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NaI analytische Versuche mit kleinen Flfissig- 
keitsmengen 

von 

F. Pilch. 

Aus dem Laborator ium fiir allgemeine Chemie an der k. k. Techn i schen  Hoch- 

schule in Graz. 

(Mit 2 Textfiguren.) 

(Vorge leg t  in tier S ' i tzung a m  3. N o v e m b e r  1910.) 

A.  A l l g e m e i n e r  Tell .  

Kiirzlich haben E m i c h  und D o n a u :  ein Filtrierverfahren 

angegeben, welches die Ausftihrung yon gewichtsanalytischen 

Bestimmungen mittels kleiner Substanzmengen ermSglicht; es 

war yon Interesse zu versuchen, ob sich auch die Methoden 

der M a g a n a l y s e  ftir kleine Mengen eignen. Die in dieser 

Richtung von mir auf Anraten und mit Unterstiitzung des 

Herrn Prof. E m i c h  unte.rnommenen Versuche zeigten, dab es 

unter Verwendung eines besonderen Apparates bei einem Stoff- 

aufwand yon zirka 1 mg gelingt, Analysenergebnisse zu 
erhalten, deren Fehler 0" 50/o nicht iibersteigen. 

Nach dem gewOhnlichen Verfahren ist es nur sehr schwer 

m6glich, so kleine Mengen von Titerfiiissigkeiten, wie sie bier 

in Betracht kommen, der zu untersuchenden Probe zufliefien 
zu lassen. Es mui3te deshalb ftir den vorliegenden Zweck eine 

etwas abweichend konstruierte Btirette benutzt werden, welche 
folgende Form hatte: 

: Monatshefte fiir Chemie, SO, 745 (1909). Vergl. auch die vorangehende  
Mitteilung yon  J. D o n a u. 
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Fig. 1. 

In das kugelf6rmige Re- 

aktionsgef~fi R (siehe Fig. 1), 
das einen Inhalt yon zirka 

20 cm a hat ,  mfinden vier 

R6hren. Die zwei Bfiretten a 

und b dienen zur Aufnahme 

der beiden in Betracht kom- 

menden Titerflfissigkeiten, z. 

B. Lauge oder S~.ure; sie 

haben eine L/inge yon zirka 

40 cm bei einer inneren Weite 

von 0"35 crn. Durch die mit 

einem Glasstopfen verschliel~- 

bare RShre c wird die Probe 

eingebracht  und in der Kugel 
gelSst ,  w~hrend dutch die 

RShre d der Inhalt der Kugel 

ausflie13en kann. Die drei 

H/ihne solIen m/Sglichst nahe 

an der Kugel si tzen und 

selbstverst~tndlich gut ein- 

geschliffen sein; sie wurden  
durch eine Spur Vaselin ge- 

dichtet. 
Der Apparat  wird mit 

eine.r Holzleiste und einer 
Schnur  auf  einem Stativ so 

aufgehiingt,  daf3 er leicht 

herabgenommen werden 
kann. Beim Sehfitteln, das 
besonders  ffir die Titrat ion 
mit Jodeosin (siehe dar f iber  
sp~tter) unbedingt  notwendig 

ist, faint man den Apparat an 
der h61zernen ~uerleis te  und 
an der Ausflul~r6hre d. 

Jede der beiden Bfiretten 
hat einen Inhalt von 3 crn=; 
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jeder Kubikzentimeter ist in 100 Teile geteilt, so daft es unter 
Vermeidung des parallaktischen Fehlers (vergl. z. B. T r e a d w e l l ,  
Lehrbuch der analytischen Chemie, 4. Aufl., 2. B., p. 408) 
allenfalls unter Anwendung einer Lupe gelingt, 0"001 bis 
0" 002 cm 8 mit einiger Sicherheit abzusch/itzen. 

Die Titerfltissigkeiten --  es wurden 1/100 n. LSsungen ver- 
wendet --  die durch GlasrShren mit ausgezogener Spitze yon 
oben in die Btiretten eingeftillt werden kSnnen, 1/iigt man bei 
den Bestimmungen immer langsam ausfliefien. Abgelesen wird 
immer erst nach erfolgter Konstanz des Meniskus. Der gleiche 
Vorgang wurde auch bei der Prtifung der Biiretten beobachtet. 
Die dabei gefundenen Fehler konnten bei den zur Verwendung 
gelangten Biiretten vernachl~.ssigt werden. 

Dutch die hier getroffene Einrichtung ist es mSglich, bei 
langsamem 0ffnen der H~hne kleine Mengen, deren untere 
Grenze mit der Ablesegrenze zusammenf/illt, in die Kugel ein- 
treten zu lassen. 

Daft der Apparat, besonders aber die beiden Bfiretten 
immer sorgf~iltig gereinigt werden m~]ssen, ist selbstverst~indlich. 
Zur Reinigung diente Seifenwasser und Chroms~iuremischung; 
auch konzentrierte Essigs/iure nach dem Vorschlag yon 
P. D u t o i t  1 eignete sich sehr gut. 

Zum Abw~igen der zu analysierenden Substanz diente 
eine Nernst'sche Mikrowage, deren Empfindlichkeit 28" 80 Teil- 
striche ftir 1 mg betrug. Zur Ablesung diente die yon E m i c h  
und D o n au" erw~ihnte Vorrichtung. 

Es wurden alkalimetrische Bestimmungen einschliei31ich 
der Kjeldahl'schen Stickstoffbestimmung in organischen Sub- 
stanzen, jodometrische Bestimmungen und F~illungsanalysen 
gemacht. 

B .  S p e z i e l l e r  T e i l .  

I. Alkal imetr ie .  

Hier konnte, wie Versuche ergaben, nur ein Indikator zur 
Anwendung gelangen, dessen Farbenumschlag auch bei Gegen- 

1 Journal de chimie physique, VIII, p. 25. 
2 L . c .  
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wart yon Kohlenstiure scharf  ist. Versuche, die Titrat ion mit 
Lackmus oder Methylrot 1 als Indikator auszuft ihren und die 

Kohlens~iure durch Auskochen mit einer elektrisch geheizten 
Platinspirale zu entfernen, ergaben deshalb keine befr iedigenden 

Resultate, well sich der Alkaligehalt des Glases stSrend bemerk- 

bar machte. Bei Anwendung yon widerstandsf/ihigem Glas 
dfirfte tibrigens auch dieser Weg  zu guten Resultaten ftihren, 

nur mtil3te selbstverst/indlich zur Vermeidung e lektrolyt ischer  

Nebenerscheinungen die Spirale mit Wechse ls t rom erw/irmt 

werden. Als ein ftir den vorl iegenden Zweck besonders  ge- 

eigneter Indikator erwies sich das Jodeosin in der Form, wie 
es M y l i u s  und F S r s t e r "  in die analytische Praxis eingeffihrt 

haben. Nach Vorschrift wurde das gereinigte Jodeosin in einer 

Menge yon 2 mg in einem Liter neutralem wasserhal t igen 

Ather gelSst. Von dieser LSsung wurden  far jede Titrat ion 
zirka 2 cm 3 verwendet.  

Versuche .  

z. T i t r a t ion  yon ~/loo n. Salzs~iure mit  1/~oo n. Nat ronlauge .  

Siiure : L a u g e  : 

0 '  600  cm 3 b rauchen  0" 598 cl, n 3 

0"644 �9 ~, 0"643 >> 

0" 684 >, >, 0" 682 ,7 

0 . 7 2 5  ,, , 0 ' 7 2 6  ,, 

Der Farbenumschlag  (farblos--rosa)  trat auch schon bei 

einem Zusatz yon 0"001 bis 0"002 cm 8 Lauge deutlich ein. 

Die Titrat ionen wurden in der Regel mit Lauge  beendet  und 

die ffir den Umschlag nStige Menge yon 0" 002 ct~ 3 abgerechnet.  
Der Fehler bei einer einzelnen Best immung betr~tgt nach den 
oben angefiihrten Versuchen nicht mehr als 0"002 cm~; da nun 
1 c~n 8 1/J0o n. Natronlauge zirka 0"3  ~ng N%O entspricht, so ist 
der Fehler zirka 0"0006 ~ g  N%O, d. h. y o n  d e r s e l b e n  
G r S l 3 e n o r d n u n g  w ie  die  F e h l e r  d e r M i k r o w a g e .  

1 R u p p  und  L o o s e ,  Ber. d. Deu tsch .  chem. Ges.,  41, 3905 (1908).  

Ber. d. Deu tsch .  chem.  Ges.,  2g, 1482 ( i 8 9 i ) .  
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2. T i t r a t i o n  v o n  N a t r i u m c a r b o n a t  m i t  I/ioo n.  S a l z s t i u r e .  

40.20 Teilstriche ~-~ I '  396 m g  erforderten 2" 622 c m  s HCI ~--- 5g' 2O/o Na 2 0 
37"43 ~ -~ 1'300 ~, >> 2 '444 ~> ,> = 58'3 ,, 
41 '69 ~ ~--- 1"448 >> ~) 2"721 >~ >) ~ 58"3 >7 ~ 

statt 58"490/o. 

3. B e s t i m m u n g  y o n  S t i c k s t o f f  a l s  A m m o n i a k .  

U m  be i  d i e s e n  B e s t i m m u n g e n  e i n e  B e e i n f l u s s u n g  d e r  

E r g e b n i s s e  d u r c h  d e n  A l k a l i g e h a l t  d e s  G l a s e s  v o l l s t i i n d i g  z u  

v e r m e i d e n ,  w u r d e  z u m  D e s t i l l i e r e n  f o l g e n d e r  A p p a r a t  b e n u t z t .  

.-}'" 0.5 ~ '  

i 

I 

Fig. 2. 

E i n e  u n t e r  e i n e m  s t u m p f e n  W i n k e l  g e b o g e n e  G l a s r S h r e ,  

die  z u r  H~ilfte mi t  P o r z e l l a n s c h r o t t  ge f t i l l t  ist, t d i g t  an  i h r e m  

u n t e r e n  E n d e  e in  k u r z e s ,  e t w a s  e n g e r e s  A n s a t z r o h r  m i t  a b g e -  

schr~ig ter  S p i t z e .  D a s  a n d e r e  E n d e  de r  R S h r e  is t  d u t c h  e i n e n  
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Stopfen  mit  e ine r  u n t e r  e inem sp i t z en  W i n k e l  g e b o g e n e n  

P la t in rShre  in V e r b i n d u n g ,  die  d u r c h  e inen  k u r z e n  Kf ih le r  

gekf ih l t  w i rd  u n d  die in die vo rge l eg t e  S a u t e  e in tauch t ,  w e l c h e  

s ich  in de r  K u g e l  befindet .  Die  G la s rSh re  ist  g e g e n  W / i r m e -  

ve r lus t e  d u r c h  e inen  W a t t e m a n t e l  gesch t ] tz t .  

a)  B e s t i m m u n g d e s  S t i c k s t o f f s i n  C h l o r a m m o n i u m .  

Durch  S u b l i m i e r e n  g e r e i n i g t e s  C h l o r a m m o n  w u r d e  a u f  de r  

M i k r o w a g e  a b g e w o g e n  u n d  in e inem I00  c m 3 - E r l e n m e y e r  - 

k o l b e n  in z i rka  15 c m  ~ W a s s e r  gelSst .  N a c h  Z u g a b e  yon  e in igen  

K u b i k z e n t i m e t e r n  N a t r o n l a u g e  ( 1 : 6 )  und  e ines  S t t i c k c h e n s  

Z i n k  w u r d e  de r  K o l b e n  mit  de r  G l a s r S h r e  v e r b u n d e n  u n d  

l a n g s a m  erwS.rmt. S o b a l d  z i r k a  10 c m  3 f iberdes t i l l i e r t  s ind,  is t  

d a s  g a n z e  A m m o n i a k  f ibe rge t r i eben .  Es  w i rd  d a n n  der  T i t r i e r -  

a p p a r a t  so  wel t  g e s e n k t ,  b is  die P l a t i n r 6 h r e  n i ch t  m e h r  e in-  

t aucht ,  und  d i e se  mit  1 bis  2 T r o p f e n  W a s s e r  abgespf i l t .  Dann  

wi rd  die Des t i l l a t ion  u n t e r b r o c h e n  u n d  de r  S / iu re f ibe r schuf l  

mit  L a u g e  zurf ick t i t r ie r t ,  

34-0'7 Teilstr. ~--- I ' 183 mg Chlorammon erford. 2'211 c~ ~ HC1 ~- 26"20io N 
33"26 ~ = 1 ' 1 5 5  ,> >, * 2'140 * , --~--~26"0, , 
2 7 " 4 7  >> ~-~-0'954 ~ , ~ 1 " 7 5 7  �9 ~, .~-~25"8~ * 
34'99 �9 --~-~1"215 ,> * ~ 2"283 �9 , -~--26"3~ 
36"86 ~ ~ 1 " 2 8 0  ~, �9 �9 2"389 ~ * ---~26"1~ 
3 9 " 7 7  �9 ~1"381  ,~ ~ �9 2'570 , * ~-~-26"1, , 

statt 26" 200/0. 

b )  B e s t i m m u n g  d e s  S t i c k s t o f f s  in  o r g a n i s c h e n  S u b -  

s t a n z e n  n a c h d e m V e r f a h r e n v o n K j e l d a h l .  

Zu  der  in e i n e m  P r o b i e r r S h r c h e n  be f ind l i chen  S u b s t a n z  

w u r d e  I cr~ 3 k o n z e n t r i e r t e  Schwefe l s / iu re ,  ein K S r n c h e n  K a l i u m -  

su l fa t  u n d  ein T r 5 p f c h e n  Q u e c k s i l b e r  g e g e b e n .  Dann  w u r d e  

das  s c h i e f  ges t e l l t e  P r o b i e r r S h r c h e n  in b e k a n n t e r  W e i s e  mi t  

e ine r  ge s t i e l t en  G l a s k u g e l  v e r s c h l o s s e n  und  so  l a n g  f iber  e ine r  

k l e inen  F t a m m e  erh i tz t ,  b is  d ie  F l f i s s igke i t  f a rb los  g e w o r d e n  

war ,  w a s  nie  l / inger  a ls  e ine  S t u n d e  daue r t e .  N a c h  dem 

A b k f i h l e n  w u r d e  de r  Inha l t  de s  R S h r c h e n s  in den  K o l b e n  

gespf i l t ,  f e rner  w u r d e n  v o r s i c h t i g  10 ctu ~ N a t r o n l a u g e  ( 1 : 6 ) ,  

ein K S r n c h e n  Z i n k  u n d  e in ige  T r o p f e n  N a t r i u m s u I f i d l S s u n g  

h inzuge f f ig t  u n d  wie  vo rh in  dest i l l ier t .  Da  de r  S t i cks to f fgeha l t  
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d e r  R e a g e n z i e n  n i c h t  v e r n a c h l ~ s s i g t  w e r d e n  d u r f f e ,  w u r d e  e r  

i n  e i n i g e n  b l i n d e n  P r o b e n  e r m i t t e l t  u n d  b e i  d e n  A n a l y s e n  

b e r t i c k s i c h t i g t ;  e r  b e t r u g  i m  M i t t e l  0 "  0 1 5  r n g .  

H a r n s t o f f .  

2 3 ' 2 4  T e i l s t r i c h e  ~ 0 " 8 0 7  m g  o r f o r d e r t e n  2" 6 7 5  c m  s HC1 ~ 4 6 " 4 o / o  N 

2 2 ' 2 3  >> ~--- 0 " 7 7 2  >> ~ 2 " 5 5 6  I> >> ~ 4 6 " 4  ~ >> 

2 1 " 9 5  ~ ~--- 0 " 7 6 2  7> ~ 2 " 5 3 5  >> >> ~ 4 6 " 6  >7 >> 

2 5 "  2 6  >> ~ - 0 " 8 7 7  ~ ~ 2 '  9 3 7  7> >> ~ 4 6 ' 9  >~ 

1 9 " 0 1  >> = 0 " 6 6 0  >> ~ 2 " 1 8 6  >> >> ~ - - - 4 6 " 4 ~  �9 

20' 22 ~ =0'702 >> >> 2" 330 >> ~ ~-46'5 ~ >> 

s t a t t  4 6 " 7 0 o / o  N.  

B e n z i d i n ,  

4 7 "  1 4  T e i l s t r i c h e  ~ 1 " 6 3 7  m g  e r f o r d e r t e n  I ' 7 6 4  r  H C I  ~ 15"  lO/o N 

5 i " 7 8  * : 1 " 7 9 8  ~ * 1 ' 9 3 4  >> >> = 1 5 " 1  >> 

5 3 " 6 5  >> ~ 1 " 8 6 3  ~, >> 2 " 0 3 3  ,~ ~ = 15"3~> 

5 0 " 0 8  >> -~- 1 ' 7 3 9  ~ >> 1 ' 8 8 3  >~ >> ~ 1 5 " 2  >> >> 

5 2 " 5 9  ~ = 1 " 8 2 6  >> ~ 1 " 9 7 2  ~ ~ = 1 5 ' i ~  >> 

5 0 " 3 1  ~ - ~  1 " 7 4 7  ~ ~ 1 " 8 7 9  >> ~ ~ 1 5 ' 1 ,  

s t a r t  1 5 " 2 2 O / o N .  

T h i o c a r b a n i l i d .  

4 6 '  14  T e i l s t r i c h e  ~--- i ' 6 0 2  m g  e r f o r d e r t e n  1 " 4 1 6  c m  s HC1 ~ 1 2 ' 4 O / o  N 

5 5 ' 3 8  ,> ~--- 1 " 9 2 3  >, >> 1 " 6 7 6  ~ >, = 1 2 ' 2  ~ >> 

5 4 "  3 2  ~ ~-~ 1 " 8 8 6  >~ ,> 1 " 5 9 7  >, ~ -~- 1 1 ' 9 > ,  

5 3 " 5 1  >> ~ 1 " 8 5 8  , >> 1 " 6 2 0  >~ ~ = 1 2 " 2 ~ ,  

5 1 " 7 5  >> ~ 1 " 7 9 7  ,, , 1 " 5 5 9  ~ >, --~ 1 2 " 1  >> 

5 0 '  4 6  ~ - ~  1 " 7 5 2  ~ >> 1 ' 5 2 2  , >, ~ 1 2 " 2 , >  

s t a r t  1 2 '  2 8  O]o N .  

S t r y c h n i n .  

5 3 ' 6 0  T e i l s t r i c h e  ~ 1 " 8 6 1  m g  e f f o r d e r t e n  1" 1 0 3  c m  s H C I  ~ 8 ' 3 o ] o  N 

5 6 " 8 5  * ~ 1 " 9 7 4  ~ ~ 1 ' 1 9 0  ~, >, = 8 " 4 > ~  * 

5 5 " 7 3  ~ ~--- 1 " 9 3 5  ~ ~ 1 ' 1 4 1  >~ >> =8'3>, 

5 2 " 1 3  ~ ~ 1 " 8 1 0  ~ >> 1 " 0 8 0  >, ~ - ~  8 ' 4  ~ , 

5 1 " 5 5  ~ ~ 1 " 7 9 0  , ,> 1 " 0 6 0  >> >> ~-~ 8 " 3  >> 

5 5 '  15  ~ ~ -  1 " 9 1 5  ~ ~ 1 ' 1 3 7  ~ ~ ~ 8 ' 3  >~ 

s t a r t  8 '  3 8  o/0 N .  

G u a n i d i n c a r b o n a t .  

14"  6 7  T e i l s t r i c h e  ~ 0"  5 0 9  m g  e r f o r d c r t e n  1 �9 6 9 0  c m  a H C I  ~ 4 6 '  5 O]o N 

2 1 " 0 1  �9 ~ 0 " 7 2 9  ~ ; 2 " 4 2 7  ~ ~ - - ~ 4 6 ' 6  >> 

2 1 ' 7 9  ~ ~ - - - 0 " 7 5 7  ~ ~ 2 " 5 t 4  ~ �9 ~ 4 6 " 5  �9 , 

s t a t t  4 6 ' 6 6 O ] o  N .  
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D i c y a n d i a m i d .  

1 6 -  0 1  T e i l s t r i c h e  ~--- 0 "  5 5 6  rag"  e r f o r d e r t e n  2 "  6 4 0  c ~  s H C 1  = 6 6  5 o/o N 

s t a r t  6 6 " 6 7 o [ o  N .  

II. Jodometr ie .  

Um den Einflufi des Hahnfettes auf die hier verwendete 
~/~0on. JodlSsung auszuschalten, wurde es durch einige Zeit 
mit einer JodlSsung yon gleicher Konzentration behandelt. Bei 
Einhaltung geeigneter Bedingungen (siehe T r e a d w e l l ,  II, 
p. 502) erfordert der Umschlag ungef~ihr 0"002 c m  ~ der ver- 
wendeten Fl~ssigkeiten; seine Empfindtichkeit ist, wie bekannt, 
yon der Qualit~it der St~irkelSsung abh/ingig. Als sehr gut 
brauchbar erwies sich die nach Z u l k o w s k i  ~ angefertigte 
wasserlSsliche St/irke. Uber die erreichbare Genauigkeit geben 
fo!gende Bestimmungen Auskunft: 

z. Titration von ~/10o n. Jodl6sung mit ~/10o n. ThiosulfatlSsung. 
2 '  7 7 5  cm s 1[~oo n .  J o d l S s u n g  e r f o r d e r t e n  2 ' 7 7 2  c i ~  ,3 ~ / loo  n .  T h i o s u l f a t I 6 s u n g  

2" 566 ~ ,, ,~ ,, ~ 2' 564 ~, , ~ ~, 

2 " 4 1 7  , , , ,5 , 2 " 4 1 9  ~> ~, ~ - 

2 "  7 6 8  ~ ~ >, , , 2 "  7 6 5  ~ , 75 

2. T i t r a t i o n  y o n  A r s e n t r i o x y d .  

Das dutch Umkrystallisieren aus Salzs~iure und darauf 
folgendes Sublimieren gereinigte Arsentrioxyd wurde in der 
>>Kugel<< in einigen Tropfen Lauge gelSst. Dann wurde mit 
Salzs~iare neutralisiert und einige Kubikzentimeter 5prozentige 
mit Kohlens/iure ges~ittigte NatriumbicarbonatlSsung zugegeben 
und titriert. Der dutch die vorhandene Salzmenge verursachte 
Mehrverbrauch 2 an JodISsung wurde durch einen blinden 
Versuch ermittelt und betrug 0" 006 cm 3, 

3 7 " 6 8  T e i l s t r i e h e  = 1 " 3 0 8  ~ e r f o r d e r t e n  2 " 6 3 0  o m  .~ J = 9 9 "  5 o/o A % O  a 

2 8 " 9 6  ,, : 1 " 0 0 6  ~, ), 2 ' 0 2 5  , ,~ = 9 9 ' 7  - ,, 

3 4 ' 1 3  ,~ = 1 ' 1 8 5  ,~ ~ 2 " 4 0 0  >, , , - ~ - 1 0 0 " 2 ) ,  ~, 

3 0 " 4 7  ,~ = 1 " 0 5 8  ,~ ,~ 2 ~ 1 2 9  ~5 ,5 ~ 9 9 " 6  ~ ~, 

35"30 , =1"226 ,~ 2'466 ~, ~,~ 99'6 ,, 

4 0 ' 8 5  ~ ~ 1 ' 4 1 8  , ~, 2 ' 8 7 4  ,~ , , ~ - ~ 1 0 0 " 3 ~  

1 Ber. d. Deutsch. chem. Ges., 13, 1 3 9 5  (1880). 

2 F r i e d h e i m u n d M e y e r ,  Z e i t s e h r .  f.  a r t o r g .  C h e m i e ,  1 , 4 0 7 .  
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III. F~llungsanalysen. 
U m  a u e h  fiir  d a s  G e b i e t  d e r  F t i l l u n g s a n a l y s e n  die  V e r -  

w e n d b a r k e i t  d e s  A p p a r a t e s  z u  pr t i fen ,  w u r d e n  C h l o r b e s t i m -  

m u n g e n  in C h l o r n a t r i u m  n a c h  d e m  V e r f a h r e n  y o n  V o l h a r d  

g e m a c h t .  

D a s  C h l o r n a t r i u m  w u r d e  in de r  ,>Kugel<, in w e n i g  W a s s e r  

g e l S s t  u n d  m i t  e i n e m  k l e i n e n  O b e r s c h u I 3  y o n  1/10o n, S i l b e r -  

n i t r a t l S s u n g  v e r s e t z t .  N a c h  Z u g a b e  y o n  e i n i g e n  T r o p f e n  m i t  

S a l p e t e r s t i u r e  v e r s e t z t e r  E i s e n a m m o n a l a u n l S s u n g  w u r d e  d e r  

121berschul3 m i t  1/soon. R h o d a n a m m o n i u m l S s u n g  z u r t i c k t i t r i e r t 2  

40.31 Teilstriche = 1 "400 rag NaC1 erford. 2'380 cm ~ AgNO a = 60"3O/o C1 
43"71 >> = 1 " 5 1 8  >> ~ ,> 2"595 >> , = 6 0 ' 6 ,  
41"25 ~ ~-1"432  ,) ~ ), 2"449 ,~ )~ ~60"6~)  ,, 
45 '98 ,, ~--- 1"597 ~> ~ ,> 2 '72 l  ,~ ,, ~ 6 0 ' 4 ~  ,, 

start 60'66O]o C1. 

E s  v e r s t e h t  s i c h  y o n  se lbs t ,  daft d a m i t  a u c h  d ie  B e s t i m m u n g  

y o n  H a l o g e n  in o r g a n i s c h e n  S u b s t a n z e n  e r m S g l i c h t  ist. ~ 

D u r c h  alas V o r s t e h e n d e  g l a u b e  i ch  g e z e i g t  z u  h a b e n ,  daft 

k e i n  p r i n z i p i e l l e s  H i n d e r n i s  b e s t e h t ,  d ie  M e t h o d e n  de r  M a l l  

a n a l y s e  a u f  S u b s t a n z m e n g e n  a n z u w e n d e n ,  d e r e n  GrSISe 

w e s e n t l i c h  d u r c h  d e n  W t i g u n g s b e r e i c h  d e r  N e r n s t ' s c h e n  M i k r o -  

w a g e  g e g e b e n  ist. 

1 In dem soeben erschienenen Heft der Berichte der Deutsch. chem. Ges. 
(43, 2613) teilt E. E b l e r  mit, dati er mit 1]~oon. SilbernitratlSsung und mit 
Hilfe einer Biirette, die es gestattet, 1[10o cmS abzulesen, Titrationen yon 
Bariumazid nach der Methode yon G a y - L u s s a c  ausgefiihrt habe. 

2 Emich  und D o n a u ,  1. c. 


