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(Mit € Textfiguren)

(Vorgelegt in der Sitzung am 14. Jinner 1932)

Vor mehr als zwanzig Jahren habe ich ein Mikrofilter zur
quantitativen Bestimmung kleiner Niederschlagsmengen® De-
schrieben, welches aus zwel ineinandergepreBten Platinfolien-
schilchen bestand, zwischen deren siebartig durchlochten Boden
sich eine Lage von Platinschwamm als Filtermasse befand. Einige
Jahre spiter berichtete ich iiber eine Kombination * des genannten
Filterschélehens mit einem ebenfalls aus Platinfolie durch Pressen
hergesteliten Schilchen, in welchem die Féllungen vorgenommen
wurden. Letzteres wurde auf das andere aufgelegt und mit diesem
gemeinsam auf der Waage austariert. Nach beendetem Filtrieren,
Trocknen usw. wurden die verwendeten Schilchen wieder ge-
wogen, wodurch natiirlich auch die Niederschlagsmenge, die auf
dem Fillungsschilchen noch haftete, mitgewogen wurde.

Durch dieses Verfahren gelang es, eine allen gewichts-
analytischen Makromethoden anhaftende Fehlerquelle ginzlich
auszuschalten. Obgleich dieses Verfahren, soweit es die betrei-
fenden analytischen Methoden iiberhaupt zulieBen, weitestgehend
genaue Ergebnisse lieferte (vgl. Beleganalyse 1. v. 1 u. 2), fand es
nur geringe Beachtung. Ein Grund biefiir mag die Tatsache sein,
daB} es in spiter erschienenen Sammelwerken und Lehrbiichern
mit wenigen Ausnahmen® wohl zu Unrecht iibergangen wurde.
Vielleicht erschien auch diese Methode im ersten Augenblick zu

t Uber ein Filterschilchen zur Behandlung kleiner Niederschlags-
mengen. Monatsh. Chem. 32, 1931, 8. 31—40, bzw. Sitzb. Ak. Wiss. Wien
(ITb) 120, 1911, 8. 31—40.

* Monatsh. Chem. 34, 1913, 8. 553—560, bzw. Sitzb. Ak. Wiss. Wien
(I1b) 122, 1913, 8. 5563—b560.

# F. Emicn, Methoden der Mikrochemie, Handbuch der biologischen
Arbeitsmethoden von Abderhalden, Abt. 1, 3. Teil, 1921, S. 293.
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schwierig in der Arbeitsweise, weil sie immerhin eine gewisse
Geschicklichkeit des Arbeitenden voraussetzte. MuBite man doch
beim Filtrieren das Fillungsschilchen mittels einer Pinzette iiber
das Filterschilchen halten und es derart abspiilen, daBl kein
Tropfen auferhalb des Filters fiel.

Professor FumrMANN regte nun an, mikrogravimetrische
Methoden fiir die Bestandteile der Asche von Mikroorganismen
auszuarbeiten, was mich veranlafte, 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 Durchfiihrung leicht und einfach, also jedermann zu-
ginglich zu machen und sie trotzdem in jeder Hinsicht zeit-
sparend einzurichten. '

Das Prinzip der erzielten Verbesserung und Vereinfachung
dieser neuen Methode liegt im wesentlichen darin, daf das
Fillungsschilchen nicht mehr ouf das Filterschilchen aufgelegt,
sondern in dasselbe eingestellt wird, weiters, daBl es eine solche
Form und GroBe hat, die es ermdglichen, darin ohneweiters Fal-
lungen vornehmen zu konnen und endlich, daf} bei einer gewissen
Fiillung des Schilchens infolge kapillarer Krifte sich eine selbst-
titige Entleerung dessen vollzieht. Die Filtration und das Aus-
waschen des Niederschlages werden dadurch rasch und griindlich
bewerkstelligt.

A. Herstellung der Filtriergarnitur.

Die Filtriergarnitur besteht aus der Kombination , Filter-
schilchen und Fillungsschilchen* und der ,Filtriereinrichtung
mit Pumpe und Aspirator®. Filter und F#llungsschilchen sind
leicht selbst herzustellen, weshalb deren Anfertigung beschrie-
ben sei.

Filterschédlechen.

Zur Herstellung eines Filterschilchens* werden aus einer zirka
0:004 msm dicken Platinfolie, die nicht porenfrei zu sein braucht,
mittels eines Locheisens von 20 mm Durchmesser drei Scheibchen
ausgestanzt. Zur Schonung der Folie legt man sie beim Aus-

4+ Die Firma Heraeus, Hanau, hat sich bereit erklirt, Filter und
Fillungsschilchen gebrauchsfertig zu liefern. Aufler den gepannten Di-
mensionen des Schilchens kommen je nach Bedarf auch groBere und
kleinere in Betracht.
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schlagen zwischen glattes Schreibpapier. Das Ausstanzen ge-
schieht auf der ebenen Stirnseite eines Hartholzklotzes als Unter- -
lage. Verfiigt man iiber porenfreie Folien, so geniigen zwei
Scheibchen; bei porenhaltigen Folien mul man zwei von den aus-
gestanzten Scheibchen zu einem zusammenschweiBien. Zu diesem
Behufe werden die beiden Scheibchen iibereinandergepafit und
mittels einer Pinzette mit Platinspitzen in die heille Bunsenflamme
gehalten, um sie oberflichlich zusammenzukleben. Hierauf schweiflt
man sie auf einem kleinen, schmalen Ambof mit polierter Bahn
in einer feinen, auf die Schlagstelle gerichteten Stichflamme mit
kurzen, schwachen Schligen eines sehr kleinen Hammers zusam-
men. Vor eine starke Lichtquelle gehalten, darf das vereinigte
Scheibchenpaar keine Po-
ren erkennen lassen, was
besonders fiir die Randzone
von zirka 3 mm Breite gilt.
Notigenfalls muB man noch
ein drittes Scheibchen hin-
zuschweiflen, welcher Fall X
aber selten eintritt. Nun- !‘

mehr schweiit man an zwei a F P Schwamm b
gegeniiberliegenden Stellen )

des Scheibchens die Enden Fig. 1.

eines Platindrahtes von 0-1msm Dicke und etwa 45 mm Léinge
an. Dieser Draht dient als Henkel des fertigen Schilchens zwecks
leichteren Transportes desselben (Fig. 1, 4 und B).

Die randporendicht vorbereiteten Scheibchen miissen nun
siebartig gelocht werden, was in einfacher Weise dadurch ge-
schieht, daf man auf eine ebene Glasplatte ein Blatt starkes
Schreibpapier legt, darauf das Platinfolienscheibchen, auf dieses
ein gleich groBes Papierscheibchen, dann das zweite Platinfolien-
scheibchen und endlich ein aus Millimeterpapier gestanztes, eben-
falls gleich groBes Scheibchen. Um die Perforierung bis auf einen
schmalen Rand von zirka 2mm gleichmifig durchfithren zu
konnen, empfiehlt es sich, einen entsprechenden Kartonring als
Maske aufzulegen. Man macht nun in Anlehnung an die Milli-
meterteilung durch senkrechtes Einstechen einer feinen, kurz
gefaBten Nihnadel 100—200 feine Liocher. Nach Beendigung der
Lochung werden die einzelnen Teile sorgfiltig auseinanderge-
nommen. Um nun die gelochten Scheibchen in die Schilchenform
zu bringen, legt man zunichst das mit dem Draht versehene

o%
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Scheibchen, mit der von der Lochung aufgerauhten Seite nach
oben, auf eine weiche, dicke Gummiplaoite, driickt es mittels eines
polierten Metallstempels ® von 15 msm Durchmesser vorsichtig in
dieselbe ein und streift dann das Schilchen ab. In das so ge-
wonnene Siebschdlchen bringt man in 1 mm dicker, den ganzen
Boden gleichmifig bedeckender Schicht feinst pulverisierten
Platinsalmiak ®. Nun wird durch allmdhliches Erwirmen auf einer
ebenen Quarz- oder Porzellanplatte als Unterlage das Platinsalz
in Platinschwamm {ibergefiihrt. Das Nachfiillen und Umwandeln in
Schwamm erfolgt so oft, bis das Schilchen, gegen eine starke
Lichtquelle betrachtet, keinerlei Poren mehr erkennen li6t. Hier-
auf wird das zweite Siebscheibchen, dieses jedoch mit der rauhen
Seite nach unien, mit dem gleichen Stempel in die Gummiplatte
gedriickt und, ohne dasselbe vom Stempel zu nehmen, unmittel-
bar in das erste mit Platinschwamm gefiillte Schilchen einge-
prefft. Man kann den Schilchenrand noch vorsichtig ver-
schweilen, was aber nicht unbedingt erforderlich ist. Will man
ein Schilchen von ganz bestimmtem Gewicht herstellen, so tariert
man vor dem Einpressen des zweiten Schilchens mit Platin-
schwamm das betreffende Gewicht vorher aus. Als Deckel (D in
Fig. 1) dient eine aus diinner Folie mittels eines Locheisens von
16 mm Durchmesser ausgestanzte Scheibe, bei der auf Porenfrei-
heit nicht zu achten ist. In der Mitte oder am Rande des Deckels
wird ein schmales, sehr diinnes, etwa 2 mm langes Platinstreif-
chen als Griff angeschweilt. Dieser Deckel mufl in das Schil-
chen leicht hineingehen und bezweckt, Verluste beim Trocknen
und Glithen der Niederschlige zu verhiiten.

Das fertige Filterschilchen (Fig. 1) wird nun auf der spiter
beschriebenen Filterplatte gut gewaschen, getrocknet und auf
einer geeigneten Unterlage (Quarz- oder Porzellanplatte) schwach
gegliilht. Diese Operationen miissen selbstverstindlich bis zur
erreichten Gewichtskonstanz wiederholt werden. Man hiite sich,
das Filterschdlchen direkt in die heife Flamme des Brenners zu
halten, da die Platinfiltermasse dadurch rissig und unbrauchbar
wiirde.

Filterschilchen, welche zur Filtration leicht durchgehender
Niederschlige dienen sollen, sind mit einem besonders dichten

"5 Der Stempel ist etwas konisch, so daf der Schilchenrand einen
um etwa 3mm groBeren Durchmesser hat als der Boden.

¢ Nur duBerst feinpulveriges Material ist hiezu geeignet. Ein solches
liefert die Firma Heraeus.
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Filterboden dadurch zu erhalten, daf die Filtermasse mit einem
unten ebenen Glas- oder Hartgummistab zusammengedriickt
wird. Solche Filter arbeiten etwas langsamer und werden des-
halb nur fiir besondere Zwecke verwendet.

Fédallungsschédlchen.

Zur Herstellung des Fdllungsschilchens stanzt man aus
Platinfolie von zirka 0-01 mm Dicke Scheibchen von 16 mm
Durchmesser. Diese miissen wunbedingt porenfrei sein. Sollten
porenfreie Folien nicht erhiiltlich sein, schweift man zwei oder
mehrere gleich groBe Scheibchen zusammen, wie es fiir die Filter-
scheibchen angegeben ist. Vor der Formung wird zwecks leich-
teren Anfassens ein diinnes Platinstreifchen angeschweifit. Das
Pressen geschieht wie beim Filterschiilchen, nur verwendet man
einen Stempel von 14 mm Durchmesser. Die dabei entstehenden
Randfalten diirfen nicht zu eng aneinandergepreft sein, sondern
miissen wellig verlaufen, was sich durch vorsichtiges und lang-
sames Eindriicken des Stempels ohne weiteres erzielen 1i8t.

Zwecks Priifung des Schilchens auf absolute Porenfreiheit
wird dasselbe auf rotes Lackmuspapier gestellt und mit verdiinn-
ter Lauge fast bis zum Rand gefiillt. Selbst nach 10 Minuten
darf sich am Lackmuspapier keine Blaufirbung zeigen.

Das fertige Fallungsschilchen (I in der Fig. 1) muf in
das Filterschilchen so hineinpassen, daB es den Seitenwandungen
des letzteren nirgends anliegt. Die ganze Garnitur, bestehend
aus Filterschilchen und Féllungsschilchen mit Deckel, wiegt
rund 400 mg. '

Wenn man nun das Filterschilchen samt dem darin lie-
genden Fillungsschilchen auf die Filterplatte bringt und das
Féllungsschilechen durch eine grdfere Anzahl von Tropfen aus
der Spritzflasche ” zum UberflieBen bringt, so filtriert die Fliissig-
keit durchs Filterschilchen und zieht infolge kapillarer Wirkung
auch die im Fdillungsschilchen befindliche Menge mit, so daf
dieses wvon selbst leer wird. Ein darin befindlicher Niederschlag
geht nur zum geringsten Teil ins Filterschilchen und kann durch
wiederholtes Behandeln mit der vorgeschriebenen Waschfliissig-

"Um die listige Luftblasenbildung beim Abtropfen zu vermeiden,
verwende man statt der weiten Spritzrohre, die am Ende erst spitz zuliuft,
eine kapillare Spritzrshre mit etwa 1/, mm innerer Weite. Vgl. Mikrochemie,
8, 8. 260. ’
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keit, wobei sich das Schélchen immer wieder selbst entleert, leicht
mitgereinigt werden.

In Fig. 1 ist die ganze Anordnung, Filterschilchen und
Fallungsschilchen mit Deckel im schematischen Schnitt in 1-5-
facher VergréBerung wiedergegeben.

Filtriervorrichtung.

Die Filtriervorrichtung (Fig. 2 in '/, natiirlicher Grofle) be-
steht aus einer auf die Mattglasscheibe S aufgeschliffenen Glas-
glocke G, die oben eine Offnung be-

sitzt, in welche der Mikrotrichter T
eingeschliffen ist. Seitlich an «der

Glasglocke befindet sich ein Ansatz-

rohr D, welches iiber einen Dreiweg-

hahn zu dem Aspirator und der Was-
serstrahlpumpe fiihrt ®. Im Innern der

Glocke steht ein Auffanggefil B, z. B.

6 ein Becher, welcher zur leichteren Be-
urteilung der Filtratmenge eine Tei-

8 lung besitzt. Damit die Glocke auf
der Unterlage nicht ohne weiteres
verschoben werden kann, ist im In-
nern ein kleiner Sockel U angebracht,

LJ <
o

— I welcher etwa Hmm in die Glocke
C hineinragt.
Fig. 2. Der Mikrotrichter T besitzt ein

pach unten etwas verjlingtes Glas-
rohr von etwa 1% mm innerer Weite, wihrend der obere
trichterformig erweiterte Teil mit gesinterter Glasmasse von der
KorngroBe 3 (Glaswerke Schott & Genossen, Jena) ausgefillt ist.
Die Filtermasse muB auf jeden Fall so beschaffen sein, dal sie
die Fliissigkeiten sehr rasch durchldBt.

Der Vorteil dieses Mikrotrichters oder richtiger der Mikro-
filterplatte gegeniiber der bisher verwendeten Filtrierkapillare ”
liegt im wesentlichen in der gleichmiBigen Verteilung der Saug-
wirkung auf die ganze Bodenfliche des aufgelegten Filterschél-

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

9 Sitzber. d. Kaiserl. Akad. d. Wiss., Wien, 118, S. 515.
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chens und weiterhin darin, dall die Filtrierfliiche vollkommen
eben ist und an derselben kein erweitertes Loch wie die Filtrier-
kapillare besitzt, weshalb beim Ansaugen mit der Wasserstrahl-
pumpe die Schilchen nicht deformiert werden.

Beziiglich der GroBenverhiltnisse der einzelnen Bestand-
teile der Filtriervorrichtung sei bemerkt, daf die Fig. 2 einem
Drittel der natiirlichen GroBe der Einrichtung entspricht.

B. Verwendung der Filtriergarnitur.

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

Die betreffende Substanz wird zunichst auf irgendeiner
Mikrowaage in der erforderlichen Menge eingewogen. Zu diesem
Zwecke wird zuerst das Filterschilchen mit dem darin befind-
lichen Fillungsschélchen austariert. Bei Beniitzung der Mikro-
waage *° des Verfassers wird das System so tariert, dafl der Zeiger
nahe dem Skalenanfang steht. Hierauf wird die zu untersuchende
Substanz ins Fillungsgefa gebracht und gewogen. Handelt es
sich um eine Fliissigkeit, so wird dieselbe auf einer gewdhnlichen
Analysenwaage eingewogen. Um hiebei Verluste durch Verdun-
stung zu vermeiden, kann man die Wigung z. B. unter einer
auf eine Unterlage aufgeschliffenen kleinen Glasglocke vorneh-
men **. Die Losung der Substanz im Fillungsschilchen wird mit
wenigen Tropfen der entsprechenden Losungsmittel vorgenommen,
Dabei miissen selbstverstindlich alle platinangreifenden Reagen-
zien vermieden werden. Sind solche nicht zu umgehen, wird man
dhnliche Schilchen aus Porzellan oder Quarz verwenden, wobei
man sich in deren Dimensionen moglichst jenen des Féllungs-
schilchens nihert. In jenen Féllen, bei denen durch den Auf-
16sungsprozefl der Probe Verluste durch Gasentwicklung zu be-
fiirchten sind, wird man durch Anwendung von anderen nicht
gasentwickelnden Reagenzien die Substanz zu losen versuchen 2,

® Eine neue Mikrowaage mit proportionalen Ausschligen und Dimp-
fung der Schwingungen hat der Verfasser in der Zeitschrift Mikrochemie,
Band IX, 1931, beschrieben. Eine Wigung ist in wenigen Sekunden aus-
gefiihrt.

1 Monatsh. Chem. 3§, 1915, 8. 381—390, bzw. Sitzb. Ak. Wiss, Wien
(I1b) 124, 1915, S. 381—3590.

12 So kann man z. B. manche Karbonate durch Erhitzen zunichst
in Oxyde umwandeln und dann in Salzsiure losen.
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sofern man in diesen Fillen nicht lieber die von mir seinerzeit
beschriebenen Fillungsrohrchen ** verwenden will.

Das Féllungsmittel wird aus entsprechenden kleinen Pipet-
ten nur tropfenweise zugesetzt. Soll die Fillung heil erfolgen,
so wird das Fillungsschilchen auf einen kleinen Heizblock ** ge-
stellt und mit einem Glasdeckel iiberdeckt.

Nach erfolgter Fillung wird das Filterschilchen samt dem
darin befindlichen Fillungsschilchen auf die Mikrofilterplatte ge-
bracht, das Fillungsschilchen in der bereits beschriebenen Weise
entleert und der Niederschlag vorschriftsmiBig gewaschen.

Nachdem durch Priifung 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 Schilchen nach Aufhoren des Unter-
druckes abgenommen.

Behufs Trocknung stellt man die noch feuchten Schilchen
in einen Mikrotrockenblock **, welcher ein seitlich oder besser in
den Boden eingestecktes Thermometerchen besitzt. Es geniigt,
wenn diese Thermometer eine Teilung von 5 zu 5 Graden besitzen
und Temperaturen bis 300° anzeigen. Der Mikrotrockenblock, der
nach Art des Stihlerschen Blockes aus Aluminium angefertigt ist,
wird nach dem Einstellen der Schilchen mit einem Uhrglas (kon-
kave Seite nach oben) bedeckt. Um sich von der erfolgten Trock-
nung zu iberzeugen, wechselt man das Uhrglas durch ein kaltes
aus, welches sich bei noch nicht voélliger Trocknung sogleich mit
einem leicht wahrnehmbaren Feuchtigkeitshauch beschligt. Die
Trocknung ist meist nach zwei bis drei Minuten beendet. Aus
dem Trockenblock kommen die Schilchen entweder sogleich in
den Ezsikkator oder gegebenenfalls erst nach erfolgtem Gliihen.
Die Abkiihlung im Exsikkator ** ist in zirka einer Minute erledigt,
worauf die Schilchen gewogen werden.

Mit der eben geschilderten Einrichtung und Arbeitsweise
wurde nun eine Reihe von Bestimmungen ausgefiihrt, aus der die
folgenden n#her mitgeteilt seien.

13 Monatsh. Chem. 36, 1915, 8. 381—390, bzw. Sitzb. Ak. Wiss. Wien
(1 b) 124, 1915, S. 381—390.
1“1l e

15 Monatsh. Chem. 36, 1915, S. 385, bzw. Sitzb. Ak. Wiss. Wien (IIb)
124, 1915, 8. 385.
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1. Chlorbestimmung.

Chemisch reines Kaliumechlorid wird in Mengen von 1 bis
3 mg eingewogen und in 1—2 Tropfen schwach mit HNO, an-
gesiuertem Wasser aus der Spritzflasche gelost. Nach erfolgter
Losung wird durch Einfallenlassen eines weiteren Tropfens die
Fliissigkeit durchgemischt. Die Fillung erfolgt mit 1 bis 3 Trop-
fen (je nach der Einwaage) einer 10%igen Silbernitratlosung.

Nach erfolgter Fillung kommen die Schilchen auf den auf
100° erhitzten Heizblock. Nach Klirung und Absitzen des Nieder-
schlages wird filtriert und mit etwas salpetersiurehaltigem Wasser
bis zum Verschwinden der Silberreaktion gewaschen. Die Ver-
wendung des Aspirators ist sehr oft unndtig, da schon der Zug
der Fliissigkeitssdule im Mikrotrichter zu einer raschen Filtration
fiihrt.

Nach erfolgtem Auswaschen werden die Schilchen mit dem
anfangs mitaustarierten Deckel bedeckt, im Trockenblock bei
zirka 170° C getrocknet und nach dem Abkiihlen im Exsikkator
gewogen.

Die ganze Bestimmung ausschlieflich der Wdgungen erfor-
dert etwa 10 Minuten. Die Beleganalysen sind am Schlusse tabel-
larisch zusammengestellt. '

2. Eisenbestimmung.

Aus einer Eisenchloridlosung von makrochemisch genau er-
mitteltem Gehalt werden aus einem Wigeflischchen mit entspre-
chenden Vorkehrungen gegen Verdunstungsverluste oder unter
einer kleinen Glasglocke mehrere Tropfen auf einer gewthnlichen
Analysenwaage ins Fillungsschilchen eingewogen.

Nach dem tropfenweisen Fillen mit iiberschiissigem Ammo-
niak und nach kurzem Stehen auf dem erwidrmten Heizblock wird
der Niederschlag mit heiflem Wasser bis zum Verschwinden der
Chlorreaktion gewaschen. Vor dem Glithen miissen die Schilchen
im Trockenblock getrocknet werden. Nach dem Erkalten im Ex-
sikkator wird das Eisenoxyd in den vorher austarierten Schélchen
gewogen.

Die Reinigung und Wiederbrauchbarmachung der Filter-
und Fillungsschilchen ist in den meisten Fillen sehr einfach.
Wihrend man bei den vorhin beschriebenen Chlorbestimmungen
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das Chlorsilber durch lingeres Behandeln mit konzentriertem
Ammoniak leicht entfernt, gelingt die Reinigung bei Eisenbe-
stimmungen durch Behandeln mit konzentrierter Salzsiure.

3. Schwefelsdurebestimmung.

Da der Barytniederschlag sehr leicht durchs Filter liuft,
ist es, wie bereits erwdhnt, notig, fiir diesen und #Hhnliche Félle
besonders dichte Fillungsschiilchen bereit zu halten. Als Test
wurde chemisch reines Ammonsulfat gewéihlt.

Nach dem Einwiigen der Substanz in das Fillungsschélchen
wird dieselbe gelost und auf dem Heizblock auf zirka 100° erhitzt.
Die Fillung erfolgt tropfenweise mit heiller Bariumchloridlosung.
Nach kurzem Stehen auf dem Heizblock wird filtriert und mit
heilem Wasser bis zum Verschwinden der Chlorreaktion ge-
waschen. Die vorerst getrockneten Schilchen werden dann
schwach gegliiht, nochmals mit wenig heiflem Wasser gewaschen,
getrocknet und abermals gegliiht. Ich habe schon seinerzeit *°
darauf hingewiesen, dall die bei der Fillung von Bariumsulfat
mitgerissenen Salze, die sich bekanntlich nur schwer oder nicht
auswaschen lassen, leicht entfernt werden konnen, wenn das
Barjumsulfat durch Glithen die Adsorptionskraft eingebiiBt hat.
Die Reinigung der Schélchen erfolgt durch warme konzentrierte
Schwefelsdure.

4. Kaliumbestimmung.

Die eingewogene kaliumhaltige Substanz wird nach ihrer
Auflosung oder AufschlieBung mit einem UberschuB einer 20%igen
Platinchloridchlorwasserstofflosung tropfenweise gefillt und die
Fliissigkeit auf dem Heizblock bei etwas unter 100° fast einge-
dampft. Hierauf werden die Schilchen auf die Filterplatte ge-
bracht und nach Zusatz von 96%igem Alkohol etwa '/, Stunde
stehen gelassen. Nun wird durch einen weiteren Zusatz von Alko-
hol die Filtration eingeleitet und mit Alkohol bis zum Verschwin-
den der Chlorreaktion gewaschen. Die Schilchen werden sodann
samt dem Niederschlag und zur Vermeidung von Verlusten durch
Dekrepitation mit dem Deckel bedeckt, bei etwa 150° im Trocken-
block bis zur Gewichtskonstanz getrocknet. Um nun die richtige

16 Monatsh. Chem. 34, 1913, S. 553—560, bzw. Sitzb. Ak. Wiss. Wien
(IIb) 122, 1913, 8. 553--560.
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Menge des vorhandenen Kaliumplatinchlorids zu erfahren, wird
dieses durch lingeres Auswaschen mit heifem Wasser wieder
entfernt und die Schilchen mit den etwaigen Verunreinigungen
zurlickgewogen. Ich fand, daf die Filterschiilchen bei alleinigem
Behandeln mit Platinchloridwasserstoff erheblich an Gewicht zu-
nehmen, ohne dab sich diese Zunahme durch langes Waschen mit
Wasser oder selbst Salpetersiure beseitigen lieB. Daher fielen
die Resultate oft um 1% und dariiber zu hoech aus. Erst nach
Beriicksichtigung dieser vom Reagens herriihrenden Gewichts-
zunahme durch Zuriickwigen nach der Entfernung des Kalium-

Tabelle der Beleganalysen.

Gesuchter

_ Resultat in ¢ .
Zu Ausgangs Wigeform | Bestand- b An
substanz teil gefunden“berechnet merkung
KCl AgOl ol — 47-56
a| 12-61w 2430 6-00 47-60 —
1 o] 2372 45+68 11-30 47-63 -
c| 27-45 5290 13+09 47-69 —
d| 14-22 27-40 6-78 47-69 —
Fe,Cl-Lsg. || Fe,0, Fe - 0532 £z .3
Moo
a| 0°0545mgs| 0-415mg | 0-290 mg | 0-533 — 5833
2 ||b] 0-1485mg | 1-130mg | 0°791mg | 0-533 — [&%5 .
c| 0-1956mg | 1:-490mg || 1-043mg || 0-532 — g 2%k
(NH,),80, | BaSO, 80, — 727
a| 4230 74-68 30°72 726 —
g 2| 8540 62-64 25-78 728 —
c| 12:65 2235 9-20 72:7 —
d 746 13°16 541 726 —
KCl K,PtCl, KCl — 100-0
a] 2415 7877 24-15 1000 —
g o] 1461 4755 14-58 99-8 —
c| 1627 53°05 16-28 100+1 —
4 Na Cl

1 Die angegebenen Zahlen bedeuten Teilstriche der Mikrowaage von
Dowav (1. ¢.). Ein Teilstrich hat den Wert von 0°112 myg. Mit Hilfe des Okular-
mikrometers des Ablesemikroskops lassen sich Zwanzigstelteilstriche noch
ablesen, halbe davon sicher schitzen. Die Angaben sind daher annihernd

0-112
40

auf

= 0-0023 mg oder 2°3 v richtig.

® Von Teilstrichen der Mikrowaage (s. oben) auf mg umgerechnet.
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platinchlorids fielen die Resultate genau aus. Niheres dariiber
wird der Verfasser nach Vervollstindigung seiner diesbeziiglichen
Versuche mitteilen. :

Zurzeit wird auf Grund der gesammelten Erfahrungen ein
Mikroverfahren zur Durchfithrung von Aschenanalysen von Bak-
terien und Hefen ausgearbeitet, das einer spéteren Mitteilung vor-
behalten ist.



