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Wsitsrs Vsrsuehs tiber dis quantitativs 
Bshandlung klsinsr Nisdm°sehlagsmsngsn 

VOFI 

J u l i u s  D o n a u .  

Aus dem Laboratorium fl-h" allgeme{ne Chemie an-der k. k. Teehnisehen Hoch- 
schule in Graz. 

(Mit 3 Textfiguren.) 

(Vorgelegt in der Sitzung am 1~. Oktober 1911 ) 

I. A l l g e m e i n e r  T e l l .  

Unl~ingst 1 habe ice ein Eiltersch~ilchen beschrieben, welches 
das Filtrieren und Bestimme~ ? kleiner Ni,ederschiagsmenge n mit 
gentigender Genauigkeit  erlaubte. Es ist nun eine systematische 
Untersuchung einzelner Best immungsmethoden der~ hti.ufiger 
vorkommenden Etemente angestellt  worden, u m  ihre Anwend- 
bm-keit bei dem neuen ?i l t rat ionsverfahren:zu prtifen. 

Bev0t" auf die Einzelheiten dieser Bestimmungen ein- 
gegangen wird, sollen noch ' einige Neuerungen, die  sich auf 
die Nernst 'sche Mikrowage und auf das  F/illen und Filtrieren 
der Niederschl~ge beziehen, mitgeteilt werden . . . .  

Was  die W a g e  bet<lift, so wurde an .Stelle des Geh~inges 
an der Zeigerseite am Ende des Horizm3talbalkens ein Glas- 
kfigelchen, zirka 0 : 2g schwer, als Gegengewicht angeschmolzen, 

s o  dal3 Zeiger und Balken nunmehr  aus einem Stfick besteh.e.n. 
An Stelle d e s  Gehg.nges <echts, ~vo das Filterschglchen 

gewogen wurde, kam ein einzige<, sehr .feiner Wo!lastondraht,  
der oben an einem, das rechte Ba!kenende bildenden Silber- 

1 Monatshefte Kir Chemie, 32, 31 (1911). 
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draht  a n g e s c h m o l z e n  w u r d e  u n d  u n t e n  eine Schleife trug, die 

zur  A u f n a h m e  e ines  Aufh t ingeh~ikchens  d ien t  1 (Fig. 1 s chema-  

tisch). 

U m  das W~igen h y g r o s k o p i s e h e r  S u b s t a n z e n  z u  ermSg-  

l ichen,  w u r d e  das Geh~iuse mit tels  e ines  P a r a f f i n - W a c h s -  

g e m i s c h e s  abgedichte t .  Das  W i i g e s c M i l c h e n  wird  mi t te l s  eines 

f laehen  Lgffe lehens  du reh  ein k re i s f6 rmiges  Loch e ingebrach t ,  

we l ches  3 c m  im D u r c h m e s s e r  hat, sich in der  H S h e  des Auf-  

h~ ingehakens  an  tier se i t l i chen  G l a s w a n d  bef inde t  u n d  du t c h  

V o r s c h i e b e n  e ine r  da rau fgesch l i f f enen ,  mi t  Vase l ine  angefe t te te  n 

Glassche ibe  geSffnet  u n d  g e s c h l o s s e n  w e r d e n  kann .  Als 

T r o c k e n m i t t e l  wird g e b r a n n t e r  Kalk ve rwende t .  W i e  die nach-  

s t e h e n d e n  Z a h l e n  ze igen ,  k a n n  in e inem so lchen  Wagegeh~tuse  

C a l c i u m o x y d  ohne  we i t e res  offen g e w o g e n  werden .  

Teilstriche Ca CO 3 gaben naeh 1/ingerem GIiihen 38" 55 Teilstriche Ca 0 
(sta~ 38"48). 

Teilstriche CaCO 3 gaben nach l~ingerem Gliihen 33"75 Teilstriehe Ca O 
(state 33" 85). 

Teilstriche Ca O wogen nach einstiJndigem Verweilen in der Wage 
38" 60 Teilstriche. 

Teilstriehe CaO wogen nach dreistfindigem Verweilen in der Wage 
38" 60 Teilstriehe. 

Teilstriehe CaO wogen naeh zwSlfstfindigem Verwei!en in der Wage 
38" 65 Te{Istriehe. 

Teilstr. CaO wogen nach !/,~ Minute in gewShnlicher Luft 33" 95 Teilstr. 
,> ,, >> ,> t0 Minuten ,, ,> ,> 34" 05 , 
,, ,, ~) ~ 2 Stunden ,, >~ ,, 35" 25 ,~ 

Die 1. c. b e s c h r i e b e n e n  F i l t e r s c h / i l c h e n  w u r d e n  bei-  

bena l t en ,  n u r  wurde  der A s b e s t  ein- ftir a l lemat  durch  P t a t i n -  

s c h w a m m  ersetzt .  Der le tztere  ha t  den  Vorteil,  dab er viel 

bes se r  fi l tr ieren I/il3t, s eh r  bald k o n s t a n t e s  G e w i c h t  ann imrn t ,  

le ichter  ge re in ig t  w e r d e n  k a n n  u n d  auch  e ine  W e i t e r b e h a n d l u n g  

der  Niedersch l / ige  le ichter  mSglich macht .  Die fer t igen Pla t in-  

s ehwammf i l t e r s ch / i l chen  / indern ihr G e w i c h t  se lbs t  nach  oft- 

ma l i gem G e b r a u e h e  kaum,  was  bei den Asbes t f i l te rn  niche i m m e r  

1 Vgl. Emi ch, Lehrbuch der Mikroehemie, p. 54. Wiesbaden 19t 1. Verlag 

Bergmann. 
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der Fall war. Eine nachteilige Wirkung  des Ptat inschwammes,  

e twa durch Katalyse oder Zerst/iubung, konn te  bisher nicht 
beobachtet  werden. 

Die Herstel lung ist /ihnlich wie bei den Asbestfiltern. Die 
Sch/ilchen bestehen wie jene aus zwei Teilen, deren Zwischea-. 
raum mit Plat inschwamm erfiillt ist. Man schl/igt sich zun~ichst 

aus einer  Ptatinfolie yon zirka 0 :0035  m m  Dicke mittels eines 
Locheisens  Scheibchen yon 12 oder  10 ram Durchmesser .  Die 
letzteren sind ftir Sch~ilchen bestimmt, die ein Deckelchen 
erhatten. An die Scheibchen werden 1 bis 11/2 cm lange Platin- 

dr/ihte von 0" 1 m m  Dicke angeschweil3t, d ie  Scheibchen in der 

a h  

Fig. 1. 

t. c. angegebenen Weise  gelocht und durch Eindrficken mittels 
eines Pistills mit einer un ten  eben polierten Fl/iche yon 6 m m  

Durchmesser  in einen weichen Gummistopfen zu einem SchS.1- 

chen geformt. Zwei weitere Plat inscheibchen yon 8 m m  Durch- 
messer werden mit dem gleichen Pistilt z u  flachen Sch~lchen 
eingedriickt. Das eine der beiden SchS.lchen wird siebartig 

ge)ocht  und hat die Best immung,  den zweiten Boden zu bilden, 
das andere kann als Deckel der Filterseh/ilchen gebraucht  
werden. 

Das Sch~lchen mit dem angeschweiBten Platindraht wird 
mit einer Schichte Platinsalmiak beschickt  und am Platinblech 

gegltiht, darnach auf  die Filtrierkapillare gebracht  und mittels 
der Pumpe festgesaugt.  Der Plat inschwamm wird mit einem 
unten ebenen Glasstg.bchen festgestampft,  neuerdings Platin- 
salmiak daraufgeschichtet  und gegliiht; dies wird solange 

75 ~ 
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wiederholt ,  bis das Schglchen und e i n  oder, fa l l s  e in  Deckel 

n6tig ist, beide flachen Sch/ilchen z u s a m m e n  auf  die W a g e  
gebracht ,  den Zeiger  derselben iJn der N/ihe des Anfangspunktes  

der Skala  sp i e l en  lassen. Ist das Sch/ilchen ;austariert ,  dann 

wird das  flache Siebschti lchen e ingesetz t  und mit d e m  oben 

angeffihrten Pistill in den Gummis topfen  fest hineingedrfickt.  

Das  Fil terschglehen erh/ilt so einen zweiten goden ,  welcher  den 

P la t inschwamm scht i tz t .und das leichte m e c h a n i s c h e E n t f e r n e n  

tier H a u p t m a s s e  des Niederschlages  erm6glicht. Man beginnt  

nun mit dem W a s c h e n :  Das Seh/ilchen wirct m6glichst  in die 

Mitte der Filtrierkapillare gebracht,  mittels der Pumpe  festr" 

gesaug t  und der Boden mit dem Glass tabe  nochmals  f~st- 

ges tampf t  und gegl/ittet. Nach Einschal ten  desAsp i r a to r s  dureh 

den Dre iweghahn  (1. c.) wird gew5schen,  wobei  bei e inem guten  
Filter das Filtrat dureh wenig  oder  gar  keine Luftblg.schen 

un te rbrochen  dutch die K.apiIlare abfliel3en soll. Ist  dies nicht 

der Fail, so mug der Fi l terboden noch fester gestampft  werden;  

oft gelingt  es, durch eine kleine Versch iebung  das Schtilchen 

in die richtige Lage  zu bringen. Nach dem W a s c h e n  saugt  man 

noch kurz  scharf  ab, glfiht das Sch/ilchen eine halbe Minute 

lang am Platinblech und bringt es heir3 in den Exsikkator ,  worin 

es sich in weniger  als einer halben Minute abkfihlt. Nun wird 

es auf  die W a g e  gehttngt  und der Stand des Zeigers  genau  

notiert.  Das W a s c h e n  wird wiederholt ,  bis zwei aufeinander-  
folgende W/igungen t ibereinst immen, was gew6hnl ich schon 

bei  d e r  dritten Wt igung  der Fall ist. Die Filter sind bei vor- 

s icht iger  Behandlung beliebig oft brauchbar ,  indem die darauf  
befindlic~en Niederschltige fast  a u s n a h m s I o s  Ieieht vollst/indig 

entfernt werden  !~6iat~en. Dabei  wird die H a u p t m a s s e  zunttchst  

mechanisch,  de t -Regi  mitte!s e i n e s  geeigneten L/Ssungsmittets 

weggebrach t .  " • 

Der.Platinwert "~nes' ferligen Filterse1~iilct~ens samt Deekel be{r/igt bd 
einem.Gewi~t voh " 40:. bi~::~$0 **~gr un.d-eine*m iSl'a{inpreis (golie) yon 7 Mark 
.pr.o.. Graram unge!:~iht~3Q' Pfennige: 
_.:.: &>s .~[atinfo]iensghej,bg!~e!~" k6.n,~_en, du'roh: Eindri-ioRen in den Gummi- 
stopfen \V~geseh[lchen~ Sghglcl)eg zum A!?dampfe !) ode r Aufsch]iefien] Tiege]- 

.~e'l{i-'-b~llig*:l,%'mme-¢~: , . " . . . . . . .  : 
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Fig. 2. 

Fiillen und Filtrieren. 

Anfangs wurde die zu untersuchende Substanz in ein 
kleines, m i t  Ausgul3 versehenes Sch~ilchen gebracht, gelSst, 
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gef/illt und abfiltriert. Das Filtrieren bereitete oft grot3e Schwierig- 
keiten. Einmal flof3 ein Tropfen I/ings der Sch/ilchenwandung 
herab, dann kam es bei einer nicht sehr ruhigen Handhaltung 
oft vor, dal3 ein Tropfen nicht ganz ins Filtersch/ilchen fiel, 
endlich war es oft schwer, krystallinische Niederschl/ige quan- 
titativ herauszubringen. Die folgenden Figuren versinnlichen 
eine Anordnung, welche geeignet ist, diese 121belstiinde grol3en- 
teils zu vermeiden (Fig. 2). A ist ein Glas- oder QuarzrOhrchen, 
zirka i cm weir, 3 bis 4cm both, am unteren Teil auf eine 
L~.nge yon 1 his 11/~. c~  und eine Weite yon ungef/ihr 0' 1 cm 
ausgezogen. Dieses Ende wird mittels eines dfinnen, nahtlosen 
Gummischlauches, welcher an einem Ende mit einem Glas- 
pfropfen verstopft iat, luftdicht verschlossen. Das in ein Stativ 
eingespannte R6hrchen wird in eine schr/ige Lage gebracht 
und die gewogene Substanz in den schalenartig ausgebauchten 
Teil eingeftihrt. Um sie zu 15sen, bringt man 1 bis 2 Tropfen 
des entsprechenden LSstmgsmittels mittels einer Hakenpipette 
hinein. Die AuflSsung kann durch vorsichtiges Erw~rmen 
mittels eines FlS.mmchens beschleunigt werden. Durch geeignete 
Mittel, z. B. Einstellen des RShrchens in einen Trockenschrank, 
kann die LSsung eingeengt oder bis zur Trockene eingedampft 
werden. 

Hat man eine klare LSsung der Substanz erreicht, so wird 
in die noch immer schrgtg eingespannte R6hre das F/illungs- 
reagens mittels einer Hakenpipette tropfenweise eingebracht. 
Das , ,F/ i l lungsr6hrchen<< wird nun in die Hand genommen 
und eine Zeitlang zwischen den Fingern gedreht, damit sich 
tier Niederschlag nicht allzusehr an die Glaswand anlegt. 
Hierauf verschliet3t man die Mfindung des FNlungsr/Shrchens 
mittels eines Korkes, in dessen Bohrung ein Kugelr/)hrchen 
eingesetzt ist. Die Kugel wurde vorher ober einer Gasflamme 
erw~irmt. Dies bewirkt, dab nach behutsamem Entfernen des 
unteren Kautschukverschlusses Luftblasen in das Innere des 
FS~llungsrahrchens dringen, wodurch die Flfissigkeit gut durch- 
ge.nischt wird (B). Man verschlief3t nu n wieder unten und 1/il3t 
den Niederschlag sich absetzen (C). Will man filtrieren, so ent- 
fernt man zun/ichst das Kautschukr/3hrchen tangsam: Zeigt sich 
dabei ein ' Oberdruck im Innern, so nimmt man Vorher d i e  
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Kugelr6hre ab, erwg.rmt sie m~if3ig und verschliei3t wieder..letzt 

t~fit sich der Kautsehukschlauch gefahrlos entfernen. Durch 
Bertihrung der Kugel mit einem heifien Glasstabe kann man 
nun den Inhalt leicht tropfenweise ins Filtersch~.lchen fallen 
lassen (D), 

Die Art der Aufs~celtur~g des F~itlungsr6hrchens ist arts 
Fig. 3 ersichtlich. 

Fig. 31 " 

Ist der letzte Tropfen abgefallen, so, nimmt man den Kork 
mit der KugelrShte ab, l~.flt einen Tropfen Waschwasser ins 

F~llungSrShrchen fallen und reibt mittels einer kleinen Tauben- 
federfahne die Glaswand ab, Hierauf wird der Tropfen dutch  

Einse tzen  des Korkes ausgedrfmkt: Man wiederholt dies, bi.s 
der ausgetretene-Tropfen vol!kommenklar ist und man keine 
Niederschtagsspuren mehr an der Glaswand sieht. Den Nieder- 

sch~ag kann  man selbstverst~ndlich attch mittels des Fi[trats 
aussptilen. Zuletzt mul~ jedoch immer mit 5 bis 10 Tropfen der 
vorgeschriebenen WaschflSssigkeit gewaschen werden. Das 
VV'asehen ist zu beendigen, wenn ein abgelaufener Tropfen, auf 
einem austarierten Platinfoliesch/ilchen verdunsten gelassen, 
keine merkliche Gewichtszunahme des Ietzteren hervorbringt. 
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Bei den nun zu beschreibenden Best immungen dei" Wich- 
tigsten Elemente  wurde'n die F/iilungen teils nach der alteri 

Methode, t e i l s  im F~llungst 'ahrchen vorgenommefi.  Die Skata 
der Nernst ' schen Mikrowage hat 100 Teilst{qche, von d e n e n  
einer einem Gewiehte yon 0 " 0 5 1 2 ~ g  entspricht. Mittets eines 
an einem Kugelgelenk befestigten, um eine in der Verl~ingerur~g 
des Quarzfadens l iegende Achse drehbaren kleinen Fernrohres  
kann man die Zebntel  dieser Teilstr iche noch gut sch/itzen, so 
daf3 der Wtigungsfehler  0"005 ~1g nicht tibersteigt. 1 Dutch Ver- 
schieben des Aufh~ingepunktes des Wagebalkens  am Quarz- 
laden gegen das linke Ende (Zeigerseite) kann die Empfindlich- 

keit der Wage  auf  Kosten des Wttgungsbereiches  erheblich 
gesteigert  werden. Die angeftihrte Empfindlichkeit  ~ist eiae 

mittlere und reicht ffir die bier verfotgten Zwecke  aus.  
Bei den ausgeftihrten Best immungen wurden die ana- 

l v t i s c he nW erke  yon F r e s e n i u s .  R o s e ,  T r e a d w e l l  ~'5. Aufl.) 
und De K o n i n c k  bentitzt. Einzelne, in der Zusammenste l lung 
besonders  vermerkte Analysen- wurden  yon zwei H6rern aus- 
geffihrt, wetche schon ein Semester  makrochemiscl i  quantitativ 
gearbeitet  hatten. Die Best immung von Elementen  in organischen 

Stoffen, yon sel teneren Elementen, endlich die 'wich-tigereii 
T rennungen  sollen Gegens tand sp~terer Unte r suehung  sein. Es 
lttfit sich jedoch jetzt  schon mit Wahrscheinl ichkei t  voraus- 
sagen, daft sich die bier beschr iebene Art des Ftillens und 

Filtrierens aueh in den genannten F/i.llen bew~ihren wird. 
Beztiglich der Zahlenangaben in den Kolonnen ,,Ausgangs- 

substanz<< und ,,W/igungsform~< ist noeh zu bemerken,  daf3 die 
Hunderts tel-Tei ls t r iche nicht etwa abgesch~itzt werden konnten, 

sondern sich bei der Bent i tzung der K o r r e k t i o n s k u r v e  er- 
ga be n ;  da n~imlich die Zeigerausschlt tge tier Mikrowage den 
aufgelegten Belastungen nieht ganz proportional sind, mul3te 

eine s olche angelegt  werden. Bei ihrer Verwendung  wurden, ttm 
nicht weitere Korrektionsfehler hineinzubringen,  nicht nur die 

Zehntel, sondern auch die Hunderts te l  verwertet.  

.t Vgl. Emich, 1. c.; daselbst auch Abbildung. 
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II. Experimente l ler  Teit. 

1. Kalium. 

Reines Chlorkaiium wird in. einem Tropfen mit Salzsiiure schwach an- 
ges~tuerten Wassers  gel6st und mit e~was reinem Koehsalz vel~meng~. Zu der 
klaren AufliSsung werden einige Tropfen wasserfl 'eien Alkohols und ,~thers 
hinzugeftigt und das Kalium mit einer konzentrierten L6sung von Platinchlorid- 
chlorwasserstoff  gefiillt. Die Konzentrat ion der Reagentien ist die iibliehe (vgl, 
R o s e ,  [I, p~ 11). Nach einigem Stetaen wird der Niedersehl~tg aufs austarierte 

Filterseh~Uchen gebraeht ,und rnit der vorgesehriebenen Fli, issigkeit gewasehen,  
bis das Filtrat farblos abliiuft. Naeh dem Troeknen bei zirka 130 b wird ge- 

wogen, und aus der Menge des Kaliumplatinehlorida das Kalium gereehnet. 
Um das Schiileh.en fiir weitere Versuche brauchbar  zu machen, wird es 

nach mechaniseher  Entfernung der Hauptmasse des Niedersehlages mit hei~em 
\Vasser  bis zur Gewiehtskonstanz gewaseherl. 

Die Resultate dieser sowie der noeh folgenden Analysen sind am Schlul? 
in einer tabellarisehen Zusammenstel lung enthalten. 

2. Ammonium. 

Das z u  analysierende Sal.z, Ami~oniumehlorid, wird ganz analog dem 
Kaliumehlorid behandel t  und zum Sehlug als Ammoniump!atinc'hlorid gewogen. 

Die Wiederherstel lung der FilterschNehen gesehieht auf die gleiche We!s~ 
wie beim Kalium. 

3. Magnesium. 

Ammonmagnesiumsulfat  mit 6 Molektilen Wasser  wJrd in den unten etwas 
ausgebauehten Teil des sehr~g eJngespannten F~illungsrShrchens e ingewogen l  
und in 1 bis 2 Tropfen Wa.sser, das mit ganz wenig Salzs~ture und Phenol- 
phtale'in veraetzt wurde, aufgel/3st. Zur Erleiehterung der Aufl0sung kann mit 
dem Fliimmchen eines >,Sparbrenners<< vorsichtig erw/irmt werden. Nach Zusatz 
von zirka 6 Tropfen eir~er ffinfprozentigen LSsung yon NaeHPO,  i wird das 
R6hrehen senkrecht  gestellt und d i e  Fliissigkeit behutsam erwtirmt. I n  die 
warme L6sung l~lat man tropfenweise Ammoniak bis zur bleibenden Rotffirbung 
einfallen, ftigt dann noch einen {)berschufa yon 2 bis 3 Tropfen A,nmoniak 
hinzu und filtriert naeh etwa halbsttindigern Stehen. Das GKihen des Nieder- 
sehlages gesch{eht am beaten in einem kleinen Heraeus'schen Muffelofen oder 
wohl  auch am Pla t inblech mittels eines rausehenden Brenners. Ist der Nieder Z 
schlag nach dern GKihen nicht weir3,' so wird das Sdh~ilehen 'eine Weile in 
eine Salpetei's/iureatmosphiire eingeh~ingt und neuerlich gegliiht. 

i Daa Einwiigen gesehieht aus einem ganz k le inen  Platinseh~ilehen 
(2 his 3 m m i m  Durchmesser) mit angesehweit3tem 3 bis 4 c m  langen Platindraht 

yon 0"1 mm Dicke. Zum Anfassen bedient man sieh einer Schuberpinzette, 
die am Ende etwas verbreitert ist. 
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Das Filtriersch~itchen befreit man dutch liingeres Wasehen mit warmer, 
konzentrierter SalpetersRure yon den mechaniseh nicht entfernbaren Resten des 
Niederachlages. 

4. Barium. 

Das gelSste eingewogene Bariumsalz, wasserfreies Ct~lorid, wird heifi mit 
2 bis 5 Tropfen zehnfach verdffnnter heil~er Schwefels/iure gefgllt, das Schiilchen 

vorsichtig zwisehen den:Fingern gedrel~t und der Inhalt ab Und zu auf 60 ° 
bis 70" erhitzt. Nach etwa sechssttindigem Stehen wird abfiltriert, gur Ent- 
fernung der letzten Anteiie des Niederschlages kann vorteilhaft das Filtrat be- 
niitzt werden. Zuletzt wird noch mit 5 bis 6 Tropfen heil?en Wassers ge- 
waschen, der Niederschlag alhn~hlich his zur beginnenden Rotglut erhitzt und 
das Bariumsulfat gewogen..  

Zur Reinigung wird das Filtersehglchen mit dem noch anhaftenden Nieder- 
sehlag Jn konzentrierter Sehwefels/iure erw~rmt und dann mit warmer kon- 

zentrierter Schwefelsg.ure auf der Filtrierkapiliare gewaschen. 

5. Stront ium.  

Die Salze, Carbonat oder Nitrat, werden gelSst und nach Versetzen mit 

etwas Ammoniak mittels Ammoncarbonat gef/illt. Nach dem Absetzen des 
Niederschlages wird dutch einen weiteren Tropfen des Fiillungsmittels die Voll- 
st~ndigkeit der F~.liung kontrolliert. Da der Niederschlag sehr fei n ist, muff mit 
besondei~er Sorgfalt filtriert werden. Am besten ist es vMleicht, zu&'st einige 
Tropfen Wasser auf das Scbiilchen zu bringen, bis sich die Kapillare damit 
geffillt hat, sodann den Aspirator auszusehalten und ohne weiteren Druek als 
den der Wassers/iule ila der Kapillare daa Str0ntiumearbonat zu filtrieren. Sollte 

Niederschlag an den Wiinden haRen, so wird er bei schr/~ggesteUtem Sch~ilchen 
in einem kleinen Tropfen Salzstiure gel~Sst, mit Ammoniak neutralisiert und 
wieder mit kohlensaurem Ammon gef/illL Zum Sehlusse wird mit einigen 
Tl~opfe~} ammoniakhgltigem Wassm: gewaschen. Der Niederschlag wird laierauf 

am Platinblech bis zur beginnenden Rotglut und n.ur kurze Zeit bis zur Ge- 

Wichtskons{anz erhit)t. 
Das Filterschiitchma kann selbstverst~tndlich durch Waschen mit ver- 

dtinnten Siiuren wieder gebrauehsfertig gemaeht werden. 

6. C a l c i u m .  

Oieses wird aus ammoniakalischer LSsung mit oxalsaurem Ammon ge- 
fgdit und r~aeh zwSlfstCindigem Stehen filtriert. Eventuel[ am Glas haftender 
Niederschlag wird in wenig Salzs~ure gelSst und mittels Ammoniak wieder 
ausgef~llt: Der Nicderschlag wird bei 1007 getrocknet und als Oxalat gewogen, 
oder durch Erhitzen his zur beginnenden Rotglut ins Carbonat iibergef/ihrt 
und als solches gewogen. Gestattet die Wage das Wiigen von Calciumoxyd 
(siehe oben), so ist es am siehersten, d e n  Niederschlag durch 1/ingeres starkes 
Gltiherl am Platinblech his zur Gewichtskonstanz ins Oxyd zu verwandeln und 

dieses zu wiigen. 
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7. Aluminium.  

Fin Alaunkrysti~llchen wird in W a s s e r  gel5st  und  nach  Zusatz  eines 

Tropfens  einer miiflig verdt innten SaImiakl6sung mit dreifach verdLinntem Am- 

moniak  gefNl t .  Dutch vorsicht iges Erwiirmea wird der {3bersetlug an Ammoniak  

sowei t  vertrieben, dat3 ein in das  Rghrchen gesenk tes  Streifehen Lakmus -  

papier nieht mehr  blau wird. Nach mehrst i indigem Stehen wird vorsicht ig 

filtriert, vorsehr i f tsmiiNg gewaaehen,  dann  gut  getroeknet  und  endlich bei auf- 

gelegtem Deckelchen bis zur Gewichtskons tanz  heftig gegKiht. 

Das Fil tersch~lchen wird dutch Schmelzen mit saurem schwefelsaurem 

Kalium und nachtri iglichem griindlichen W aschen  mit heigem W a s s e r  gereinigt. 

8. Chrom. 

a) Reines Kal iumbichromat  wird in wenig  W a s s e r  gelSst und  mittels 

Bariumacetat  gef~tllt. Naeh dem Filtrieren und \Vasehen  mit verdiinntem Alkohol 

wird das  offene SehiJ.lehen. nachdem es vorher im Troekenschrank  gut  ge- 

t rocknet  wurde,  am Piatinblech bis zur  Gewiehtskons tanz  sehwaeh  gegliiht 

und  das  Bar iumehromat  gewogen.  

b) Das gleiche Salz kann  durch Hinzufiigen yon  Alkohol und  Salzsiiure 

zu emem Chromoxydsa l z  reduziert  werden. Letzteres wird mittels Schwefel- 

a m m o n  gefttllt, filtriert, bei bedecktem Schiilchen am Platinblech gegliiht und  

als Cr~O 3 gewogen.  

Die Filterschttlehen k6nnen  in beiden Fitllen durcl ~, Schmelzen mit  Soda 

und e twas  Salpeter und gutem Auswaschen  yon den Niederschliigen befl'eit 

werden. Allerdings leidet bei dieser Art Reinigung das  Sehttlchen etwas unter  

dem Einflusse des sehmelzenden  SaIpeters. 

9, Zink. 

Die schwefelsaure  L6sung  eines KSmchens  metal l ischen Zinks wird mit 

Ammoniak  alkaliseh gemacht,  mit Essigs~ture wieder neutralisiert oder s chwach  

s aue r  gemacht ,  nach vorhcrigem Zusa tz  yon einem Tropfen emer verdiinnten 

reinen Subl imat lbsung durch Schwete lwasaers toffwasser  gef~illt, nach  l~.ngerem 

Stehenlassen fiitriert und  mit sehwefelwassers toffhal t igem W a s s e r  gewaschen .  

Nach  vorherigem Trocknen  wird das  Seh~ilchen am Ptatinbleeh bis zur  Gewichts-  

kons t anz  gegliiht. Um die U m w a n d l u n g  ins Zinkoxyd zu beschleunigen,  h~tngt 

m a n  das  Filterseh~.lehen vor  dem Erlaitzen kurze Zeit in eine salpetersiiure- 
ha!tige AtmosphS, re. 

10. Nickel .  

Ein KSrnchen reines Nickel wird in dem unteren Tell des schief ein- 

gestell ten Fi i l lungsrShrehens in zweifaeh verdtinnter Salpetersiiure gelSst, naeh 

dem Verdiinnen mit  i b i s  2 Tropfen W a s s e r  mit einem {3bersdhufl einer alkoho- 

l ischen LSsung  yon  Dimethylgty0xim (ll//2prozentig) versetzt  und  mit vierfach 

verdi inntem Ammoniak  neutralisiert (vgl. O. B r u n c k ,  Zeitschr. far angew.  

Chemic,  1907, p. 1844, oder T r e a d w e l l ,  5. Aufl., p. 108). Der Niederschlag 
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wird sofort filtriert und nach kurzem Troeknen bei zirka 120 ° als Nickel-' 
dimethylglyoxim gewogem Von der oben  genannten Ausgangssubstanz kann 
w'egen des.groBemMolekulargewiehtes der Wiigungsform nur Wenig, h6chstens 
1 rag" Nngewogen werden.  Es wurde deshalb behufs genauerer Kontrolle des 
Verf'xhrens Dimethylglyoxim selbst i n  eirtem Tropfen  warmer Salpeters~iure 
gel6st, mit: Ammoniak wieder: ausgef~iltt, filtriert und gewogen. Das. Filtrat ist 
stets auf die Vollsfiindigkeit der Nickelausfiilluhg zu prfifeh. EinzeInen Prohen 
is t  ein Kobaltsalz zugesetzt worden. 

11. Kobalt:  

Kobaitammonsulfat wird in Wasser geiSst, eine unbekannte kleine Menge 
Nickelsalz und ein Tropfen verdSnnter Salzs~iure hinzugefiigt. Die warme 
L6sung wird tropfenweise mit einer LSsung yon Nitrosobetanaphtol in 50pro- 
zentiger Essigs/iure gef/illt, filtriert und mit heitlem Wasser gewasehen. Zuletzt 
Wird ein Tropfen Oxals~iurelSsung durchs Fiiter flier/e11 gelassen u n d  iiberdies 
noeh etwas Oxals~iure ins Sch~ilchen gebracht.:Nazh dem Tr0cknen wird der 
Niedersehlag zun~ichst :schwaeh, zum Ende stark erhitzt. Die Umwandlung in 
das metallische Kobalt geschieht durch Erhitzen des Filtersehiitchens im 
\~ras.se~.stoffstrom; . .  :~ ~ , 

: Die Wiedei'herstellung der  Fiitergch~ilehen' gellngt durch Aufl~Ssen des 
KobaFcs:in Warmer Salpeters~iure und l~ingerem Wasehen mit \Vasser. 

12: Mangan. 

Mangansulfat, in Wasser gelSst, wird mit Ammoniak alkalisct~ gemacht 
und mit Schwefelammon gef/iIlt. Auch bier empfiehlt e s sich, wie beim Zink 
der LSsung vor dem F~illen etwas Sublimat zuzusetzen. Man filtriert so viel 
leiehter und erleidet such sonst weniger Verluste. Der Niederschlag wird mit 
sehwefelammonhaltigem Wasser gewaschen, durch Glfihen am Platinblech in 

Mangan0xy~uloxyd ~ib'ergeftihrt Ulna als ~s0)'che; gewogen. 
!}as FilterszhMehen Wird inittels konzenfrierter Salzs?iure gereinigt. 

i3. Eisen. 

Einige Miltigramme Blumendraht werden, im schiefstehenden RShrzhen 
ia ~ his 2 Tropfen Salzsiiure u nd etwas Salpeters~ure gel6st und durch einen 
t~lberschuI] vor~ AmmoniaI~ gefg.Ilt. Der mit heigem Wasser gewaschene Nieder- 
sehlag wird naeh dem Trozknen sehwach gegliiht und Ms Eisertoxyd gewogen. 

Das Eiaenoxyd kann durch konzentrierte salzsiiure veto Filter entfernt 

werden. 

i4, Quecksilber. 

Sublimat wird in Wasser gelSst, schwaeh anges/tuert und mit Schwefel- 
wasserstoffwasser gefiillt. Nach einigem Stehen wird filtriert, mit schwefel- 
wasserstoffhaltigem, zuletzt reinem Wasser gewasehen trod zwischen t i0 ° und 

120 ° getrocknet. 
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Die Bestimmungen b und c wurden von Herrn chem. K. S t i e g e r ,  d, e 

yon Herrn tend. chem. F. Ku~era 'ausgefi ihrt .  
Die SchRlchen Werden durch einfaches Ausgliihen am Platinblech wieder 

gebrauchs%rtig gemacht. 

15.  S i l b e r .  

Ein Stiickehen Silberdraht wird in verdi innter  Salpeters~iure gelSst rind 
mit Salzs~ture gefgtllt. Naeh:dein Waschen mR salpeters~urel-/~tltigem Wasser 
wird das FilterschRlchen zur Oxydation des reduzierten Silbers kurze Zeit in 
eine ChloratmosphRre gebracht, hierauf bei 130 ° bis zum konstanten Gewicht 
getrocknet und das Chlorsilber gewogen. Dur~h warme Ammoniakfliissigkeit 
und liachheriges griindliches Waschen mit hei~em Wasser, zuletzt mi! Salpetez- 
sRure, werden die Filterschii!chen wieder hergestellt. 

16.  K u p f e  r .  

Die LSsung yon metallischem Kupfer in verdiinnter Salpetersiiure wird 
erw~irmt und alas Kupfer durch tropfenweises Hinzufiigen yon Kalilauge gef~tllt. 
Naeh l~ingerem Stehen wird filtILie~:t, "cter etwa an der Glaswandung 1]aftende 
Anteil des Niedersehlages wird in ganz wenig Salzsgure geltJst und nochmals 
gof/tllt. Nach ' dem Trocknen wird der Niederschlag am Platinblech b i s  zur 
Gewichtskonstanz geglSht. Nach dem Gitihen ist es nStig, noehmals kurz zu 
wasehen, um die frtiher durch Adsorptionskr~tfte noch festg-ei~altenen Spuren 
yon Alkali wegzubringen. 

17.  W i s m u t :  

Die aalpetersaure LSsung yon \Vismutoxyd wird mit Ammoniak naheztt 
neutralisiert und nach VersetZen 'mit einem Trol3fen SaimiaI~ISsfing mittels 
Wasser gefiillt, nach den  Absetzen filtriert, bei 100 ° bis Zur-Gewichtskonstanz 
getrocknet und als Wismutoxychlorid gewogen. 

18.  B l e i .  

Die salpetersaure LSsung wird behufs Verj~gung iiberschiissiger Siiure 
vor oder nach dem Zusatz yon Schwefels~ture eingedampft. Nach dem Ver- 
setzen mit veldiinntem Alkohol und Absetzen des Bleisulfats wird filtriert u nd 

mi t  3veingeisthaltigem Alkohol gewaschen. Der Niederschlag wird bei 200 ° 
getrocknet und als Bleisulfat gewogen. Er kam3 dutch Bel)andlung mit A mmon- 
acetat leicht wieder entfernt werden. 

:19. A r s e n .  

Die LSsung der arsenigen S~ure wird mit Salzsiiure versetzt und s0dann 
dutch Einleiten yon Schwefelwasserstoff gef/illt. Der Obersehul3 des Ietzteren 
wird dutch einen Kohlensiiurestrom, welcher durch einen Dreiweghahn ein- 
geschaltet wird, vertriebe~. Der ausge{~;eischehe Niederschlag wird bei 100 ° 
bis zum konstafiten Gewichte getrocknet 'und als Arsensulftir gewogen. Nach 
dem Troeknen wird dec Niederschlag duich PIitze veljagt und ein etwaiger 
Rfickstand in Abzug gebra'eht. 
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20. Antimon. 

Die L6sung wird in der V~riirme mittels Schwefelwasserstoff gefdllt und 
wiihrend des Abki~hlens ein Kohlensiiurestrom eingeleitet. Der Niederschlag 
kann bei 190 bis 200 ° bis zm" Gewichtskonstanz getrocknet werden oder man 

ffihrt ihn durch Einhg.ngen in eine Salpetcrs~.ureatmosph~.re und nachherigem 
nicht zu starken Gliihen in antimonsaures Antimonoxyd, SboO 4 tiber. 

21. Zinn. 

Die schwach salzsaure LSsung des Zinnchlorids wird mit iiberschiissigem 

Ammonnitrat germ.lit, l~ingere Zeit'erw~irmt, filtdert und mit ammonnitrath~ltigem 
Wasser  gewaschen.  Nach dem Trocknen wird alas Sch~.lchen bedeckt, l~ngere 
Zeit stark gegliiht und die ZinnsSure gewogen. Um das Sch~.lchen wieder rein 

zu bekommen, gliiht man es wiederholt mit Salmiak. 

22. Salpeters~iure. 

Die Bestimmung wird durch F/illung als Nitronitrat nach M. B u s ch vor- 
genommen. Vgl. darSber T r e a d w e l l ,  II., V. Aufl., p. 371, oderBerl .  Be t . , 38  
(1905), p. 861. Man benutzt  ein F~illungsr6hrchen, welches dann in Schnee 
oder Eiswasser  gestellt wird. Zum Auswaschen verwendet man ebenfalls e~s- 

gekiihltes Wasser,  welches man tropfenweise absaugt;  es geniigen dazu unge- 
liihr 5 Tropfen. Der Niederschlag wird sodann bei zirka l l0 ° getrocknet und 

gewogen. 
Uber die Trennung der Salpeters~ure yon der Brom- und Jodwasserstoff- 

s~ure, Chlors~.ure und Perchlors~ure und die Bestimmung der letzteren mittels 

Nitron sollen noch Versuche angesteilt werden. 

23. Salzsiiure. 

Die schwach salpetersaure L6sung von Chlornatrium wird mit S~lbernitrat 
gef~llt und das F/tllungsrShrchen nach vorsichtigem Erw~irmen zwischen den 
Fingern gedreht. Nach dem Filtrieren wird mit einigen Tropfen salpetersSure- 
hKltigen Wassers  gewaschen. Der blauviolette Niederschlag wird wie oben eine 
Minute fang in eine Chloratmosphfire (aus Kaliumchlorat und konzentriertcr 
Salzsiiure) geh~ingt. Man verf~ihrt dabei z. B. so, dab man alas Chlor in einer 
kurzen Eprouvette entwickelt, welehe man in ein geriiumiges Pulverglas schief 

hine~nlegt. Das Sch~.lchen wird mittels eines H~ikchens eingeh~ngt. Das Gauze 

kommt zweckm~iflig unter eine Glasglocke. 

24. SchwefelsS.ure. 

Die schwach angesiiuerte L5sung von Ammonsulfat wird vorsichtig heig 
gemacht und mi~ einer ¢benfalls erhitzten verdi]nnten L/)sung yon Bariumchlorid 
tropfenweise versetzt. Nach 15ngerem schwachen Erwiirmen und mehrsttindigem 
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Stehen kann filtriert werden. Das Filter muff sehr dicht sein und langsam 

filtr~eren, wenn das Fittraf klar sein soll. Nach dem Trocknen wird das SchN- 
then am Platinbleeh bis zur Gewichtskonstanz schwach gegltiht. 

25.  P h o s p h o r s i i u r e .  

AusKihrung nach T r e a d w e l l ,  Band II, V. Aufl., p. 362. Natriumphosphat 
wird in einem Tropfen Wasser im schr~tgstehenden R/3hrchen gel6st, ein Tropfen 
eines Gemisehes yon 33prozentigem Ammomaitrat und etwas Salpeters~ure 
hinzugeftigt und erw~irmt. Sodann wird tropfenweise mit einer hei13en zehn- 
prozentigen AmmoniummolybdatlSsung gef'allt und naeh halbstiindigem Stehen 

filtriert. Der mit 2 Tropfen Wasehwasser (5 Teile Ammonnitrat und 4 Teile 
konzentrierter Salpeters/ture auf 100 Teile Wasser) behandelte Niederschlag 

wird in warmem Ammoniak am Schiilchen selbst gel6st und in ein Zweites 
unter der Kapillare angebraehtes F~illungsr6hrchen hineingewaschen. Man kann 
die ammordakalisehe LSsung auch in ein Sch/ilehen abtropfen 1assert, daselbst 
auf ein kleines Volumen abdampferl und yon hier aus in ein F~illungsr6hrehen 
gespfilt. In die L6sung kommt noch eine Spur Ammonnitrat und Ammon- 
molybdat, sodann ein Tropfen heifler 25prozentiger Salpeters~turel6sung: Nach 
Absetzen des Niederschlages wird filtriert und bei 160 bis i70 ° getrocknet. 

26 .  K i e s e l s ~ i u r e .  

Die feingepulverte Substanz wird in einem kleinen Platintiegel mittels 
Soda oder Bors/iureanhydrid aufgeschlossen und nach dem AuflSsen in Salz- 
s~ture gleich im TiegeIchen zur Troekene eingedampft. Nach dern Befeuchten 
des Rfiekstandes mit starker Salzs~iure und 10 Minuten langem Stehen wird 
etwas Wasser hinzugeffigt und filtriert, hn Falle als Bors/~ureanhydrid zur 

Aufschliel]ung genommen wurde, wird mittels des Salzs~turemethylesters alles 
Bor verjagt und dann wie oben verfahren. Das Fittrat wird nochmals ein- 
gedampft, in Salzs~iure aufgenommen und durch das gteiehe, mittlerweile am 

Platinblech stark gegltihte Filterschglchen filtriert und abermals gegl[iht. Beim 
Glfihen muff das Sch[ilchen mittels eines Platlnfolienscheibchens wohl bedeekt 
sein. Um die Reinheit der Kiesels~iure zu prSfen, wird mit~cels Flul3s~ture bis 
zur Gewiehtskonstanz abgedampft. 
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