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Uber das Mitw~gen des F~illungsgef~ifles 
bei quantitativen Mikroanalysen. 

Zwei auf diesem Prinzip beruhende Methoden 
Yon 

Erich Garmer 

Aus dem Laboratorium fiir allgemeine Chemic an der Teehnischen 
Hochschule in Graz 

(Mit 4 Textttguren) 

(Vorgelegt in der Sitzung am 8. Juli 1920) 

A. h l l geme ines .  

Die vorliegende Abhandlung gibt zwei Wege an, Ionen 
in geringe n Substanzmengen gewichtsanalytisch zu bestimmen. 

Die erste Methode beruht auf der Trennung der festen 
Phase yon der fliissigen dureh Filtration mittels eines Asbest- 
filters in dem zu beschreibenden F/illungsfilterr/3hrchen, die 
zweite auf der Scheidung beider Phasen durch Zentrifugal- 
kraft in einem Spitzr6hrchen. Beide Wege haben das gemein- 
same Prinzip, die drei W/igungen auf  der mikrochemischen 
Kuhlmannwage und s/imtliche chemische Operationen in einem 
und demselben Glasgefg.iile auszuftihren und auf diese Weise 
yore Verhalten der Niederschl~ge gegentiber den Gef/iBw~inden 
unabh~tngig zu sein. Das benutzte R0hrchen wird :nit-einem 
Tarafl/ischchen austariert; bei einer Einwage yon 2 bis 15rag 
Substanz gentigen dann fiir alle drei notwendigen W/igungen 
ein Einzentigrammgewicht und der Reiter. 

l)ber bisherige Versuche auf dem gedachten Gebiete ist 
folgendes zu sagen. Da6 man durch Mitw~igen des F~illungs- 
gef/it3es Analysenfehler verkleinern und Zeit gewinnen k6nne, 
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hat  wohl  P a l o m a a  1 in seiner A b h a n d l u n g  >>Zur Vere in fachung  

der Gewichtsanalyse<< zuers t  ausgesp rochen .  Er  benu tz t  einen 

z iemlich kompliz ier ten Glasappara t  und  kfmdig t  auch  mit 

Quarzgef~il3en V e r s u c h e  an, tiber we lche  abe t  noch  nichts  

ver6ffentlJcht worden  z u  sein scheint .  Im Z u s a m m e n h a n g  mit 

meiner  zwe i t en  Methode,  bei der ~Niederschl~ge un te r  An- 

w e n d u n g  der Zentr i fuge  in e inem Spi tz rShrchen  gesammei t  

werden,  erw~ihne ich die Arbei ten v o n  S t e i n i t z e r  ~ und von 

R i x o n ,  8 we lche  m a kroa na l y t i s e he  V e r s u c h e  betreffen, sowie  

das Sammeln  oder  Messen  kleiner N iede r sch l agsmengen  nach  

S t r z y z o w s k i  ~ und H a m b u r g e r .  ~ 

Zu  mikroana ly t i schen  Z w e e k e n  w u r d e  P a l  0 m a a 's  Gedanke  

im Labora to r ium von Prof. E m i c h  a n g e w e n d e t ;  hiert iber sind 

V e r s u c h e  yon  J. D o n  a u ,  6 bei denen das F~illungsfilterschiilchen 

benutz t  wurde ,  mi tge te i l t  w o r d e n  , w~ihrend andere  Ver- 

suche (von S c h w a r z e r  und  G a j ~ e k )  nicht  zur  VerBffent- 

l ichung gelangten.  ~ An diese letzteren V e r s u c h e  kntipften die 

in den vor l iegenden  Zeilen gesch i lde r ten  an. 

Die Schwier igke i t  der  Ausa rbe i t ung  beider Methoden  lag 

haupts~iehlieh darin, die nStige 

G e w i e h t s k o n s t a n z  

der Gef:,~13e aus  ve r sch iedenem Material, die wt thrend der Ana-  

lyse der E i n w i r k u n g  yon L~Ssungen, Dtimpfen oder  h6heren  

T e m p e r a t u r e n  ausgese tz t  sin& zu  erreichen.  

Da  die angre i fbare  Oberfltiche der beiden zu  beschre i -  

benden  Appara te  z iemlich grol3, die E i n w a g e  d a g e g e n  klein 

:t Chem. Zm~tralbl., 19~0, I17, 1775. Original: An*3. d. finnischen Akad. 
d. Wissensch, Serie A 2~ Nr. 5. 

Zeitschr. f. anal. Chemic, 43, p. ]O0 (1902). 
a Chem. Zentvalbl, 1919, lI, p. 883. Origi~al: Journ. Soc. Chem. Ind., 

?,r, T. '_'a5/6 (~lS). 
~t Ost. Chem. Ztg.~ XVI, 1913, p. lea, und Chem. Zentralbl., l[H2, 

H, 1~49. Original: Schweizer Wochensctm E Chemie und Pharm;, 50, p. 497 
bis 499. 

5 Bioeh. Zeitschr., 71, p. 415q6~ 74, p. 414; 77, p. 168; und Z. I: 
anal. Chemie, 56, p. 95 (1917). 

(; Monatsh. f. Chemie, XXXIV, p. 553. 
7 Vgl. Monatsh. f. Chem., XXXIV; p, 554 (1913). 
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ist,  so k S n n e n  betr / icht l iche Fehler  en ts tehen ,  w e n n  m a n  nicht  

s e h r  widers tands f / ih ige  G las so r t en  w/ihlt. Im Vergte ich z u m  

J e n a e r  N o r m a l g l a s  erre ichte  ich mit  dem Jenaer  Gert i teglas  

~nfolge se ines  hShe ren  Bor-  u n d  g e r i n g e r e n  Alkal igehal tes  

le ich te r  die G e w i c h t s k o n s t a n z .  

Das  s chwer  schmelzbare ,  nach  dem Erh i t zen  meis t  opal i -  

s i e rende  Kaliglas der  J e n a e r  V e r b r e n n u n g s r O h r e n  wird yon  

w g s s e r i g e n  L 6 s u n g e n  zu  le icht  angegrif fen,  bes i tz t  aber bei 

h/3heren T e m p e r a t u r e n  e ine  grSl3ere Formbest /~ndigkei t  als die 

evw~hn ten  a n d e r e n  Jenae r  Glassor ten .  F o l g e n d e  T a b e l l e  I g ib t  

,die du rchschn i t t l i che  Differenz der W ' i i g u n g e n  vor u n d  n a c h  

dem B e h a n d e l n  mit  den  R e a g e n z i e n  in Mi l l i ons t e lg rammen  an 

Die Glassor ten  s ind  in der e rs ten  Ko lonne  angegeben ,  in der 

,zweiten die e x t r e m e n  Di f fe renzen  der Gewich te  des RShrchens  

nach  dem A b w i s c h e n  :nit f e u c h t e m  Flane l l  u n d  Rehleder . :  in 

der  dr i t ten nach  dem B e h a n d e l n  mit  doppe l tno rma le r  Salpeter-  

s t iu re  u n d  in der v ier ten  n a c h  s c h w a c h e m  Glt ihen im Tiegel-  

o fen yon HerLius. 
T a b e l l e  I. 

Glassorte Reinigung nach Pregl  : 2I~ HNO a OKihen 

Jenaer Normalglas.. - - 4  bis -- ~4 --10 bis --20 

Geriiteglas .. --5- 4 -- 4 -- 4 -- 6 -- 

Quarz durchsiehtig . S - -8  -- 6 --1O --9.28 bi.q -t--18 

D a r a u s  ergibt  sich. daI3 das  Jenae r  Gerti teglas fiir diese 

Z w e c k e  das gee igne t s t e  ist. Die I n k o n s t a n z  der  W / i g u n g e n  

mit  Quarzgefgl3en liegt w o h l  an  de ren  e lek t r i schen  Eigen-  

s cha f t en3  Jedenfal ls  ist das  Fgl !ungsf i l te r r6hrchen,  da  es eine 

t Pregl, Die qantitative organisehe Mikroanalyse<<, 1917. p. 38. 
2 h: derArbeit vonR. S t r eb inge r  (Ost. Chem. Ztg., I918. XXE p. 71~ 

:Sst nur kurz erw~ihnt, daI3 die Rei~:igung der GePafJe naeh Pregl geschieht, 
nichts dagegen yon den elektrischen Eigenschaften des Quarzes. Nach emer 
liebenswi.'trdigen Privatmitteilung, deren Verbffentlichung mir Herr Dr. S tre- 
binge r gestattete, gelangen ihm Versuche mit Quarzgefiiflen nicht jedesmaI 
und es zeigten merkwiirdigerweise kl.irzlieh benutzte neue Quarzgef:at3e eine 
gvo13e lnkonstanz des Gewiehtes, deren Ursache er noel: nicht ermitteln 
konnte. 
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griSBere Oberfl~tche hat als das Halogenfilterr{Shrchen von~ 
P r e g l ,  e twas schwerer  gewichtskons tant  zu bekommen,  e ia  
Fehler, der a b e t  durch eine Einwage  yon ungefS.hr e inem 

Zent igramm und durch v6rsichtige Wahl  der Glassorte bei 

einiger 10bung sehr verkleinert  werden kann, wie die unten- 

s tehenden Analysen zeigen. 

B. Das F g l l u n g s f i l t e r r 6 h r e h e n .  

Das benutz te  R~Shrchen kann man im wesentl ichen durch 
Anblasen einer Kugel an das Filterr6hrchen yon P r e g l  t he r -  

stellen. Mit einem so erhaltenen R/Shrehen, dem Schliff und 

t 

crr~ 

Fig. 1. 

St/Spsel fehlten, konnte ich ohne 
weiteres  einige Versuche aus-  

ftihren. Ich will jedoch die nach 
mehreren  Analysen als geeig- 

netst  befundene Form be- 

schreiben. 
In Fig. i, die einen Schni t t  

durch das Fg, llungsfilterr6hrchen 
darste!lt , bedeutet  a den St6psel ,  
b das Luftfilter, c die Kugel,  

d den F/illungsraum, e den 

Kelch, f die Erwei te rung  , g die: 
engste Stelle, h den Stiel, i den 

unteren Schliff, k die Schutz -  

kappe und l das Ansatzrohr .  
Die Kuge l  hat einen Durcl>- 

messer  yon 3 cm; an e i n e r  
Stelle, senkrecht  zur  Kugel-  

oberfl~iche, ist ein 10 ~nm langer 

und 7 r a m  breiter T u b u s  mit  
eingesehliffenem Hohls t6pseI  
aufgesetzt .  Die Achse des Tubus:  

soil mit der des Stieles einen Winkel  von 120 ~ einschlieBen. 

Die Gestalt des  Kelches und der Erwei te rung  ist so gew/ihlt ,  

1 F. Pregl, 1. c., p. 110, Fig. 28, neuere Form. - -  Glasbl~ser Haack 
in Wien, Garelligasse, hat mir einige solche R~Shrchen aus Jenaer Geritte-- 
glas hergestellt. 
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wie es P r e g l  1 angibt, nur  i s t  hier der Kelch halb so lang 
als bei P r e g l .  Den anschliefienden Stiel verktirzte i c h  urn, 

5 c,m, so dab er von der engsten Stelle an gemessen  n u r  
:~ cm lang ist. Wird er noch ktirzer gemacht ,  so verliert das 

R6hrchen seine Handlichkeit.  Man mug darauf  dringen, daI3 
der Glasbltiser die engste Stelle nicht zu sehr I trichterf6rmig 

nach unten zieht, da sonst  der Asbest  in den ents tehenden 
konischen Raum durch die Saugwi rkung  hineingeprel3t wtirde 

und das Filtrieren dann langsamer  yon stat ten ginge. Der 
wei teste  und der engste Tell des Asbes t raumes  sollen n u r  
2 m m  welt vonein'ander entfernt sein. Ungef/ihr ~/2 cm v o r  

dem unteren Ende des Stie/es ist dieser e twas  verjtingt und 

tr/igt aufien einen Schliff for die Schutzkappe,  so dal3 d a s  

R6hrchen ganz  verschlossen gewogen  werden kann. Auf den 
ntimlichen Schliff pal3t das Ansatzrohr,  das den Anschlul3 a n  
die Pumpe vermittelt. 

An dieser Stelle sei noch das Luftfilter erwtihnt, das, mit: 

Wat te  geffillt, in den T u b u s  eingeschliffen ist und zum Ab- 

halten von Staub und Fltissigkeitstr~?pfchen dient. Durch d ie  
Anwendung  des Ansatzrohres  und des Luftfilters f/illt jede 

Verunreinigung des Rghrchens mit Kork-  und Kautschuk-  
teilchen weg. I)as Ansatzrohr  kann gegebenenfal ls  auch die, 

Verbindung mit einem Gasen twick lungsappara t  oder einem 
Gasometer  herstellen. Mit einem R6hrchen aus  Quarz Ver -  

suche anzus te l len ,  war  mir in der je tz igen Zeit nicht m 6 g -  
lich. Das Gewicht des R~Shrchens saint St6psel und Schutz-  

kappe aus Glas betr/igt 12 ~. In horizontaler  Lage kann man 
mit einer Fl t issigkeitsmenge bis zu 4 cm '~ arbeiten. 

Zur Vereinfachung der Ausdrucksweise  ftihre ich fol-  
gende Benennungen ein: Horizontale  Lage  des R6hrchens, 

wenn  Tubus  und Stiel symmetr i sch  nach oben gerichtet sind 

(Fig. 2); in dieser Lage  befindet es sich beim L6sen, F/illen 
und Erwtirmen. Vertikale Lage, wenn  der Stiel nach  unten 

zeigt (Fig. 1); in dieser Stellung n immt man  die Filtra- 
tion vor. 

1 >>Die quantitative organische Mikroanalyse% 1917, p. 38. 
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Die Herstellung des Filterbodens 

:geschieht nach P r e g l ' s  Vorschriften. 1 Die Gewichtskons tanz  

des Asbes tes  ~ erreicht man am besten durch vorhergehende 
Reinigung mit Salzs/iure und darauffolgendem kurzen Rot- 

glfihen in einem Tiegel.  Vorher mug das ROhrchen, besonders  
die Innenfl/tche der Kugel, peinlichst entfettet werden,  da man 

nur dann mit wenig  WaschfKissigkei t  alle Teile der Hohlkuge] 

besptilen kann. Weil sich die engste  Stelle des RShrchens 

leicht verstopft ,  besonders  wenn es nicht ganz richtig ge- 
Nasen  ist, kann man nach P r e g i  eine Platinspirale benutzen;  
denselben Zweek  erffillt eine won vielen feinen LSchern durch- 

brochene kreisfSrmige Platinfolie, die etwas grS13er als das 

Lumen  der engsten Stelle ist und auf  die man in der Mitte 

.einen Platindraht mit Gold senkrecht  anlStet. Dieser Stiel des 
Plat inschirmchens wird durch die engste Stelle durchgesteckt  

und verhindert  ein seitliches Verschieben des Filterbodens. 

Ich ftille das R6brchen nicht so voll mit Asbest  an, wie 
es P r e g l  a tut, sondern komme mit e twa zwei  Dritteln der 

Menge aus. Dadurch beschlennige ich den Tempera tu r -  und 

Feucht igkei tsausgleich vor der W/tgung und das Filtrieren 
selbst,  kann aber t ro tzdem z. B. den geftirchteten Nieder- 

schlag des oxalsauren Kalkes ohne Trt~bung filtrieren. Um 
den Asbest  dutch den T u b u s  in die Erwei te rung  des Kelches 

zu bringen, bediene ich reich einer Pinzette, eines gebogenen 
Glass tabes  und hakenfiSrmig gekrf immter  MessingdNihte. Bei 

der Herstel lung des Fil terbodens hat man  es ganz  in der 
'Hand, die Porenweite  und die Asbes tmenge  dem zu filtrie- 

renden Niederschlage anzupassen.  Der Fil terboden soll so 

dicht  sein , dab ungef/~hr zwei  Tropfen destillierten Wasse r s  
in der Sekunde  beim leichten Ansaugen  mit dem Munde 

durchsickern. Zu bemerken  ist, daft nach der weiter  unten 
besp rochenen  W a s c h u n g  des Fil terbodens mit Chromschwefel-  

s/ iure dieser durchl~issiger wird, so dab man ihn anfangs 

e twas  fester machen  kann, etwa dutch  s tarkes Saugen  beim 

1 Ibid., p. 110 ff. 
'2 Ich wandte gereinigten Goozbtiegelasbest von Kahlb aura an. 
:~ Ibid., p. l l0 ff. 
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Ftillen oder durch Driicken mit dem Glasstabe; dieselbe. 

YVirkung kann man nattirlich auch durch neuerliches Auf- 

gieflen yon aufgeschlemmtem Asbest erreichen. 

Die R e i n i g u n g  des RShrchens und des Fil terbodens 

nehme ich zuerst mit heiBer Chromschwefels~ure vor, dann ~ 

mit heil3em Wasser,  heil3er Salpeters~iure, wieder mit heiI3em ~ 

Wasse r  und schlieBlich mit Alkohol. Nach dem Waschen  mit 

Salpeters~ure schalte ich ein 10 Minuten langes A u s d g m p f e n ,  

ein, indem ich Wasserdampf  in das senkrecht gestellte RShr- 

chen durch eine feine Spitze einblase und gleichzeitig den~ 

Stiel mit der Saugleitung in Verbindung setze. Auf diese 

Weise werden die leichter 16slichen Bestandteile der Ober- 

fl/iche yon Asbest und Glas entfernt, was besonders dann~ 

notwendig ist, wenn das R6hrchen vorher mit alkalischen, 

Fliissigkeiten in Berfihrung war. 

Will man die Gewichtskonstanz prfifen, so ist es zweck-- 

m~13ig, als letzte Waschflfissigkeit diejenige zu nehmen, mit 

welcher der Niederschlag zuletzt gewaschen werden m u g .  

Beim Ausspritzen bemerkt man mit der Lupe, wie viele feine 

Asbestfasern an den Wandungen  infolge Oberfl/ichenwirkung 

emporklettern; das daft kein Bedenken erregen, da ja auch 

diese Asbestteilchen mitgewogen werden und ich beobachtete..  

dab der Schliff des Tubus  die Grenze dieser Bewegung ist. 

Beim Waschen trachtet man den Tubus  nicht zu benetzen, 

oder gar mit der Spritzflasche zu bertihren. 

Das'Arbeiten mit dem Fiillungsfilterr6hrehen. 

Das Trocknen  des beschickten RShrchens kann in jedem, 

gut wirkenden Exsikkator  vorgenommen werden. Will man 

h6here Temperaturen dabei einhalten, so benutzt  man em 

kleines Trockenschr/ inkchen;  1 sein Fur3 und seine Heiz- 

vorr ichtung sind denen des Regenerierungsblockes von P r e g l  -~- 

nachgeahmt. Ein beweglicher Dackelbrenner 2 steht unter einer 

Metallplatte, die den Boden eines genieteten Blechk~tstchens~ 

1 Bezogen aus der Werkst~tte fiir Feinmechanik und Apparatenbau 
Fr. Fuhrmann. Graz, Waltendorf, Kernstockgasse 6. 

-" Pregl, 1. e., p. 64, Fig. 14. 
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bildet. Dieses hat eine Grundfl/iche yon 5 >< 8 cm, eine H6he 
yon 6 cJ.u und wird oben von einem Deckel verschlossen.  Ffir 
das Luftfilter, das T h e r m o m e t e r  und den Stiel mfissen pas- 

s e n d e  0ffnungen vorhanden sein. Der Stiel d e s  R6hrchens 

wird beina Trocknen  dttrch einen Blasenz/ihler mit der Pumpe 

verbunden. Mittels des Dackelbrenners  lassen sich Tempera -  
turen bis zu 130 ~ mit der Mikroschraube genau  regulieren. 

Bei dieser Tempera tu r  ist das Trocknen  in 5 bis 8 Minuten 
erreicht. Will man hSher erhitzen, so stellt man irgendeinen 

anderen Brenner sehrtig unter  das K/istchen oder man ver- 

wendet  den sp~ter beschr iebenen Kupferblock. 
Die  e r s t e n  z w e i  W ' t i g u n g e n .  In 2 Minuten ist das 

F/illungsfilterr6hrchen so weit  abgektihlt,  dal3 man dessen 

5.ul3ere Oberfl/iche zur W/igung reinigen kann. Dies geschieht  
mit feuchtem Flanell- und Rehlederlappen in gleicher Weise, 

w i e  P r e g l  seine Absorpt ionsapparate , re in igt .  ~ Bei den Glas- 
schliffen ist darauf  zu achten, dal3 

FlfissigkeitstrSpfchen vom feuchten 

Flanell nicht zwischen den Schliff- 
stellen durch Kapillarkr/ifte erfal3t 

werden. Ieh beobachtete  15 Minuten 
nach dem Abwischen schon Gewichts-  

k0ns tanz  , wenn dieselben Bedingun- 
gen eingehalten werden (Waschung,.  

Tempera tur ,  Trocknung,  Zeit der 
Abkfihlung usw.). Das gereinigte 

RShrchen legt man in horizontaier  
Lage auf ein eigens hierzu ver- 

fertigtes Gestell. Dieses bes teh t  im 

wesentl ichen aus einem horizontal 
~,~. auf  Ffif3en s tehenden Wasserbadr ing,  

Fig. 2. dessen innerer Durchmesse r  um ~/2 cm 
grSl3er ist als der der Kugel. Auf der 

Wage  wird das F/illungsfilterrShrchen am besten so befestigt, 

dal3 man es in horizontaler Lage auf  einen Aluminiumring 

~(Fig. 2) setzt und so die einzuw/igende Subs tanz  beim Ein- 

Ibid., p. 38 ft. 
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ffihren durch den Tubus  nur auf  den untersten Teil des 
F/i l lungsraumes zu l iegen kommt. Der Aluminiumring steht 
mi t  zwei diametral l iegenden Ffil3en auf der Wagschale,  
w/ihrend die beiden anderen nach oben umgebogen sind 
und sich an die Bfigel der Wagschale  anlegen. Dieser Ring 
i s t  gegen ein Aluminiumblechstf ick austariert .  

Was  das Arbeiten mit der Kuhlmannwage anbelangt, so 
f inder  man im zweiten Kapilel des zitierten Buches von P r e g l  
dar f iber  bekanntlich Aufschlul3. Um elektrische Ladungen im 
Wagenkas ten  auszugleichen, ist es beim Arbeiten mit Quarz- 
gert t ten empfehlenswert,  in das Innere der Wage ein Sttick 

Uranpechblende zu legen. 
Das  L 6 s e n .  Sobald sich die Substanz im R6hrchen 

befindet, darf dessen hor izonta le  Lage bis zum Filtrieren nicht 
me h r  ver/indert werden. Wenn beim L/Ssen oder Erhitzen 
Blasenentwicklung zu gew/irtigen ist, steckt man durch den 
T u b u s  ein birnfSrmiges Glasrohrstfick hinein, das schlecht in 
.die 0 f fnung  pal3t, damit dazwischen Luft infolge W/irme- 
.ausdehnung oder Gasentwicklung entweichen kann. 

Um die R e a g e n z i e n  frei von trfibenden Tei lchen an- 
zuwenden ,  bringt man sie (z. B. tagsvorher) in ProbierrShrchen, 
in die man Pipetten einlegt, die so geblasen sind, daft deren 
:Spitze den Boden des R6hrchens nicht erreicht, wenn die 
Pipettenkugel auf dem Rande des Probierr6hrchens aufsitzt. 
E s  ist bequem, sich mehrere solche Pipetten mit langen 
Stielen anzufertigen und in halbe Kubikzentimeter zu teilen. 
Um sicher vor Verunreinigungen durch Kork- und Kautschuk- 
teilchen zu sein, verwende ich Spritzflaschen (mit eingeschlif- 
f enen  GlasstOpseln), die 1/4 l fassen und deren Spitzen nicht 
wie meistens, abw/irts, sondern wagrecht  gebogen sind; auch 
mug die Spitze so rein sein, dab der Strahl des kalten 
Wassers  ungef/ihr 3 c m  nach dem Austritt  aus der Spitze in 
Tropfen zerftillt. Will man das Fg.Ilungsfilterr6hrchen fiber 
freier Flamme e r h i t z e n ,  so faf3t man es mit dem Stiel nach 
oben und bewegt  es schaukelnd fiber einer Mikroflamme. Als 
Luftbad eignet sich das oben beschriebene Trockenk/ is tchen.  
Ist ein Erhitzen am Wasserbad  notwendig, so nimmt man 
des sen  kleinsten Ring - -  die Kugel soll eben noch durch-  
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gesteckt werden k / S n n e n -  und feilt an zwei gegeniiber- 
!iegenden Stellen je eine Kerbe ftir Tubus  und Kelch ein. 
Soll lt~nger erhitzt werden, ohne die Fltissigkeit einzuengen, 
so wird in das unten birnf6rmig zugeschmolzene Glassttick, 
das im Tubus  steckt, ein diinnes R~Shrchen hineingeschoben,  
durch das man Ktihtwasser einleitet. Dies stellt eine Art 
Rtickflul3ktihlung dar. Ftir st~trkeres Erhitzen wende  ich einel~ 
Regenerierungsblock yon  P r e g l  1 an, den ich folgenderweise 
abtinderte; die gr6f3ere Rinne des Kupferbiockes wird a n  j ene r  
Seite, an  der sich nicht die Bohrung ftir das Thermometer  
befindet, am Ende halbkugelf/Srmig ausgefeilt, so daft ungeftihr 
die Hglfte der Glaskugel darinnen Platz hat. Ihre andere  
Htilfte wird von einem feinmaschigen Kupferdrahtnetz eng  
umschlossen, welches an der unteren Kupferplatte befestigt 
ist und die Wg.rmeleitung fSrdert. Ra t sam ist es, den Gias- 
apparat vor dem Trocknen  und Erhi tzen mit einem feuchten. 
Flanellappen abzuwischen, da  sonst vorhandene Unreinlich- 
keiten leicht festbrennen. 

Das E i n d a m p f e n  kann man auf  dem Wasserbad  vor-  
nehmen, wenn dessen Tempera tur  gen•gt; sonst greift man 
zum Trockenschrank oder Regenerierungsblock. Zur Beschleu- 
nigung btg.st man filtrierte Luft durch ein fein ausgezogenes  
Glasrohr in den oberen Tell der Kugel. Das Eindampfen von 
ungefS.hr 3 bis 4 c ~ '  Fltissigkeit nimmt am Wasserbad  1-ASch- 
stens eine halbe Stunde in Anspruch. Statt in die L6sung" 

G a s e  e i n z u l e i t e n ,  l~il3t man sie dartiberstreichen. Zu 
diesem Ende setzt man das Luftfilter auf den Tubus  und 
verbindet es mit dem Gasentwicklungsapparat;  das Gas ent- 
weicht  dutch den Filterboden aus dem R6hrchen. Zeitweiliges 
Schaukeln des Apparates begtinstigt die Diffusion des Gases 
durch die verhiiltnism~.Ng grol3e Oberfl~che der Fltissigkeit. Das. 

D e k a n t i e r e n  und  A u s w a s c h e n  des Niederschlages 
kann gleichfalls mit diesem Apparat leicht vorgenommen 
werden. Dem Filtrieren ziehe ich, wenn kein zwingender  
Grund vorhanden ist, wie merkliche L6slichkeit des Nieder- 
schlages  in der Waschfliissigkeit, das Dekantieren unter  

I Ibid., p. 64, Fig. 14. 
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Absaugen vor. Dies geht mit der  weiter unten beschriebenen 
Absaugevorr ichtung leicht vonstatten. Dabei ltil3t sich der 
Niederschlag besser auswaschen,  auch kann er gegebenen- 
falls in der Kugel geltSs t u n d  nochmals  gefS.11t werden, lSlber- 
haup~ ist das Prinzip der doppelten FS.11ung in diesem Apparat 

' \  / 

f \\ 
I ! 

/ / / / /  . ] \ \  

\ \ \  

" { 

Fig. 3. 

leicht und mit Erfolg anwendbar. Die Drehung des R6hrchens 
aus der horizontalen in die vertikale Lage muB beim Dekan- 
tieren allm/ihiich vor sich gehen. Nach dem Dekantieren spfilt 
man die ganze InnenfiS.che des R6hrchens mit mt3glichst wenig 
Wasser  ab. Will man heil3 waschen, so h~lt man die Kugel 
fiber eine Mikroflamme. Auch die letzte Waschflfissigkeit kann 

Chemie-Heft ~lr. 6 und 7. 36 
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man abgief3en, w / ih rend  der Niederschlag im F/illungsraum 

haften bleibt. Dadurch wird der Filterboden geschont, ist 

leichter zu reinigen und 5ffer verwendbar. 

Das F i l t r i e r e n  und der S a u g a p p a r a t .  Wenn  ich den 

ganzen Niederschlag aufs Filter bringen will, so stecke ich 

das RShrchen, mit dem Tubus  zu mir gekehrt, in das Ansatz- 

rohr, das mit der Saugvorrichtung verbunden 'ist. Beim Ab- 

sptilen schreitet man yon oben nach unten bis zum untersten 

Kelchteile vor, wobei ein scharfer Strahl beim Spritzm~ nicht 

so gut an der Innenfl/iche der Kugel adh:iriert als ein schwacher. 

F~ir die HersteI lung des Filterbodens und ffir das Saugen 

kann jeder beliebige Saugapparat  dienen. Ich arbeite mit einer 

Vorrichtung (Fig. 3), die bis auf einige Ab~inderungen im 

wesentlichen J. D o n a u  in seinen >,Notizen zur quantitativen 

Mikroanalyse<,: beschreibt. Der Apparat wird leicht drehbar 

auf  einem Stativ eingespannt, so daft er in jeder Stellung 

ohne Erschtit terung festgeklemmt werden kann. Da man das 

AuffanggefSfi jederzeit bequem auswechseln kann, wird die 

Prtifung des Filtrates und der Waschfl~issigkeit sehr erleichtert. 

Analysen mit dem F~illungsfilterrShrchen. 

Ich w/ihlte solche Analysen, die mSglichst verschiedene 

Arbeitsmethoden und verschieden geartete Niederschl/ige vor- 

ffihren. 
Die Menge der zu untersuchenden Substanz schwankt, 

wie schon gesagt, zwischen 2 und 15 rag. e Wenn keine wider- 

sprechenden G r~inde vorhanden sind, trachte man so viel als 

ti;inwage zu nehmen, dab man bei der W~igung der Be- 

st immungsform mit einem Einzentigrammgewicht  und dem 

Reiter auskommt.- 

Silber: Diese Analyse ffihrt uns zum Typus eines kiisigen Nieder- 
.schlages und zeigt das LSsen eines Metalles inl F:illungsfilterrOhrchen. Ein 
blinder Versuch wurde hier unterlassen, da die Reinigung des Filterbodens 
mit verdiinnter Salpeters:iure und Alkohol wiederholt vorgenommen worden 
war, wobei das RShrchen gewichtskonstant blieb. Silberdraht yon Her~ius 

: Monatsh. L Chemie, XXXVI, p. 381 (1915). 
e Es wird also teils nach dem >>Milli<<-, teils nach dem >>Zentigramm- 

verfahren~< gearbeitet. Vgl. F. Emich, B. B., 4.3, p. 29 (1910). 
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wurde in SaIpeters~iure gel6st, daml die L/Ssung abgekiihlt, der Niederschlag 
nach Fiillung mit Salzs~iure dreimal mit kaltem, etwas salpetersiiurehalfigem 
Wasser ,  dann mit Alkohol unter jedesmaligem Dekantieren gewaschen.  Un- 
gefiihr 13 Minuten nach dem Trocknen bestimmte ieh die Nullage der Wage 
und nach weiteren 2 Minuten das Gewicht des F~[llungsfilterr/)hrehens. Die 
Prfifung, ob alles gef.;~llt ode~ ausgewasehen ist, geschieht wie bei Makro- 
analysen. In 1 Stunde ist die ganze Bestimmung saint den W~igungen be- 
endet;  dabei bleibt w~thrend des Abkiihlenlassens usw. natiirlich auch Zeit 
ftir andere Arbeit. 

K a l i u m :  1 c~; Kalisalpeter wurde in einigen Tropfen Salzs~iure gel/3st 
und die Salpeters~ture am Wasserbad  verjagt. Die Fallung wurde mit Platin- 
chlorwasserstoffs~ure in bekannter  Weise ausgeffihrt. 

Q u e c k s i l b e r :  Hier kommt das Dartiberleiten eines Gases in An- 
wendung.  Ein blinder Versuch gab eine Gewiehtszunahme yon 0"003 ~r 
was  innerhalb der Versuehsfehlergrenzen liegt. Bei der grot3en L6sliehkeit 
des Schwefelwasserstoffes in Wasser  und bei der groflen Oberfl:,tche war die 
F:,illung in I0 Minuten beendet.  

N i c k e l :  Diese Analyse ergibt die Notwendigkeit  eines blinden Ver- 
suches und zeigt den Vorteil einer hochmolekularen Bestimmungsform. Der 
erste blinde Vorversuch ergab eine Gewichtszunahme des RShrchens um 
0"011~J~.;r (vermutlieh infolge Absorption des Dimethylglyoxims durch den 
Asbest), d e r  zweite eine Zunahme yon nut  0"002 ~/~;r. 

C h l o r :  l)er Gang der Analyse bringt nichts Neues. 
NO 3- I on :  Ich w~hlte diese Besfimmung, weil der hier vorkommende 

Niederschlag in grSt~eren Mengen Wassers  l(islieh ist und mit Eiswasser  
gekfihlt werden mul3. Beim ersten bIinden Versuch war die Gewichtszunahme 
des RShrchens 0"091 r162 wahrscheinlich wieder eine Absorptionserscheinung.  
Nach einem zweiten solehen Versueh wog das RShrchen nur um 0"003 ~n;; 
mehr. Wegen  der L6sliehkeit des Nitrons w~rd makrochemisch der Nieder- 
sehlag nicht im Goochtiegel filtriert, sondern  im Neubauer-PlatintiegeI, in 
welehem man mit weniger Fliissigkeit auswaschen kann. Der mikrochemische 
Versuch zeigt, daft das Waschen  des Nitrons am Asbestfilter mit 2 bis 
2 ' 5 c m ~  Fliissigkeit m~iglich ist. Zu bemerken ist, daft b e i  so kleinen 
Fliissigkeitsmengen das Auskrystallisieren des NiederschIages infolge der 
raschen Abkiihtung sehr schnell  erfolgE dabei erh~ilt man sehr  feine Nadeln, 
die um Impfzentren in vielen sch/)nen kugelf6rmigen Drusen, iihnlich den 
Schimmel- oder Bakterienkulturen, auskrystallisieren, jedoch die unangenehme 
Eigenschaft haben, an den Glasw~inden emporzusteigen. Das rasche Abk[ihlen 
kann vermieden Werden,  wenn man die zu fiillende L6sung am Mikrobrenner 
f a s t  zum Sieden erhitzt und das Reagens aus  der Pipette, deren bauchige 
Erweiterung man ebenfalls Vorher erw~trmt hat, im warmen Luftraum ober- 
halb eines Brenners zusammenflieften liiftt. Dann stellt man das Rghrchen 
iiber eine warme Asbestplatte, breitet ein Seidentuch dartiber und liiftt 
hmgsam erkalten. Nach einer halben Stunde wird das R6hrchen in einer 
Porzellansehale mit Eiswasser  gektihlt, mi t  einem Tuche umhiillt, unter 
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s tarkem Saugen filtriert und  rasch  mit mSglichst  wenig  W a s s e r  v o n  0 ~ aus-  

gewaschen .  Auf  diese Weise  erhiilt man  schSne grotle Nadeln, die sich leicht 

auswaschen  Iassen.  

S i l b e r  neben K u p f e r :  Zu einer gewogenen  Menge yon Silber - -  

nach  S t a s  gereinigt - -  fiigte ich reines Kupfersulfat  h inzu  und  bes t immte  

das  Silber wie oben. 

K a l i u m  neben N a t r i u m :  Diese h~tufige T rennung  ftihrte ich mit 

ungefShr 1 cff Kalisalpeter und  der iihnlichen Menge Kochsa lzes  aus. Die 

Salpeters'Aure mutl ,  wie oben angegeben,  vertr ieben werden.  

Die R e s u l t a t e  dieser Analysen sind aus der unten- 

folgenden Tabelle II ersichtlich. 

C. Das Sehleudern. 

Der V o r t e i l  des S c h l e u d e r n s  liegt haupts~ichlich darin, 
dal3 man Flfissigkeit weder  u m g i e B e n  noch filtrieren muff, 

cya  

i~'!g. 4. 

wobei  leicht Verluste entstehen kSnnen, 
die besonders beim mikrochemischen 
Arbeiten die Fehler vergr6flern; ferner 
darin, daft der Niederschlag reiner er- 
halten wird a l s  beim gewShnlichen 
Waschen am Filter. Jedes  Niederschlags- 
teilchen wird im SedimentierrShrchen mit 
dem Glasstabe in der Waschflfissigkeit 
aufgewirbelt und so viel gleichm~iBiger 
und wirksamer vom Waschwasser  um- 
spfilt als am Filter. Aufierdem vermeidet  
man das W~igen und Veraschen eines 
Filterpapieres, benStigt keinen Asbest, 
dessen Gewichtskonstanz  nicht immer 
leicht zu erreichen ist und gewinnt Zeit. 

Das Sedimentierr~hrehen 

ist in Fig. 4 abgebildet und wiegt, aus 
Glas hergestellt, 4 bis 5 g bei einem 
Fassungsraum yon 4 bis 5 c m  3. Es ist 

notwendig, dab die Spitze des RShrchens 
die angegebene Gestalt hat. Ein zu enges Lumen der Spitze 
beeintrg.chtigt das Eindampfen, Einleiten yon Gasen und 
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Auswaschen  des Sedimentes. Verjtingt sich die Spitze jedoch 
zu wenig, So l~iuft man Gefahr, d e n  zu Boden geschleuderten 
Niederschlag  beim Abpipettieren der Mutterlauge aufzuwirbeln. 
Die UmbSrdelung des  Randes soll nicht zu stark sein, abe t  
doch so, dab das RShrchen nicht durchfallen kann, wenn man 
es in einen passenden Kupferring oder in ein Platindreieckchen 
hineinsteckt.  

Mit dem RShrchen wird ein hohler Glasstab mitgewogen, 
den man sich n a c h  obiger Abbildung aus einem diinnwandigen 
engen Glasrohr herstellt. Er  darf nie mit den blol3en F ingern ,  
sondern nur  mit einer reinen Schieberpinzette 1 angefal3t  
werden. Die RShrchen liegen auf  einem Gestell, ahnlich wie 
man sie fiir Federhalter  benutzt.  ~ 

Das Arbei ten  mi t  dem Sed iment ie r r6hrehen .  

Das R e i n i g e n  und Trocknen  dieses RShrchens wird 
genau  so durchgeffihrt wie beim F/illungsfilterrShrchen. Das- 
se lbe  gilt ftir die Reagenzien und Spritzflaschen, ftir das 
LSsen und 

W / i g e n .  Ein U-fSrmig gebogener  Aluminiumdraht,  der 
fiach auf d e r  linken Wagschale  l iegt, .verhindert wiihrend des 
W/igens das Herabrol len des RShrchens yon der Schale u n d  
ist mit einer Spirale derselben Drahtsorte austariert.  Man faflt 
d a s  RShrchen mit einer Messingpinzette an, ~ihnlich einem 
Eprouvettenhalter .  Die Gabel zum Anfassen und die Haken 
am Wagengehi inge ,  wie sie P r e g l  3 empfiehlt, eignen sich 
ffir das SpitzrShrchen nicht. Auch bier erhiilt jedes  dieser 
RShrchen samt zugehSrigem Stab ein mit Feinschrot  geftilltes 
Tarafi i ischchen,  dessen Oberfl/iche mSglichst gleich grog sein 
soil mit der des zu wg.genden GlaskSrpers; dadurch wird die 
Wasse rhau t  auf beiden Seiten der Wage  gleich schwer. 

Das E r h i t z e n  kann man entweder  am W a s s e r b a d  vor- 
nehmen, indem das SpitzrShrchen in einen geeigneten Kupfer- 
ring hineingesteckt  wird, oder auf dem Sandbad, schr~ig in 

1 Donau, Arbeitsmethoden der Mikrochemie, p. 5'. 9 , Fig. 23, oder 
Monatsh. f. Chemie, 32 (1911), Fig. 3, p. 1121. 

'2 Pregl, 1. e., p. 38. 
a lbid., p. 40. 
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gesiebten Sand gelegt. Schwer  schmelzbare R6hrchen gltiht: 
man am besten im Her/ius-Tiegelofen. Anstatt  des 

E i n l e i t e n s  yon Gasen gentigt wie beim F/illungsfilter- 
rShrchen ein Dariiberleiten des filtrierten Gases mittels einer 
knapp fiber dem Flfissigkeitsspiegel gehal tenen Glasrohrspitze.  
Durch zeitweiliges Umrtihren mit dem Glasstabe kann man  
das Arbeiten beschleunigen. Diesen spfitt man natfirlich jedes- 
real, wenn man ihn aus dem RShrchen herausgenommen hat, 
mit Wasser  ab und klemmt ihn saint der Schieberpinzette auf  
ein Stativ fest. 

Das A u s w a s c h e n  des Niederschlages geschieht  drei- 
bis viermal; wenn man die Mutterlauge nach dem Schleudern, 
bis auf 10 ram Flfissigkeitshtihe abpipettiert hat, so ist das  
Verh/iltnis der ursprfinglichen Flfissigkeitsmenge zur zurfick- 
gebliebenen jedesmal 30 : 1, d .h .  nach viermaligem Waschen 
gleich 30~: 1 oder 810 .000 :1 ;  mit anderen Worten,  der 
Niederschlag ist praktisch rein, wenn man z. B. e ine  doppelt- 
normale L6sung  eines Salzes vom Molekulargewicht 100. 
angewandt hat. Die Versuche ergaben auch beim vierten Aus- 
waschen stets Waschflfissigkeiten von gentigender Reinheit. 
Wtihrend des Auswaschens  rtihrt man mit dem (yon der ~ 
Pinzette gehaltenen) Glasstab 6fter um und entfernt diesen 
nach dem Absptilen mit wenig Wasse r  aus dem R/Shrchen. 
Zur Trennung  des ausgewaschenen Niederschlages yon der  
Flfissigkeit bedient man sich einer 

Z e n t r i f u g e .  Ich benutzte eine solche mit elektriscb 
angetriebener Achse, die 2800 Umdrehungen in der Minute  
macht. Die Drehpunkte der Metallhtilsen haben voneinander 
I1 c m  Abstand. Die Dauer des Schleuderns richtet sich nach 
der Grtige und nach dem spezif ischen Gewichte der Nieder-  
schlagsteilchen; mehr als 2 Minuten waren bei den unten- 
stehenden Analysen fast nie erforderlich; Die Zentrifuge soll 
allm/ihlich in  und auger Gang gesetzt  werden, da man sonst 
keine 6bene Sedimentoberfl/iche erh/ilt, 1 Selbstverst/indlich kann 
man mit mehrarmigen Zentrifugen mehrere Sedimentierungen 

1 Hamburger, Biochem. Zeitsehr., 1915, 71, p. 415, und Z. f. anal  
Chemie, Bd. 56, p. 95. 
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g le ichze i t ig  vornehmen und so Zeit ersparen. Das Abhebern 
t i e r  Fltissigkeit besorgt ein gew6hnlicher 

A s p i r a t o r  in Verbindung mit einer Pipette, die 6 bis 
10 cln 8 fal3t. Sie ist mittels eines Dreiweghahnes mit jenem 

.so verbunden,  dab man nach Belieben entweder saugen oder 

Luft in die Pipette einlassen kann. Dutch Klemmen ist sie 
.senkrecht befestigt und durch gutes seitliches Licht gegen 
einen passenden Hintergrund beleuchtet.  Ihre Spitze ist 10 cm 
.tang ausgezogen;  die Mfindung daft  aber nicht zu eng sein, 
d a  sonst beim Absaugen zu heftige StriSmungen in der 
Flfissigkeit entsttinden, die das Sediment mitreit3en k6nnten. 

Vor dem 
A b p i p e t t i e r e n  t iberzeugt man sich, ob die Flfissigkeit 

klar ist, indem m a n  das R6hrchen im Lichtfelde gegen weil3es 
oder  schwarzes Glanzpapier betrachtet. Ist die Fltissigkeit 
noch triibe, so zentrifugiert man nochmals. H i e r a u f  h e b t  
m a n  d a s  R / S h r c h e n  m i t  e i n e m  E p r o u v e t t e n h a l t e r  
g e g e n  d ie  e i n g e s p a n n t e  P i p e t t e  v o r s i c h t i g  h i n a u i ,  
s o  daf3 d e r e n  S p i t z e  in d i e  F l f t s s i g k e i t  e i n t a u c h t  
u n d  u n g e f ~ t h r  10,r im f i b e r  d e m  S e d i m e n t  z u  s t e h e n  
k o m m t .  Bei behutsamem Offnen des Hahnes  saugt der 
Aspirator die Fltissigkeit langsam ab. An der Aul3enseite der 
Pipette haftende Tei lchen des Niederschlages, die man bei 
seitlicher Beleuchtung rasch wahrnimmt, mCtssen gleich mit 
wenig \Vasser  in das R6hrchen abgespritzt werden; war  
j edoch  die Pipette gut  entfettet und vor d em  Absaugen mit 
Alkohol benetzt,  so beobachtete  ich sehr selten ein Haften-  
bleiben yon Niederschlagsteilchen. Bemerkt  man beim Be- 
leuchten der Pipette Trt ibungen oder Niedersehlagsflocken in 
.der F l f i s s i g k e i t -  bei vorsichtigem Arbeiterl leicht zu  ver- 
meiden - - ,  so 1/il3t man diese aus  der Pipette in das R~Shrchen 
zurticklaufen, spfilt mit wenig Wasser  nach und schleudert 
von neuem. 

Auf der Oberfl~che der Fltissigkeit schwimmen oft auch 
nach dem Schleudern kleine Niederschlagsmengen, die auch 
durch  wiederholtes Zentrifugieren infolge der Oberfl/ichen- 
spannung nicht zu Boden gebracht  werden k6nnen. W en n  
an  der Pipette ein kleiner Wasser- oder Alkoholtropfen 
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h/ingt, ~ so f l iehen be im  E i n t a u c h e n  der  S p i t z e  in die F l t i s s ig -  

kei t  die s c h w i m m e n d e n  P a r t i k e l c h e n  v o n d e r  Sp i t ze  w e g  

g e g e n  die W a n d u n g  des  RShrchens  und  bleiben,  s o b a l d  das  

F l i i s s i g k e i t s n i v e a u  sinkt,  an  der  W a n d  kleben.  Bei der  n / ichs ten  

W a s c h u n g  w e r d e n  auch  d iese  T e i l c h e n  v o m  W a s c h w a s s e r  

besp i i l t  und  schliel31ich ebenfa l l s  m i tgewogen .  Durch  Drehen  

des  H a h n e s  1/ii3t man  die  a b g e h e b e r t e  F l t i s s i g k e i t  in ein 

P rob ie r rShrchen  abfliel3en, u m  sie a u f  ihre Reinhe i t  zu  prtKen. 

W a s s e r t r o p f e n  kann  m a n  nach  Be l i eben  an  der  P ipe t t ensp i t ze  

ein- u n d  a u s t r e t e n  lassen ,  i ndem m a n  die E r w e i t e r u n g  der  

Pipet te  anbl t i s t  oder  mit  der  Handf l / iche  erw/i rmt .  E i n  Auf-  

w i rbe ln  des  N i e d e r s c h l a g e s ,  wie  es  H. G. P a r k e r " -  erw~ihnt, 

ist  bei  d iesen  V e r s u c h e n  n ich t  v o r g e k o m m e n .  

Das  Pr inz ip  de r  d o p p e l t e n  F / i l lung  k a n n  auch  bei  d iese r  

Me thode  g u t  a n g e w e n d e t  w e r d e n .  

Das  nach  dem A b h e b e r n  z u r t i c k b l e i b e n d e  W a s c h w a s s e r  

wi rd  (gegebenenfa l l s  nach  Verd r t i ngen  mit  Alkoho l )  im T r o c k e n -  

s c h r a n k  ode r  R e g e n e r i e r u n g s b l o c k  (s. o.) bei  der  vo rgesch r i e -  

b e n e n  T e m p e r a t u r  entfernt.  

Analysen mit dem Sedimentierrghrchen. 

A u c h  bei  d i e se r  M e t h o d e  wi ihl te  ich w i e d e r  so lche  Ana-  

lysen,  be i  d e n e n  Niedersch l / ige  y o n  v e r s c h i e d e n e n  E igen -  

schaf ten  Und F / i l l u n g s w e i s e n  v o r k o m m e n .  

Kal ium bestimmte ich nach der Perchloratmethode yon SchlSs ing-  
Wense.3 

Calcium:. Es wurde ungef~ihr 1 car reines Ca CO 3 mit verdiinnter 
Salzs~iure im schriig gehaltenen RShrchen gelSst, erhitzt, bis die Kohlen- 
siiure entfernt war und mit etwas Ammonacetat versetzt. Nun fiilIte ich mit 
heil3er AmmonoxalatlSsung, kiihlte langsam ab, um grSl3ere Krystalle zu 
erhalten; der weitere Gang der Analyse ist bekannt. 

Bar ium wurde mit Ammonchromat gefiillt. 
~ u e c k s i l b e r :  Ich 15ste ungef~ihr 7n,g reinen Snblimats in Wasser 

auf und leitete in schr~gcr Stellung des SpitzrShrchens unter wiederholtem 

1 P regl ,  1. c., p. I21. 
2 Chem. Zentralbl., 1909, II, p. 38~. Orig.: Journ. Am. Chem. Soc., 31, 

p. 549--558. 
a Z. f. angew. Chemie, 1892, p. 233. 
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Umriihren H2S dartiber. Vor dem Auswaschen kann man etwa mitgefiillten 
Schwefe! dutch Digerieren mit einer Natriumsulfitl6sung am Wasserbad 1/5sen. 

K u p f e r  win'de nach Reduktion mit Schwefeldioxyd als Rhoda~iir 
~-efitI It. 

C h l o r  bestimmte ieh in sublimiertem Chlorammonium in bekannter 
Wci~e. 

SO I - Ion :  Wenn man graduierte Pipettma verwendet, k6nne,x }~ei de,' 
Fitllung des Bariumsulfates die vorgeschriebenen Konzentrationen beider 
L~;sungen leicht genau eingehalten werden. 

K ati u m neben Nat  r iu m : Die t~esfimmu,~g ward~ ebenso wie b}i der 
oben erwttlmten Kaliumanalyse atlsg'efiihrt, nut wurden zunl Kaliumsalz noch 
einige nichtgcwogene Krystiillchen eine~ Natriumsalzes ilnd dementsprechend 
mehr Perchlors~iure zugesetzt. Die abgehebertel~ FKissigkeitsmengen k6nnen 
quantitativ gesammelt und nach dem Einel~gen welter untm:sucht .werden. 

C a l c i u m  neben M a g n e s i u m :  Der Gang dieser Analyse ist analog 
der beschriebenen Calciumoxalatbestimmtmg; Jch sctzte nm' Magnesium- 
r und geniigend Ammonoxalat liinzu. 

Die A n a l y s e n r e s t i l t a t e  sind in der Tabelle i i i  ver- 
zeichnet. 

D. Z u s a m m e n f a s s u n g .  

Die vorliegende Abhandhmg gibt z w e i  Methoden an, 
nach denen Gewichtsbestimmungen yon NiederschD.gen bei 
einer Einwage 2 bis 15 my mit hinreichender Genauigkeit 
ausgeffihrt werden k/Snnen. 

Beide Methoden erfordern aut3er des mikrochemischen 
Kuhhnannwage nur ganz einfache Appasate, die m a n  sich 
gegebenenfalls selbs2 herstellen kann. Zum Blasen des R6hrchen 
eignen sich nut chemisch sells widerstandsftthige Gl~iser, wie 
Jenaer GerS.teglas. 

h~ beiden FS.llen bentStigt man ft'tr die gesamte Analyse 
ein einziges G1asgeftif3. Ffis jede Analyse genfigen dahes, wie 
bei einer Rfickstandsbestimmung, drei Wttgungen (leeres Ge- 
f/if3, Gef/ifi mit Substanz und Gefttl3 mit Bestimmungsform). 
Bei der ersten \V/igung tariert man das leere R6hrchen gegen 
ein mit Feinscllrot geffilltes Fltischchen aus, so dal3 diese 
T a r a  um etwa 1 bis 2 1,~ leichter wird als das R6hschen 
selbst. Die Gewichtsbestimmung des leeren Gefttl3es nimmt 
man dann lediglich mit dieser Tara und dem Reiter vor. 

Chemie-Iieft Nr. G und 7. '37 



496 E. G a r t n e r ,  

Hierauf  w/igt man in dieses Gef/il3 so vieI yon der zu unter- 

suchenden Probe ein, daft man weder  yon der E inwage  noch 
sp~iter yon tier Bes t immungsform mehr  als 1"8 m g  erh~lt. Es 

sind also zu s~imtlichen drei Wtigungen keine anderen Ge- 

wichtsstt icke n o t w e n d i g  als die Tara.  em Einzent igramm- 

gewicht  und der Reiter. Nattirlich kann auch (vgl. die Beleg- 
analysen) mit gr/513eren Mengen gearbei te t  werden. 

Beide Wege  haben den Vorteil, daI3 infolge des Mit- 

w/igens des F/illungsgef/if3es ein Haftenbleibel~ des Nieder- 
schlages an den Gef/ifiw~inden keinen Fehler verursachen 

kann. 
Bei der ersten Methode verwendet  man em modifiziertes 

Filterrghrchen yon P r e g l ,  an dem eme Kugel mit einem 

T u b u s  angeblasen  ist. In diesern R/3hrchen wird die Sub- 
stanz gewogen,  geli3st und gef/illt, h ierauf  durch die Asbest-  

einlage filtriert, der Niedersehlag darin getrocknet  und ge- 

wogen. Man nimmt also s/imtliche chemische Operationen~ 

die der Gang der Analyse vorschreibt,  in diesem Gef~ii3e vor. 
.5,hnlich auch bei der zweiten Methode. lhr Wesen  liegt 

darin, dab man zur Trennung  des Niederschlages  yon der 
Fttissigkeit diesen mit der Zentrifuge in einem Spritzr~Shrchen 

zu Boden schleudert  und die darQberstehende Lbsung abhebert .  

Man weicht dadurch einer Filtration aus. die infolge der 
mangelhaften Gewich tskons tanz  und Dichtigkeit des Filters 

leicht l~'elnler mit sich bringen kann. Auf diese Art ist die 
Trennung von LOsung" und Niederschlag leicht und sicher 

ausffthrbar. 
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