
Einige  Bemerkungen  t iber  die mik rochemische  Wage yon K u h l m a n n .  

Anwendung  von Porze l lan- ,  Quarz- und 

(~lasfiltern in der  quan t i t a t i ven  mikrocbemischen  Analyse .  
Von 

]~rieh Schwarz-Bergkampf .  

Aus dem Laboratorium ftir allgemeine Chemie an der Technischen Hochschule 
in Graz. 

Die Hauptaufgabe der folgenden, yon Herrn Prof. F. E m i  c h an- 

geregten Arbei t  war, weitere Erfahrungen fiber die yon ihm erdachte 

Methode des Arbeitens mit dem Filterst~bchen 1) zu sammeln, t t ierbei 

stellte sich zun~chst die Notwendigkeit heraus, die Gewichtskonstanz yon 

grOsseren Tiegeln systematisch zu prtifen, eine Aufgabe, die uns deshalb 

wichtig erschien, well die Beobachtungen P r e g l s  fiber die Wi~gung 

yon grSsseren Objekten auf der K u h 1 m a n n-  Wage (vorwiegend handelt 

es sich bekanntlich um Absorptionsapparate) ausdrficklich nur far einen 

Bereich bis zu 6 Gramm gelten ~). Hierbei interessierte uns namentlich 

die Frage,  ob es durch Anwendung besonderer Vorsichtsmat~regeln mSglieh 

sei, die Wagungsgenauigkeit  yon 0,005 ~g,  mit der wir bisher gerechnet 

hat tenl) ,  zu steigern. [Jber diese Frage gibt der erste Abschnitt der 

folgenden Zeilen Aufschluss. Im n~chsten Abschnitt ist yon den 

Porzellanst~tbchen die Bede, die jetzt yon der Staatlichen Porzellan- 

5¢anufaktur Berlin hergestellt werden und die sich, wie gleich ,hier  

bemerkt werden soll, sowohl far die Mikro- wie ffir die Makroarbeit  

vortrefflich bewghrt haben. Der dritte und vierte Absehnitt behandeln 

Quarz- und Glasfilter, und ich darf  bier bemerken, dass es mir gelungen 

ist, eine einfache Vorrichtung zu konstruieren, die ~hnlieh wie das 

O a r t n e r sche F~tllungsfiltergef~iss 3) eine besonders einfache Nieder- 

schlagsbehandlung ermOglieht. 

1) F. E m i c h ,  Lehrbuch der Mikrochemie, S. 8~ ft., Mtinchen 1926. 
9) E. A b d e r h a 1 d e n, Biochemische Arbeitsmeth0den V, 1310 (1912). 
3) 3{onatsh. f. Chem 41, 477 (1920). 

F r e s e n i u s, Zcitschrift f. anal. Chemic. LXIX. 9. Heft. 22 
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I. Der Temperaturkoeffizient der mikroehemisehen Wage 
y o n  K u h l m a n n .  

Bei Untersuehungen f~ber die Gewichtskonstanz von Porzellantiegeln, 
bemerkte ieh Gewiehtsschwankungen, die yon der Vorbehandlung tier 
Tiegel unabh~ngig waren. Die Porzellantiegel warden dabei in l~nger 
dauerndea W~tgereihen auf einer mikroehemischen Wage yon K u h l m a n n  1) 
mit dem Gewichtssatz verglichen. 

Zur Aufkl~trung der Ursachen dieser Schwankungen setzte ich die 
W~tgereihen unter Berticksichtigung der meteorologisehen Verhaltnisse 
fort. Der Tiegel wurde jede Stunde mit Beracksichtigung des l~ull- 
punktes gewogen, u n d e s  wurden bei jeder Wiigung Temperatur, Luft- 
druek und Luftfeuehtigkeit festgestellt. 

Da sich hierbei eine anni~hernde Abh~ngigkeit der Gewichts- 
schwankungen vom Wetter herausstellte, berechnete ich den Einfluss 
der dureh Temperatur und Luftdruck entstehenden Auftriebshndernngen 
auf die Gewiehtsanzeigen 7). Es ergab sieh, dass nur durch die _~nderung 
der Luftdichte das Gewicht eines 10g schweren Porzellantiegels (mit 
1Vfessinggewichten tariert) ftir eine Temperaturzunahme yon i o C u m  
12,5 fig zunimmt~ ftir das Steigen des (korrigierten) Barometerstandes 
yon 1 m m  Quecksilber um 5 #g abnimmt. Die Berticksiehtigung dieser 
Gewiehtsi~nderungen erfolgt dureh Reehnung oder einfacher durch Tara- 
wi~gung mit einem gleichdichten Gegenstand~). 

bTach der Korrektur der so gewonnenen Wiigereihen und Ausfiihrung 
neuer, unter Anwendung eines etwas leichteren Tiegels als Tara (aus- 
tariert wurde mit Aluminiunadraht), ergab sich, dass alas Gewicht der 
immer nur im Waggehi~use verbleibenden Tiegel aoch nicht die erwartete 
Konstanz aufwies, sondern ~och erheblieh sehwankte (ira ganzen bis 
60 ~tg, innerhalb eines Tages um 1 0 - - 2 0  #g). Diese Sehwankungen 
zeigten aber keine einfaehe Abh~ngigkeit yon den meteorologisehen~ 
Einfltissen (auch yon der absoluten Luftfeuchtigkeit) mehr, und nur in 
kiirzeren Zeitr~tumen ergab sieh einige Male eine ann~hernde hbh~tngigkeit 
yon tier Temperatur. Weitere Versuche wurden, ausser auf der im Jahr  
1906 bezogenen Wage 4) aueh auf zwei ira Jahr 1912 gebauten Mikro- 

1) F. E m i e h, Lehrbuch der Mikrochemie, S. 74 ft., Mtinchen 1926. 
F. P r e g l ,  Quant. Org. Mikroanalyse, S. 8 ft., Berlin 1923. 

7) Zahlen nach L a n d o l t - B S r n s t e i n .  
~) Siehe aueh F. Emich ,  Praktikum~ 8. 53; K. Arnd t ,  Phys. chem~ 

Technik, 8. 158. 
4} Damals ,Probierwage ~ genannt; Kata]ogbezeichnung: 1%. 19b. 
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wagen ausgeftihrt, gierbei wurden nieht nur die Anzeigeiinderungen 
der Wage beobachtet, die beim Belasten mit zwei austarierten Porzellan- 
tiegeln auftraten, sondern auch die Aussehl~tge der unbelasteten and 

d e r m i t  gleichen Gewichten (10 g) belasteten Wage. Die Schwankungen 
der Ruhelage der belasteten, sowie der unbelasteten Wage waren bei 
allen drei Wagen ungefi~hr gleiehgross. 

Die sehon frtiher erw~thnte Temperaturabh~ngigkeit der Gewiebts- 
anzeigen in kurzen Zeitr~tumen veranlasste uns, den Einfluss yon 
Temperaturiinderungen m6glicbst auszuschalten. Das Wagezimmer wurde 

durch sorgfifltige Regulierung eines Gasofens auf fast konstante Temperatur 
gebracht. Ein in 1/1 o o C geteiltes Thermometer, das, in einem Kork 
steckend, hinter dem Vordersebieber im Wagegehitnse stand~ zeigte unter- 
tags nur Temperatur~tnderungen unter 1 ° C. Uber Naeht schwankte 
die Temperatur 6fter, fiel aber hie besonders ab, so wie im frtiheren 
Wagezimmer, alas wahrend der kalten Jahreszeit fiber Nacht stark aus- 
kt~hlte. Schon nach einigen Tagen (Ausheizung der W~tnde, Akklimatisierung 
der Wagen) zeigte sich eine auffallende Konstanz der Gleichgewichtslage 

der unbelasteten, sowie tier belasteten Wage, welche Konstanz aueh 
tiber Nacht anhielt, wenn sick die Temperatur nicht zu sehr anderte. 

Erst bei diesen geringen Temperaturschwankungen ergab sieb ein klares 
Bild fiber die Anzeigen~nderung der Wage mit der Temperatur 1), die 
besonders dann eine wichtige Rolle spielt, wenn zwischen zwei Wi~gungen 
eine litngere Pause gemacht wird. Die Schwankungen der Gewichts- 
Anzeigen waren bei geringen Temperatur~inderungen yon diesen ab- 

h~ngig; bei zwei Wagon gleichsinnig, b e i d e r  dritteu im umgekehrten 

J) ~Zergl. J. J l ~ an l ey  ,,On the Observed Variations in ~he Temperatur 
Coefficients of a Precision Balance" [Proc. of the roy. soc. of London, Ser. A. 86 
591 (1912)]. Der Temperatnrkoeffizienib ist die Ruhepunktsanderang der Wage bei 
der TemperaturerhShung yon 1 o C, er kann positiv oder negativ sein, je nachdem 
die Gewichtsanzeige mit zunehmender Temperatur steigt odor fiillt ; hngabe als 
Gewicht (bei konst. Empfindlichkeit). M an l ey  arbeitete mit einer unempfind- 
licheren, gr0beren Wage (max. Belastung 200 g, Anzeige his e~wa 0,01 my genau) ; 
die Gewichtsschwankungen, die er unter sonst gleichen Umst~nden erhielt, waren 
innerbalb enger Grenzen yon der Tempera fur direkt abMngig (linear odor 
quadratisch) und waren ftir verschiedene Belastungen verschieden gross 
(0,05--0,1 my je 1 o C). Der Temperaturkoeffizient dieser Wage ttnderte sieh 
im Laufe der Zeit der GrSsse and auch dem Sinne nach; da er zum Schluss 
einen konst. Wert annimmt, wird ein ktinstliches Alterungsverfahren empfohlen. 
Der Einfluss der Temperatar~tnderungen wurde auf mathematischem Wege im 
C~ewich~ berichtigt. 

21" 
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Sinn (positiver oder negativer Temperaturkoeffizient). Die GrSsse des 
Temperaturkodfizienten war bei allen drei Wagen fast gleich, etwa 
20 #g je 1 ° C. 

Die aufangs Yon mir beobachteten Schwankungen der ~Nullpunkts- 

lage und der Gewichtsanzeigen waren meist nur dem Sinne nach yon 

tier Temperatur abh~ingig. Es waren an verschiedenen Tagen, wenn 
auch gleiche Temperatur herrschte, verschiedene Gewichte zu beobachten. 
Diese Gewichte waren niedriger oder h~her, je naehdem die Zwischen- 
temperatur tiefer oder hSher war, oder umgekehrt bei tier Wage mit 
negativen Temperaturkoeffizienten. Die Wage zeigt also eine gewisse 
Tr~igheit in der Einstellung des Temperaturgleiehgewiehtes. Ein Gleich- 
gewieht ist es ja, da nach M a n l e y  der Temperaturkoeffizient her~-or- 
gerufen wird durch versehiedeue Ausdehnung der Schrauben, die die 
Schneiden einspannen usw. Diese Schrauben fiXhren eben unabhhngig 
yon einander immer eine bestimmte Aasdehnungsbewegung aus. Die 
l~aehwirkung der durchlaufenen Temperaturen ist leieht zu erkl~ren, 
da sieh nicht jede kleinste _~nderung dutch verschiedene Ausdehnung 
frei auswirken kann; es werden zuerst aueh Spannungen entstehen 
(falsches Temperaturgleichgewicht), die erst bei Ubersehreituug einer 
gewissen Grenze ausgelSst werden, also z. B. beim Erw~irmen oder auch 
bei leichter Erseht~tterung der Wage (Arretieren). 

Die Erfahrungen, die ich bei meinen umfangreichen Untersuehungen 
gemaeht habe, sind kurz die folgenden. Eine Gewichtskonstanz yon 
± 2 # g i s t  nur zu erreiehen, wenn man die Wage in ein auf konstante 
Temperatur geheiztes Zimmer bringt, in dem die t~iglichen Temperatur- 
schwankungen unter lC' C liegen. Die Temperatur soil im Waggeh~iuse 
gemessen werden. Die Wiigungen sind erst konstant, nachdem im 
Wagzimmer schon einige Tage lung dieselbe Temperatur herrscht  unter 
18- -20  o C soll diese Temperatur nieht sein, well sich sonst die Erw~rmung 
dureh den W~gendea zu sehnell bemerkbar maeht. Bei Tarawagungen 
mit einem gleichdichten Gegenstand (,ieh verwende auch far Glas einen 
Porzellantiegel) ist dann keine Korrektur mehr nStig. Bei W~igungen 
mit Gewichten ist gew0hnlich aueh keine Korrektur nStig, ausser wenn 
eine grSssere Zeitspanne (Nacht) verstrichen ist. In diesem Falle muss 
man die Luftauftriebsdifferenz beracksichtigen. Die ~_nderung tier Luft- 
feuehtigkeit spielt keiue wesentliehe Rolle. 

Nach jeder W~igepause (bTacht) ist es gut, die Wage unter etwa 
fiinfmaligem Arretieren etwas ausschwingen zu lassen. Zwischen zwei 
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W'~gungen, uieht beim Einw~gen, muss man wegen der Erw~irmung darch 
den W~genden mindestens fanf Minuten hften.  Das hinter dem Vorder- 

schieber stehende Thermometer steigt w~hrend der Wggung meist um 
0 , I - - 0 , 2  o C; betr~gt die Zunahme mehr als 0,3 0 C, so ist die frtihere 
Gleichgewichtslage der Wage schon gest6rt. Dell Reiter muss man bei 
jeder Wggung mindestens dreimal einreiten~ das erste Sehwingungsergebnis 
ist zu verwerfen, das erste Doppelresultat ist das richtige; bei den 
Zwischenarretierungen w i r d n u r  der Balkan fixiert, die Schalen bleiben 
frei. Wenn sich bei Aasftihrung einer W~tgung das Gewieht immer 
~tndert, meist im gleichen Sinn (Erwi~rmung durch den Gegenstand oder 

dan W~genden) mass man sicb yon dem Instrument entfernen und das 

Geh~use f0nf Minutea lang often lassen. 

Den R~ullpunkt bestimmt man am besten n a e h der W~igung. 
Wenn das Wagezimmer konstante Temperatur zeigt, nimmt man den 
~NuIlpunkt als konstant an, d. h. berticksichtigt ihn gar nicht. 

Besonders bemerkbar machen sick diese ¥erhi~ltnisse im Winter~ 
da die R~ume meist nur wahrend tier Arbeitszeit geheizt werden und 
die .Nachwirkungen des Temperaturabfalles wi~hrend der ~acht die 
Gleichgewichtslage der Wage sehr beeinflussen. Ira Sommer wird man 
mit einem gt~nstig gelegenen Wagezimmer 1) aueh auskommen, das man 
bei vorsiehtiger Laftung auf fast konstanter Temperatur halten kann. 

Um za priifen~ welehe Faktoren die nieht vSllige Gewiehtskonstanz 

his zu den ,ug bedingen, wurde das Reiterlineal mit einem Horizontal- 
Mikroskop (60 faehe Vergr.) antersucht. Gemessen wurde mit dem 
Okularmikrometer, 1 Teilstrich ~ 0,0125 mm (selbst geeicht). Bei 
dieser Untersuchung warde das Reiter]ineal yon rtickw~rts mit einem 
Spiegel and yon vorne mit einer stark abgeblendeten Mikrobogenlampe 
beleuchtet. Es wurde tier Kerbenabstand gemessen, der sich als gentigend 
konstant erwies (grSsste Abweiehung ~/~ Teilstrich) Das Lineal zeigte 
keine Arbeitsfehler, bzw. nur solche, die das Gewicht (den Reitersitz) 
uicht wesentlieh beeinflussen. LIierauf wurde die Konst~nz des Reiter- 
sitzes bei (~fterem Anstossen festgestellt. Bei einigen Yersuehen an 
verschiedenen Stellen des Reiterlineals ergab sieh eine maximale hori- 

zontale Abweichung yon ~/2 Teilstrich == 6/t ,  die einer Gewichtsi~nderung 
yon 1 ttg entspricht. Der Reiter muss senkrecht sitzen, eine Neigung 
von 1 ° ~ndert das Gewicht schoa um 6 ~g (berechnet). Eine Beein- 

l) Siehe F. E m i c h ,  Praktikum, S. 54. 
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flussung durch ein magnetisches Feld kann nicht stattfinden [weil die 
Wage nur aus Messing und Argentan gebaut ist s)], was auch der Versuch 
best~tigte. Es zeigt sich also, dass durch die praktische Unm(~glichkeit, 
den Reiter in die theoretisch richtige Lage (Sitz und Neigung) zu 
bringen, der Hauptgrund ftir die nicht vSllig erreichbare Konstanz der 

Gewichtsanzeige gegeben ist. 

Durch die Anwendung eines auf konstanter Temperatur gehaitenen 

Wagezimmers hat man den ¥orteil, schneller arbeiten zu kSnnen. Jede 
W~gung beansprucht nur die halbe Zeit wie frtiher. Denn es entfaiit 
die Nullpunktsbestimmung~ die oft aueh ein etwas verzerrtes Bild liefert, 
well dutch die zwei W~gungen doppelte Fehlerm0glichkeit besteht und 
die Wage dureh den W~genden meist schon etwas erw/irmt ist. Ebenso 
finder bei konstanter Temperatur die Einstellung der richtigen Gleich- 
gewichtslage schneller und eindeutiger statt. Bei den uuten beschriebenen 
hrbeiten mit Porzellan-, Quarz- und Glasfiltern wurden nile Wi~gungen 
bei konstanter Temperatur ausgeftihrt. 

I. 

Zeit 

3 .  9 Uhr 
II , 

4 , 

4. 9 , 
12 , 
4 , 
6 , 

5. 9 ,. 
i l l  , 
12 

7. 9 , 
1 1  , 

12 , 
, 4 

Luftdruck Hygr. Temp. ~ Hg 

oo i I°/o 
19,0 
19,4 
20,0 
19,6 
18,7 
19.2 
2012 
19,9 
19,0 
19,3 
19,8 
15,9 
17,0 
17,4 
18,0 

732,6 " 
732,3 
731,4 
731,6 
740,0 
741,0 
743,4 
744,1 
748,0 
748,0 
748,0 
739,7 
739,7 
739,5 
738,4 

19 
20 
20 
20 
15 
14 
13 
14 
14 
13 
13 
18 
16 
16 
15 

Gewicht Berichtigtes! Null- 
Gewicht punkt 

5,606 
5,601 
5,608 
5,602 
5,622 
5,607 
5,591 
5,620 
5.628 
5,613 
5,593 
5,707 
5,672 
5,648 
5,650 

5,640 
5,650 
5,661 
5,652 
5,664 
5,649 
5,658 
5,675 
5,664 
5,661 
5,653 
5,696 
5,666 
5,661 
5,672 

- -  3 4  

- -  49 
-- 53 
- -  50 
- -  4 2  

- -  4 2  

- -  6 7  

- -  55 
- -36  
- -  48 
- -  60 
+ 11 
+ 6  
- -13 
- -  22 

t) Privatmiflteilung yon Herrn Dr. K u h 1 m a n n. 
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II. 

Zeit 

Tag ~ u n d e  

Temp. 

oC 

21. 1211 Uhr 

1 4  ,, 
5 , 
6 

22. 9 , 

10 

23. 9 , i 

11 
12 , 
4 , 

21,5 
91,6 
21,2 
21,2 
21,0 
20,0 
20,3 
20,5 
20,7 
20,6 
20,9 
20,5 
20,8 
21,0 
21,1 
20,8 

Luftdruck 
Itg 
~ t ~ n  

716,5 
716,3 
717,0 
717,5 
718,0 
723,5 
793,0 
722,5 
722,0 
720,3 
720,0 
720,0 
720,6 
720,6 
720,6 
723,0 

t t y g r .  Gewich~ 

% _~ "~g 

27 5,698 
28 5,696 
30 5,688 
30 5,670 
31 5,676 
27 5,678 
28 5,670 
31 5,669 
31 5,670 
30 5,675 
33 5,672 
31 5,670 

, 32 5,665 
i % 5,664 
] 33 5,664 

32 5,664 
I 

Berich~igtes 
Gewicht 

5,659 
5,657 
5,665 
5,647 
5,653 
5,657 
5,646 
5,649 
5,653 
5,651 
5,652 
5,652 
5,654 
5,642 
5,641 
5,644 

Null- 
punkt 

-~ 39 
~-39 
~- 23 
+ 23 
+ 23 
-~ 21 
-~ 24 
÷ 20 
+ 1 7  
÷ 24 
÷ 20 
÷ 18 
-~-11 
--~- 22 
÷ 23 
÷ 20 

Um noch ein Bild tiber die Gewichts~nderungen zu geben, die durch 
die schwankende Temperatur hervorgerufen werden~ teile ieh die beiden vor- 
stehenden Tabellen mit, wie sie bei Wiigereihen aufgenommen wurden. Es 
handelt sich beide Male um einen etwa 7 g sehweren Tiegel, dessen Gewicht 
gegen eine Tiegeltara festgestellt wurde. Im ersten Fall (Tab, I) wurde das 
Wagezimmer nur w~thrend der Arbeitszeit geheizt, im zweiten Fall (Tab. II) 
war ein auf fast konstante Temperatur geheiztes Zimmer in ¥erwendung. 
Im zweiten Fall sieht man aber noch immer die Nachwirkung des geringen 
Temperaturabfalles w~thrend tier ~Nacht; die riehtige Gewichtskonstanz 
tritt meist erst naehmittags bei schwaeh fallender Temperatur ein. 
Ebenso sieht man aueh den oft stSrenden Einfluss einer 57ullpunkts- 
berichtigung auf das Gewicht. 

I I .  Porze l lan f i l t er .  

PorSse porzellanartige Massen kann man f~ir Mikrozwecke besonders 
gut als Filterplatten yon Saugst~behen anwenden. St~bchen um- 
stehender Form (Fig. 17) sind nach Angabe Prof. E m i c h s  yon der 
Staatlichen Porzellan-Manufaktur, Berlin hergestellt und uns in dankens- 
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wetter Weise yon Herrn Direktor Professor Dr. K5 n ig  zur Prtifuag tiber- 
mittelt worden. Die Porzellanstiibchen haben eine L~nge yon etwa 38 ~m, 

der Stiel (Aussendurchmesser ~ 3 ram) solt 
~ aus Tiegel mindestens 5 m m  herausragen. dem 

Der Durchmesser der Filterplatte betri~gt 
10 ram. 

Besondere Eigensch~ften dieser Mikro- 
stibchen sind: rasches Filtrieren, sie verlegen 
sich sehr schwer, sind auch far sehr feine 
Niederschli~ge vollkommen undurchllissig und 
sehr widerstandsf~hig gegen Temper~tur- 
~veehsel und starken Gebrauch (zwei Sti~bchen 
hieIten hundert Analysen mit jedesmaligem 

Fig. 17. Auswaschen und Gltlhen leicht aus). Nach der 
Vorreinigung mit heisser konz. Salzs~ture ergab die Gewichtskonstanz- 
Prafung der Stlibehen beim Durehsaugen yon 3ccm heisser Salzs~ture 
(I0°/oig), nachherigem Waschen mit Wasser, Trocknen und Glahen in 
einem Tiegel, v511ige Gewichtskonstanz innerhalb der W~gefehler (±  2 pg). 

Aueh bei 5fterer Wiederholung, sowie beim Durchsaugen yon kaltem, 
10°/oigen Ammoniak, nachherigem Wasehen mit Wasser and Gltihen 

blieb die Gewichtskonstanz erhalten. Das Gewicht des St~tbehens ist 
kleiner als 1 Gramm. 

Von den verwendeten T i e g e l n  w~re zu erw~thnen, dass sie yon 
der gleichen Firma stammten; sic batten ein Gewieht yon etwa 6g 
und 5ces~ Arbeitsinhalt (30ram HOhe, 17ram unteren, 25ram oberen 
Durehmesser). Ansehliessend an frahere Arbeiten aber die Anwendung 
yon Porzelluntiegeln in der quantitativen Mikroanalyse ~) babe ieh gefunden, 
dass Porzeliantiegel bei halbstiindigem Gliihen mit einem guten T e c l u -  
brenner nicht an Gewieht verlieren. Dieses Glahen reieht far die 
meisten Zwecke aus und ist bedeutend einfaeher als das Arbeiten mit 
dem Elektroofen. Im Plutin-Elektroofen erh~lt man auch sehr leieht 
bei etwus sti~rkerem Erhitzen bedeutende Gewichtszunahmen infolge 
Verst~ubung des Platins. Bei l~ngerem Stehen in der Wage ~nderg 
ein Tiegel sein Gewicht nicht, wenn die Temperatur konstant bleibt~). 

~) It. H a u s I e r ,  diese Ztschrft. 64 361 (1924); A. B e n e d e t t i - P i c h l e r ,  
diese Ztschrf~. 64~, 409 (1924). 

~) Siehe unter I. 
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Allgemeine Operationen. 
Zu den Angaben, die in den oben erw~hnten YerOffentlichungen 

enthalten sind, m0ehte ich folgendes hinzuftlgen. Beim Einw5gen 

stellt man das Stiibchen verkehrt (Filterplatte nach oben) in den 
Tiegel, nachher spalt man es einfaeh mit Wasser ab. Zum Erw'~rmen 
der Tiegel vor dem F~llen usw., stellt man sie auf ein Aluminium- oder 
Niekelblech, das auf dem Asbestdrahtnetz liegt. Reagenzien kSnnen Lur im 
gereinigten Zustand (filtriert oder destilliert) angewendet werden. Die 
L6sungen, deren Getmlt bekannt sein muss, l~sst man aus feinen Pipetten 
zutropfen. Das Filtrieren geschieht, wie in den oben erw~hnten Arbeiten 
beschrieben ~st. Die Spritzflasehe ( 5 0 - - 1 0 0  ccm), die man zum Auswasehen 

und auch sonst anwendet, sell eine so feine Spitze haben, dass bei kr~ftigem 
Hineinblasen gerade noch ein feiner Strahl entsteht, sonst treten nnr feine 
Tropfen aus. Nach dem Auswasehen l~sst man die noch im Stabchen 
verbliebene Waschflassigkeit durcb einen Luftstrom herausreissen, was 

man dureh st~rkeres Aufdrehen der Wasserstrahlpumpe erreicht. Zum 
Trocknen kommt der Tiegel saint StSbehen in einen sehon warmen 

(meist 140"C), gew~hnlichen Troekenschrank. Gtinstiger ist es, beim 
Trocknen die Tiegel nicht aufreeht zu stellen, sondern sie auf einen 
Bock aus Aluminiumblech zu l e g e n  (desgleiehen beim Trocknen 
der Glasbecher). Der Tiegel mit dem St~ibchen ist bei dieser Temperatur 
in 5 - - 1 0  Minuten trocken. Geg!iiht wird tier Tiegel in einem Ton- 
dreieek in der vollen Flamme eines Te clubrenners.  Das Abktihlen 
muss sehr gr~indlich erfolgen ; als sehnellstes Verfahren hat sieh folgendes 

erwiesen. Der Tiegel bleibt naeh dem AblSschen des Brenners ffinf 
Minuten auf dem Tondreieck (auf einem zweiten Ring deckt man ein 
grosses Uhrglas daraber, damit kein Staub hineinf~llt), dann kommt 
tier Tiegel flinf Minuten unter eine Glasglocke auf ein NickelblSekeheu, 
hierauf wird er naeh vSlliger Abktihlung in einem leeren Exsiecator 
zu der Wage getragen, um daselbst zehn Minuten auf einer Silberm~nze 
(diese ist immer in der Wage) in der Wage bei offenen Tiiren stehen 
zu bleiben; dann erst kann gewogen werden. Als Tara benutzt man 
einen Tiegel, der immer in der Wage bleibt, kleine Gewichtsdifferenzen 
werden mittels Aluminiumdrahttara ausgeglicheu. 

Die Reinigung tier St~behen erfolgt zuerst mSglichst vollst~ndig 
mechanisch, indem man unter Wasser mit einem Gummistaek oder mit 
dem Finger abwiseht, was meist genagt. Dann wird nStigenfalls mit 
einem L6snngsmittel behandelt, abgesaugt, gewaschen, getroeknet und 
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gegltiht. Das Waschen mit heissen alkalischen LOsungsmitteln muss 
sehr vorsichtig geschehen, am besten unterbleibt es ganz, da die Filter- 
masse zu stark angegriffen wird. 

Die folgenden Analysen, welche unter Beachtung obiger Arbeits- 
nnd Wi~geregeln ausgeftihrt worden sind, zeichnen sich dureh weit- 
gehende Genauigkeit aus, weshalb ich auch mit kleineren Mengen richtige 
Werte erhielt. Ebenso ist der Zeitaufwand ftir die Analyse wegen des 
raschen Filtrierens sehr gering und ftir die Reinigung ist ausserdem 
die vOllige Unver~nderlichkeit der Filtermasse sehr giinstig. Die Einwage 
wurde, wo nicht anders bemerkt ist, in 2 ccm Wasser gelSst. 

1. M g - B e s t i m m u n g  in IV[gSO4.7 H~O: Die Einwage wird i n l ccm 
Wasser gelSst; man fiigt 1 Tropfen SalmiaklSsung (10 O/oig), etwas alkoholisches 
Methy]rot (0,2O/oig) und Salzs~ure (10O[oig) hinzu, bis der erste Tropfen rot 
fiirbt; dann versetzt man mit 3--5 Tropfen konz. NatriumphosphatlSsung und 
f~lt~ heiss dutch tropfenweisen Zusatz yon 2,5o/0igem Ammoniak (aus der 
Waschspritzflasche). ~[an l~sst unter einer Glasglocke abkfihlen und setzt 
ein Drittel Volumen 10o]oiges Ammoniak zu. Nach halbstfindigem Stehen 
wird iiltriert, dreima[ mit 2,5O/oigem Ammoniak gewaschen und sofort in den 
warmen Trockenschrank gebracht. Nach dem Trocknen bringt man den Tiegel 
saint Sti~bchen in die voile Fl~mme des Teclubrenners.  Nach 3--5 Minuten 
lasst man abkiihlen und w~gt. Bei grossen Mg-~engen (Auswagen fiber 2,5 rag) 
treten merkwtirdigerweise besonders bei vorsichtigem G ltihen leieht Verluste 
durch Verspritzen ein. 

Ein wage 
l~Ig SO~. 7 H~O 

mg 

3,233 
3,900 
4,008 

Gefunden 
Mg~P~07 

mg 

1,470 
1,761 
1,796 

Entsprich~ 

O/o Mg 

9.93 
9,86 
9,78 

Berechnet 

O/o Mg 

9,87 

2. B a - B e s t i m m u n g  in BaC12.2H~O. (Eswird filtriert, weil essich 
um die Prtifung der Sbiibchen handelt): Die L(isung wird mi~ einem Tropfen 

Einwage 
BaCI~. 2 H20 

mg 

5,991 
2,495 
4,001 

Gefunden 
Ba804 

mg 

5,721 
2,389 
3,806 

Entspricht 

O]o Ba 

Berechnet 

% Ba 

56,21 
56,35 56fi2 
55,98 
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Salzsiiure (10O/oig) versetz~ und heiss mit 1--2 Tropfen Schwetels~iure (20O/oig) 
gefiillt. Man l~sst noch ftinf Minuten heiss stehen, dann zehn Minuten unter 
einer Glasglocke abktihlen, filtriert, wi~scht dreimal nfit heissem Wasser, 
trocknet und gltiht schwach. (gcinigung der Stabchen mechanisch, nur selten 
mit konz. Schwefelsaure.) 

3. C u - B e s t i m m u n g  in CuSO~.5  I-I~O: Die Lssung wird heiss 
tropfenweise mi~ l O/oiger Kalilauge gefallt, bis sich der Ni~,derschlag ballt, 
nach dem Abktihlen wird abgesaugt, fiinfmal mit heissem Wa.~ser gewaschen, 
getrocknet, gegltiht und gewogen. Ein Verstopfen wie bei den Asbest- 
stabchent) ist nicht zu beffirchten. 

Einwage Gefunden 
CuS04.5 HzO CuO Entsprich~ Berechnet 

mg mg O/o Cu C/o Cu 

4,975 
4,325 
5,393 
6,680 
6,516 
8,759 

1,579 
1,377 
1,723 

i 

2,130 
2,081 
2,785 

25,36 
25,43 
25,52 
25,47 
25,52 
25,40 

'25,46 

4. S u l f a t b e s t i m m u n g  i n ~ a g n e s i u m - u n d K u p f e r s u l f a ~ :  Die 
LSsung wird mit 2 Tropfen Salzs~ure (10 O/oig) versetz~ und heiss mit 2 -  3 Tropfen 
BariumchloridlSsung (1OO/oig) gef~llt. ~an  erhitzt noch fihK' ~inuten auf 
dem Alaminiumblech, l~sst zehn Minuten unter der Glasglocke abkiihlen, 
fil~rierk w~scht dreimal mit heissem Wasser, trockne~ und glfiht schwach. 
Nachdem man zehn Minuten am Tondreieck abkahlen lies% wiischfi man 
wieder dreimal mit heissem Wasser, trocknet, gltiht und wtgt. Versuche, 
bei denen nach dem Gltihen mit verdannter Sa]zsaure gewaschen wurde, er- 
ga.ben zu niedrige Werte. 

Einwage Geflmden Entspricht Berechr et 
MgS04.7 It20 BaS04 

% S % S 
mg mg 

5,402 
3,836 
7,128 

5,099 
3,685 
6,799 

12,96 
13,19 
13,10 

13,01 

1) Slehe A. B e n e d e t t i - P i c h l e r  a. a. O. 
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Einwage Gefunden Entsprich~ Berechnet 
CuSQ. 5H~O BaS04 

mg "~Y O/o S O/o 8 

4,631 
4,532 
5,357 
5,343 

4,401 
4,218 
5,075 
5,070 

13,05 
12,78 
13,01 
13,03 

12,84 
i 

5. C 1 - B e s t i m m u n g  in NaC1 a l s  AgC1 u n d  Ag:  Die LSsung wird 
mit 2--3 Tropfen salpetersaurer SilbernitratlSsung (10O/oig) gef~llt~ erw~rmt 
his zum Zusammenballen des Niederschlags, abkiihlen ge]assen und filtriert. 
Es wird viei'ma[ mit heissem Wasser gewaschen, der Tiegel mit einem Leinen- 
tuch sorgf~ltig abgewischt und 10 Minuten bei 140o C getrocknet; nach dem 
Abkfihlen wird das AgC1 gewogen. Die Umwandlung in Ag gesehieht durch 
Gliihen im Wasserstoffs~rom. Der Wasserstoff wir4 in einer Waschflasche 
mi~ einer sehwefelsauren, konzentrierten LSsung -con Kaliumpermanganat und 
mit KupfersulfatlSsung gewasehen und durch ein gerades Porzellanrohr, welches 
etwa 2 cm fiber das Stiibchen geschoben wird, durch einen Rese-Deekel in den 
Tiegel eingeftihrt. Bei einer Geschwin(iigkeit des Gasstromes yon zwei B]asen 
in der Sekunde ist in ]iingstens fiinf Minuten die Luft verdr~ngt. Es wlrd 
einige Minuteu im Wasserstoffstrom gegluht, 10 Minuten abkfihlen gelassen 
(der bei dem Deckel herausbrennendeWassersteff muss ausgeblasen werden). 
Auf dem Nickelblech l~sst man vSllig erkalten uc.d w~gL Es zeigt sich, dass 
bei der St~bchenmethode das Gliihen eines Niederschlages in einem Gasstrom 
kelne Schwierigl~eiten bietet. 

Einwage Gefunden Entspricht Bereehne~ 

.~g .~g O/o C1 o/o C1 

t 8,512 AgC1 60,96 
3,454 [ 6,358 Ag 60,49 

J 6,812 AgC1 60,89 
2,772 /5,098 Ag 60,54 

! 7,080 AgC1 60,81 
2,880 / 5,325 Ag 60,77 

J 5,697 AgC1 60,80 
2,318 / 4,285 Ag 60,76 

60,66 

6. Es wurde auch versucht, Cu a l s  Cu~S zu bestimmen. Die beisse 
schwach salzsaure KupferlSsung wurde mit Schwefelwasserstoff unter Druck 
gefallt. Dazu kam der Tiegel in einen breiten Standcylinder, der mittels eines 
doppelt durchbohrten Stopfens versch]ossen war. Durch den Stopfen ging 
das Gaseinlei~ungsrohr und das verschliessbare Luftauslassrohr. Nachdem 
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die Luft verdrgngt worden war, liess ich 10 .~Iinuten unter Druck stehen, 
was ftir eine vol]stgndige Ausfallung gentigt. Dann wurde filtriert, dreimal 
mih essigsaurem, schwefelwasserstoffha]~igem Wasser gewasches, getrocknet 
nnd im Wasserstoffsirom, wle bei der C1-Bestimmung beschrieben, gegltiht. 
Der Boden des Tiegels war kaum ro~glahend. Die erhaltenen Resulta~e waren 
stark schwankend. Je nach der Dauer und S~arke der Erhitzung (nicht wahr- 
nehmbare Unterschiede spie]en eine Rolle) bleibt noch etwas $ulfid zurtick 
oder es tinde~ schon eine Reduktion zu Cu start1). 

7. Die S b - B e s t i m m u n g e n  als SbsS3 durch Fa]lung mit Schwefel- 
wassersLoff und Trocknen im C02-Strom, gaben gleichfalls keine richtigen Werte. 

8. Anschliessel~d mSchte ich noch fiber Versuche mit N a k r o s a u g -  
st~tbchen (Staat]. Porz.-Nan. Berlin) berichten. ~hnlich wie die Mikro- 
st~bchen gebaut, haben sie eine L~nge yon etwa 90 ~r~m, der Durchmesser 
der Filterplatte ist 20ram, der des Stiels ist am besten 5 ram. Als 

Arbeitsgefass wurde ein grosser Tiegel yon breiter Form gewahlt2). 
Trotz eines Gewichtes yon etwa 40 j zeigte die Apparatur (Tiegel und 

St~bchen) beim Waschen mit Salzs~ture und Ammoniak eine Gewichts- 
konstanz yon + 0,2 rag. Auch die sonstigen Eigenschaften sind vor- 
zCiglich. Besonders ganstig ist ihre Anwendung, abgesehen yon der 
Einfachheit der Methodik, wenn man nut mit relativ geringen Mengen 
arbeiten muss, wenn der Niederschlag besondere Eigenschaften hat 
oder besonders behandelt werden muss. Festhaftende oder feinkSrnige 
Niederschl~tge ersehweren das Filtrieren nieht, auch kann z. B. BaSOa nach 
dem Glfihen sehr einfaeh gewaschen werden. Im allgemeinen wird so 
gearbeitet, wie mit dem Mikrostabehen. 

Die folgenden Bestimmungen wurden ausgeffihrt. 

Einwage 

Form 

MgS04.7 H20 

BaC1.2.2 H~O 

MgSOt. 7 H20 

Gewic]a~ 

Y 

0,110~: 
0,1118 
0,1118 
0,0989 
0,1037 
0,1047 
0,1037 

Gefunden 

Form Gewicht 
g 

Mg2P207 0,0501 
- -  0,0505 
--  0,0503 

Ba$04 0,0948 
- -  0,099~ 

BaSO~ 0,0997 
- -  0,0989 

Enispricht i Berechnet 
1 

9,91% ~g ! 9,870,,'0 ~ 
9,86o/o Mg 
9,83O/o Mg 

56,39~]o Ba I 56'22°/° Ba 
56,400/0 Ba , 
13,08o[o S 13,01% S 
13,07% S 

! 

201 (1917); 1) Siehe z. B. F. L. H a h n ,  Ztschrft. £. anorg. Chemie 99, 
vergl, diese Ztschrft. 57, 329 (1918). 

~) Siehe it. H ~ u s l e r  a. a. O. 
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I I I .  Ctuarzfilter. 

Das S c h o t t s c h e  Glaswerk Jena stellte in jtingster Zeit Filter- 
reassert aus gesintertem Quarz her, die die gleichen Yorziige wie die 
Porzellanfiltermassen haben sollen. Die Form und GrOsse ist die der 
Glassti~bchen; da mir einige derartige Quarzsti~bchen zur ¥erftigung 
standen, prafte ich aueh ihre Anwendbarkeit fiir die mikrochemisehe 
Analyse, und zwar in ¥erbindung mit einem Porzellantiegel wie unter 
II. beschrieben. Die Gewichtskonstanzpriifung hatte das gleiche Er- 
gebnis wie bei den Porzellanst~bchen. Die Porenweite ist geniigend 

klein, die St~tbehen halten auch sehr feine Niedersehl~ge zuriick. Die 
Filtrationsgeschwindigkeit ist jedoeh geringer als bei den Porzetlan- 

filtern, auch kommt es ~egen der anseheinend geringeren Porenzahl bei 
schleimigen ~Niederschli~gen vor, dass das Sti~bchen verstopft wird. 
Sonst erwies es sich dem Porzellanst~tbchen als vOllig gleichwertig. Die 
Anwendung yon Quarz- statt Porzellanst~behen wird nut dort in Be- 
tracht kommen, wo die Vorteile des Materials und der Durehsiehtigkeit 
so gross sind, dass man das langsamere Filtrieren in Kauf nimmt. 

Als Anwendungsbeispiel ftihrte ich drei Mg-Bestimmungen in MgSO4.7 H20 
uus. Arbeitsweise wie bei II. 

Einwage qefunden 
MgSOa. 7H~_O :Mg~P~07 Entspricht Berechnet 

~ng ,~g % ~g  % lgg 

6,472 
3,538 
5,026 

2,947 
1,584: 
2,256 

9,94: 
9,78 
9,80 

9,87 

IV, Olasfilter. 

Die Mikroglasfiltersti~bchen, yon S c h o t t  u. Gen. in Jena her- 
gestelltl), haben nebenstehende Form (Fig. 18); sie sind 56 m m  lang 
d. h. etwas l~ager als der Beeher, der Durchmesser tier Filterplatte 

ist 9 ram, der des Stieles aussen 3 ram, innen etwa 1 ram. Die Poren- 
grSsse muss ~ 7 sein, gr5bere Massen sind nicht zu brauehen. Die 
Stiibchen filtrieren raseh und gut. Die Gewichtskonstanz ist ebenso 
befriedigend, wie bei den Porzellanstabchen, das Gewieht der Glas- 
sti~bchen betriigt auch etwa 1 Gramm. Die HShe der Trockentemperatur 

1) Schon erwi~hnt bei H. H ~ u s l e r  a. a. 0. 
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und die Dauer des Trocknens haben keinen Einfluss auf das 
Gewicht des St~tbchens. Als Fi~llungsgeff~sse wurden die ge- 
brSuchlichen Becher aus aenaer Gergteglas verwendet 1). Die 

Yersuche fiber die Gewichtskonstanz der Becher wurden unter 
den giinstigen, unter I erwghnten Wggungsbedingungen wieder- 

holt und bestiitigten die yon H ~t u sl e r angegebenen Werte. 
Auch babe ich die Uberzeugung gewonnen, dass das yon 
P r e g 1 ge~bte feuchte und trockene Abwischen zur Erzielung 
dot Gewichtskonstanz nicht notwendig ist; wohl aber stellt 
es sicher eine gute Methode der Reinignng und Temperierung 
dar2). Glasbecher und Stiibchen iindern das Gewicht bei 
l~tngerem Stehen an der Luft nicht. 

Ausgefiihrt: wurden drei ~i-Bes~immungen in Ni(NHa)z(SO~)~. 6 I:t~0 
mit Glyoxim. Beim krbeigen wurden die in den oben erwghn~en 
VerSffenLlichungen gegebenen Vorschriften befolg~. Die Ergebnisse 
sind aus der Tabelle ersichtlich. 

tl 
Einwage i Gefunden 

Ni(NH4)~(SO~)~6H~O I I Ni-Olyoxim 

2,413 'l 1,745 
1,886 i~ 1,377 

1 

4,056 !, 2,954 

li 

Entspricht 

Ofo Ni 

14,69 
14,83 
14,80 

Berec]met 

% Ni 

14,86 

Fig. 18. 

Weitere Bestimmungen fiihrte ich nicht aus, da der unten be- 
schriebene Filterbecher, der ein bedeutend einfacheres und schndleres. 
Arbeiten gestattet, ein vSllig gleiches" Anwendungsgebiet besitzt. In 
besonderen F~llen wird man vielleicht zum Stttbchen greifen massen, 
was natnrlich keine wesentlichen Unterschiede mit sich bringt. 

Die Anwendung der M a k r  oglasfilterst~tbchen (die ~<Tauchfilter,> 
der Preisliste yon S c h o t t) bietet ausser der einfacheren Arbeitsweise a) 
auch Vorteile gegentiber den schon viel verwendeten Glasfiltertiegeln, 
da man sich manchen Eigenschaften der ~iederschl~ge besser anpassen 

1) Ht~usler und B e n e d e t t i - P i c h l e r  a. a. O., daselbst auch Be- 
schreibung der Arbeitsweise. 

3) Siehe auch B. F l a s c h e n t r ~ g e r ,  Erfahrungen in der org. Mik ro -  
analyse. Ztschrft. f. angew. Chem. 89, 720 (1926). 

8) 8iehe H. I t i i u s l e r  a. a. O. 
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kann. In Verbindung mit einem Jenaer Beeherglas yon 100 ccm Inhalt 

wurde das St~bchen durch Waschen mit heisser verd. Salzs~ture und kaltem 

Ammoniak geprilft; die Gewichtsverluste waren meist unter 0,2 m q. Das 

Gewicht des ganzen Systems betrug etwa 50 y. Die sonstigen Eigenschaften 

gleichen jenen der GIasfiltertiegel ~). 13her Arbeitsweise und Anwendbarkei t  

vergleiche man die mehrfach erw~thnte Arbei t  yon H ~ u s l e r .  

I r a .  Der ~ ' i l t e rbeeher .  

Die Herstellung yon Glasfiltern ermOglicht es, Filtergef/~sse zu 

bauen, deren Anwendung den Arbeitsgang vereinfacht und verkiirzt. 

Der bier abgebilclete Fi l terbecher  wurde nach meinem Entwurf yore 

S ch o t t sehen Glaswerk Jena 

Fig 19. 

hergestellt~). Der Fi l ter -  

becher ist aus Ger/~teglas 

(ancteres kommt nicht in 

Betracht) in einer Dicke yon 

etwa 0,8 ~ m  hergestetlt.  

Bei einer gut anwendbaren 

Form ist der Durchmesser 

des Beehers 27 mm und 

seine HShe eben~:ogross. Der 

<.Einfilllstutzen>> (Fig. 19, a) 

in der Deeke ist in einem 

Winkel  yon etwa 70 o geneigt, er hat eine L~nge yon 8 m m  und einen 

gleichgrossen Innendurchmesser, der obere Rand ist etwas ausgeweitet. 

Gegeniiber dem Einfallstutzen befindet sieh in der cyiindrischen Wand das 

Ansatzrohr far die Fil terplat te ,  die 6 ~ m  tier im Rohr liegt. Der Durch- 

messer dieses Rohres, zugleieh der der Fitterplatte,  ist aussen 10 ram. 

Die Fi l terplat te  hat eine Dicke Yon 1,5 ram, die PorengrSsse muss 

< 7 sein. LNach der Fi l terplat te  verengt sich das Rohr rasch zu einer 

10 m m  langen, diekwaudigen (Durehmesser aussen 3,5 ram, innen 1 ram) 

Capillare. Die Filtrationseigenschaften sind sehr gut. I~ach der 

Reinigung mit heisser Chromschwefels/~ure betrugen die Gewiehts- 

1) Siehe diese Ztschrft. 65, 320 (1925) u. a. 
2) Uber die bisherige Anwendung yon Filtergefassen siehe die Arbeit 

-con E. G a r t n e r ,  ~onatsh. f. Chem. ~1, 477 (1920). Erg~nzend zitiere ich 
<lie 1Xotiz yon S. B o s n j a k o v i S ,  diese Ztschrft. 32, 30 (1898), in der ein 
F~llungsfiltergefiiss anscheinend erstmalig beschrieben wird. G a r t n e r diirfte 
diese Notiz iibersehen haben. 
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verluste der 6 - -7  g schweren Gefiisse beim Wasehen mit heisser verd. 

Salzs~ure und kaltem Ammoniak immer weniger als 4 fig. Die 
Widerstandsfithigkeit gegen Hitze (Siedea von SchwefelsSure) und 
starken Gebrauch ist auch sehr gross; zwei Filterbeeher hielten 
hundert Bestimmungen aus~ ohne die geringste Abnutzung zu zeigen. 

Arbeitsweise. 

Das Angreifen der Filterbecher in der Wage und aueh sonsL wo 
man sie wegen Beeinflussung des Gewichtes nieht mit den Fingern 
bertihren darf, erfolgt mit einer Nickeldrahtgabe]~ die unter beiden 
Ansatzstutzen eingreift. Auf die Wage stellt man das Gef~ss mit dem 
Filter naeh vorne. Die Ein- 
fiihrung der Einwage erfolgt mit 

einem Mikrospatel dureh den 
Einftillstutzen. Austariert wurde 
immer mit einem Porzellantiege] 
and Niekeldraht. Das Erhitzen 
des Filterbecbers mit einer 

LSsung geschieht auf einem Alu- 
miniumblech, das auf dem Asbest- 
drahtnetz liegt; hierdurch ver- 
meidet man auch das Ausd~mpfen 
auf dem Wasserbad" Der 
Reagenszusatz erfolgt tropfen- 
weise aus feinen Pipetten; naeh 
dem letzten Zusatz ist es gut, 
mit einigen Tropfen Wasser naeh- Fig. 20. 
zuwasehen. Das Filtrieren der Reagenzien geschieht am besten~ 
indem man in einen Filterbecher die LSsung einfi~llt and ihn in der 
Filtrationsstellung (siehe Fig. 20) mittels eines Oummiringes in einen 
zweiten Filterbeeher steekt, der wegen der Kippgefahr in einem 
ausgebohrten Kork steht. Hierauf wird das untere Gef~ss evakuiert, 
indem man den Schlauch der Luftpumpe an das RShrchen b ansetzt. 
Die gleiche Zusammensteilung wurde aueh zu Trennungen gebraucht. 
Das Eindampfen im Filterbecher gesehieht durch Aufblasen eines 
filtrierten Luftstromes auf die fast siedende Fliissigkeit. Die L~isang 
wird mit Gasen (H~S) ges~ttigt, indem man zuerst durch 5fteres Ein- 
senken tier diekwandigen Einleitungscapillare in den Filterbecher die 

F r e s e n i u s ,  Zeitschrif~ L anal. Chemie. LXIX. 9. Heft. 2~ 
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Luff durch das Gas verdriingt. Das FilterrShrehen ist mit einem 
Schlauch und Glasstab verschlossen. Dann wird dutch einen Schlauch- 
ring ein gasdichter Yerschluss mit der Einleitungseapillare hergestellt, 

sehliesslieh li~sst man zehn Minuten nnter Druck stehen. Filtriert wird 
gewShnlieh sol dass man den Filterbecher mit einem Schlauchring in 
ein umgebSrdeltes Glasrohr steckt, das im oberen Tell den Durebmesser 

\ J  

Ij;:;-_-----_?: 
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Fig. 21. 

und die Neigung des Filterstutzens hat. 
Dieses Glasrohr steckt mittels eines Korkes 
in einer AbsaugproberShre, die an die Wasser~ 
strahlpumpe angeschlossen ist. FOr das Aus~ 
waschen braucht man umso weniger FlOssigkeit, 
je besser sie benetzt; meist ist heisses Wasser 
und kaltes Wasser mit 20 oder 40 v. H. 
Alkoholzusatz for alle Zweeke ausreichend. 

Auch hier ist eine feine Spitze der Spritz- 
flasehe am gOnstigsten. Naeh dem Auswaschen 
wird so stark gesaug L dass Luft dureh das 
Filter tritt und die Waschfl~issigkeit ver- 

drhngt. 
Das Trocknen wird dureh Luftdurch- 

saugen beschleunigt und erfordert 2 - - 3 . M i -  
nuten. Der Fitterbeeher wird an dem Filter- 
rShrchen mittels eines Schlauches mit der 
Wasserstrahlpumpe verbunden, in den Einf011- 
stutzen steckt man mittels eines Korks ein 
einfaehes Lufffilter (kurze ausgezogene Gias- 
rShre mit einem Wattepfropf); hierauf stellt 

man den Beeher in den durch einen Mikro- 
brenner geheizten Trockenschrank. Der 
Trockenschrank (die Fig. 20 zeigt oben die 

Ansicht, unten die Aufsicht),  ist aus Aluminiumbleeh genietet und hat die 
Innenma~e 35 x 40 X 35 ram; 5 ~ m  tiber dem unteren Doppelboden 
ist ein dritter Boden, auf welehem tier Filterbeeher steht, so dass die 
HShe nur mehr 30 mm betr~gt.' ¥orne an der einen Sehmalseite ist 
ein Schlitz, dureh den man das FilterrShrehen soweit herunter bewegen 
kann, bis der Becher geradesteht. An der Seite ist eine Messingstange 
angesehraubt, mit der das K~stehen an einem Stativ befestigt werden 
kann. Der Deckel, der nicht zu stark iibergreifen 2o11, hat in tier 
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Mitre einen w~rmeisolierten Oriff (Messingstange mit Porzellanrohr tiber- 

zogen): vorne seitlich einen Stutzen ft~r ein kurzes Thermometer 1) und 

raekwStrts ein ovules Loch flit den Einftillstutzen des Fil terbechers.  

Die Temperatur l~tsst sich sehr leicht konstant hal ten;  am besten ist 

es, wenn man sie vorher etwas hSher h~lt, da das K~stchen durch den 
Fi l terbecher  um 5 - - 1 0  0 abgekt~hlt wird. Naeh dem Troeknen - -  die 

Zeit muss genau eingehalten werden, da manche ~iederschl~ge sonst 

schon zersetzt werden (z. B. Caleiumoxalat) wird der Fi l terbeeher 

herausgenommen und drei Minuten unter weiterem Luftdurchsaugen 

erkalten gelassen. Dann wird er nach P r e g l  abgewischt und sehon 

abgekahlt  mit der Gabel in die Wage auf eine Silbermt~nze gestellt. 

Nach 1 0 - - 1 5  Minuten ist der Temperaturausgleich beendet and es 

kann gewogen werden. 
Bei Niedersch]~gen, die yon heissem Wasser etwas ge]Sst werden, muss 

man beim Trocknen die Luft in umgekehrter Richtung durchsaugen. An das 
Filterr6hrchen setzt man mittels eines dickwandigen Schlauchs ein Luftfilter 
an. Nachdem der Yilterbecher in das Tr0ckenk~tstchen gestellt und der Deckel 
geschlossen wurde, wird in den Einfallstutzen ein spitzwinkelig abgebogenes 
RShrchen mittels eines Korks hineingesteckt. Dureh dieses RShrchen wird 
w~tbrend des Troeknens die Luft abgesaugt. Wenn das Trocknen beendei~ ist, 
klemmt man den Absaugesch]auch ab, dami~ sich tier Unterdruck ]angsam 
ausgleieht und keine Niederschlagsverhlste durch die kraftig einstrSmende 
Luft entsteheu. Hierauf wird das Gef~ss herausgenommen, das Absauge- 
rShrchen wieder aufgesetzt and auch w[thrend des ErkalLens Luft durchgesaugt. 
Die weitere Behandhlng geschieht wie oben. 

Die Reinigung der Fi l te rbecher  fOhrt man am gtinstigsten durch, 

indem m~n sie halb mit heissem Wasser ftillt, den Einftillstutzen in den 

Absaugschlauch der Wasserstrahlpumpe steckt und dutch die nach unten 

geh~ltene Fi l terplat te  krgftig Luft durchsaugt. Die ~us der Fi l terplat te  

aufsteigenden Luftblasen entfernen den grSssten Teil des Niederschlags. 

Nur bei in re td .  S~uren leieht 16slichen xNiedersehl~gen und das Glas 

wenig angreifenden Salzl6sungen, wird der g~nze Niederschlag chemisch 

entfernt, sonst wird nur der Rest gel6st. Alkalisehe L6sungsmittel muss 

man vermeiden, da sie das Glas zu sehr angreifen; aueh sind die darauf 

folgenden Bestimmungen meist falscb, weft der Fi l terbeeher  erst naeh 

einiger Zeit konstantes Gewicht zeigt. Die weitere ~einigung geschieht 

mittels heissen Wassers, durch das man gelegentlich in der oben erw~thnten 

Art  Luft durchsaugt. Mit 4 - - 5  maligem Auswaschen ist die Reinigung 

vollstgndig. Das Troeknen und Wggen geschieht wie oben. 

1) F. E m i c h ,  Praktikum, S. 58. 
22* 
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Zu den folgenden Analysen wiire noch zu bemerken, dass sie sehr 

rasch durchgeffihrt wurdeli. Die genau einzuhaltenden Arbeitsregeln 

sind sehr verschieden und werden in jedem Fall  angegeben. 
1. C 1 - B e s t i m m u n g  in N a C I :  Die Einwage (1--2~@ wird in 2 c c m  

heissem Wasser gelSst ; die Lssung wird mit 2--3 Tropfen 10o/oiger Silbernitrag- 
15sung, die auch 50/o Salpeters~ure enth~lt, gefMlt ulid unter 5fterem Schiitteln 
auf dem Ahminiumblech erhitzt, his sich der Niederschlag ballt. Naeh dem 
einige Minuten dauerndeli Abkiihlen wird der Niederschlag abfiltriert, dreimal 
mit heissem Wasser gewascheli, drei Minuten bei 1300 getrocknet und gewogen. 
Die Reinigung der Becher geschieh~ mittels NatriumthiosulfatlOsung. 

Einwage Gefunden 
NaC1 A g C 1  Entspricht Berechnet 

ntq mg °/o C1 O/o C1 

1,5!1 
2,092 
1,337 
1,283 
1,345 
1,437 

3,710 
5,142 
3,278 
3,152 
3,298 
3,518 

60,74 
60,80 
60,67 
60,80 
60,68 
60,59 

60,66 

2. N i - B e s t i m m u n g  in Ni(NH4)~(SO~).~.6H20: Die Einwage wird in 
2 ccm heissem Wasser gelSst; die LSsung wird mit einem Tropfen 10o/oiger 
Salzsaure versetzt, naeh Zusatz yon 7--10 Tropfen Glyoximlgsung (lO/oig) mit 
einem geringen lJ'berschuss yon verd. Ammoliiak gefiillt (Gerueh), etwas erwitrmt 
(70oc), abktihlen gelassen and Iiltriert. Das 3--4malige Waschen des Nieder- 
schlags muss mit 20o/oigem Alkohol geschehen, um das dutch Yerdunsten yon 
Alkohol am Rand ausgeschiedene Glyoxim zu 15seli und das starke Kriechen 
des Niederschlags einzuschr~inken. Dann wird drei Minuten bei ll0O getrocknet 
ulid gewogeli. 

Einwage 
Ni(NK4)2(S0~)26H~O 

mff 

1,413 
1,488 
1,104 
1,372 
1,575 

@efullden 
Ni-Glyoxml 

mg 

1,024 
1,088 
0,819 
0,998 
1,134 

En~spricht 

o/o Ni 

14,72 
14,85 
15,07 
14,78 
14,63 

Bereehnet 

% Ni 

14,86 

3. C a - B e s t i m m u n g  i n C a C 0 3 :  Man sptilt die Einwage mit einigen 
Tropfen Wasser hinunter, 15s~ in drei Tropfeli Salzsiiure (10O/oig), erhitzt die 
LSsung, um die Kohlens~ure zu vertreiben, gibt etwas Methy]rot (0,2o/oige alko- 
holische Ltisung) hinzu, verseiczt mit 10o/0igem Ammoniak - eineli Tropfen fiber 
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den Farbumschlag --  und gib~ zur heissen LSsung 3--4 Tropfen Ammonoxala~- 
15sung (4°/oig); man ]~sst noch ffinf Minu~en suf dem heissen Aluminiumblech 
stehen (der :Niederschlag soil sich setzen); ~!ach ffinf Minuten langem Abkfiblen 
wird der I'~iedersehlag abfiltriert und viermal mit 20%igem A]kohol gewaschen. 
Vorsichtig bei 105o ~rocknen (drei Minuten), wKgen. 

Einwage 
CaCOs 

~.q 

1,615 
1,511 
0,752 
2,011 

4 
Gefundes i 

CaC204. IH~O En~spricb~ 

_ .~q  % Ca 

2,355 i 39,99 
2,212 I 40,15 
1,069 40,05 
2,933 39,99 

Berechne~ 

% ca 

40,04 

Einwage 
As203 En~spricht Berechne~ 

mg I mg  o[o As o/0 As 

4. A s - B e s t i m m u n g  in As203:  Da die AuflSsung in Salzsaure zu 
langsam erfo/g~, gibt man zur Einwage einen Tropfen Kalilauge (20%ig), spfil~ 
mib 2--3 Tropfen heissem Wasser nach; beim Bewegen der Flfissigkeit muss 
sich alles 15sen, es darf auch nichts mehr an der Oberit~che schwimmen, 
even~ueI1 erwarmt man noeh e~was. Nun verdfinnt man mi~ ka]tem Wasser 
auf 2 ccm, gibt drei Trbpfen konz. Salzsa.m'e zu und setz~, wie frtiher beschrieben, 
unLer H~S-Druck. Nach ffinf Minuten erwarmt man etwas, der Niederschlag 
ball~ sich, nach weiteren ffinf Minuten kann man filtrieren. Weil der Nieder- 
sch]ag sehr krieeh~, waseht man ihn dreima] mit 40 o]oigem Alkohol (das erstemal 
kann man auch mi~ heissem Wasser waschen), dann wird er drei Minuten bei 
110o getroeknet, z weimal mit friseh des~i]liertem Schwefe]kohlensioff gewasehen, 
wieder eine h[inute getroeknet und gewogen. 

Gefunden 
i AssSs 

2,985 i 3,720 
],382 , J,718 
0,930 i 1,158 
0,970 , 1,204 
1,869 / 2,328 

75,89 
75,70 
75,84 
75,60 
75,85 

75,75 

5. Die B e s ~ i m m u n g  des ]NO'3 in  KNOs m l t  N i~ ron  ergab 
bei l~bertragung der Prlnzipien des ~/[akroverfahrens keine befriedigenden 
Werte. - -  Bei geringen Einwagen ist~ es wegen der re]a~iv grossen LSslich- 
keit des Niederschlages nicht mCigllch, immer die richtigen Konzentra~ions- 
verh~ltnisse zu erreichen. - -  

Weitere Versuche, besonders Trennungen, sind noch beabsichtigt. 


