichen Ausfiih- 
rung der Waage etwa 80-100 Theilstrichen entspricht, zu beobachten. 
Die Genauigkeit betragt bei dieser Grenze etwa ' / s o o ~ .  was fiir die 
meisten Analysen geniigta), wie iibrigens m c h  die weiter unten 
folgenden Beispiele eeigen diirften. 

Bei Beginn der Arbeiten mit der Mikrowaage zeigte sicb,  a l s  
zunachst die Versuche von N e r n s t  und R i e s e n f e l d  wiederholt 
wurden, bald eine Inconstanz des Nullpunktes, d. h. der Gleicbge- 
wichtslage bei angebangtem Schalchen. Ich fiihre einige der beob- 
achteten Zahlen in Scalentheilen an: 

19.70 20.30 
19.G5 go. I5 
19.40 19.80 
20 20 

Diese Veriinderungen schienen vorerst unerkllrlich ; aber nach 
rielen und zeitraiibenden Versuchen zeigte es sich, dass sie von dern 
(nach der urspriinglichen Vorschrift zur Kittung des Glas- und Quarz- 
Fadens verwendeten) Wasserglas herriihrten, dessrn Hygroskopicitiit 
sich in dem ziemlich feuchten Raum, in welchem gearbeitet wurde, so 
starh geltend gemacht hattr Es wurde demnach das  N'aseerglas ent- 
fernt und die betreffenden Stellen mit Siegellack qekittet3). Nach- 
dern nun weitere kleinere Ureachen der Veranderung der Nullpunkts- 
lage beseitigt wurden, vor allem fiir eine sichere *Iufstellung der 
Waage gesorgt worden war ,  war die Constanz der Ruhelage eiiie 
vollkommene, wie sich aus den 
tiigigen Versuchsreihe entnommen 

8.25 
s.25 
8.20 

folgenden Zahlen, die einer mehr- 
sind, ergiebt: 

8.25 
8.25 
8.20. 

Hier miichte icb noch bemerken, dass sehr darauf geacbtet wer- 
den muss, dnss die Aufhangehaken aus Platin f i r  das Reitergewicht 
wie fiir das Waageschalchen sehr exact gearbeitet und sehr scharf 
sein miissen, damit die Hebelarme stets die gleichen bleiben. Auch 
muss das  Platinschalchen so aufgebangt werden, dass es  rollkommen 

') loc. cit., S. ?008. 
2, Die Gcnauigkeit einer von den gebriiuahlicben analytiscben Waagsn 

mHre, in gleicher Weise berechnet, bei einer Einwaage von 0.6 g ca. '/am. 
3, Noch vortbeilhafter ist Celluloidkitt, da nach den Versuchen von 

lhnior i  (Wied. Ann. 31, 1007) auch Siegellack messbare Mengen vnn 

Waser  aus der Lnft anzieht. 



freihaogt, sodass in jeder Lage der Schwerpunkt vertical unter den 
Aufhangepunkt kommt, was bei einiger Vorsicht leicht gelingt. Die 
Platinschiilchen selbst wurden aus einem 0.015 m m  starken Platin- 
blech moglichst tief geetanzt, um darin m c h  rnit Flussigkeiten arbei- 
ten zu konnen, und wogen ca. 18 mg. 

Ich mochte nun noch einige eiirfache Analysen mittheilen, wie sia 
zuin Zwecke der Erprobung der Waage nwgeliihrt wurden. Analysen, 
die mit weiteren Operationen wie Filtratiou etc. verbuoden sind, wird 
man j a  in der Regel nicbt mit so kleinen Mengen anstellen konnen. 
Dass aber fiir Analysen einfacher Art als: Bestimmung ron  Gliih- 
verlusten (von CO2, von NzOs), r o u  Asche- oder Wasser-Gehalt, da 
wo ee sich urn rasches Arbeiten liandelt oder wo wenig Siibetanz 
rorhaoden ist, die Waage recht gute Dienste leistet, mag aus folgen- 
den Znhlen hervorgehen: 

Bcst immung von Cog. 
Knlkspatli. Veritcndct wurden bei jedem Vcrsuch ca 1-2 rug cines sehr 

reincn islindischen Doppelqxiths. - 
Procent 

COa COa aogewandtc ' Gluh- 
Mengc CaCO3 I riickstand 

56.40 
52.60 
36.15 
81.40 
24.10 
39.80 

3!.75 24.(;5 
29.55 23.05 
20.25 15 90 
17.55 13.85 
13.45 10.65 
32.35 37.45 
gefuoden Mittelwerth 

berzchnet 

43 70 
43.83 
43.98 
14.11 
44.19 
43.84 
43.91 
43.96 

In  dieser Tabelle wir in den folgenden Bind die Zablen in Scalen- 
tbeilen angegeben; denn d a  nur die Ver haltuisswerthe in Betracht 
kommen, kann eine Umrechnung i n  Milligramin entfallen. 

Best i rnmung v o n  HzO. 
MgSO4.7 1120. Diese Substanz wurdc lufttrocken rerweudet, d a m  auf ca. 

3000 erhitzt, wobei sie all& Krystallwnsser verlor nnd wieder gewogen: 
- -  * -  

angewabdte nach dem Procent 
Menge Erhitzen H?O 

04,233 1 41.75 50.77 
G6.80 1 3 2 5 5  51.27 
657.5 ~ 33 15 51.10 
76.90 ' 37.65 .-) I .O 4 

im Mittel 1 5lai . 
bercchnct :11.12 



V e r s u c h  e i n e r  A t o m g e w i c h t e b e s t i m m u n g  d e e  T h o r i u m s .  
Dieser Versuch wurde mit eiuem vorziiglich reinen Priiparat von 

Thoracetylaceton unternommen, das ich der Liebenswiirdigkeit von 
Hrn. Dr. W. B i l t z  verdaoke, der bereits an nnderem Orte’) darauf 
hingewiesen hat ,  dass es mit Hiilfe der Nerus t ’ schen  Waage gelin- 
gen kiinnte, seine Versnche, die in gleicher Richtong gingen, genauer 
zii wiederholen. Durch Vergliihen de* Praparates nach Befeuchten 
mit eiiiem Tropfen Schwefelsaure in einem kleinen elektrischen Ofen 
und WIgung als Tho2 sollte das Atomgewicht bestimmt werden. 
Durch Extrapoliren der Gewichtsbestimmung auf die Abkiihlungjzeit 
Sul12) konnte die Hznptfehleicluelle jener Versuche, die Absorption 
voii Luft iind CO1 am ThOp verinieden werdeu. Immerhin konnte, 
vielleicht aucli wegen geringfugiger Verfliichtigung, nicht die fiir 
exacte AtorriFewicli!sbestimrnnngen nothwendige grosse Genauigkeit 
und Uebereinstimmung erreicht werden, und ich fiihre die erhaltenen 
Zalileii nur ale weiteres Heispiel ron Aniilysen mit Hulfe der Mikro- 
wsnge a n :  

~ _ _ _  _ _  ~ 

Proccote 
TI1 02 Subatanz TbOa 

irn MiLtel 42.50 
her. fur Th(CgH7Os)r ’ 42.07 

Resonders vortheilhaft diirfte sich die Anwendung der N e r n s t -  
when Xlikrownage da  gestalten, wo es  sicti, wie z. B. haufig bei 
Constitutionsbestimrnuugen von organischen Verbindungen, darurn 
liandelt, mit miiglichst wenig Subslanz gpnaue Analyaen auszufiihren. 
Verwendet man zur Identificirung solcher Substanzen Ihpfer- ,  Calciuni- 
od& Zink-Salze fiir SBuren oder l’latindoppelsalze fiir Rasen, wie ee 
oft der Fal l  ist, so k:mn man die Analyse mit 2-3 mg in wenigen 
Minu(en ausfibren und zwar wie die folgenden Zahlen zeigen rniigen, 
rnit hinreichender Genauigkeit. 

Das  Verascheii muss dabei sehr rorsichtig hoch iiber einer sehr 
niedrig geschraubten R u n s e n -  I%mme geschehen, da  man sonst durch 
Flammengase svhr leicht Verluste erleidet, die bei deu kleinen ange- 
wandten Substanzrnengen natiirlich leicht grBssere Fehler ergeben 
wiirden. Man kann sehr leicht diCse Fehlerquelle ganz nusschalten, 

’) Ann. d. Chem. 331, 358. 
’9 Verjl. Nerns t  und Riesenfeld,  loc. cit., S. 2090, , : ,  , 
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wenn man einen kleinen elektriscben Ofen') verwendet, in den man 
das Platintiegelcben mittels einee geeigneten stativs bringt , mie das  
bei den folgenden Messungen in den Init .* bezeichneten Fiillen ge- 
achehen ist. Weon man mit eineni solchen Ofen arbeitet, ist auch 
der Zusatz ron 2-3 Tropfen concentrirter Schwefelsfnre beim Ver- 
aschen iiberfliissig. Icb fiihre auch bier einige Analyeen nls Bei- 
spiele an: 

Zinklac ta t ,  Zn(C~H50&.3 11.10 (Merck), ein sehr reines Priparat. 

aogewandtc? nach dem Er- nach dem ' Procen tc Proccn t c 
Substanz hitzcn auf lGO0 Glihen H?O %n 0 

____ 

- 15.15 - i .-)$.ti5 I 

*G7.15 j m.15 
*70.!)0 j 3 3  10 - 1 $.OG 

18.50 17.87 
* T O 4 0  ' 5'7.45 , 1935 18.39 

71.4.') ~ .5s.:30 19..7J5 18.40 
1;o ;i5 ~ 49.GI 16.50 18.00 

- -  

gefunden Mittelwerth 15.14 ' 
berechnet 18.17 

2 i . 7 2  

27.5.5 
27.49 
27.37 
27.85 
27.47 
27.36 

- 

ZII bemerken ware, dass die Zahlen der zweiten Colomne, in 
gleicher Weise wie oben besclrieben, durcb Extrapolation der jede 
halbe Minute gemessenen Gewichtsmenge auf die Abkiiblnngszeit Null 
erhalten wurden, da das wasserfreie Zinklnctat sehr stark bygro- 
skopisch ist. 

Z. B. wurden bcim '2. Versucli dieser Reihe folgende .\nssclilige nach 
dcm Erhitzen auf 1GO" beobschtet: 

1 Min. nach dcm Entfernen aue dem Ofen: 58.40 
1 '/2 D D 9 >> )> )> )> : 55.55 
2 D D >  > )) i )  n : 58.70 
2'ia D >> >) , >> n . : 5 5 . 8 0  
Durcli Extrapolation ergiebt sich sls Gewicht 

der Substanz im Moment des Herausnch- 
men8 aus dem Ofen . . . . . . . . 58.10. 

Pla t inammoniumchlor id  (Merck). Diese Substanz wurde nach scharfem 
Trocknen bei 150° npasserfrei erhslten und so zur Analyse verwendet: 

Gliih- I Procente 
riickstsnd Pt 

I ~ 

*76 20 33.45 ~ 43.89 
'S3.10 I 36.45 ~ 4Y.Si 
*69.65 30.40 , 43.65 
56.10 24.70 44.03 

gefunden Mittel 43.88 
bereclinet [Pt{NHd)g Cl6J 43.56 

69.90 1 30.75 1 43.99 

__ __ 
I )  Beschrieben von Nern s t ,  Zeitschr. fiir Elektroehemie 7, 253. 
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P l a t i n d o p p e l c h l o r i d  von  T r i m e t h y l a m i n o t e r p e n ,  

Schmp. 2080. I) 

angewandte Gliih- Proccnte 
Substanz ruckstand Plntin 

CCIOH,~ .N(CH&ClhPtCl~. Yerwendet wurde ein sehr reines Prgparat vom 

. - __ - - - - 

3.5 40 S.60 24.29 
49.35 I2 10 24 .,)2 
65.10 16.10 24.73 
48.55 11.85 24.4 I 
37.00 9.10 2459 __ .- 

gefunden Mittcl 24 51  
bercchnct 24.17 

Gerade diese Substanzen lassen sich durcli Verbrennen in einer 
RIeinen B unseu-Flamnie sehr rasch, in wenigen Minuten analysiren, 
rind rnnn verbraucht fir diese Ideutificirung nur 3-3  rng Substanz. 

Zuni Schlusse m6chte ich noch kurz die Punkte zusammenfassen, 
auf die beim Aukauf der Mikrowaage fiir sehr genaues Arbeiten ge- 
achtet werden muss: 

1 .  Die Aufstellung der Waage muss mijglicbst sttirungefrei ge- 
schehen, keiriesfalls nuf Holz ; viclleicbt wird e3 sich auch  empfehlen, 
den Boden des Waagekabteus aus Glas oder Schiefer zu verfertigen. 
Ferner diirfen beim Oeffnen ond Schliessen des Waagekastens keine 
Spannungen im Material entsteheo. 

2. Die Aufhlngehakm des Reitergewicbtes wie des Waageschal- 
chens miissen sehr schnrf gebogen sein; Schiilchen und Reiter frei 
hangen; die Constanz des Nullpiinktes muss vor dem Arbeiten mit 
der Waage sorgfiiltig gepriift werden. 

3. Fur  die eiozelneii Kittstellen nu der Waage ist Wasserglas 
wegen seiner hygroskopischen Eigeriecbaften weniger zu empfehlen; 
ale hinreichend constante K t t e  k6nnen Siegellack oder Celluloidkitt 
vei wendet werden. 

4. Der  Zeiger sol1 i n  einer Entfernung ron 2-3 mm vor der 
Sc:rla spielen, urn einerseits das Ankleben durch Adh&ion an dern 
Spiegelglas, und andererseits die Moglichkeit grijsserer Parallaxenfehler 
zu vermeiden. 

5. Es diirfen n u r  kleine Ausschlsge bis zu 80 oder 100 Scalen- 
t h d e n  Leniitzt werden, da nu r  in diesen Grenzen die Empfindlichkeit 
hirireichend constant ist. 

. . . . . - - - 

I) Pesc i  und B e t t e l a ,  Gazz. chim. Ital. 16, 344. 
dlerichte d. D. chem. Gesellschaft. Jahrg. XXXVIII. 10 
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Wenn diese inkte beachtet werden, so diirfte die Mikrowaage 
beilhaft zu verwenden sein, wenn man 

a) mit Substanz sparen will oder mit geringen Substanzmengen 

b) mit hygroskopischen, an der Luft rasch veranderlichen Sub- 

c) wenn rasches Arbeiten bei einfachen Analysen erwiinscht ist ; 
d) wenn es  sich darum handelt, genaue Temperaturen einzuhal- 

ten, was mittels eines elektrischen Ofens leicht gelingt, da  das kleine 
Platiiitiegelchen in Folge seiner geringen Warmecapacitat sofort die 
Temperatur der Umgebung annimmt. 

besonders dann v( 

Analysen ausfiihren sol1 (Constitutionsbestimmungen); 

stanzen arbeitet (Extrapolation der Wagungen); 

18. F. W. Semmler: Ueber die Oxime des Pulegons. 

(Eingegangen am 19. December 1904; vorgetrageo vom Verfasser.) 

Lassen wir Hydroxylamin auf Pulegon einwirken, so kiinnen fol- 
gende 3 Falle eintreten: 1. entweder wir erhalten das  normale Oxim 
ron der Constitution I; oder wir haben 2. das  Hydroxylarninanlage- 
rungsproduct 11, oder 3. wir erhalten ein Dioxim 111: 

Die zweite Configuration ist die von B e c k m  a n n  und P l e i s s n e r l )  
entdeckte. Sie bat den Schmp. 157O; H a r r i e s a )  und seine Schiiler 
haben die Constitution dieser Verbindiing aufgeklart. W a s  die erste 
Verbindung anlangt, so giebt W a l l a c h J )  an, dam er das Pulegon in 
ein normales, bei 118-1 19O schmelzendes Oxim umgewandelt habe. 
Auffallend ist, dass bei der Reduction diesea normalen Oxims mit Na- 
trium und Alkohol nicht dae Menthylamin entsteht, sondern W a l l a c b  
spricht die entetehende Base fiir CIOHISN an, obwohl die Analyse 
der freien Base mehr nach ClOHzlN hinneigt, allerdinge die Derivate 
fiir CloH19N sprectien. Jedenfalls ist die dritte Configuration, das Di- 

1 )  Ann. d. Chem. 262, 1. 
3) Ann. d. Chem. 289, 347. 

g) Diese Berichte 32, 3357 [l899]. 




