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(Vorgelogt in der Sitzung am 14. J~nner 193"2) 

Vor mehr als zwanzig Jahren habe ich ein Mikrofilter zur 
quantitativen Bestimmung kleiner Niederschlagsmengen 1 be- 
schrieben, welches aus zwei ineinandergepreBten Platinfolien- 
seh~tlchen bestand, zwischen deren siebartig durchloehten B6den 
sieh eine Lage yon Platinschwamm a ls Filtermasse befand. Einige 
Jahre spgter berichtete ich fiber eine Kombination = des genannten 
FilterschNchens mit einem ebenfalls aus Platinfolie durch Pressen 
hergestellten Sch~tlehen, in welchem die F~llungen vorgenommen 
wurden. Letzteres wurde auf das andere aufgelegt und mit diesem 
gemeinsam auf der Waage austariert. Nach beendetem Filtrieren, 
Trocknen usw. wurden die verwendeten Sch~tlchen wieder ge- 
wogen, wodurch natfirlich auch die Niederschlagsmenge, die auf 
dem F~tllungssch~Ichen noch haftete, mitgewogen wurde. 

Durch dieses Verfahren gelang es, eine allen gewichts- 
analytischen Makromethoden anhaftende Fehlerquelle g~tnzlich 
auszuschalten. Obgleich dieses Verfahren, soweit es die betref- 
fenden analytisehen Methoden iiberhaupt zulieBen, weitestgehend 
genaue Ergebnisse 1,ieferte (vgl. Beleganalyse 1. v. 1 u. 2), land es 
nur geringe Beachtung. Ein Grund hieffir mag die Tatsache sein, 
dab es in spgter erschienenen Sammelwerken und Lehrbfichern 
mit wenigen Ausnahmen 3 wohl zu Unreeht t~bergangen wurde. 
Vielleicht erschien auch diese Methode im ersten Augenblick zu 

Uber ein Filtersch~lchen zur Behandlung kleiner Niedersehlags- 
mengen. Monatsh. Chem. 32, 1931, S. 31--40, bzw. Sitzb. Ak. Wiss. Wien 
(IIb) 120, 1911, S. 31--40. 

Monatsh. Chem. 34, 1913, S. 553--560, bzw. Sitzb. Ak. Wiss. Wien 
(IIb) 122, 1913, S. 553--560. 

3 F.  EMICtt, Methoden der Mikrochemie, Handbueh der biologischen 
Arbeitsmethoden yon Abderhalden, Abt. 1, 3. Teil, 1921, S. 293. 

~onatshefte ffir Chemie, Band 60 9 
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sehwierig in der Arbeitsweise, weil sie immerhin eine gewisse 
Geschicklichkeit des Arbeitenden voraussetzte. Mul~te man doch 
beim Filtrieren das Fallungssch~tlchen mittels einer Pinzette i~ber 
das Filtersch~lehen halten und es derart absptilen, dal~ kein 
Tropfen au/3erhalb des Filters fiel. 

Professor FuHu~A~s regte nun an, mikrogravimetrische 
Methoden ffir die BeStandteile der Asche yon Mikroorganismen 
auszuarbeiten~ was mich veranlai~te, das alte Verfahren zu re- 
vidieren und im wesentlichen neu zu gestalten. Dabei kam es in 
erster Linie darauf an~ die neue Methode bei gleicher Genauig- 
keit in der Durchffihrung leicht und einfach~ also jedermann zu- 
glinglich zu maehen und sic trotzdem in jeder Hinsicht zeit- 
sparend einzurichten. 

Das Prinzip der erzielten Verbesserung und Vereinfachung 
dieser neuea Methode liegt im wesen~lichen darin, dal~ das 
Fgillungsschdlchen nicht mehr auf da.s Filtersehalchen aufge!e.gt, 
soudern in dasselbe eingestellt wird, weiter s~ dal~ es eine solche 
Form und Gr61~e hat, die es ermSglichen, daria ohneweiters Fi~l- 
lungen vornehmen zu kSnnen und endlich, dalt bei einer gewissen 
Fii!lung des Sch~lchens infolge kapillarer Krafte sich eine selbst- 
t~itige Entleerung dessen vollzieht. Die Filtration und das Aus- 
wasehen des Niedersehlages werden dadureh raseh und griindlich 
bewerkstelligt. 

A. Hersteilung der Filtriergarnitur. 

Die Filtriergarnitur besteht aus der Kombination ,Filter- 
schalchen und F~llungssch~tlchen" und der ,,Filtriereinriehtung 
mit Pumpe und Aspirator". Filter und Fallungsseh~lehen sind 
leicht selbst herzustellen~ weshalb deren Anfertigung beschrie- 
ben sei. 

F i l t e r s c h ~ l c h e n .  

Zur Herstellung eines FilterscMilchens ~ werden aus e~iner zirka 
0.004 mm dicken Platinfolie, die nicht porenfrei zu sein braucht, 
mittels eines Locheisens yon 20 mm Durehmesser drei Scheibehen 
ausgestanzL Zur Sehonung der Folie legt man sie beim Aus- 

Die Firma tteraeus, Hanau, hat sich bereit erkl~irt, Filter und 
F~llungssch~lchen gebrauchsfertig zu liefern. Aul~er den genannten Di- 
mensionen des Sch~lehens kommen je naeh Bedarf auch grSfiere und 
kleinere in Betraeht. 
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schlagen zwischen glattes Schreibpapier. Das Ausstanzen ge- 
schieht auf der ebenen Stirnseite eines Hartholzklotzes als Un te r -  
lage. Verffigt man fiber porenfreie Folien, so geniigen zwei 
Seheibchen; bei porenhaltigen Folien mu~ man zwei yon den aus- 
gestanzten Scheibchen zu einem zusammensehweil~en. Zu diesem 
Behufe werden die beiden Scheibehen iibereinandergepalilt und 
mittels einer Pinzette mit Platinspitzen in die heil~e Bunsenflamme 
gehalten~ um sie oberfl~chlich zusammenzukleben. Hierauf schweil~t 
man sie a.uf einem k]einen, schmalen Ambol~ mit polierter Bahn 
in einer feinen, auf die Schlagstelle geriehteten Stichflamme mit 
kurzen, sehwachen SehlS, gen eines sehr kleinen Hammers zusam- 
men. Vor eine starke Liehtquelle gehalten~ darf das vereinigte 
Seheibehenpaar keine Po- 
ren erkennen ]assen, was 
besond.ers ftir die Randzone 
yon zirka 3 mm Breite gilt. 
NStigenfalls mul5 man noch 
ein drittes Scheibchen hin- 
zuschweil~en, weleher Fall 
abet selten eintritt. Nun- 
mehr schweil~t man an zwei 
gegentiberliegeaden Stellen 
des Scheibehens die Enden 

f: Pt- Scbwamm 

Fig. 1. 

eines Plati~drahtes von 0.1 m m  Dicke und etwa 45 m m  Liinge 
an. Dieser Draht client als Henkel des fertigen Sch~tlchens zwecks 
leichteren Transportes de~sse.lben (Fig. 17 A und B). 

Die randporendicht vorbereiteten Scheibchen miissen nun 
siebartig gelocht werden, was in einfacher Weise dadurch ge- 
schieht, dal~ man auf eine ebene Glasplatte Bin Blatt starkes 
Schreibpapier legt, darauf das Plat infol~enscheibchen~ auf dieses 
ein gleich grol~es Papierscheibchen, dann das zweite Platinfolien- 
scheibchen und endlich Bin aus Millimeterpapier gestanztes, eben- 
falls gleich grolSes Scheibchen. Um die Perforierung bis auf einen 
sehmalen Rand yon zirka 2 r a m  gleiehm~lSig durchffihren zu 
kSnnen, empfiehlt es sich, einen entsprechenden Kartonring als 
Maske aufzulegen. Man macht nun in Anlehnung an die Milli- 
meterteilung durch ~senkrechtes Einstechen einer feinen, kurz 
gefal~ten Niihnadel 100--200 feine L6eher. l~ach Beendigung tier 
Loehung werden die einzelnen Teile sorgfitltig auseinanderge- 
nommen. Um nun die geloehten Scheibchen in die Seh~lchenform 
zu bringen, 1egt man zun~ichst das mit dem Draht versehene 

9* 
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Scheibchen, mit der yon der Lochtmg aufgerauhten Seite nach 
oben, auf eine weiche, dicke Gummiplatte, driickt es mittels eines 
polierten Metallstempels 5 yon 15 mm Durchmesser vorsichtig in 
dieselbe ein und streift dann das Sch~lchen ab. In das so ge- 
wonnene Siebschdlchen bringt man in 1 mm dicker, den ganzen 
Boden gleichm~tl~ig bedeckender Schicht feinst pulverisierten 
Platinsalmiak 6. Nun wird dutch allmgihliches Erw~trmen auf einer 
ebenen Quarz- oder Porzellanplatte als Unterlage das Platinsalz 
in Platinschwamm tibergefiihrt. Das Nachfiillen un.d Umwandeln in 
Schwamm erfolgt so oft, bis das Sch~lehen, gegen eine starke 
Lichtquelle betrachtet, keinerlei Poren mehr erkennen l~l~t. Hier- 
auf wird das zweite Siebscheibchen, dieses jedoch mit der rauhen 
Seite nach unten, mit dem gleichen Stempel in die Gummiplatte 
gedrfickt und, ohne dasselbe yore Stempel zu nehmen, unmittel- 
bar in das erste mit Platinschwamm geftillte Schalchen einge- 
pre/3t. Man kann den Schalchenrand noch vorsichtig ver- 
schwei~en, was aber nicht unbedingt erforderlich ist. Will man 
ein Schi~lchen yon ganz bestimmtem Gewicht herstellen, so tariert 
man vor dem Einpressen des zweiten Schi~lchens mit Platin- 
schwamm das betreffende Gewicht vorher aus. Als Deckel (D in 
Fig. 1) dient eine aus dttnner Folie mittels eines Locheisens yon 
16 mm Durchmesser ausgestanzte Scheibe, bei der auf Porenfrei- 
heit nicht zu achten ist. In der Mitre oder am Rande des Deckels 
wird ein schmales, sehr dfinnes, etwa 2 mm langes Platinstreif- 
chen als Griff angeschweil~t. Dieser Deckel mu~ in das Schi~l- 
chen leicht hineingehen und bezweckt, Verluste beim Trocknen 
und Gliihen der Niederschl~tge zu verhfiten. 

Das fertige Filterschdlchen (Fig. 1) wird nun auf der sp~tter 
beschriebenen Filterplatte gut gewaschen, getrocknet und auf 
einer geeigneten Unterlage (Quarz- oder Porzellanplatte) schwach 
geglfiht. Diese Operationen miissen selbstverst~tndlich bis zur 
erreichten Gewichtskonstanz wiederholt werden. Man hi, re sich, 
das Filterschdlchen direkt in die heil~e Flamme des Brenners zu 
halten, da die Platinfiltermasse dadurch rissig und unbrauchbar 
wiirde. 

Filtersch~tlchen, welche zur Filtration leicht durchgehender 
.Niederschli~ge dienen sollen, sind mit einem besonders dichten 

�9 5 Der S tempel  is t  e twas  konisch,  so da~ der  Sch~tlchenrand einen 
u m  e twa  3ram grOBeren Durchmesse r  ha t  als der  Boden. 

e Nur  $iul3erst fe inpulver iges  Material  is t  h iezu geeignet .  E in  solches 
l iefert  die F i rma  t teraeus .  
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Filterboden dadurch zu erhalten, dal~ die Filtermasse mit einem 
unten ebenen Glas- oder Hartgummistab zusammengedriiekt 
wird. Solche Filter arbeiten etwas langsamer und werden des- 
halb nut ftir besondere Zwecke verwendet. 

F i ~ l l u n g s  s c h i ~ l c h e n .  

Zur Herstellung des FdllungsscMilchens stanzt man aus 
Platinfolie yon zirka 0.01 mm Dicke Scheibchen yon 16 mm 
Durchmesser. Diese mtissen unbedingt porenfrei sein. Sollten 
porenfreie Folien nicht erhi~ltlich sein, schweiSt man zwei oder 
mehrere gleieh grol~e Scheibchen zusammen, wie es fiir die Filter- 
scheibchen angegeben ist. u  der Formung wird zwecks leich- 
teren Anfassens ein diinnes Platinstreifchen angeschweil~t. Das 
Pressen geschieht wie beim Filterschi~lchen, nut verwendet man 
einen Stempel ~on 14 mm Durchmesser. Die dabei entstehenden 
Randfalten dfirfen nicht zu eng aneinandergeprel~t sein, sondern 
mtissen wellig Yerlaufen, was sich durch vorsichtiges und lang- 
sames Eindrticken des Stempels ohne weiteres erzielen li~t. 

Zwecks Pri~fung des Sch~lchens auf absolute Porenfreiheit 
wird dasselbe auf rotes Lackmuspapier gestellt und mit verdiinn- 
ter Lauge fast his zum Rand geftillt. Selbst nach 10 Minuten 
darf sich am Lackmuspapier keine Bla~uf~rbung zeigen. 

Das fertige F~tllungssch~tlchen (I in tier Fig. 1) mu$ in 
alas Filterschalchen so hineinpassen, da,~ es den Seitenwandungen 
des letzteren nirgends anliegt. Die ganze Garnitur, bestehend 
aus Filterschi~lchen und Fiillungsseh~tlchen mit Deekel, wiegt 
rund 400 rag. 

Wenn man nun das Filtersehalehen saint dem darin lie- 
genden F~tllungsschalchen auf die Filterplatte bringt und das 
Fi~llungsschi~lehen durch eine gr5$ere Anzahl yon Tropfen aus 
der Spritzflasche ~ zum UberflieSen bringt, so filtriert die Fli~ssig- 
keit durchs FilterscMilchen und zieht infolge kapillarer Wirkung 
auch die im Fdllungsschdlchen befindliche Menge mit, so daft 
dieses yon selbst leer wird. Ein darin befindlicher Niedersehlag 
geht nur zum geringsten Teil ins Filterschi~lehen und kann dutch 
wiederholtes Behandeln mit der vorgesehriebenen Wasehfliissig- 

7 "Urn die l~tstige Luftblasenbildung beim Abtropfen zu -r 
verwende man start der weiten SpritzrOhre, die am Ende erst spitz zulauft, 
eine kapillare SpritzrShre mit etwa 1/2 mm innerer Weite. Vgl. Mikrochemie~ 
8, S. 260. 
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keit, wobei sich das Sch~tlchen immer wieder selbst entleert, leicht 
mitgereinigt werden. 

In Fig. 1 ist die ganze Anordnung, Filterschalchen und 
Fi~llungsschglchen mit Deckel im schematischen Schnitt in 1-5- 
facher Vergriil]erung wiedergegeben. 

F i l t r i e r v o r r i c h t u n g .  

Die Filtriervorrichtusg (Fig. 2 in 1/3 nattirlicher GrSfte) be- 
steht aus einer auf die Ms, ttglasscheibe S aufgeschliffenen Glas- 

glocke G, die oben ein.e 0ffnun, g be- 
sitzt, in welche der l~Iikrotrichter T 
eingeschliffcn ist. Seitlich an ,der 
Glasglocke befindet sich ein Ansatz- 
rohr D, welches tiber einen Dreiweg- 
hahn zu dem Aspirator und der Wa~s- 
serstrahlpumpe fiihrt 8. Im Innern tier 
Glocke steht ein Auffanggef~tft B, z. B. 
ein Becher, welcher zur leichteren Be- 
urteilung der Filtratmenge eine Tel- 
lung besitzt. Damit die Glocke auf 
der Unterlage nicht ohne weiteres 
verschoben werden kt~nn, ist im In- 
nern ein kleiner Soekel U ~ngebracht, 
welcher et.wt~ 5ram in die Glocke 
hineinragt. 

Fig. 2. Der Mikrotrichter T besitzt ein 
naeh unten etwas verjtingtes Glas- 

rohr von etwa 1N mm innerer Weite, w~thrend der obere 
trichterfSrmig erweiterte Tell mit gesinterter Glasmasse yon der 
Korngr(il~e 3 (Glaswerke Schott & Genossen, Jena) ausgefttllt ist. 
Die Filtermasse mug auf jeden Fall so beschaffen sein, dat~ sie 
die Fliissigkeiten sehr raseh durehl~tl~t. 

Der Vorteil dieses Mikrotrichters oder riehtiger der Mikro- 
filterplatte gegentiber der bisher verwendeten Filtrierkapillare :' 
liegt im wesentliehen in der gleichm~gigen Verteilung der S~ug- 
wirkung auf die ganze Bodenfl~tche des aufgelegten Filtersch~tl- 

s Monatsh. Chem. 32, 1911, S. 31--40, bzw. Sitzb. Ak. Wiss. Wien 
(IIb) 120, 1911, S. 31--40. 

Sitzber. d. Kaiserl. Akad. d. Wiss., Wien~ 118, S. 515. 



~ber ein neues mikrogewichtsanalytisches Verfahren 135 

chens und weiterhin darin, daIt die Filtrierflache vollkommen 
eben ist und an derselben kein erweitertes Loch wie die Filtrier- 
kapillare besitzt, weshalb beim Ansaugen mit der Wasserstrahl- 
pumpe die Schglchen nicht deformiert werden. 

Bezt~glich der GrSl~enverhaltnisse der einzelnen Bestand- 
teile der Filtriervorrichtung sei bemerkt, dai~ die Fig. 2 einem 
Drittel der natfirlichen GrSl~e der Einrichtung entspricht. 

B. Verwendung der FUtriergarnitur. 

Mit den soeben beschriebenen Einrichtungen ffihrt man im 
allgemeinen quantitative Mikroanalysen anorganischer Stoffe wie 
folgt aus: 

Die betreffende Substanz wird zun$chst auf irgendeiner 
Mikrowaage in der erforderliehen Menge eingewogen. Zu diesem 
Zwecke wird zuerst das Filtersch~lchen mit dem darin befind- 
lichen F~llungsseh~lehen austariert. Bei Bent~tzung der Mikro- 
waage lo des Verfassers wird das System so tariert, dad der Zeiger 
nahe dem Skalenanfang steht. Hierauf wird die zu untersuchende 
Substanz ins F~llungsgef~l~ gebracht und gewogen. Handelt es 
sich um eine Flfissigkeit, so wird dieselbe auf einer gewShnlichen 
Analysenwaage eingewogen. Um hiebei Verluste durch Verdun- 
stung zu vermeiden, kann man die W~tgung z. B. unter einer 
auf eine Unterlage aufgeschliffenen kleinen Glasglocke vorneh- 
men 11 Die LSsung der Substanz im F~llungssch~lchen wird mit 
wenigen Tropfen der entspreehenden LSsungsmittel vorgenommen. 
Dabei mtissen selbstverst~ndlich alle platinangreifenden Reagen- 
zien vermieden werden. Sind solche nicht zu umgehen, wird man 
~hnliche Sch~lchen aus Porzellan oder Quarz verwenden~ wobei 
man sich in deren Dimensionen m6glichst jenen des F~tllungs- 
sch~lchens n~hert. In jenen F~tllen, bei denen dutch den Auf- 
15sungsprozel~ der Probe Verluste durch Gasentwicklung zu be- 
ffirchten sind, wird man durch Anwendung yon anderen nicht 
gasentwickelnden Reagenzien die Substanz zu 15sen versuchen 12 

10 Eine neue Mikrowaage mit proportionalen Aussehl~gen und D~mp- 
lung der Schwingungen hat der Verfasser in der Zeitschrift Mikrochemie, 
Band IX, 1931, besehrieben. Eine W~gung ist in wenigen Sekunden aus- 
gef~ihrt. 

tl Monatsh. Chem. 36, 19157 S. 381--3901 bzw. Sitzb. Ak. Wiss. Wien 
(Ilb) 1241 19151 S. 381--390. 

~ So kann man z. B. manche Karbonate durch Erhitzen zun~chst 
in Oxyde umwandeln und dann in Salzs~ure l~sen. 



136 J. Donau 

sofern man in diesen F~tllen nicht lieber die yon mir seinerzeit 
beschriebenen F~tllungsr6hrchen ~3 verwenden will. 

Das F~illungsmittel wird aus entsprechenden kleinen Pipet- 
ten nur tropfenweise zugesetzt. Soll die F~llung heif$ erfolgen, 
so wird das F~llungsschalchen auf einen kleinen Heizblock ~3 ge- 
stellt und mit einem Glasdeckel fiberdeekt. 

Nach erfolgter F~llung wird das Filterschi~lchen samt dem 
darin befindlichen F~llungsschi~lchen auf die Mikrotilterplatte ge- 
bracht, das F~tllungsschi~lchen in der bereits beschriebenen Weise 
entleert und der Niederschlag vorschriftsm~tl~ig gewaschen. 

Nachdem durch Prfifung eines Tropfens des aus dem Trich- 
ter laufenden Filtrates vollkommenes Auswaschen festgestellt ist~ 
wird durch Einschaltung der Wasserstrahlpumpe ganz kurz und 
scharf abgesaugt und das Sch~tlchen nach AufhSren des Unter- 
druckes abgenommen. 

Behufs Trocknung stellt man die noch feuchten Sch~tlchen 
in einen Mikrotrockenblock ~, welcher ein seitlich oder besser in 
den Boden eingestecktes Thermometerchen besitzt. Es geniigt, 
wenn diese Thermometer eine Teilung yon 5 zu 5 Graden besitzen 
und Temperaturen bis 3000 anzeigen. Der Mikrotrockenblock~ der 
nach Art des St~hlerschen Blockes aus Alumin ium angefertigt ist, 
wird nach dem Einstellen der Schlilchen mit einem Uhrglas (kon- 
kave Seite nach oben) bedeckt. Um sich yon der erfolgten Trock- 
hung zu fiberzeugen, wechselt man das Uhrglas durch ein kaltes 
aus, welches sich bei noch nicht vSlliger Trocknung sogleich mlt 
einem leicht wahrnehmbaren Feuchtigkeitshauch beschl~gt. Die 
Trocknung ist meist nach zwei bis drei Minuten beendet. Aus 
dem Trockenblock kommen die Sch~lchen entweder sogle,ich in 
den Exs ikka tor  oder gegebenenfalls erst nach erfolgtem Gliihen. 
Die Abkfihlung im Exsikkator ~'~ ist in zirka einer Minute erledigt, 
worauf die Schi~lchen gewogen werden. 

Mit der eben geschilderten Einrichtung und Arbeitsweise 
wurde nun eine Reihe yon Bestimmungen ausgeftihrt, aus der die 
folgenden n~her mitgeteilt seien. 

~3 Monatsh. Chem. 36, 1915, S. 381--390, bzw. Sitzb. Ak. Wiss. Wien 
(II b) 12~, 1915~ S. 381--390. 

t~ 1. c. 
~s Monatsh. Chem. 36, 1915, S. 385, bzw. Sitzb. Ak. Wiss. Wien (IIb) 

124~ 1915, S. 385. 
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1. C h l o r b e s t i m m u n g .  

Chemisch reines Kaliumchlorid wird in Mengen yon 1 bis 
3 mg eingewogen und in 1--2 Tropfen schwach mit H N Q  an- 
ges~uertem Wasser aas der Spritzflasche gelSst. Nach erfolgter 
LSsung wird durch Einfallenlassen eines weiteren Tropfens die 
Fltissigkeit durchgemischt. Die F~illung erfolgt mit 1 his 3 Trop- 
fen (je nach der Einwaage) einer 10%igen SilbernitratlSsung. 

Nach erfolgter F~llung kommen die Sch~lchen auf den auf 
100 ~ erhitztea Heizblock. Nach Klarung und Absitzen des Iqieder- 
schlages wird filtriert und mit etwas salpetersaurehaltigem Wasser 
bis zum Verschwinden der Silberreaktion gewaschen. Die Ver- 
wendung des Aspirators ist sehr oft unnStig, da schon der Zug 
der Fltissigkeitss~tule im Mikrotrichter zu einer raschen Filtration 
fiihrt. 

Nach erfolgtem Auswaschen werden die Sch~lchen mit dem 
anfangs mitaustarierten Deckel bedeckt, im Trockenblock bei 
zirka 1700 C getrocknet und nach dem Abkiihlen im Exsikkator 
gewogen. 

Die ganze Bestimmung ausschlie/31ich der W~igungen error- 
deft etwa 10 Minuten. Die Beleganalysen sind am Schlusse tabel- 
larisch zusammengestellt. 

2. E i s e n b e s t i m m u n g .  

Aus einer Eisenchloridl6sung yon makrochemisch genau er- 
mitteltem Gehalt werden aus einem Wagefl~schcher~ mit entspre- 
chenden Vorkehrungen gegen Verdunst~ngsverluste oder unter 
einer kleinen Glasglocke mehrere Tropfen auf einer gew/}hnlichen 
Analysenwaage ins F~tllungssch~lchen eingewogen. 

Nach dem tropfenweisen F~llen mit tibersch~issigem Ammo- 
niak und nach kurzem Stehen auf dem erw~trmten Heizblock wird 
der Niederschlag mit heil~em Wasser bis zum Verschwinden der 
Chlorreaktion gewaschen. Vor dem Gliihen mttssen die Sch~lchen 
im Trockenblock getrocknet werden. I~ach dem Erkalten im Ex- 
sikkator wird das Eisenoxyd in den vorher austariertea Sch~lchen 
gewogen. 

Die Reinig~ng und Wiederbrauchb~rmachung der Filter- 
und F~tllungssch~lchen ist in den meisten F~llen sehr einfach. 
W~hrend man bei den vorhin beschriebenen Chlorbestimmungen 
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das Chlorsilber durch l~tngeres Behandeln mit konzentriertem 
Ammoniak leicht entfernt, gelingt die Reinigung bei Eisenbe- 
stimmungen durch Behandeln mit konzentrierter Salzsi~ure. 

3. S c h w e f e l s ~ i u r e b  e s t i m m u n g .  

Da der Barytniederschlag sehr leieht durchs Filter l~tuft, 
ist es, wie bereits erw~thnt, n(itig, ftir diesen und ghnliche Fi~lle 
besonders dichte Fi~llungsschglchen bereit zu halten. Als Test 
wurde chemisch reines Ammonsulfat gewghlt. 

Nach dem Einw~gen der Substanz in das F~tllungsschglchen 
wird dieselbe gelSst und auf dem Heizblock auf zirka 100 ~ erhitzt. 
Die Fallung erfolgt tropfenweise mit heil~er BariumchloridlSsung. 
Nach kurzem Stehen auf dem Heizblock wird filtriert und mit 
heii~em Wasser his zum Verschwinden der Chlorreaktion ge- 
waschen. Die vorerst getroekneten Sch~tlchen werden dann 
schwaeh geglfiht, nochmals mit wenig heiitem Wasser gewaschen, 
getrocknet und abermals gegliiht. Ich habe schon seinerzeit is 
darauf hingewiesen, dal~ die bei der Fi~llung yon Bariumsulfat 
mitgerissenen Sa]ze, die sich bekanntlich nur schwer oder nicht 
auswaschen lassen, leieht entfernt werden kSnnen, wenn das 
Bariumsulfat durch Glfihen die Adsorptionskl"aft eingebiil~t hat. 
Die Reinigung der Schglchen erfolgt durch warme konzentrierte 
Schwefelsi~ure. 

4. K a l i u m b e s t i m m t i n g .  

Die eingewogene kaliumhaltige Substanz wird naeh ihrer 
AuflSsung oder Aufschliei~ung mit einem Ubersehul~ einer 20 %igen 
PlatinehloridchlorwasserstofflSsung tropfenweise gef~tllt und die 
Fltissigkeit auf dem Heizblock bei etwas unter 1000 fast einge- 
dampft. Hierauf werden die Seh~lchen auf die Filterplatte ge- 
bracht und nach Zusatz yon 96%igem Alkohol etwa 1/4 Stunde 
stehen gelassen. Nun wird durch einen weiteren Zusatz yon Alko- 
hol die Filtration eingeleitet und mit Alkohol bis zum Verschwin- 
den der Chlorreaktion gewaschen. Die Sehalchen werden sodann 
samt dem Niederschlag und zur Vermeidung yon Verlusten durch 
Dekrepitation mit dem Deckel bedeckt, bei etwa 1500 im Trocken- 
block bis zur Gewichtskonstanz getroeknet. Um nun die richtige 

16 hlonatsh. Chem. 34~ 1913~ S. 553--560~ bzw. Sitzb. Ak. Wiss. Wien 
(IIb) 122~ 1913~ S. 553---560. 
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Menge des vorhandenen Kaliumplatinchlorids zu erfahren, wird 
dieses durch llingeres Auswaschen mit heiBem Wasser wieder 
entfernt und die Schlilchen mit den etwaigen Verunreinigungen 
zurtickgewogen. Ich land, dal~ die Filterschlilchen bei alleinigem 
Behandeln mit Platinchloridwasserstoff erheblich an Gewicht zu- 
nehmen, ohne dal~ sich diese Zunahme durch langes Waschen mit 
Wasser oder selbst Salpetersliure beseitigen lieB. Daher fielen 
die Resultate oft um 1% und dartiber zu hoch aus. Erst nach 
Beriicksichtigung dieser vom Reagens herrfihrenden Gewichts- 
zunahme durch Zurtickw~igen nach der Entfernung des Kalium- 

Tabelle der Beleganalysen. 

Zu Ausgangs- 
substanz 

W~geform 

KC1 AgCi 

12"6117 24"30 
23"72 45"68 
27"45 52"90 
14"22 27"40 

F%CI3-Lsg. F%Q 

0"0545 mg~8ll 0"415mg 
0"1485mg I 1"130mg 
0"1956 mg l ' 490mg 

(NH4)~S04 BaS04 

42'30 
35"40 
12"65 
7"46 

KC1 

Gesuchter 
Bestand- 

teil 

C1 

6"00 
11 "30 
13"09 
6"78 

Fe 

0"290 mg 
0" 791 mg 
1"043 mg 

SOs 

Resultat in 

24"15 
14"61 
16"27 

+ N a  C1 

74"68 30'7~ 
62"64 25"78 
22'35 9"20 
13'16 5-41 

K~PtC16 KC1 

78"77 24-15 
47"55 14"58 
53"05 16-28 

gefundenl[berechnel 

- -  47" 5 6  

47.60 Ik - 
47 .63  II - 
4 7 " 6 9  I - -  
47 "69 

-- 0"__532 

0"533 
0"533 
0"532 

72.8  II 
72.7  I/ 
72 .6  I/ 

lOO.ff- 
99"8 

100" 1 

A12- 

merkung 

~7 Die angegebenen Zahlen bedeuten Teilstriche der Mikrowaage yon 
Do~Au (1. c.). Ein Teilstrich hat den Wert von 0'112 rag. Mit Hilfe des Okular- 
mikrometers des Ablesemikroskops lassen sich Zwanzigstelteilstriche noch 
ablesen, halbe davon sicher sch~tzen. Die Angaben sind daher annlihernd 

0'112 
auf ~ = 0"0023mg oder 2"37 richtig. 

is Von Teilstrichen tier Mikrowaage (s. oben) auf mg umgerechnet. 
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platinchlorids fielen die Resultate genau aus. N~theres darfiber 
wird der VerfaSser nach Vervollst~ndigung seiner diesbezfiglichen 
Versuche mitteilen. 

Zurzeit wird auf Grund der gesammelten Erfahrungen ein 
Mikroverfahren zur Durchffihrung yon Aschenanalysen yon Bak- 
tGrien und Helen ausgearbeitet, das einer sp~tteren Mitteilung vor- 
behalten ist. 


