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Ein Beitrag zur quantitativen 
von 

F. Emich. 

Mikroanalyse 

Aus dem Laboratorium fiir allgemeine Chemie an der k. k. Teehnischen 

Hochschule Graz. 

(Mit 9 Textfiguren.) 

(Vorgelegt  in der Si tzung am 11. Feb r ua r  1915.) 

An einem wissenschaftlichen Instrument die Grenze der 
Leistungsffihigkeit zu ermitteln, ist bekanntlich in zweifacher 
Hinsicht wichtig: in theoretischer, weil es dadurch in voll- 
kommener Weise gekennzeichnet wird, und in praktischer, 
weil man die Ansprtiche danach einrichtet. Es schien mir des- 
halb wtinschenswert, festzustellen, inwieweit die N e rn s t 's c h e 
M i k r o w a g e ,  die bekanntlich schon mehrfach zu quantitativen 
Bestimmungen herangezogen worden ist, noch verfeinerungs- 
f/ihig sei und welche maximale Leistungsf/ihigkeit man bei 
ihr erreichen kSnne, ohne Apparat und Arbeitsweise allzu 
verwickelt  zu gestalten. 

ErmSglicht wurde diese Untersuchung durch die Muni- 
fizenz der Kaiserlichen Akademie der Wissenschaften, welche 
mir zum gedachten Zweck eine namhafte Untersttitzung aus 
den Ertr~gnissen des Scholz-Legates gew/ihrte. Hierftir sei 
auch an dieser Stelle tiefempfundener Dank ausgesprochen. 

l~ber die Frage, ob der Chemiker noch eine Verfeinerung 
seiner Wagen, d. h. eine weitere Verminderung der Substanz- 
mengen bei der Analyse anstreben soll, kann man vielleicht 
verschieden denken. Streng genommen kSnnen diese Mengen 
niemals klein genug sein, da sie ja bei der Untersuchung in 
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den meisten F~illen geopfert werden mtissen. Mitunter geht 

auf solche Weise sogar das gesamte kostbare Material ver- 

lorenI Und doch h~itte der Forscher die Pflicht, yon jeder 

neuen Substanz,  d e r e n ' N a t u r  es zul/ifit, einen Teil ftir etwa 

notwendige Nachprtifungen aufzubewahren.  1 Aber man kann 

dem entgegenhalten, daft seit Einffihrung der Nernstwage und 

der yon K u h l m a n n  (Hamburg) gebauten ,,mikrochemischen<, 

Analysenwage  2 bekanntlich sehr viele Best immungen mit einem 

Materialaufwand yon wenigen Zentigrammen oder selbst Milli- 

grammen ausgeffihrt werden kSnnen und dal~ der Fall eines 

vSlligen Substanzverbrauches  namentlich bei organischem 

Arbeiten infolge zunehmender  Einffihrung der Pregl 'schen 

Methoden" nicht mehr vorkommen sollte. 

Auch abgesehen von irgendeinem anderen Gesichts- 

punkt  schien es mir interessant, zu untersuchen,  ob die bisher 

in den meisten F~illen erreichte, eben angeffihrte Minimalmenge 

an Analysenmaterial  nicht wesentlich vermindert werden kSnnte. 

Freilich kam flit den gedachten Schritt zun~ichst nut e ine  Art 

yon Bestimmungen in Betracht: da sich n/imlich das Mani- 

pulieren mit Fliissigkeiten wegen des zunehmenden Einflusses 

yon TropfengrSi3e und rascher Verdunstung verbietet und da 

Absorptionsapparate zufolge ihres grotgen Gewichtes aus- 

scheiden, so war  ich auf die R i i eks t andsbes t immungen  an- 

gewiesen, deren leichte Durchftihrbarkeit un t e r  Zuhilfenahme 

der Nernstwage, wie bekannt, namentlich schon' in den Unter- 

suchungen  von N e r n s t  und R i e s e n f e l d  ~ und yon O. Br i l l  5 

gezeigt worden ist. 

Der Grund, weshalb ich die Modelle bevorzugte, welehe sich yore 
urspriinglichen Typ der Nernstwage nicht allzu sehr unterscheiden, liegt in 
der Bequemlichkeit der Arbeitsweise: man hlingt das Objekt ein, ltist die 
Arretierung und liest den Stand des Zeigers ab. Ein Evakuieren wie bei der 

1 Das Ideal wiire nat~irlich eine internationale Zentralstelle, an die jeder 
Forscher eine bestimmte Menge, z. B. wenigstens 10 rag, yon jeder neu ent- 
deckten Substanz abzugeben hiitte. 

Vgl. Berl. Ber., 43, p. 29 (1910). 
3 Abderhalden, Biochem. Arbeitsmethoden, V, 1307. 

Berl. Ber., 36, 2086 (1903). 
5 Berl. Bet., 38, 140 (1905). 
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berfihmten Wage yon S t e e l e  und Gran t  1 ist ebensowenig erforderlich wie 
die Benutzung der Spiegelablesung bei dem Brill'schen Instrument.~ Auch 
kann man die Wage in jedem Laboratorium aufstellen, da ihre wesentlichen 
Teile yon siiurehaltiger Luft nicht angegriffen werden. 

Eine Revision der Leistungsfahigkeitsgrenze der Nernstwage schien mir 
auch deshalb wiinschenswert, well die Erfahrungen yon Br i l l .  auf welche 
wit eben Bezug genommen haben, eine Nernstwage yon 0"0001 mg Empfind- 
lichkeit betreffen, wiihrend nach der Untersuchung yon S t e e l e  und G r a n t 8  
die Grenze der Leistungsfiihigkeit schon bei 0"001 ~ g  liegen soil. Der Gegen- 
sat~ ist aber vielleicht kleiner, als er im ersten Augenblick erscheint, da man 
beriicksichtigen mul~, dat3 die Wage der genannten englischen Forscher a u c h  
w i ih r end  gr6 t~ere r  Z e i t a b s c h n i t t e  keineVeriinderung der Nullage auf- 
weisen durfte, eine Forderung, welche bei Mikroanalysen kaum in Betracht 
kommt, da dieselben in der Regel nut Bruchteile einer Stunde beanspruchen. 
~brigens wird im folgenden gezeigt werden, wie man den Einflufl der Null- 
punktsschwankungen ausschalten kann 

Es schien mir notwendig, die Darstellung so zu gestalten, dat3 der- 
jenige, welcher derartige Bestimmungen vornehmen will, in den Stand gesetzt 
ist. sich die notwendigen Behelfe unter seiner Aufsicht zusammenstellen zu 
lassen. Dieser Umstand mag die Ausffihrlichkeit der Mitteilung entschuldigen. 

I, Einige Bemerkungen fiber die gew6hnliohe 
Nernstwage. Empflndliohkeit 0" 003 mg, 

Die  in m e i n e m  I n s t i t u t  in G e b r a u c h  b e f i n d l i c h e n  N e r n s t -  

w a g e n  g e r i n g e r e r  E m p f i n d l i c h k e i t  h a b e n  im  L a u f e  d e r  J a h r e  

e i n i g e  A b / i n d e r u n g e n  e r f ah ren ,  tibet" d ie  t e i l w e i s e  s c h o n  an  

a n d e r e n  S t e l l e n  ~ b e r i c h t e t  w o r d e n  ist. U m  e in  k l a r e s  Bi ld  v o n  

d e r  j e t z i g e n  G e s t a l t  d e s  I n s t r u m e n t e s  z u  g e b e n ,  s c h e i n t  e s  

m i r  a n g e b r a c h t ,  e ine  z u s a m m e n f a s s e n d e  B e s c h r e i b u n g  f o l g e n  z u  

l a s s en .  D a b e i  gi l t  m a n c h e s  a u c h  ftir  die  s p / i t e r  z u  b e s c h r e i -  

b e n d e n  f e i n e r e n  W a g e n ,  w e l c h e  d e n  H a u p t g e g e n s t a n d  d e r  

v o r l i e g e n d e n  M i t t e i ! u n g  a u s m a c h e n  u n d  w e l c h e  w o h l  k a u m  

z u s t a n d e  g e k o m m e n  w/ i r en ,  w e n n  w i r  u n s  n i c h t  v o r h e r  m i t  

1 Proceedings of the Chem. Soc. (London), A. 82, 580; die Wage zeigt 
bekanntlich schon ein paar Millionstel Milligramm an. 

Naturforscherversammlung Salzburg. 
3 L . c .  
4 E m i c h ,  Lehrbuch der Mikrochemie (Wiesbaden 1911), p. 13; D o n a u ,  

Monatsheffe fiir Chemie, 32, 1115, oder diese Sitzungsberichte, CXX, Abt. IIb, 
Okt. f911; Do nau ,  Arbeitsmethoden der Mikrochemie, p. 38, Stuttgart. 
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d e n  w e n i g e r  e m p f i n d l i c h e n  M o d e l l e n  e n t s p r e c h e n d  b e f a l g t  

h ~ t t e n .  N o c h  n i c h t  p u b l i z i e r t e  N e u e r u n g e n  s i n d  m i t  e i n e m  

S t e r n c h e n  b e z e i c h n e t .  

a) D a s  G e h ~ i u s e  

ist der bekannte Glaskasten mit Metallrahmen und Schieferbodenplatte. Die 
Fugen (auch beim Ttirchen, das man nicht mehr benStigt) werden mittels 
Mennigkitt* gedichtet. In der rechten Seitenwand ist eine kreisrunde Offnung 
eingeschnitten, welche sich durch eine gefettete Glasplatte mit Korkgriff 
(,,Glasschieber,,) verschliet3en liit~t. Hier werden die zu wiigenden Objekte 
mittels eines langstieligen MetallSffels eingeffihrt. Das Gehiiuse kann gleich 
einer Glocke yon der Bodenplatte abgehoben werden. Um dies bei einem 
~ilteren Modell in einfacher Weise  zu erreichen, werden die KSpfe der vier 
Schrauben entfernt, mit welchen das Gehiiuse mit der Bodenplatte verbunden 
ist. Die Schrauben dienen jetzt  nur  mehr als Fiihrungsstifte. Auch bestreicht 
man den unteren Rand des Gehiiuses mit Vaselin, wenn der Innenraum etwa 
mittels Chlorcalcium getrocknet werden soll. 

Das Geh~iuse wird mittels einer federnden Schraubenvorrichtung ~ (Ab- 
bildung unten beim Modell ~>A~) an einer Marmorplatte fixiert, die auf eisernen 
Konsolen ruht.1 Um das Eindringen yon Wiirmestrahlen abzuhalten, haben 
wir fiber das Glasgehiiuse hiiufig noch ein K~%tchen aus Pappe gesttilpt ~, 
welches vor und hinter der Skala, vor und hinter dem Wiigesch~ilchen und 
rechts vom Glasschieber entsprechende Ausnehmungen besitzt. 

Uber den 

b) B a l k e n  

glaube ich mich kurz fassen zu sollen, da Dr. D o n a u  mit einer Neu- 
konstruktion besch~iftigt ist, die sich hoffentlich bewiihren und den bisherigen 
Balken mSglicherweise verddtngen wird. 9 Bemerkt sei. dal~ ich mit gutem 
Erfolg den Glasba lken  nach dem Vorgang yon S t e e l e  und G r a n t  durch 
einen Q u a r z b a l k e n  ersetzt habe. Man kann dann den Quarzfaden% welcher 
an Stelle des Wollastondrahtes zum Aufh~ngen der Last dient, unmittelbar 
mit dem Balken verschmelzen;3 dariiber folgt unten bei ModeI1 A das N~here. 

1 StRrkere Erschiitterungen, wie sie in verkehrsreichen Stiidten an den 
Gebiiuden vorkommen, stSren natiirlich das Arbeiten Man hilft sich, indem 
man die Wage z. B. auf ein Brett stellt, welches, links und rechts mit je 
10 t~g- belastet, auf vier Gummistopfen ruht. Da es bei derartigen Aufstellungen 
nattirlich in erster Linie darauf ankommt, dal~ sich in dem betreffenden System 
keine synchronen Schwingungen (mit den Schwingungen der Mauern etc.) ein- 
stellen, ist man unter Umstiinden natiirlich auf liingeres Probieren angewiesen.  

2 Vgl. die folgende Mitteilung. 
3 Eine Annehmlichkeit fiir den Arbeitenden bietet die Eigenschaft  diinner 

Quarzstiibchen, dag sie in der rauschenden Bunsenflamme eben welch werden. 
Siehe Job. W a l t e r ,  Chem. Zentralbl., 1913, II, p. 1. 
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lm tibrigen hat sich k~iufliches Selen  ~ als Kitt bewiihrt. Es ist geni.igend 
fest und bestiindig, haftet an (31as, Quarz und an diinnen Metalldr~ihten und 
zieht keine Feuchtigkeit an. Dadurch unterscheidet es sich vorteilhaft von 
den bisher angewandten Materialien, wie Wasserglas, Zelluloidkitt und Schel- 
lack. Auch kann es nStigenfalls leieht durch Erhitzen vertrieben werden, ohne 
einen nennenswerten Rfiekstand zu hinterlassen. 

Endlieh sei noch bemerkt, datI es sich als vorteilhaft herausgestellt hat, 
den Quarzfaden, weleher den Balken tr~.gt, nieht zu spannen ~, sondern vor 
dem Ankitten nur lose auf die betreffende Metallgabel aufzulegen. Man ver- 
meidet auf diese Weise die anseheinend durch die To r s ion  hervorgerufenen 
Unregelmiitligkeiten, fiber welehe S tee le  und Grant  klagen. 

Der Balken wurde gewShnlich so justiert, daft 5 bis 7 rag" Ubergewicht 
einen Aussehlag fiber die ganze, 200teilige Skala hervorbrachten. 

c) Ablesungsvorrichtung und Skala. 

Z u r  A b l e s u n g  b e n u t z e  ich an  Ste l le  des  fr t iher  1 an-  

g e g e b e n e n  F e r n r o h r e s  j e t z t  a u s s c h l i e N i c h  ein , , A b l e s e m i k r o -  

s k o p  f t i r  N e r n s t w a g e n ~ , ,  da s  yon der  Zei lYschen W e r k -  

st t i t te  g e b a u t  wird .  2 ~Da S k a l a  und  Z e i g e r  de r  W a g e  in 

v e r s c h i e d e n e n  E b e n e n  l iegen,  so muBte  e ine  b e s o n d e r e  An-  

o r d n u n g  ge t rof fen  w e r d e n ,  die es e rmSgl ich t ,  b e i d e  g l e i ch -  

zei t ig ,  d. h. ohne  A n d e r u n g  der  E i n s t e l l u n g  u n d  in g l e i c h e r  

VergrSf3erung  a u f  die im O k u l a r  be f ind l i che  M i k r o m e t e r s k a l a  

z u  p ro j i z ie ren .  D e m  l e t z t g e n a n n t e n  Z w e c k e  d i en t  e ine  Objek t iv -  

b lende ,  w e l c h e  s i ch  in d e m  h i n t e r e n  B r e n n p u n k t  (d. h. im 

I n n e r n  des  T u b u s )  bef inde t  und  w e l c h e  das  S y s t e m  nach  der  

O b j e k t s e i t e  hin t e l e z e n t r i s c h  mach t .  3 Die ( ) f fnung d ie se r  B lende  

i s t  so b e m e s s e n ,  dal3 S k a l a  u n d  Z e i g e r  be i  e ine r  mi t t l e r en  E in-  

s t e l l u n g  noch  s c h a r f  a u f  de r  S k a l a  des  O k u l a r m i k r o m e t e r s  

e r s c h e i n e n .  Die  B r e n n w e i t e  des  O b j e k t i v s  und  die  T u b u s -  

1/inge s ind  so gewRhl t ,  dab  ein Te i l  de r  S k a l a  de r  M i k r o w a g e  

d u r c h  das  M i k r o s k o p  g e s e h e n  zehn  Te i l e  des  O k u l a r m i k r o -  

m e t e r s  deckt .  Die S t e l l u n g  des  Z e i g e r s  k a n n  d a h e r  bis  a u f  

d e n  z e h n t e n  Te i l  e ines  In te rva l l s  de r  M i k r o w a g e n s k a l a  abge -  

l e s e n  we rden ,  Z w a n z i g s t e l  l a s s e n  s ieh  n o c h  b e q u e m  sch~i tzen. ,  

1 Lehrbuch der Mikrochemie, p. 13. 
2 Der unter Anfiihrungszeiehen stehende Text wurde mir von den Z ei13- 

werken  freundlichst zur Verftigung gestellt, Dassclbe gilt weiter unten. 
3 Vgl. Abbe,  Ges. Abhandlungen, I, 168, Jena 1904. 
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Das Stativ, das das Mikroskop tr~igt, besitzt etwa die in meinem Lehr- 
buehl  angegebene Gestalt, jedoeh mit der ANinderung, datl die vertikale 
Stativstange mit der Bodenplatte der Nernstwage fix verbunden ist*. Am 
zweekmiit3igsten ist es, die Platte gegen den Beobachter zu entspreehend zu 
vergrSl3ern, eventuell kann man auch einen ~-geformten Messingbiigel ar~ 
die Bodenplatte ansebrauben, der in seinem mittleren Tell die Stativsiiule 
triigt. Die Anordnung iihnelt der des Modells B, von dem welter unten eine 
Photographie zu sehen ist. 

Endlieh mug man dafiir sorgen, dat~ die Lage, die alas Mikroskop der 
Skala gegeniiber einnimmt, immer wiederhergestellt werden kann, falls etwa 
eine zufiillige .~nderung eingetreten sein sollte. Man kann zu diesem Zweek 
z. B. einen Anschlag an der Stativsiiule anbringen, der so gestellt wird, datl 
er die Bewegung des Mikroskops einseitig begrenzt. In dieser Grenzstellung 
muff immer ein und derselbe Teilstrieh des Okularmikrometers mit einem 
bestimmten Teilstrieh der Mikrowagenskala koinzidieren. 

An Stelle der riiekwiirts spiegelnd versilberten Skala benutze ich jetzt 
eine d u r e h s i e h t i g e  Ska la* ;  ihre Beleuchtung wird durch einen Spiegel 
vermittelt, der sich hinter der Wage befindet. Das Niihere hieriiber ist gleich- 
falls unten bei Modell *A, und >,B- angegeben. 

II. Uber hoehempfindliohe Nernstwagen. 

a) Modell A, Empfindlichkeit 0"0001 ~ g .  

1. V o r b e m e r k u n g :  Versucht man bei der gewShntichen 
Nernstwage die Empfindlichkeit durch Verlegung des Balken- 
schwerpunktes zu steigern, so wird dadurch kein Vorteil er- 
reicht, da die Inkonstanz der Nullage eine W/igung auf weniger 
als ein Mikrogramm = 0" 001 mg - -  1 7 ~ kaum mSglich macht3 
Das  s t 6 r e n d e  M o m e n t  s ind  dabe i  ~ h a u p t s ~ i c h l i c h  die 
Luftstriimungen im Innern  des  Geh~iuses .  Man kann sich 
hiervon leicht tiberzeugen, wenn man die Wage einseitig er- 
w/irmt: Ann~herung des Beobachters, Anztinden einer Flamme 
oder elektrischen Lampe oder gar eine Bertihrung des Ge- 

1 L . c .  
2 Vgl. z. B. K. S c h e e l ,  Die Naturwissenschaften, I, 921 (1913). 

Dadurch, daft man jede Wiigung zwischen zwei Nullpunktsbestim- 
mungen einsehaltet, kann man in miihsamer Weise wohl Wiigungen bis auf 
etwa 0 '3  ~" ausftihren. 

Wie ich auf der Naturforscherversammlung Wien hervorgehoben habe, 
vgl. Verhandlungen, 2. Tell, 1. Hiilffe, p. 277. 
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h/iuses mit der Hand bringen starke Verschiebunger~ der Ruhe- 
lage hervor. Auch der Betrieb der Zimmerheizung spiegelt sich 
unter Umst/inden in den Bewegungen des Zeigers ab. 1 Wie 
O. Bri l l  2 kfirzlich mitteilte, haben ihn bereits vor 1/ingerer 
Zeit /ihnliche Erw/igungen veranlal3t, die oben erw/ihnte ver- 
feinerte Nernstwage zu konstruieren, doch ist deren Be- 
schreibung bisher, ,  d. h. innerhalb ft~nf Jahren, nicht er- 
schienen. Auch S t e e l e  und G r a n t  8 mfissen eine derartige 
Erfahrung gemacht haben, denn sie bemerken ausdrficklich, 
daft man die Lichtquelle (Nernstlampe), welche die Able- 
sung vermittelte, nut ganz kurze Zeit wirken lassen durfte; 
ftir gewShnlich Wurde die Lampe mittels eines Schirms 
abgeblendet. Aus diesen Grfinden haben die erw/ihnten 
englischen Forscher das Glasgeh/~use durch ein Meta l l -  
g e h / i u s e  e r s e t z t  und  d a s s e l b e  so k le in  als  mSg- 
lich gew/ihl t .  Es schien sehr naheliegend, diese Erfah- 
rungen auch auf die Nernstwagen z u  fibertragen und da- 
nach ergab sich die folgende Konstruktion, bei der gegen- 
fiber der ursprfinglichen Nernstwage vor allem die Ab- 
~inderung ins Auge fiillt, dab an Stelle des gebogenen ein 
ann/ihernd g e r a d e r  Balken zur Anwendung gelangt. Man 
erspart dadurch an Raum und bringt auch mehr Symmetrie 
in das System. 

2. Die Wage .  Auf einer Schieferplatte A (Fig. 1) yon 
20 c m  L/inge und Breite ist eine 5 c m  hohe S~iule B ange- 
bracht, welche in der fiblichen Weise, d. h. auf einem hori- 
zontalen Quarzfaden E ,  den B a l k e n  C tr~igt und welche auch 
die Arretierungsvorrichtung D beherbergt. Der Balken ist aus 
einem Quarzst/ibchen von 0"4 m m  Dicke und zirka 10 c m  

L~inge verfertigt, dessen linkes Ende zu einer feinen Spitze, 

1 Mit dem yon Prof. P r e g l  (freundliehe Privatmitteilung) fiir die Kuhl- 
mannwage empfohlenen Li i f t en  des Gehiiuses habe ich bei den Nernstwagen 
gleichfalls gute Erfahrungen gemacht. Namentlich vor Beginn einer Versuchs- 
reihe empfiehlt es sich, den Gehiiuseschuber (siehe unten) einige Minuten lang 
often zu lassen. 

2 Naturforscherversammlung Wien, 1. e. 

3 L . c .  
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d e m  Z e i g e r ,  a u s g e z o g e n  w i rd .  1 E t w a s  m e h r  g e g e n  die  Mi t re  

z u  b e f i n d e t  s i c h  d e r  m i t  S e l e n  a u f g e k i t t e t e  P l a t i n r e i t e r  F, d e r  

d a s  G e w i c h t  d e r  l i n k e n  B a l k e n h / i l f t e  e n t s p r e c h e n d  v e r g r b B e r t  

u n d  d e n  S c h w e r p u n k t  t i e fe r  leg t .  2 D a s  G e w i c h t  des  so  ad -  

j u s t i e r t e n  B a l k e n s  b e t r ~ g t  e t w a s  m e h r  a ls  50  rag. A m  r e c h t e n  

E n d e  d e s  B a l k e n s  s e h e n  w i r  e in  H~ikchen  a u s  Q u a r z g l a s ,  

w e l c h e s  an  e i n e m  Q u a r z f a d e n  h/ ingt .  

Dieses Gehiinge, welches yon S t e e l e  und G r a n t  bei ihrer feinen 
Wage eingefiihrt wurde, ist nieht schwer herzustellen, wenn man (vgl. die 

Fig. I. 

Nebenfigur) das Balkenende mit einer sehr kleinen Sauerstoffstichflamme 
erhitzt, dann das vorbereitete O~uarzh~ikchen ansetzt und den Faden 
in der L~ingsrichtung der Flamme an deren Rand auszieht. Naeh einigem 
Probieren wird man den Faden in geniigender Feinheit (unter 0"005 ram) 
erhalten. An der Art, wie das Hiikchen bei leiehtem seitlizhen Stofi tanzt 
und sich dreht, erkennt man die richtige Fadenst~irke auch mit unbewaff- 
netem Auge. 

1 Bequemer ist es, den Zeiger, einen Quarzfaden, etwa auf eine am 
Balken angebrachte Nase und auf das mittlere Selenkliimpchen aufzulegen 
und daselbst so wie an der Nase anzukitten. 

2 Zu gleiehem Zwecke kann man auch nStigenfalls den Balken ein 
wenig nach abwiirts biegen. 
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Wichtig ist, daft der dfinne Teil des Quarzfadens m~Sglichst nahe an 
der Anschmelzstelle beginnt. 

Die S k a l a  ist auf  Glas (G) graviert; 1 sie umfal3t etwa 
60 Teilstriche zu etwa 1/,mm. Der Weft  der einzelnen Inter~ 
valle mul3 mittels des Mikroskops ausgemessen werden, wenig- 
stens wiesen zwei yon renommierten Firmen bezogene Skalen 
nicht die gentigende Genauigkeit  auf, um unmittelbar verwendet  
werden zu k6nnen. Die Glasskala wird yon einer einfachen Vor- 
richtung getragen, welche eine Verschiebung nach allen in Be- 
tracht kommenden Richtungen gestattet; zwei Kugelgelenke H 
auf einem verschiebbaren Messingstift erf~llen diesen Zweck. 

Das Geh/iuse o r ist aus dfinnem Kupferblech verfertigt 
und am unteren Rand mit einem eben geschliffenen Metall- 
rahmen K verl6tet, so dal3 man es nach dem Einfetten dicht 
auf  die Schieferplatte aufsetzen kann. Die Schraube L erm/Sg- 

l i ch t  (nach S t e e l e  und G r a n t )  das stol3freie Abheben. Das 
Geh/iuse besitzt mehrere Offnungen in den W/inden: zwei 
einander gegentiberliegende Fenster erm6glichen das Anvisieren 
und die Beleuchtung der Skala; sie befinden sich in der Vorder-, 
beziehungsweise  R~ckwand (in der Zeichnung ist nur das r~ck- 
w/irtige bei M punktiert angedeutet). Zum Verschlul3 dient beim 
vorderen  Fenster  ein entsprechend grol3es (40X 20 ram) ,,Deck- 
gl/ischen% beim r(ickw/irtigen eventuell ein Objekttr/iger, welche 
beide mittels Kanadabalsam am Metall festgeklebt werden. Ein 
drittes Fenster  N (rechts rfickwgrts) dient zur Beleuchtung des 
einzuh/ingenden Sch/ilchens, eine vierte Offnung O zum Ein- 
ft~hren und Herausnehmen  desselben. Diese letztere 0f fnung 
kann mittels eines aufgeschliffenen, nach oben verschiebbaren 
Deckels P verschlossen werden. (Damit er im gehobenen Zu- 
stand nicht yon selbst herabgleitet, kann man ihn zwischen 
kleinen Schienen f{ihren und mit einer passenden Nase ver- 
sehen, die sich beim Hochstand auf  die eine Schiene legt 
oder dgl.) Der Schieber  P tr/igt einen Korkgriff O. Die Dimen- 
sionen des Geh/iuses sind: L/inge 12 cm, Breite 41/2 c~,  HShe 
8 cm. Mittels zweier Schraubenklemmen kann es auf  der 
Platte A fixiert werden. 

1 Nicht geiitzt, wie beim gewShnlichen Modell. 
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Zur  Beleuchtung von Skala und Arbeitssch/ilchen dienen 

auch noch zwei  oder drei Spiegel:  d e r  eine befindet sich hinter 

dem Fenster  M, der zweite  (und dritte) in der N/ihe der Off- 
nungen  N und O; auf  der Photographie Fig. 4 ist deutlichkeits- 

halber nur ein einziger Spiegel zu sehen. Als Lichtquelle dient  

Tages l icht  oder eine mat te  elektrische (z. B. Osram-)  Lampe  
mit emailliertem Schirm. 

Mittels der Vorr ichtung R ist das Ins t rument  an der 

Konsolplatte S befestigt 1 (vgl. oben). Doch ist zu bemerken,  
daft sich R in Wirklichkeit  e twa in der M i t t e  der Schiefer- 

platte befindet und nicht, wie in der Figur gezeichnet ,  seitlich. 

Fig. 2. 

Zum Trocknen  des Innenraumes  dient ~tzkal i ,  zur Ver- 

meidung der Ansammlung  elektrischer Ladungen  etwas Pech- 
blende. 

3. Als Gef~il~e ftir die quanti tat iven Bes t immungen  ver-  
wende  ich kleine Platintiegel mit  angeschweif t tem Bt]gel, die 

in folgender Wei se  nach dem yon Dr. D o n a u  2 angegebenen  
Verfahren leicht herzuste l len sind. Man schl/igt aus Platin- 

folie yon 0"008 m m  Dicke ein lochfreies, kre is rundes  Scheib- 
chen von 8 m m  Durchmesse r  aus und schweit3t einen Draht  

von 0"1 m m  Dicke und 2 bis 2' /2 c m  L~inge an zwei dia- 
metral gegent iberl iegenden Stellen an (Fig. 2, I). Hierauf  prefit 

1 Diese Befestigungsvorrichtung bringe ich seit ]ahren bei s?imtlichen 
Analysenwagen an, da sie sicheren Schutz gegen die Verschiebung der 
Instrumente gewiihrt und mir namenttich bei den leichteren Geh~iusen fast 
unentbehrlich scheint. 

2 Monatsheffe fi.ir Chemie, 32, al (1911), oder diese Sitzungsber., CXIX, 
Abt. IIb, Okt. 1910. 



~uantitative Mikroanalyse. 417 

man z. B. mittels eines Glass tabes  als Stempel  und mittels 
eines Kautschukpf ropfens  als Unterlage ein Sch/ilchen von 

4 m m  Durchmesse r  und 2 m m  HShe (II) und biegt schlieNich 

den Draht  in der en tsprechenden  Weise  (III). Als D e c k e l  
dient ein Scheibchen aus 0"0025 ~ m  starker  Folie, das durch 

eine /ihnliche Prel3operation die Gestalt eines Platintiegel- 
deckels erhalten hat (III). Diese Gef/il3e sollen im folgenden 
als ,~Arbeitssehiilehem, bezeichnei  werden. In analoger  Weise  

fertigt man sich ein T a r i e r s t t i c k  an, welches  zur  Kontrolle 

der Nullage dient. Die einzelnen Teile sind gleichfalls ver-  
schweil3t, an Gestalt  und GrSfie /ihnelt es dem A r b e i t s -  

sch/ilchen, damit es dutch etwaige Luf ts t rSmungen in mSg- 
lichst identischer Weise  beeinflui3t werde. Dieses Tar iers t f ick 

(IV) wird im folgenden als , ,Kontrol lsehi i lehen, ,  aufgeffihrt. 
Zweckm/il3ig ist es, zwei  Kontrollsch/ilchen zu benutzen,  eines 

zum st/indigen Gebrauch  und eines zu zei tweiser  Oberpriifung. 
Ihr Gewicht  betrage, gleich dem des Arbeitssch/ilchens, e twa  

15 ~g.1 
Die J u s t i e r u n g  dieser Sch/ilchen nimmt anfangs z iem- 

lich viel Zeit in Anspruch,  bald aber  erhRlt das Auge die not- 

wendige  l )bung.  Beim ersten Sch/ilchen ist man nattirlich auf  

das Probieren an der Mikrowage angewiesen.  Zweckm/iBig ist 
es, an das Quarzh/ ikchen (am rechten Balkenende)  zun/ichst  
ein Plat indrahth/ ikchen anzuh/ ingen,  man hat dann ein Sttick 

mehr, an dem sich Gewichts / inderungen vo rnehmen  lassen 
(siehe iibrigens den Abschnit t  >>Eichung,,). Die wei teren Sch/il- 

chen werden  zuers t  auf  einer 0"01 m g  angebenden  Analysen-  

wage  austariert ,  indem man entweder  Folie hinzuftigt, die 
dann sp/iter angeschweil3t wird, oder mittels der Schere ab- 

schneider. Dann erst  erfolgt, wenn  n6tig, die J t ls t ierung mittels  
der Mikrowage.  Ist das Seh/ilchen um einige Mikrogramm zu  
schwer,  so gltiht man es eine Zeit lang (siehe unten) im Rande 

der Bunsenf lamme,  ist es hingegen um weniges  zu leicht, so 

1 Das Gewicht des Kontrollschiilchens wird am beslen so bemessen, 
dat3 die Wage beim Senken der Arretierung nut unbedeutende Schwingungen 
ausfiihrt, wodurch man unter Umstiinden an Zeit spart. Das Gewieht des 
ArbeitssehNchens hingegen soll natiirlich m6glichst dem Anfangspunkt des 
brauchbaren Teiles der Skala entsprechen. 
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bringt man einen Tropfen verdfinnte PlatinchloridlSsung darauf, 
dampft ab und glfiht einen Augenblick kr/iftig. Da die Sch/il- 
chen bei der Reinigung fast stets an Gewicht  verlieren, kommt 
die letztere Notwendigkei t  ziemlich oft vor (siehe unten). 
Jedenfalls gehSren ein paar gut justierte Sch/ilchen zum un- 
entbehr l ichen Inventar der Wage. 

4. Das A b l e s e m i k r o s k o p  ist im wesentl ichen das oben 
erw~hnte, nur wurde es zum Zwecke der genaueren  Ablesung 
mit einem O k u l a r s c h r a u b e n m i k r o m e t e r  ausgestat tet  und 
yon den Zeii3werken auf Grund weiterer Versuche folgender- 
maflen umge~.ndert: ~ ~,Da das abzubildende Objekt aus einer 
Tei lung und einem dfinnen zylindrischen Zeiger besteht, so 
gentigt es, wenn die abbildenden Strahlenkegel nur  in e i n e m  
Azimut - -  senkrecht  zu dem Zeiger - -  genfigend stark tele- 
zentrisch abgeblendet werden.  Man erzielt dies dadurch, dab 
man die kreisf6rmige Blende  im hinteren Brennpunkt  des 
Objektivs durch einen S p a r  ersetzt, dessen Breite dem Durch- 
messer  der runden Blende gleich ist. Man erzielt dadurch - -  
passende Beleuchtung vorausgesetz t  - -  eine betr/ichtliehe 
Steigerung der Helligkeit. Dieser Vorteil wird allerdings 
dadurch erkauft, daB, wenn das Mikroskop z. B. auf eine 
zwischen Zeiger und Tei lung in der Mitte liegende Ebene 
eingestellt wird, wohl die R/inder des Zeigers und der Striche 
ausreichend scharf  auf die Tei lung des Okularmikrometers  
projiziert werden, abet  nicht mehr deren Enden.  Ffir das 
Ablesen der Zeigerstellung ist das aber belanglos. 

Zeiger und Striche heben sich nur dann m6glichst dunkel 
von dem hellen Sehfeld ab, wenn die Beleuchtung so geregelt  
wird, da[3 yon vornherein nur diejenigen Strahlen auf das 

' Objekt fallen, welche durch die Spaltblende hindurchgehen 
k6nnen, diese Strahlen aber vollst/indig. Eine solche B e -  
leuchtung erzielt man dutch einen Kondensor ,  der mit einer 
passenden Blende versehen ist. Der Kondensor  besteht aus 
einer Plankonvexlinse, die die gew6lbte Fl~.che dem Objekt 
zukehrt.  In ihrem vorderen Brennpunkt  ist eine spaltfSrmige 
Blende angebracht.  Die Achsen von Objektiv und Kondensor  

Bedeutung des Anfi.ihrungszeichens wie oben. 
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mtissen zusammenfal len,  die Spaltblenden beider mfissen par- 
allel stehen und die Abmessungen  beider Blenden in dem- 

selben Verh/tltnis s tehen wie die Brennweiten yon Kondensor  

und Objektiv: dann wird die Spaltblende des Kondensors  ge- 
nau in die Spaltblende des Objektivs abgebildet und die oben 

gestellte Forderung  ist erftillt. Zweckm/il3ig w/ihlt man jedoch 
die Spaltblende des Kondensors  e twas  gral3er, als es die Theor ie  

erfordert. Das schadet  nicht viel und man erspart  sich eine 
peinlich genaue Zentr ierung der beiden Sys teme gegeneinander .  

Auch wird dadurch der Einflul3, den die Abbi ldungsfehler  der 
einfachen Plankonvexlinse haben k6nnten, aufgehoben.  

Die Lichtquelle ist vor dem Spalt in geeigneter  Ent-  
fernung anzubr ingen;  es ist da rauf  zu achten, dal3 sie aus- 

reichend grofl ist. Das untersucht  man in der bekannten 

Weise,  indem man das Okular  des AblesemikroskoEs ent- 

fernt und in den T u b u s  hineinblickt, Die Objektivlinse muB 
dann, soweit  sie durch die Spal tbiende hindurch s ichtbar  ist, 

vo l lkommen gleichm/il3ig hell sein. 
Wenn  der Kondensor  richtig zentriert ist, so sieht man 

auch yon den R/indern der Kondensorl inse bei diesem Ver- 

suche nichts. Auf  diese Art prtift man also zugleich die 

Stellung der Blenden. Kondensor  und Mikroskop kannen  um 

die optische Achse gedreht  werden.  Dreht man beide so weir, 
daft die Spaltblenden s e n k r e c h t  zu den Strichen der Te i lung  

und zum Zeiger verlaufen, so werden  das Bild der Te i lung  

und das Bild des Zeigers nicht mehr  gleichzeit ig scharf. Man 
mul3 vielmehr ftir beide verschieden einstellen. Diese Stellung 
der Blenden wird man  daher  w/ihlen, um vorers t  einmal das 

Mikroskop sch/ i tzungsweise  auf  eine mittlere, zwischen Zeiger  

und Tei lung liegende Ebene einzustel len. ,  
Mit Rticksicht auf  das grSI3ere Gewicht  des Ablesemikro-  

skops  mul3te das Sta t iv l  (vgl. die Fig. 3) e twas  st/irker gew/ihlt 

1 Dasselbe wurde mir, gleich vielen anderen feinmechanisehen Arbeiten, 
vom Meehaniker des hiesigen physiologischen Universitiitsinstitutes Herrn 
C. R o z z e k geliefert. Es ist mir eine angenehme Pflicht, dem Vorstande dieses 
Institutes Herrn Prof. Dr. O. Zott ftir das in un~iihligen derartigen F~illen 
bewiesene Entgegenkommen auch an dieser Stelle den herzlichsten Dank aus- 
zusprechen. 
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werden. Die S/iule A ist ganz vorn auf der Schieferplatte 
fixiert. Auf ihr sitzt die Gabel B(7,, welche die Achse D tr/igt, 
die zwischen Spitzen gelagert ist. (Sie stehen in der Fort- 
setzung der Verbindungslinie der Enden des Quarzfadens. So 
fallen Drehungsachse des Mikroskops und Drehungsachse des 
Balkens zusammen und die Skala bleibt bei der Bewegung 
des Mikroskops immer im Gesichtsfeld.) Das Mikroskop M 
und der Beleuchtungskondensor K (nebst der nicht sichtbaren 
SpaItblende N) werden yon den beiden Stangen St getragen. 

Fig..3. 

Damit man die Vorrichtung n/~tigenialls ftir verschiedene 
Zeigerl/ingen benutzen kann, lassen sieh die Stangen St in 
den R6hren R nach Ltiffung der Schr~ubchen Sch entsprechend 
verschieben. W~hrend der Ablesung mul3 das Mikroskop natfir- 
lich fixiert werden I da man sonst nicht am Okularschrauben- 
mikrometer (in der Fig. 3 dutch ein gew6hnliches Okular 
ersetzt!) maniputieren kann. Hierzu dient ein Holzkeil, der 
einen recht kleinen Winkel besitzt. In der Photographie Fig. 4 
sieht man ihn rechts stehen, beim Gebrauch wird er an 
passender Stelle yon links nach rechts unter den Mikroskop- 
tubus geschoben. Dieses einfaehe Hilfsmittel hat sich v611ig 
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ausreichend erwiesen. Um die vom Kopf des Beobachters 
ausgehenden W/irmestrahlen m6glichst abzuhalten, schiebt 
man auf den Tubus hinter das Okular einen (im Bilde weg- 
gelassenen) leichten Papierschirm von 15 bis 20 ctr Durch- 
messer. Das auf der Photographie sichtbare Gegengewicht 
(in Fig. 3 punktiert angedeutet) balanciert das Mikroskop 
nicht vtSllig aus, so dal3 letzteres stets mit leichtem Druck 
auf dem Keil ruht. 

Fig. 4 

Man erkennt  auf dem Bilde Fig. 4 das abgehobene G e -  
h~iuse mit ge/Sffnetem Schieber. Die Skalenplatte ist deutlich 
zu sehen, der Balken eben noch, Arbeitsschg.lchen und das 
zugeh/Srige Aufh/ingeh~.kchen k~Snnen kaum wahrgei~ommen 

werden. 

Bei einer grol3en Zahl yon  iilteren Versuehen habe ieh noch ein Ablese-  

fe r n r o h r benutzt ,  das  gleiehfalls mit einem Okularschraubenmikrometer  aus -  

gestat tet  und  mit einer engen Objektivblende versehen war. Die Besehre ibung  

der (etwas komplizierten) Vorriehtung,  welehe schon  zu den ersten quant i ta-  

riven Ve r suchen l  im Jahre 1909 gedient  hatte, unter lasse  ich, da die neuere  

1 Monatshefte  fiir Chemie, 30, 745 (1909), oder diese Si tzungsber . ,  

CXVIII, Abt. IIb, Okt. 1909. 
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Einr ichtung einfacher ist. Der Umstand ,  daft der Beobachter  beim Fernrohr-  

apparat  sich etwas weiter entfernt yon  der W age  befindet, scheint  keinen 

nennenswer t en  Einflul] auf  die Resultate zu  haben.  

5. E m p f i n d l i c h k e i t .  Bei den Versuchen mit dem be- 

schr iebenen Modell zeigte sich, dal~ man bei einer Empfind- 
lichkeit yon 

1 Teilstr ich der Mikrowagenska la  - -  4 7 

noch eine vSllig en tsprechende  Kons tanz  der Nullage er- 

zielen konnte. Bei Anwendung  des O k u t a r s c h r a u b e n m i k r o -  
m e t e r s,. welches 1/5 o eines Skalenintervalls  abzulesen  erlaubte,  

ergab sich eine Empfindlichkeit  von 0" 08 3" oder abgerunde t  von 

0" 0001 rng. 

l )br igens  lief3 sich auch ein halbes  Trommelinterval l  am 

Schraubenmikromete r  noch gut  wah rnehmen  und im mikro-  

skopischen Bild beurteilen, so dag die maximale  Leis tung 
e twa dem halben angegebenen  Betrag entspricht.  

Die Schwingungsdaue r  (yon einem U m k e h r p u n k t  zum 
anderen)  betr~igt 11/2 Sekunden. Die Beruhigung des Balkens 

tritt bei vors icht igem Senken der Arret ierung nach einer 

Minute ein. 

b) ModeU B, Empf ind l ichke i t  0" 0003 rag. 

Bei dem etwas weniger  empfindlichen Modell wurden  
andere Abmessungen  gew/ihlt. Der Quarzbalken ist aus  einem 

0"5 m m  dieken St~bchen verfertigt und ungleicharmig, d. h. 

der linke (Zeiger-) Arm betr/ichtlich 1/inger als der rechte Arm, 
der die Last  trg.gt. Anng.hernd betrg.gt die LS.nge des 

rechten Armes  . . . . . . . . . . . . . .  7" 5 cm 
und die des linken Armes  . . .  17 cm. 

Das O k u l a r s c h r a u b e n m i k r o m e t e r  ist entbehrlich, was  

die Manipulation e twas  vereinfacht (und den Preis erheblich 
vermindert) ,  da man mit dem gewShnl ichen Okularmikro-  

meter  gut  a u s k o m m t ;  die TubusI / inge  wird wie oben beim 
weniger  empfindlichen Modell so bemessen ,  daf3 sich ein Teil- 

strich der Mikrowagenska la  auf  zehn Teilstr iche des Okular-  
mikrometers  projiziert. E in  Be leuch tungskondensor  erwies  sich 
unnStig, nur  die Anbr ingung  einer einfachen Blende erschien 
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zweckm/iflig. Sie besteht z. B. aus einem Stfick schwarzen 
I(artons mit einem kreisrunden Loci: von 8 r u m  Durchmesser .  
Damit sie den Bewegungen des Ablesemikroskops folgt, ist 
sie mittels eines gebogenen Drahtes mit ihm verbunden.  Ferner  
erwies sich die Anbringung des oben erw/ihnten Papierschirmes 
zur  Abhaltung der vom Beobachter ausgehenden W/irmestrahlen 
notwendig.  Die nachstehende Abbildung Fig. 5 soll v o n d e r  
Anordnung  eine Vorstellung geben. Zu bemerken w/ire etwa 
noch, dab die beiden Fenster  links und rechts nur  sehr un- 
deutlich zu sehen sind; der Beleuchtungsspiegel  ffir das 

Fig 5, 

Arbeitssch/ilchen wurde bei der Aufnahme gewendet ,  damit 
die Einrichtung auf der Rfickseite erkennbar  wird. 

Das Waggeh/tuse ist 281/2 c m  lang, 51/2 cm breit und 
10 c m  hoch. Die Anwendung eines Glasgeh/iuses, das ja be- 
quemer  w/ire und geffilliger aussehen wtirde, verbietet sich, 
wie wiederholt  festgestellt wurde, dutch die oben erw/ihnten 
Temperatureinf iasse .  

Die Empfindlichkeit wurde so reguliert, dab ein Teilstrich 
tier Glasskala zirka 6 y entsprach; da man im Okularmikro- 
meter a/10 eines solchen Intervalls ablesen und 1/2 o verl/il31ich 
sch/ i tzen konnte, betrug die Empfindlichkeit 0"3  y oder 

0" 0003 rag. 

Chemie-Heft Nr. 6. 30 
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Die Skala  brauchte  nicht rektifiziert zu werden wie bei 

dem empfindlichen Modell A. Die Gef/il3e k6nnen in der oben 

beschr iebenen Weise  geprel3t werden. Bequemer  sind Tiegel-  
chen aus  porenfreier (elektrolytischer) Folie, die mir yon 

Heraeus  (Hanau)  geliefert wurden.  Ihr Gewicht  ist z i rka  

50 r~g ohne Deckel. Die Schwingungsdaue r  betr/igt e twa  

2 Sekunden,  die Beruh.igung des Balkens tritt nach 8 Mi- 

nuten ein. 

Eichung und Gebrauch der Wagen. 

Vor Durchff ihrung der E ichversuche  soll man durch ein 

paar  Rt icks tandsbes t immungen feststellen, ill welchem Gebiet  
der Skala  die Ausscht/ige die beste Proportionalit}it aufweisen,  

da die Eichgewichte  in diesem Gebiete zu w/igen sind. O f t  
w i r d  d i e s e r S k a l e n b e r e i c h  d e n A n s p r f i c h e n  d e s A r b e i -  

t e n d e n f i b e r h a u p t  g e n f i g e n  u n d  e r  k a n n s i c h  die  e t w a s  
m f l h s a m e n  E i c h v e r s u c h e  g a n z  e r s p a r e n ,  w e n n  d i e  

B r a u c h b a r k e i t  d e s  I n s t r u m e n t e s  d u r c h  e i n e  R e i h e  
w e i t e r e r  R f i c k s t a n d s b e s t i m m u n g e n  e r w i e s e n  ist .  Bei 

dem Modell A war  dies bei vier Aufstellungen zweimal  der 
Fall. Modell B arbeitet  zwischen den Skalenstr ichen 0 und 

100 gleichfalls proportional.  

Die Eichung geschieht  fibrigens nach dem von N e r n s t  

angegebenen  Verfahren. d. h. man w/igt eine Anzahl  kleiner 

Platinstfickchen, die m6glichst  gteich schwer  sind, zuers t  
einzeln, dann zu zweien, zu dreien usw. und berechnet  

daraus  den relativen Wer t  der Intervalle in den versch iedenen  
Gebieten der Skala. 

Da Dr/ihte leichter verloren gehen, benutze  ich Stf ickchen 
von Folie (Dicke 0"0025 ram), welche auch bequemer  zu 

markieren sin& indem man ihnen die Form yon Dreiecke,n, 
Rechtecken usw. gibt. Die etwas gfiSl3ere Mfihe, die das Egali- 
sieren auf  /ihnliches Gewicht  mit sich bringt, wird durch die 

angegebenen  Vorteile ausgegl ichen.  Vor dem definitiven Ge- 
brauch werden die Gewichtchen mit verdfinnter  Salpeters/iure 

ausgekocht  und kr/iftig geglflht. Sie mftssen natfirlich mog-  

lichst vor Staub geschfitzt  au fbewahr t  werden,  auch empfiehlt  
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es sich, sie vor jedesmaligem Gebrauch schwach auszugltihen. 
Am bequemsten ist es, jedes Gewichtchen in einen Halbkubik- 
zentimeterporzellantiegel zu legen und diese Tiegelchen an 
markierte Stellen unter eine Glasglocke zu stellen. Wird ein 
Gewicht gebraucht, so bringt man den betreffenden Tiegel auf 
einen Ptatinl6ffel, den man bis zum Rotwerden erhitzt. Nach 
dem Abktihlen des Tiegelchens wird das Gewicht an der auf- 
gebogenen Ecke mit einer feinen Stahlpinzette (mit glatten 
Spitzen) zart gefal3t und an die gewtinschte Stelle gebracht. 
Bei Modell A sind die Gewichte so klein, daft man die an- 
gegebenen Manipulationen teilweise unter dem Mikroskop 
ausftihren muff. Dies verursacht gar keine besondere Mtlhe, 
wenn man sich eines binokularen Instrumentes bedient. 
Die Resultate der Eichung werden auf Millimeterpapier 
aufgetragen; meist ist der Verlauf der Kurve ein sehr ein- 
facher, ja oft ist sie wie gesagt tiberhaupt entbehrlich. 

Das W~igen. Vor j e d e r  W~igung w i r d  die N u l l a g e  
k o n t r o l l i e r t ,  beziehungsweise wiedethergestellt. Am zweck- 
m/il3igsten ist es zu diesem Behufe, das  K o n t r o l l s c h / i l c h . e n  
ftir gew6hnlich bei  g e s e n k t e r  A r r e t i e r u n g  a u f  de r  
W a g e  h / tngen  zu  l a s sen .  Dann hat man vor jeder W/i- 
gung nur einen Blick ins Ablesemikroskop zu tun, um 
entweder die unvertinderte Nullage zu konstatieren oder 
sie durch eine kleine Drehung der Ful3schraube (rechts) 
wiederherzustellen. Unmittelbar darauf arretiert man, ver- 
tauscht das Kontrollsch/ilchen mit dem Arbeitssch/ilchen 
und senkt die Arretierung. Hat sich die Wage beruhigt, so 
wird abgelesen, dann eventuell noch eine halbe Minute 
gewartet und nunmehr definitiv der Zeigerstand notiert. 
Schliefllich werden Arbe i t s -und  Kontrollsch/ilchen neuer- 
dings vertauscht und die Wage mit gesenkter Arretierung 
bis zur n~chsten W~igung sich selbst tiberlassen. Das Ver- 
fahren empfiehlt sich fibrigens auch be i  den weniger emp- 
findlichen Nernstwagen. 

Zum bequemen Vertausehen der beiden Sch/ilchen dient 
ein Metall6ffel von nachstehender Gestalt (Fig. 6), auf welchem 
beide Sebfi.lchen hintereinander Platz haben. Der eigentliche 
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LSffel und der anschlieBende Teil des Stieles sind aus Platin, 1 
damit man sie auch durch Ausgltihen reinigen kann. Das 
LSffelchen ruht ffir gew6hnlich, beim Transpor t  usw., auf einer 
dunklen Glasplatte (Farb~ gleichgiiltig) unter  e iner  kleinen 
Glasglocke, die eventuell einen Ausschnit t  am Rand besitzt. 

Ich habe mich monatelang bemiiht, auBer dem oberw~thnten Nernst'schen 
Eichverfahren, das man das ~physikalische~ nennen kSnnte, noch ein zweites, 
,ehemisches,  anzuwenden, bezieimngsweise auszubilden, bei welchem nicht 
nur der relative, sondern aueh der a b s o l u t e  Weft der Skalenablesungen 
ermittelt werden wiirde. Das Verfahren war das folgende: Eine Mischung, 
z. B. yon Quecksilberjodid und Jodsilber, wurde dutch Zusammenschmelzen, 
Abschrecken und Pulvern hergestellt; sie enthielt etwa 100 Teile der ersteren 

Fig. 6. 

Verbindung auf einen Teil der letzteren. Das genaue Verh~.ltnis wurde mittels 
einer feinen Analysenwage unter Anwendung yon mindestens 5g" Substanz 
festgestellt. Hierauf wurde das Arbeitsschiilehen auf der Kuhlmannwage und 
auf der Nernstwage austariert, auf ersterer eine entsprechende Menge der 
Mischung abgewogen und auf letzterer der Ausschlag bestimmt, den der 

Jodsilberriickstand hervorbraehte. Leider ist es mir nieht gelungen, auf 
solche Weise gute Eiehkurven zu erhalten und ich habe nur Vermutungen 
dariiber, ob die UnregelmiiBigkeiten auf Ungleiehartigkeit in der Zusammen- 
setzung2 der Mischung oder auf andere Griinde zuriickzuffihren sind. 

Das chemische Eiehverfahren kann natiirlich Verwendung finden, um 
den beiliiufigen Weft eines Intervalls der empfindliehen Nernstwage mittels 
der gewShnlichen Analysenwage zu ermitteln. Wenn man nicht wie bei der 

1 Aufwand etwa 1/2 g fiir Modell A. 
2 0bet  die Herstellung von D u r c h s c h n i t t s p r o b e n ,  welche jeweils 

fiir eine Mikrowage bestimmter Empfindlichkeit geeignet sind, miiflten aus- 
fiihrliche Versuchsreihen gemacht werden. 
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erwiihnten Mischung das Verhiiltnis l : 1 0 0  benStigt, sondern nur etwa das 
yon 1 :7 ,  so kann Merkurochromat als Eichsubstanz empfohlen werden.1 

Ich habe mit diesem Material das ModeI1 A mittels des Modells B 
geeicht und dabei gut stimmende Werte erhalten. 

II. 0ber Rtiekstandsbestimmungen 
mit hoohempilndlichen Nernstwagen. 

1. A l l g e m e i n e s .  

1. P l a t i n  a l s  G e f / i t l m a t e r i a l .  A u s  d e n  U n t e r s u c h u n g e n  

y o n  H o l b o r n  u n d  s e i n e n  M i t a r b e i t e m  e s o w i e  y o n  W .  C r o o k e s  a 

w i s s e n  wi r ,  dai3 d e m  P la t i n  in h o h e n  T e m p e r a t u r e n  n i c h t  j e n e  

W i d e r s t a n d s f / i h i g k e i t  z u k o m m t ,  die  m a n  i h m  in f r t i h e r e r  Z e i t  

w o h l  a l l g e m e i n  z u s c h r i e b .  C r o o k e s  s te l l t e  les t ,  daft P la t in -  

gef/il3e z w a r  s t u n d e n l a n g  a u f  9 0 0  ~ C. e r h i t z t  w e r d e n  k S n n e n ,  

o h n e  s i ch  z u  v e r / i n d e r n ,  daI3 s ie  a b e r  be i  1300  ~ s c h o n  n a c h  

r e l a t i v  k u r z e r  Z e i t  e r h e b l i c h  an  G e w i c h t  v e r l i e r e n .  D a  d ie  

A r b e i t s s c h / i l c h e n  im F l a m m e n r a n d  s e h r  l e i c h t  d e n  l e tz t -  

e r w / i h n t e n  H i t z e g r a d  a n n e h m e n ,  i s t  e n t s p r e c h e n d e  V o r s i c h t  

g e b o t e n .  

Nachstehender Versuch beweist die Richtigkeit des Gesagten in bezug auf 
die hier in Betracht kommenden Umst~inde: Ein neues Arbeitsschiilchen im 
Gewichte von 13"0 tug (ohne Deckel) verhielt sich beim Gltihen folgender- 
maiden : 

1 Der Niederschlag wird naeh dem vorgesehriebenen Waschen mit 
MerkuronitratlSsung noch einige Male mit Wasser gewaschen, getroeknet und 
gut zerrieben. Bei zwei Proben verschiedener Darstellung land ich 14"330/o 
und 13'990/o Riiekstand; die kleine Miihe, ein paar Bestimmungen aus- 
zufi.ihren, kann in diesem Fall nicht gut erspart werden. Eine Oxydation des 
Cr203 (siehe R o t h a u g ,  Z. anorg. Chem., 84, 165) scheint unter den hier 
obwaltenden Umstiinden nicht einzutreten. 

2 Wissenschaftl. Abhandlungen der Physik.-Techn. Reichsanstalt, Bd. IV, 
Heft 1, p. 87; oder Sitzungsber. der KSnigl. preul3. Akad. der Wissensch., 
1902, XL, 936, ph.-m. KI., 1903, XII, 245; siehe auch v. W a r t e n b e r g ,  Z. 
anorg. Chem., 79, 85. 

3 Proceedings of the Royal Society (London), A. 86, No. A. 589, p. 461; 
Cli. Zentralbl., 1912, II, 232; vgl. auch daselbst 1913, II, 1098, und II, 1126. 
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5 Minuten Rotglut im Platinl6ffeI . . . . . . . . . . . .  konstantes Gewicht, 
5 ,, Gelbglut am Wedekindstiibchen . . . .  12"9 7 Vertust, 
5 ,, Rotglut im Platinl6ffel . . . . . . . . . . . .  konstantes Gewicht, 

5 ~ Gelbglut wie oben . . . . . . . . . . . . . . .  4"9 T Verlust, 

5 , ,, ,, ,, ............... 4"9 7 ,, 

Also betrug die Gewichtsabnahme beim Erhitzen auf Gelbglut: 

In den ersten 5 Minuten . . . . . . . . . . . .  0"1 0/0 
,> zweiten 5 ,, . . . . . . . . . . . .  O" 04 
~ dritten 5 ,, . . . . . . . . . . . .  0"04 

Die  grSf~ere  G e w i c h t s a b n a h m e  b e i m  e r s t m a l i g e n  E r h i t z e n  

b / i n g t  o f f e n b a r  mi t  d e m  G e h a l t  d e s  P l a t i n s  an  a n d e r e n  M e t a U e n  

d e r  P l a t i n g r u p p e  z u s a m m e n .  D i e  S c h ~ i l c h e n  s o i l e n  d e s h a l b  

v o r  d e m  G e b r a u c h  s t e t s  e i n e Z e i t l a n g  f r e i  i m B u n s e n -  

b r e n n e r  e r h i t z t  w e r d e n .  D e r  D e c k e l  i s t  g e t r e n n t  z u  e r -  

h i t z e n ,  d a  er  s o n s t  a n s c h w e i f i t .  

S e h r  f e i n e  D d i h t e  e r l e i d e n  e n t s p r e c h e n d  g r S B e r e  G e w i c h t s -  

v e r l u s t e ,  d a  s i e  w e l t  h S h e r e  T e m p e r a t u r e n  a n n e h m e n .  

Zahlreiche Versuche wurden unternommen, um die Frage zu entscheiden, 
ob andere Gefiifmaterialien entsprechende Vorteile ergeben kSnnten. Ein ge- 
ni,igend feuerfestes Gef~il3chen wiirde den Anwendungsbereich der Riickstands- 
bestimmungen sehr erweitern. Man kSnnte leichtfltichtige Metallverbindungen, 
wie Kalisalze, von schwerfliiehtigen Oxyden, wie _&tzkalk, durch Erhitzen auf 
Gelbglut trennen u. dgl. Die betreffenden Versuche sind zwar noch nicht ganz 
abgeschlossen, doch ermutigen die bisherigen Ergebnisse kaum zu einer Fort- 
setzung. Weder ,,technische,, noch reine M a g n e s i a  erwies sich gentigend 
schwer fliichtig und Zirkontiegelchen zerfielen nach dem Abrauchen des 
Kaliumsulfats zu Pulver. (Die Versuehe von Ruff  und L a u s c h k e l  waren zu 
der Zeit, als ich mit Zirkontiegelchen experimentierte, noch nicht bekannt.) 
Fiir approximative Versuche kann man tibrigens mit Platin auskommen, indem 
man die Gewichtsverminderung des Gefiit3es berticksichtigt. An Stelle eines 
Tiegelchens benutzte ich auch Drahtspiralen, welche den Vorteil bieten, daft 
sie yon der Flamme besser durchsptilt werden; man muff aber dafiir die 
Unbequemlichkeit des jedesmaligen Justierens in den Kauf nehmen. Llbrigens 
versuchte ich auch die Gewichtsabnahme des Platins dutch entsprechende 
Mafnahmen zu verhindern. Erhitzte ich den Tiegel in einer elektrisch gliihenden 
PlatinrShre auf einer Magnesiaunterlage im Stickstoffstrom, so traten kleine 
G e w i c h t s z u n a h m e n  ein, flit welche es ja verschiedene Erkl~irungen gibt.2 

1 Ruff  und L a u s c h k e ,  Z. anorg. Ch., 87, 198 (1914). 
2 Diese Versuche wurden Init einer Nernstwage gewShnlicher Empfind- 

lichkeit angestellt. Sie werdeu an dieser Stelle angeffihrt, well sie sich hier 
am besten einfiigen. 
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2. Auf die Reinigung der Sch/ilchen ist Sorgfalt zu ver- 
wenden,  n a m e n t l i c h  b e i m  121bergang zu  e i n e r  n e u e n  

S e r i e  y o n  B e s t i m m u n g e n .  Gew6hnlich babe ich das 
Arbeitssch~ilchen mit verdtinnter Salpeters/iure in einer Probe- 
r6hre gekocht  und dann mit Wasse r  gewaschen.  Gief3t man 
das letztere bis auf ein Viertel vorsichtig aus, so kann man 
bei raschem Umschwenken das Sch/ilchen nebst Deckel an 
den (mit dem Daumen verschlossenen)  Rand der Eprouvet te  
bringen, es nach neuerl ichem vorsichtigen Wenden  daselbst 
mit der Pinzette fassen, dann auf Filtrierpapier legen und den 
noch darin befindlichen Tropfen gleichfalls mit etwas Papier 
herausholen.  Schliel31ich wird das Sch/ilchen ausgegltiht. Oft 
gentigt einfaches Ausgl/.'lhen, z. B. um Kaliumsulfat zu ver- 
treiben. Viele Gliihrtickst~.nde lassen sich auch mechanisch  
ziemlich vollst/indig entfernen, z. B. Chromoxyd durch Aus- 
klopfen u. dgl. 

Die zu analysierende Substanz wird mittels Mikrospatel 
(flach geschlagener  Platindraht) in das Tiegelchen gebracht  
und daselbst vor dem Erhitzen unter  dem Mikroskop durch- 
mustert;  ein Papierfaserchen kann ja nattirlich das Resultat 
verderben, l )ber  die Art des Erhi tzens folgt Nttheres bei den 
Beispielen. 

Sehr empfehlen m6chte ich bei dieser Gelegenheit  nach 
dem Vorschlag von P r e g l  das , > B l o c k i e r e n ,  de rAna lysen ,  1 
d. h. es werden die Best immungen mit der Substanz un- 
bekannter  Zusammense tzung  zwischen zwei Best immungen 
mit bekanntem und, wie ich hinzuftigen m(Schte, m6glichst 
/thnlichem Analysenmaterial  eingeschlossen. 

Auf die Reinheit der Reagenzien wird man nattirlich sehr 
achten, denn es l/il3t sich schwer  vermeiden, dab ein grolger 
lJberschuf3 zur Anwendung gelangt. Bisher' habe ich den in 
den Tiegel zu bringenden Tropfen stets mit einer kleinen 
(~uarzpipette eingeblasen; die naheliegende Beftirchtung, dab 
man dabei dutch Aufsteigen von Salzl6sung einen Verlust 
herbeiftihren k6nnte, hat sich nicht bewahrheitet .  Es sollen 
aber noch Versuche mit S p r a y a p p a r a t e n  gemacht  werden,  

1 Abderhalden, Biochem. Arbeitsmethoden, V, p. 1332. 



430 F. Emich, 

bei welchen der gedachte  Einwand natiirlich wegf/illt und 

welche auch den Zusatz  beliebig kleiner Dosen gestat ten 

mtil3ten. H~tufig wird sich behufs Reinigung die Destillation 
ad hoc 1 empfehlen.  Um rt ickstandfreie Schwefelsg.ure zu er- 

halten, babe ich Wasser ,  das nut  mit Quarz  in Bert ihrung 

gekommen  war, in einem Quarzsch/i lchen abwechse lnd  in eine 
Schwefe ld ioxydatmosph~re  und in den Dampf  yon rauchender  

Salpeters/iure gebracht ,  l )berhaupt  wird man, wenn  ang/ingig, 
gasf6rmige Reagenzien anwenden.  

3. Die A u s w a h l  d e r  B e i s p i e l e  betreffend sei bemerkt ,  

dab ich reich auf  solche F~.lle beschrS.nkte, yon welchen eine 
h~.ufigere Anwendung  erwar te t  werden kann. Tats/ichlich ist 

das Gebiet, auf  welchem Rt icks tandsbes t immungen Aufkl~trung 

bringen k/Snnen, ein ziemlich ausgedehntes :  bei den organi- 

schen B a s e n  kann man z. B. die meist  gut  krystal l is ierenden 
Chl0roplatinate , Chloroaurate  und Chromate,  bei den S~iuren  

etwa die Salze des Kaliums , Bariums, Silbers usw. benutzen.  

Die Bes t immungen  nehmen  wenig Zeit in Anspruch,  da die 
kleinen Gef/ifle ungeheue r  rasch abktihlen und gleich nach 
dem Gltihen schon gewogen  werden  k6nnen. 

Eine Kaliumbestimmung in 0"03 mg Weinstein mittels Modell A, bei der 
das Sulfat dreimal mit Ammoniak behandelt und viermal gegltiht wurde, nahm 
saint Reinigung des Tiegels und Bereehnung der Analyse 33 Minuten in An- 
sprueh; eine Riickstandsbestimmung in 0" 13 mg Gips mittels Modell B dauerte 
18 Minuten, und zwar ging im letzteren Fall der grtil~te Teil der Zeit beim 
Wiige n verloren, w~.hrend sich der Balken beruhigte. 

4. In bezug  auf  die unten folgenden Zahlenangaben ist 
zu bemerken:  

a) B e z t i g l i c h  d e s  M o d e l l s  B, Empfindlichkeit  0"3  7. 
Die Zahlen bedeuten die abge lesenen  Skalenausschl/~ge nach 

Abzug  der jeweil igen Tar ier lage  des Arbeitssch/ilchens. Nut  

beim ersten Beispiel  wird auch diese angef~hrt.  Eine Korrek- 
tion war,  wie schon bemerkt ,  nicht erforderlich. Ein Teilstricl~ 

der Mikrowagenska la  entspr icht  6" 3-(. 
b) B e z t i g l i c h  d e s  M o d e l l s  A, Empfindlichkeit  0"1 ~,. 

Die Zahlen bedeuten korrigierte Skalenwerte ,  und zwar  waren,  

1 VgI. den Bericht tiber die Fortschritte der Mikllochemie in den Jahren 
1911 und 1912, CtSthener Chem.-Ztg., 1913, p. 1461. 
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wie schon angedeutet ,  teilweise zweierlei Korrekt ionen er- 
forderlich, n~.mlich eine wegen  Ungenauigke i t  der Skala und 

(eventuell) noch eine wegen Nichtproportionali t~t  tier Aus-  

schl~ige, welche zweite  Korrekt ion der Eichkurve  en tnommen 

wurde.  Nur im ersten Beispiel sind diese Daten wieder  volt 
aufgeffihrt. Bei den meisten Bes t immungen  entsprach ein 

Skalenintervall  4"3  7; die gr6fiere Genauigkei t  ergab sich be- 
kanntlich aus der Ablesung mittels des O k u l a r s c h r a u b e n -  
mikrometers .  

Die bei beiden Modellen in Klammern  hinzugeffigten 
Gewichte  in Milligrammen sind nur  zur  Orientierung an- 

gegeben und haben nicht Anspruch auf  Genauigkeit .  

5. Da die AufzRhlung aller ausgeff ihrten Bes t immungen  

viel zu  viel Raum beanspruchen  wfirde, muflte eine Auswahl  
getroffen werden. Ich habe dabei m/Sglichst Analysen e i n e r  

Serie bevorzugt  und ferner solche, welche 6ffer wieder-  
kehrende Werte  ergeben haben. Die W a g e  B wurde  nur in 

einer einzigen Aufstellung benutz t ,  bei W a g e  A kamen  vier 
verschiedene  Aufstel lungen zur Anwendung ,  wobei  zwei  Skalen 
(yon verschiedenen Firmen) benutzt  wurden.  

2. Beispiele yon Rfickstandsbestimmungen. 

I. B e s t i m m u n g  d e s  K r y s t a l l w a s s e r s ;  B e i s p i e l :  n a t f i r -  

l i c h e r  G i p s  (CaSO~.2H.~O, Wasse rgeha l t :  20"9~ 

Die Bes t immung des Glfihverlustes beim natfirlichen Gips  

erfordert  kaum besondere  Vorsichtsmaf~regeln. Man pulvert  
das Mineral 1 und ermittelt die Gewich t sabnahme  , nachdem 

die Probe eine halbe Minute auf  schwache  Rotglut  erhitzt 
worden  ist. Um zu hohe T e m p e r a t u r  zu  vermeiden ,  legt 

man das ArbeitsschRlchen auf  eine passende  Unterlage, z. B. 
in einen Porzellan- oder Quarztiegel  oder  auf  einen ganz  

reinen (d. h. z. B. die F l am m e  nicht fRrbenden) Platinl6ffel. 

1. Versuche mit Modell B. 

a) Ausschlag des leeren Arbeitssch~Uchens . . .  5"35 
Arbeitsschiilchen --1- Gips . . . . . . . . . . . . . . . .  58" 85 
Nach dem Gltihen . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  47"75 

1 Vgl. G. Steiger, Z. f. Krystallogr., 52, 81 
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Also zeigten 53"5 Teile Gips ( =  0'33 rag) einen Gewichtsverlust yon 

27"27 (O'17mg) d) 12'53 (O'08mff) 
5'67 2"63 

20"8 21'0 

11"10 Teilen oder 20"8 O/o. 

Weitere Bestimmungen : 

Gips . . . . . .  b) 46" 83 (0" 3 rag) 
Verlust . . . .  9" 75 
In Proz . . . .  20' 8 

2. Versuche mit Modell A. 

a) Schiilchen . . . . . . . . .  39" 78 
Gips . . . . . . . . . . . . .  48" 26 
Nach dem Gliihen.. 46"49 

korr. Werte 
40"86 40'86 
49"56 49'64 
47"75 47"81, 

d.h. Gips: 8'78 Teile (=O'038mg'), Verlust: 1'83 oder 20"8O/o. 

Weitere Bestimmungen : 

Gips . . . .  b) 5"08 ( 0 " 0 2 ~ )  1 0  13"36 (0"057rag) d) 15"51 (0'067mgs) 
Verlust.. 1 �9 07 2" 76 3" 20 
In Proz.. 21 '0 20'7 20"7 

II. B e s t i m m u n g  v o n  P l a t i n  in  C h l o r o p l a t i n a t e n  

o r g a n i s c h e r  B a s e n ;  B e i s p i e l :  C h i n o l i n c h l o r o p l a t i n a t  

(2 C9HTN. H~Pt CI 6 . 2 H20 , P la t ingeha l t  27" 7 ~ ). 

Die B e s t i m m u n g  des Glf ihr t icks tandes  bei den  eben  ge- 

n a n n t e n  P l a t i n v e r b i n d u n g e n  erfordert  gleichfal ls  n u r  die Vor- 

s ichtsmafJregeln,  we lche  durch  das b e k a n n t e  Verha l t en  d ieser  

Stoffe g e g e b e n  sind. Bei der" C h i n o l i n v e r b i n d u n g  hat das Er-  

h i tzen  l a n g s a m  zu  erfolgen, da m a n  sons t  durch  Verspr i t zen  

Ver lus te  er le idet .  Am zweckm~.Ngs ten  ist es, das  Arbeitssch/t l -  

chen  in e inen  Porze l lan t iege l  zu  stel len und,  mit  der Zfind- 

f l amme b e g i n n e n d ,  die T e m p e r a t u r  so zu  steigern,  dal3 die 

B u n s e n f l a m m e  e twa  nach  5 M i n u t e n  voll b renn t .  

Das Arbe i t s sch / i l chen  k a n n  bedeck t  b le iben,  da  die mini-  

male  Menge Kohlenstoffes ,  welche  sich be im E r h i t z e n  bildet, 

t ro tzdem leicht ve rb renn t .  

1. Modell B. 

Chinolinchloroplatinat... a) 49"75 (0'31rag') b) 31"2 (0"19mff) 
Platin . . . . . . . . . . . . . . . .  13' 80 8' 05 
Platin in Prozenten . . . . .  27"7 27'7 

1 Andere Einstellung wie bei den tibrigen Versuchen. 
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2. M o d e l l  A. 

Chinolinchloro- 

platinat . . . . .  a) 9" 28 (0" 04 raft) 
Platin . . . . . . . .  2" 59 
Platin in Proz..  27"9 
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b) 5 ' 22  (O '02m#)  v) 8"22 (O'035mff)  
1 �9 44 2" 27 

27 '6  27"6 

III. B e s t i m m u n g  von C h r o m  in C h r o m a t e n  
o r g a n i s c h e r B a s e n ;  B e i s p i e l : g e l b e s G u a n i d i n c h r o m a t  

(2 CHsN a . H~CrO~, Chromgehalt 22 "0 ~ ). 

Die Bestimmungen werden wie die im vorigen Absatz besprochenen 
ausgeftihrt. Zur Anwendung gelangte das Wagmodell  A. 12" 52 Teile (0" 05 rag) 
gaben 4"04 Teile Rtickstand oder 22" lO/0 Ghrom. 

IV. B e s t i m m u n g  yon  K a l i um oder  N a t r i u m  als Su l f a t ;  
Be i sp ie l e :  W e i n s t e i n  (C~HsKO6, Kaliumgehalt: 20"8O/o), 

K o c h s a l z  (NaC1, Natriumgehalt: 39"4 ~ ). 

Das Abrauchen der Schwefels/iure aus dem das Ana- 
lysenmaterial enthaltenden Gemisch geschah in einem be- 
deckten Porzellantiegelchen von 1 5 c m  3 Inhalt, dessen Rand 
mit einer kleinen Ausnehmung versehen war, wie die nach- 
stehende Fig. 7, I erkennen liit3t. Anfangs wurde nur wenig 
erhitzt, nach und nach (5 Minuten) steigerte man die Tem- 
peratur, bis der Tiegelboden rotgltihend geworden war. Das 
Arbeitssch/ilchen h/ingt hierbei auf einem Platindrahthaken, 
der selbst von einem korkgefal3ten QuarzstS.bchen getragen 
wird. Der Kork K wieder ruht auf einem zweiten Kork, der 
in eine (nicht gezeichnete) Retortenklemme eingespannt ist. 
Um dann das saure Sulfat zu zerstSren, riiuchere ich das 
Tiegelchen wiederholt in einer Ammoniakatmosph/ire. Man 
bringt es zu diesem Zweck wiihrend einer Minute in das 
Fl~schchen II, Fig. 7, gltiht hierauf wieder, und zwar nur 
eine halbe Minute lang, durch Einhtingen in den Porzellan- 
tiegel usw. Es hat sich dutch viele Versuche gezeigt, daft 
nach dreimaligem Riiuchern keine Gewichts/inderung mehr 
erfolgt. 
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1. M o d e l l  B. 

Weinstein. .  a) 25'02 (O'16mg) b) 24"37 (0"lSmg),  c) 24"15 (0"15mff) 
K2SO 4 . . . . .  11"57 11"17 11"13 
O/o K . . . . . .  20" 8 20" 6 20" 7 

2. M o d e l l  A. 

Weinstein. .  a) 9"35(0"04mg)  b) 7"62(0"033mg) c) 1 3 " 4 5 t ( 0 " l l o z g  ") 
K~SO~ . . . . .  4"30 3'51 6"23 
0.' o K . . . . . .  20" 7 20" 7 20" 8 

Kochsalz . . .  a) 6"45 (0'028raft) b) 4 '83  (0"021 rag.) e) 6 '59 (0"028raft) 
Na2SO 4 . . . .  7" 87 5" 89 8" 05 
o/o Na . . . . .  30 '5  39"5 39"6 

Fig. 7. 

~ b e r  a n d e r w e i t i g e  A n w e n d u n g e n  t i e r  h o c h e m p f i n d l i c h e n  

M i k r o w a g e n .  

E s  b r a u c h t  k a u m  b e t o n t  z u  werdel~ ,  daI3 d ie  A n w e n -  

d u n g s m 6 g l i c h k e i t  d e r  g e s c h i l d e r t e n  I n s t r u m e n t e  d u t c h  die  v o r -  

a n g e f t i h r t e n  B e i s p i e l e  n i c h t  e n t f e r n t  e r s c h S p f f  ist.  N a m e n t l i c h  

k 6 n n t e n  die  b i o l o g i s c h e n  W i s s e n s c h a f t e n  a u s  d e r  B e n u t z u n g  

1 Andere Skala wie bei a) und b). 
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s o l c h e r  W a g e n  G e w i n n  z i e h e n ,  w i e  e t w a  d ie  f o l g e n d e n  p r i m i -  

t i v e n  F~ille z e i g e n .  

1. Der lufttrockene Kadaver ether S t u b e n f l i e g e  wiegt etwa 4rag. 
Wollte man fiber das Gewichtsverhiiltnis der einzelnen KSrperteile oder tiber 
deren A s e h e n g e h a l t  unter Benutzung einer gewShnlichen Analysenwage 
Aufschlfisse gewinnen, so miit3te in ziemlich zeitraubender Weise eine grSt3ere 
Anzahl yon Individuen untersucht werden. Mittels unserer Mikrowagen konnte 
unter Verwendung einiger weniger Exemplare festgestellt werden, dag z. B. 
der Furl der Fliege s c h w e r e r  war als der Flfigel,: daI3 letzterer abet den 
kleineren Aschengehalt (4"2 0/o gegen 5"8 bis 6" I 0/0 ) aufwies. Das Gewicht 
der beiden Fltigel betrug bet 4 mg KSrpergewicht rund 0" l m g  oder etwas 
tiber 2 O/o; beim lebenden Insekt ist tier Flfigel natfirlich relativ leichter. 

2. Ebenso kSnnen alas Gewicht und der Aschengehalt kleiner Pflanzen- 
teile leicht ermittelt werden. Ich habe zuniichst an die Brennhaare der Nessel 
gedacht, doeh war diese Pflanze zu der Zeit, da die Arbeit abgesehlossen 
werden sollte, hier nicht erhiiltlich. Der Direktor des hiesigen Botanischen 
Gartens, Herr Universitiitsprofessor Dr. K. F r i t s c h ,  hatte die Gfite, mir 
Bliitter von Gynura aurantiaca und von Laportea moroides zu iiberlassen. 
Die erstgenannte Pflanze ist reichlich mit violetten, zarten Haaren bedeckt, 
deren Einzelgewicht lufttrocken etwa 0"5 y betr~igt. Die (beriiehtigten) 
Brennhaare der Laportea wiegen einzeln etwas fiber 2 y. Der Asehengehalt 
ergab sich im ersten Fall zu 13"2O/o , i m  zweiten zu 33"2O/o , beziehungs- 
weise 36'4O/o , auf lufttrockenes Material bezogen. Zu einer Aschenbestim- 
mung gentigten etwa zehn Brennhaare; die Differenz der zwei Bestimmungen 
erkl~irt sich leieht, da die Menge des flfissigen Inhaltes bei den verschiedenen 
Brennhaaren eine sehr versehiedene ist; fibrigens stammt der grSBere Wert 
vom getroekneten, der kleinere vom frisehen Biatt. 

III. 0ber andere Mikrowagen. 

1. N o t i z  f i b e r  d i e  ~ T o r s i o n s w a g e < <  y o n  H a r t m a n n  & B r a u n  

A.  G. F r a n k f u r t  a.  M. 

Seit einigen Jahren bringen bekanntlich Hartmann & Braun Zeiger- 
wagenl in den Handel, welche in sehr versehiedenen Modellen hergestellt 
werden. Ffir unsere Zweeke kommt nur die empfindlichste Ausffihrung in 
Betracht, welehe die unmittelbare Ablesung von 0"02 mg und die Sehiitzung 
yon etwa 0"005 mop erlaubt. Das Instrument vertriigt nur eine sehr Ideine 

1 ,Im Laboratoriumr (Warmbrunn, Quilitz & Co.), April 1913, p. 211. 
Bekanntlieh hat sich namentlieh J. B a n g  der Wage zu physiologiseh-chemi- 
schen Zweeken bedient; siehe Biochem. Zehschr., 49, 19, u. Z. angew. Chem., 
28, 54. 
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_A 

Tara,  z. B. eine solche yon 2 bis 3 raft, die man  

sich in Gestalt eines Arbeitstiegels (eventuell mit 

Deckel) naeh  dem Donau ' schen  Prel3verfahren 

herstellt. R t icks tandsbes t immungen  mit einem Aut- 

wand  von maximal  4 m g  (so weir reicht die Skala 

bei  2 rag- Tara) fallen auf  0 ' 2  0/0 genau  aus  und  

erfordern einen m i n i m a l e n  Zeitaufwand.  W e n n  

es gel~tnge, der W a g e  eine etwas grSl3ere Emp- 

findliehkeit zu  geben und sie fiir Belas tungen (Tara) 

von  100 bis 200 rag" einzurichten, wtirde das  In- 

s t rument  fiir Mikroanalysen ausgezeichnete  Dienste 

leisten kSnnen.  

/) 

Fig. 8. 

L 

2. Eine neue Projekt ionsfederwage 
ffir Vor l e sungsve r suehe .  

Zu Demonstrat ionen (z. B. zur Ver- 
anschau!ichung des Gesetzes der kon- 
stanten Proportionen) benutze ich seit 
ein paar  Jahren ein Apparatchen, wel- 
ches nach dem Prinzip der Joly'schen 
Federwage konstruiert  ist, sich aber 
durch eine weir gr6f3ere Empfindlichkeit 
auszeichnet.  Die Einrichtung ist, vgL 
Fig. 8, die folgende: 

Eine Spiralfeder A ist in einem 
Geh/iuse aufgeh~ngt, welches aus einer 
Glasr6hre B mit Metallfassung C und 
aus einem parallelepipedischen KS.st- 
chen D besteht. Die Feder  tr/igt am 
unteren Ende ein zartes Drahtgeh/~nge F, 
auf  welchem selbst  wieder mittels eines 
Hakens das (Platin-) Arbeitssch/ilchen G 
h/ingt. Oben wird die Feder  yon einer 
Messingstange /-1" getragen, die sich in 
der federnden Hfllse J auf- und ab- 
schieben 1/i13t. K ist eine aus Folie her- 
gestellte Marke, welche auf eine Skala 
projiziert wird, die die Stelle des sonst 
benutz ten  Projektionsschirmes einnimmt. 
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Der untere, kas tenar t ige  Tell  D des Geh/iuses besi tzt  seitlich 
ein Tt i rchen L zum Aus- und Einf~hren des Sch~ilchens; 

die im Durchschnit t  gezeichneten W/inde sind aus  MetalI, die 
Vorder-  und Riickwand jedoch aus  Glas, und zwar  mug  die 

dem Projekt ionsschirm (der Skala) zugekehr te  Scheibe e twa  

Deckglasdicke  (0"2 ram) besitzen, damit  keine nennenswer te  
Verzer rung  der Ausschl/ige eintritt. Das Kugelge lenk  M er- 

m6glicht die VertikalsteIlung des Appara tes  bei nicht hori- 
zontaler  Lage der optischen Bank, der untere TeiI N dient 

zum Einklemmen in ein passendes  Stativ, z. B. in den Reiter O 
des Zeil3'schen Projekt ionsapparates .  Die gesamte  Anordnung  

ist noch aus  Fig. 9 ersichtlich: es bedeuten:  I die Lichtquelle, 

I K ~r  ~ V PI 

Fig. 9. 

II den Kollektor, III eine mit halbprozent iger  Kupfervitriol- 
15sung geffillte Ktivette zur  Absorpt ion der W/irmestrahlen,  1 

IV den Kondensor ,  V die Federwage,  VI das Objekt iv und 
VII die Skala. Letztere wird so weit  gertickt, daft 10 mg einen 

Ausschlag yon 20 bis 40 cm ergeben. Ist sie z. B. auf  Milli- 
meterpapier  gezeichnet ,  so k6nnen (in der N/ihe) die Gewichte  

auf  rund 1/30 m g  abgelesen werden und bis zu dieser Grenze  
reicht auch bei raschem Arbeiten die Verl/il31ichkeit der Be- 

s t immungen.  
Viele Versuche wurden  unternommen,  um das passends te  

F e d e r m a t e r i a l  ausfindig zu machen;  bisher  sind die besten 

Resultate noch immer  mit S t a h l  erhalten worden.  Der Draht  

1 Vielleicht daft an dieser Stelle der noch immer verbreitete Irrtum 
korrigiert werden, datI der Alaunlgsung ein besonderes Absorptionsverm6gen 
ffir Wiirmestrahlen zukommt. Vgl. R. Zsigmondy, Ann. d. Phys., 285, 
531 (1893). 
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wird 0"05  bis O ' 0 7 m m  stark genommen,  man wickelt etwa 
100 Windungen  zu je 7 m n z  Durchmesser  und erhNt dann 
mit 10 mg einen wahren Ausschlag yon zirka 20 r a m .  Das 

SchS.tchen wiegt ohneDecke l ,  der entbehrlich ist, 15 mg und 
besitzt  10 trim Durchrnesser und 3 r n m  H6he. 

Die Ausschl/ige sind den Belastungen nicht v611ig pro- 
portional, doch kann man die Fehler ftir die in Betracht 
kommenden Zwecke mit gent igender  Genauigkeit  durch ge- 
ringes Schiefstellen der Skala ausgleichen. Vgl. die punktierte 
Lage der Skala in der Figur. 

Beim Beginn eines Versuches stellt man das Bild der 
Marke I (  auf  Null, was durch Heben oder Senken der Feder-  
wage oder der Stange H oder endlich durch Verschiebe~ der 
Skala leicht zu erreichen ist. Danach zeigt man die Propor- 
tionalit/it der Ausschl/ige durch Auflegen yon zwei oder drei 
(gut justierten) Zentigrammgewichten.  Endlich kann die Be- 
s t immung vorgenommen werden, sie dauert  bei Anwendung 
von Gips etwa 3 Minuten und ergibt stets einen Wasser-  
gehalt yon 20"7 bis 20"9 ~ statt der berechneten 20"9 ~ 
Der Materiataufwand betr/igt etwa 20 rag. W en n  man den 
Apparat  nicht braucht, so spannt man die Feder durch Auf- 
legen eines grSl3eren Gewichtes so weir, als es die Dimen- 
sionen des Kiistchens gestatten. 

Daf3 sich der Appara t  zu  weiteren Vor le sungsve r suchen  eignet, b rauch t  

kaum hervorgehoben  zu  werden.  Tariert  man  ein Q u a r z g l a s s t i i b c h e n ,  so  

kann  die Fl i icht igkei t  des  Materials naeh  kurzem Erhitzen in der Knal lgas-  

f lamme festgestell t  werden.1 Unter anderem habe ich auch G a s d i e h t e -  

b e s t i m m u n g e n  in der Weise  ausgefiihrt,  dab an Stelle des Gl i ihschi lchens  

ein leichtes Glasktigelchen yon  etwa 24 m m  Durchmesser  aufgehiingt wurde. 

Das Gehiiuse wurde durch Verschmieren mit Vaselin abgediehtet  und  mit zwei 

Zulei tungsrShren versehen,  die zu  Entwiek lungsappara ten  ffir Wasse r s to f f  und 

Kohlensiiure ffihrten. Aus  dem Stande der Marke in Luft, Wassers to f f  und  

Kohlens~iure ergab sich die Dichte der letzteren in drei Versuehen zu 

1"53, 1"52 und  1" 53 

1 Der Versuch empfieblt sich bei einem Vortrag fiber Mikrowagen,  da 

bekanntl ich S t e e l e  und  G r a n t  die Flfiehtigkeit des  Sil iciumdioxyds b~i der 

Jus t ie rung  ihrer W a g e n  benutzen.  
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anstatt 1"53 fiir Luft = I. Da die Feder dutch das Glaski.igelchen stark 
gedehnt wird, mug man aber die RShre B, Fig. 8, entsprechend lang (z.B. 
gegen 1/2 m) w~ihlen und der Apparat verliert dadurch an Handlichkeit.: 

Bei genaueren Versuehen, bei welchen die Verliingerung der Feder 
mittels eines Horizontalmikroskops gemessen wurde, hat sich der Apparat 
wegen der Inkonstanz der Nullage, die wohl vor allem mit der elastischen 
Naehwirkung der Feder zusammenh~ingt, nieht bew~ihrt; es kamen neben sehr 
verschiedenen Federmaterialien z. B. auch Wolfram- und Tantalspiralen zur 
Anwendung, fiir deren Uberlassung ich den Firmen Siemens & Halske sowie 
Joh. Kremenetzki in Wien zu Dank verpflichtet bin. 

Zusammenfassung. 
1. Die  g e w S h n l i c h e  N e r n s t w a g e  wi rd  in de r  yon  mi r  

u n d  D o n a u  modi f i z i e r t en  G e s t a l t  u n t e r  A n f f i h r u n g  e in ige r  

N e u e r u n g e n  b e s c h r i e b e n .  I n s b e s o n d e r e  d ien t  z u r  A b l e s u n g  de r  

Z e i g e r s t e l l u n g  n ich t  m e h r  das  F e r n r o h r ,  s o n d e r n  ein von  Zeil3 

k o n s t r u i e r t e s  M i k r o s k o p .  Die E m p f i n d l i c h k e i t  be t r / ig t  e t w a  

0 " 0 0 3 r a g .  S ie  be t r / i ch t l i ch  zu e rhShen ,  is t  bei  d i e s e m  Mode l l  

unmSgl i ch ,  da  die im Geh / iu se  s te t s  a u f t r e t e n d e n  Luft -  

s t r S m u n g e n  die N u l l a g e  bei  grS13erer E m p f i n d l i c h k e i t  z u  s eh r  

bee in f lus sen .  

2. E s  w e r d e n  z w e i  e m p f i n d l i c h e r e  Mode l l e  b e s c h r i e b e n ;  

s ie  b e s i t z e n  e inen  h o r i z o n t a l e n  Q u a r z b a l k e n ,  d e s s e n  e ine r  

A r m  als  Z e i g e r  dient .  D a d u r c h  w i rd  die  A n w e n d u n g  des  yon  

S t e e l  e und  G r a n t  bei  ih re r  V a k u u m w a g e  e ingef t ih r ten  k l e inen  

Me ta l l geh / i u se s  e rmSgl ich t .  Die W ~ i g u n g e n  s ind  a u f  0 " 0003 ,  

b e z i e h u n g s w e i s e  0"0001  ~ g  genau .  

3. D e m e n t s p r e c h e n d  k S n n e n  quan t i t a t i ve  A n a l y s e n  (Rt ick-  

s t a n d s b e s t i m m u n g e n )  mit  e i n e m  M a t e r i a l a u f w a n d  von  0"1 b i s  

0"3 rag, b e z i e h u n g s w e i s e  yon  0"03  bis  0"05  mg a u s g e f i i h r t  

we rden .  S ie  fal len au f  0 " 2 %  g e n a u  aus .  Als  Be i sp ie l e  w e r d e n  

angeKihr t :  K r y s t a l l w a s s e r  in Gips ,  Plat in  in C h i n o l i n c h l o r o -  

p la t ina t ,  C h r o m  in G u a n i d i n c h r o m a t ,  K a l i u m  und  N a t r i u m  (a ls  

Sul fa te)  in W e i n s t e i n  und  Kochsa l z .  

4. Die h o c h e m p f i n d l i c h e n  N e r n s t w a g e n  di i r f ten  s ich n a m e n t -  

l ich z u r  L S s u n g  p h y s i o l o g i s c h - c h e m i s c h e r  F r a g e n ,  z. B. be i  de r  

: Die bisher benStigten Projektionsfederwagen hat mir Herr Universit/its- 
mechaniker C. Roezek (Graz) angefertigt, die fabriksm~il?ige Herstellung 
diirfte die Firma S p i n d l e r  & H o y e r  (GSttingen) iibernehmen. 

Chemie-Heft Nr. 6. 31 
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Untersuchung von Insekten oder kleinen Pflanzenteilen be- 
nutzen lassen. 

5. Die ,>Torsionswage, yon H a r t m a n n  und B r a u n  ist 
ftir  Rtickstandsbestimmungen bei einem Materialaufwand yon 
einigen Milligrammen recht geeignet.  

6. Eine neue ~Projektionsfederwage<< fiir Vorlesungs- 
versuche wird beschrieben. 


