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selbst his 100 EKuhikeentimeter fasst. Da jedoch Biiretten von
letzterem Inhalt selten mit einem besonderen Ausgussrohr vor
kommen, so withlt man fiir soleche miglichstZkalibrische Cylinder-
gliiser mit Fuss und setzt auf deren Oeffnung einen guten Kork,
der in zwei Bohréffnungen Rihren enthiilt, von denen die eine
his zum Boden reicht und aussen in einem spitzen Winlkel nach
unten gebogen ist und in eine enge Spitze ausliuft, die andere
aber nur eben his unter den Kork langt und ausserhalb zuerst
horizontal , dann rechtwinkelig abwirts und mnochmals horizontal
so gebogen ist, dass dieser Theil die Hiéhe der Spitze in der an-
deren Rithre hat.

Bei denjenigen Biiretten, die mit einem angeschmolzenen
Ausgussrohr versehen sind, mnss man beim Fiillen und Ablesen
dahin operiren, dass das Nivean in der engen Riéhre, welche mit
unter ganz gefiillt bleibt, so viel als miglich dem der weiteren
Rihre geniihert wird. Bei den grisseren zusammengesetzten Bii
retten zieht man die Titrefliissigkeit, sobald sie nicht mehr ab-
fliessen soll, durch Ansaugen an der dreimal gehogenen Rihre
zuriick und heht die andere Rihre iiber die Fliissigkeit herauf,
worauf man die verbrauchte Quantitit abliest.

Ein anderes sehr wichtiges Messinstrument bei derartigen
Analysen ist die Pipette, welche aus einer glatten oder auch
am unteren Theil kugel- oder birnférmig erweiterten Gasrihre
mit verengerter Spitze und ebenem Oeffnungsrand besteht und mit
einer den Inhalt his dahin bezeichnenden Marke versehen ist. Sie
dient dazu, gewisse Maasse von Fliissigkeit auszuheben und nach
einem anderen Gefiss zu transportiren.

Allgemeine Regeln bei der Anstellung chemischer
Untersuchungen.

Bei der Anstelling chemischer Untersuchungen (und anderer
Arbeiten) sind folgende Angaben zm 'tnr-riirk.-:inhr.igrn, Wenn genaue
zuverlissipe Resultate erzielt werden sollen.

1) Die Reinheit der Reagentien, sie migen Fillungs-
oder Lisungsmittel sein, ist schon von vornherein in dieser Ab-
theilung als ein Haupterforderniss aufgestellt worden und hier nur
noch zu bemerken, dass in allen Fillen, wo Wasser als Lisungs-
mittel oder zum Auswaschen angewendet wird, selbst wenn bei
den spiiteren Angaben dieses nicht besonders hervorgehoben wor-
den ist, das vollkommen reine destillirte Wasser angewendet wer-
den muss,

2) Die Quantitiit des zu untersuchenden Kirpers darf nicht
Zu gross sein und nur 50 bis hiéchstens 100 Gran desselben im
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festen Zustand verwendet werden, weil griissere (Quantititen, ganz
abgesehen von dem Autwand an Reagentien, in Folge des Aus-
waschens der Niederschliige eine weit Lingere Zeit in Anspruch
nehmen, ohne genauere Resultate zu gewithren. Fliissigkeiten,
die nach der I',‘i11;1lll][;il ihrer bereits vorhandenen festen Stoffe un-
tersucht werden sollen, kommen je nach der Menge derselben in
grisseren Massen in Anwendung und fiir die Bestimmung eines
Kirpers, der in einem festen Material nur in Husserst geringer
Menge vorkommt, wird eine verhiiltnissmiissig grissere Quantitiit

des letzteren, aber eben nur fiir die Einzelbest mmung jenes Kir-
pers in Arbeit genommen.

3) Die Art der Zertheilung des Kirpers richtet sich nach
der Art, in welcher er sich fiir die Untersuchung schicklich ma-
chen liisst. Diejenigen Kiirper, die sich in Wasser losen und die
meisten derjenigen, die durch Siuren zu losen sind, brauchen nur
grobpulverig #u sein, jedoch beschleunigt eine feine Zertheilung

thre Lissung ungemein. Digjenigen Kirper aber, die nur dureh
Schmelzen mit kohlensauren Alkalien oder salpetersaurem Baryt
in einen lésharen Zustand iibergefiihyt werden kinnen, miissen in

den feinsten Staub verwandelt werden und hierzu darf weeder
Zeit noch Miihe gespart werden, weil sich dieselben bei sonst ge-
hiirig ausgefiihrter Arbeit durch das Gelingen des Versuches mehs
als ausgleichen und eine zweite neue Arbeit Il]JJu":lh];' machen.

4) Der Trockenheitszustand der in |-|l=l'l"'“'|l”“;—" Bge-
lommenen Kirper und der daraus abgeschiedenen Stoffe, welcher
in der Regel bei 100° angenommen wird, d. h. der Kirper wird
seiner 1.,_J|l.'1t|['|tii[ nach nur dann bestimmt, wenn er |;§J]_€_';UJ'!' Zeit
dem Siedpunkt des Wassers (auf einer Porzellanschale im kochen-
den Dampfbad) keinen weiteren Gewichtsverlust erleidet. Nur
bei dl'l:_jruj;_"i_-lc l\:f'rrlu*rll, welche kein chemisch Hl-luuuh-m-s Was-
Ser enthalten oder nach ihrer .'L|=~¢L'|1|'i|!lltig kein solches enthalten
sollen, wird zur Entfernung des llj ;ru:-.ruiuiwin-n oder hydratischen
Wassers eine hihere Temperatur angewendet, wobei man aber
bei den abgeschiedenen Stoffen dahin zu achten hat, dass gie
durch entweichenden Wasserdampf Staubtheilchen verlieren lkin
nen, alsg in g:rl‘l'n:l;-.-re-ij Massen resultiren wiirden, wenn ;:]l_"u-h
vou vornherein eine zu starke FErhitzung statt fiinde: diese
ist vielmehr nur sehr stetic bis zu dem Punkt zn steigern, wo
alles Wassar ausgetrieben ist. |1‘I.I'.i\'IJ;,'.-:‘c'u wasserfreien [‘;l'-]'l_.{_'r\
welche bei hoher Temperatur Sauerstofl abgeben oder bheim P
ritt der Luft Sauerstoff aufnehmen wiirden, diicfen fiir das Trock-
nen nicht bis zu diesem Punkt erhitzt werdem. Mit den Verhilt
Dissen des Austrocknens fillt

5) die Art des Wigens zusammen, Fijr I?t'tluugﬁ}Lrbt-itﬂu
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der guantitativen Analyse ist es hinreichend, eine Wage zu ge-
brauchen, die bei einer Belastung von 200 bis 500 Gran noch
wenigstens fiir Yy, Gran einen Ausschlag giebt. Auch eine der-
artige Wage muss unter pinem dichten Glaskasten stehen, damit
ihre Stahltheile nicht dureh Einfluss saurer Dimpfe corridirt und
weniger empfindlich werden. Nach jedesmaligem Gebrauch ist
die Wage wieder in Ruhe zu setzen, d. h. der Hebel, an welchem
co weit niederzulassen, dass die Schalen

dieselbe aufgehiingt ist,
auf der Unterlage ruhen.
1s unzulissig, weil dadurch der Schwerpunkt

Kin lingeres einseitiges Belasten ohne
Stiitzpunkt ist durchar
der Wage und somit deren Grenanigkeit am meisten leidet. Die
Gewichte fiir diese Wage miissen so genau gearbeitet sein, dass
sie unter einander entsprechen, d. h. ein 100 Gran Stiick zum
Beispiel darf nicht sghwerer oder leichter sein, als die kleine-
ren Gewichtstiicke bis zu 100 Gran zusammen u, s W. Beim
Abwiegen selbst bringt man die Kirper auf ein abtarirtes Uhr-
eine leichte Porzellanschale, welche fiir das Wasserbad
passend ist, um hierauf in ihr die Korper auszutrocknen. Kir-
die zu glithen sind, werden in dem abtarirten Gliihgefiss ge

glas oder

per,
wogen. Das Gewicht der Kirper wird nicht gher als richtig an-
genommen, bis dieselben nach dem wiederholten Aufsetzen ins
Dampfbad (und Abtrocknen der #usseren Fliche des Gefisses, in
welchem der Kirper befindlich ist) oder nach wiederholtem Gliihen
ein gleiches Gewicht behalten. wobei noch zn beachten ist, dass
die Gliihgefisse stets dusserlich frei von Russ sind. Die (Gefisse
mit den erhitzten Korpern diirfen nicht heiss, noch weniger gliihend,
werden, weil theils die an ihnen auf-

auf die Wagschale gesetat
ummtgewicht ans-

stromende Wirme einen Einfluss aunf das Ge
iibt, theils aber und besonders durch die aufsteigende Wiirme der
betroffene Theil des Wagbalkens ausgedehnt und dadurch ein
grisseres Gewicht gefunden wird. Nur miissig warm noch gind
die Kirper dem Gewicht nach zu bestimmen.

6) Die Behandlung der Niederschlige erfordert viel
Aufmerksamkeit, wenn Zeit erspart und ein genaues Resultat ex-
In keinem Fall darf man die gebildeten Nie-
Fliissigkeit durch

zielt werden soll.
derschliige sofort nach ihrer Bildung von der
Filiriren zu trenmen suchen, weil sie sich dann an das Papier so
fest anlegen, dass das Filtriren sehr verlangsamt, wenn nicht gar
ganz unmbglich gemacht wird. Man liisst vielmehr die triibe Fliissig-
keit in dem bedeckten, in manchen Fiillen sogar dicht verschlos-
senen Gefiiss so lange stehen, bis sie sich vollkommen abgesetat
hat. Mitunter will sich die Fliissigkeit gar nicht oder nur unvollstin-
dig kl in solchen Fillen hilft man entweder durch Erhitzen
des triiben Gemisches und Erkalten in der Rube oder durch eine
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zitternde }’.1-\!.-’1';_:!”:.'_’_' des Gefisses, indem man dasselbe auf der

Illi-‘%L'JJ!r!.'Llli' hin und her so dreht, dass es sich' fibrirend bewegt
oder auch an seinem Rand mit dem f|'1‘i_.f:1"|||m;,;'c'1| auf und nieder-
zieht, bis ein Klang eintritt, der eine fibrirende Bewegung der
Fliigsi

rkeit zur Folee hat. Fiihren auch diese Operationen nicht
zum Ziel, so versucht man es mit einem geringen Zusatz von pul-

verigem Salmiak oder Kochsalz, wenn diese Stoffe nicht auf den
Gang der Untersuchung storend wirken; durch diese Stoffe wird
nicht selten die Abscheidung geringer (Quantitiiten schwefelsauren
“iLI'}'!S allein ermiiglicht, Hilft keiner dieser Wepe und Mittel,
50 muss man die triibe Fliissigkeit in einem bedeckten Gefiiss so

-'-'lltj__n- an einem miissie warmen Ort stehen lassen, bis mit der

Zeit, oft erst nach Tagen oder Wochen, die Klirung stattgefun-
den hat. Die in dem einen oder anderen Fall hell geworidene
Fliissigkeit wird nun durch vorsichtizes Neigen des Gefisses mig-
lichst vollstindig, aber durchaus ungetriibt von dem gebildeten
Bodensatz abgegossen und dieser aof das mit derselben reinen

Fliissigkeit, die als Lisungsmittel verwendet wurde, gleichmiissig
geniisste  Filter vollstindig gebracht. Hat der Niederschlag sich

theilweise festgesetzt und ist er nicht dureh Spiilen und Sehwen
ken mit der Waschfliissickeit ablosbhar, so wird er mit der kurz
geschnittenen Fahne eines Federkieles abgerieben und diese selbst
durely !l]t'lll'lll:ili;vn .‘-\I;iii'-u von den :11|||."i1|;_-;1-|||J|'n Theilen befreit.
lst der :\'i!'lil'l'm‘h]:;g fiir den Gang der Untersuchung zu bestim-
men, so wihlt man ein glattes Filter, ist es hingegen Abfall, d. h.
nicht zu bestimmen und nur das Filtrat weiter zu bearbeiten, ein
IJH'hl'flLiTi;_fL':-' Filter (vergl. 8. 24), weil auf letzterem das Filtriren
fascher von Statten geht. In jedem Fall muss der Niederschlag
Vollstiindig ausgewaschen und diese Operation ununterbrochen
lortgesetzt werden, damit er nicht antrocknet, wodurch das Aus-
Waschen sehr verlangsamt, zum Theil unmoglich gemacht wird.
:lll‘ih dag Auswaschen unterbrochen werden, so setzt man den
Prichter mit dem Filter und bedeckt tief in die Fliissigkeit e
die zum Auswaschen dient und verwendet dieselbe beim Wieder-
‘eginn des Awussiissens als Waschfliissigkeit. Das Auswaschen
Selbst isg beendigt, wenn ein T'ropfen des Filtrates auf einem Uhr-

!ES'L'IE"' an einen warmen Ort ;,;w.l-‘[u“! \'nll.-'[.:il:uif;; verdunstet. Ist der
[nhalt deg Filters der ':,}vgt-illed.'l.nu[ der Bestimmung, so ist es
abgesehen von dem unter 7 Gesagten — zweckmiissig , jenen
mittels der Spritzflasche schliesslich von der oberen Filterwand
abzulésen und nach der Spitze zu treiben, wo er dann nach dem
Ti"ll'kunn gich leichter vollstindig abnehmen lisst,

7) In Betracht der Papierfilter hat man soleche sus ainen
i."-'l.!JiL‘J' zu machen, das beim Verbrennen die {-_’.".‘l'hlf.r.';ti‘ Quantitit




848

Asche giebt, damit fiir solche Fille, wo das Ablisen des Nieder
schlags nicht vollstindig bewerkstelligt werden kann und derselbe
erst nach dem Glilhen bestimmt wird, miglichst wenig Asche ins
Spiel kommt, deren Quantitit zur Sicherstellung des Resultates
auch dadurch bestimmt und von dem Gewicht des gegliihten Nie
derschlags abgezogen werden kann, dass man ein dem zu ver-
brennenden Filter gleich grosses Stiick desselben Filtrirpapiers
tiir sich vollkommen einischert und wit Wird das Filter mit
lichst ablisen und

gegliiht, so muss man zuvor seinen Inhalt md
bei steigender Wiirme erhitzen und zuletzt das Filter selbst anf
den Tiegelinhalt geben und so lange weiter glithen, bis durchaus
nichts Kohliges mehr bemerkbar ist. - Wenn hingegen das
Trocknen der Niederschlige nur bei 100 bis 1200 auszufiihren
ist, so bringt man den Nil'til'l':‘-t']lhl;__{ nebst dem Filter und ein
diesem gleich grosses Stiick desselben Bogens Filtrirpapiers auf
den Trocknenraum und bei der estimmung des Gewichtes dieses
letztere anf die Sehale der Wage, wo das Gewicht aufgelegt wird,
wo dann das Plus der Gewichtsmasse, welches zur Ausgleichung
t]L!I' .'Iillii‘lr'“ Hl'iJ.‘lF". .'Llll'l H"E'Jriii‘;' tJ.’l-t'. |"j][|'t‘ ]1‘|iT_ |i1-]|| |t]h;|.[1 |||,-
findlich ist, das Gewicht des Inhaltes ausdriickt.

§) Die Art der Gefisse, die fir qualitative und gquanti-
tative Untersuchung zu wiihlen sind, richtet sich nach der physi
schen und chemischen Natur des zu priifenden Korpers und der
Lisungsmittel. Zur Zerkleinerung wiihlt man je nach der gerin-
geren oder grisseren Cohiision Morser von Glas, Porzellan, Stahl
se von (Glas, wel

und Achat oder Chalecedon und zum Lisen G
ches an das Lisungsmittel weder Kieselerde noch eine Base ab
giebt. Zum Eindampfen alkalischer Flissigkeiten diirfen keine
Porzellangefiisse genommen werden, da deren Glasur Kieselerde
abgeben wiirde und man ‘muss desshalb, da auch Glasgefiisse nicht
ginzlich in der Wirme dem Einfluss der Alkalien widerstehen,
solche von Silber oder Platin withlen. Auch die Gliithgefiisse miis-
sen je nach der chemischen Natur des zu glilhenden Korpers in
Anwendung kommen; die meisten Salze und Oxyde lassen sich
ohne Stérung des Resultates in Tiegeln wvon Porzellan gliihen,
eben so ll.‘lh-_.:‘;_Il_ilhl'llilll.'«'ﬂ':ll der Eiiil'jll'l' dureh Schwefelsiure oder
saures schwefelsaures Kali in solchen Gefiissen vornehmen, wiih-
rend das mit kohlensauren Alkalien oder salpetersaurem Baryt
in Platintiegeln ausgefiihrt werden muss.

9) Die zum Trocknen und Gliihen nithige Hitze wird durch
verbrennende Holzkohlen in passenden Oefen oder durch die
Weingeistlamame in den verschiedenartigen Lampenvorrichtungen
erregt.
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