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meisten der bei guantitativen chemischen Analysen vorkommenden

sind 1threm Beeriff und ihrer l1|e1'|::ui.u~ nach bereits in dem

ideutischen Theiles meiner Anleitung zur qua-

tativen chemischen Analyse abgehandelt worden; wir haben daher hier

der quantitativen Analyse eigenthiimlichen in Betracht zu ziehen,
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mheit gegeben sein wird, auf das aufmerksam
“u machen, was, in Erwiigung des besonderen Zwecks, bei der Ausfithrung
ler allgemeinen chemischen Operationen berviicksichtigt werden muss, —
welche nur bei gewissen besonderen Bestimmungs- oder

-'L'I:.-.-|,ll',|.::.h_\,,l.:_]_¢..|..-.| vorkommen, werden nicht hier, sondern unten an
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1. Die Gewichtsbestimmung.

Die genane Aunsfithrung L:.i--,-!-rE3||e-|'.'l1iu|1 wird durch den Besitz einer

Bevor wir daher das bei

cuten Wage und richtiger Gewichte bed
dem Wigen selbst zu Bemerkende in Betracht ziehen , missen Wwir vor

.-\”U]H f_]:-1' _"1|||._'|;|§':1||' dazu ]lii]ii'l' -|I'|:~ .'l.'.:;_'"l' fassen,

a. Die Wage.

Kine Wage, wie sie der Chemiker zu analyfischen Zwecken hedart,

und zwar eine von sehr empfehlenswerther Construction, stellt Fig.1 dar.

Wenneoleich die Theorie der Wage in das Gebiet der und
= l =

lben nicht hi

(=1}

del ner ore-
LE] ' B

daher eine ausfithrliche Auseinandersetzung

hart, so diirfte doch eine Hervorhebung dessen, was man vor Allem 1m

(Gediichtnisse haben muss, sowohl wenn man eine Wage auf thre Drauch-
barkeit zu analytischen Zwecken priifen, als

sich vor Fehlern sicher stellen will. nicht am unrechten Orte sem. Die

auch wenn man beim Wigen

Erfahrung spricht dafiir, dass nicht alle jungen Chemiker davou du

thige vollig klare Anschauung haben.
Die Brauchbarkeit und (Giite einer
ihrer Richtigkeit und zweitens von ihrer

Wage ist von zwei Punkten ab-

hiingig, niimlich erstens von

I'I;]['I]‘i“':!1||]il.']||{¢'i'1.

e

Die Richtigkeit einer Wage igt durch folgende Umstinde bedingt:
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Punkte liegen. — Dieser Umstand bedingt weniger die Richtigkeit
Elney \\-:l.'_{ul_ als vielmehr die Thatsache, dass man nmut einer \'\I;_fr {iber-
haupt wiigen kann. Denn fiele der Schwerpunkt der Wage in die Dre-

inzen Systems gleichférmig nm

T
i
1l

Mungeaxe . wire also die Schwere des

egelbe vertheilt, so wiirde ja die Wage bel _l_[l-_-i:'ha-r | lastung beider

sehalen in jeder Stellung verharren, die sie bekime:; es wiire ja alsdann

Kein Grund vorhanden, warum der Wagbalken horizontale Lage annehmen

sollte, die Wage wiirde nicht schwingen, das Wigen wiire somit nnmig-

aeh, — iele aber der Schwerpunkt gar iiber die Drehungsaxe, so wiire
e3 |\';-_‘.1]|-| ]l;ﬁuh,-h_ den \‘,-:;lu_u]nni]{l'_w hovizontal zu stellen, das heisst, er

Wiirde in dieser Lave nur so lange beharren, als sich der 3"-:":|\\'f‘1'!r1||:]<['

ganz senkrechit iiber der Axe befiinde. Jede Belastung auf der einen
Deite, jeder Hauch oder Anstoss, der dieses Balanciren stérte, wiirde zur

Folge haben, dass der Wagbalken auf die eine Seite fiele, ohne in seine

ursprimgliche Stellung zuriickzukehren. - Fillt aber der Schwerpunkt

unter die Drehungsaxe, so muss der Wagbalken bel gleicher Belastung

er Schalen horizontale Lage annehmen., [Die Wage stellt ja alsdann emn
I . ok i ; SR 5

Fendel dar, dessen Linge oleich der Liinge der Lime ist, welche den
-\‘"|-.'\\'|-|\|,;||,|_1 mit dem Stiitzpunkt verbindet, und dessen Richtungslinie

i 1 jeder Stellung desselben rechte Winkel bildet.

: dem Waghalken i

Wie nun eine an einem Faden aufgehiingte Kugel, wenn sie einen Anstoss
erhiilt, nach vollendeten Schwingungen stets wieder senkrecht unter den
‘LII!II-‘I||I'_:|-'[.|;|;|-.\_T zu stelien kommt, so muss auch eine Wage, welche einmal
s Gleichgewicht gesetzt ist, wenn sie einen Anstoss bekommt, immer
wieder in die argpriinghche Gleichcewichtsstellung  zurieckkehren, das
heisst, ihr ."\|'||'.\'|-['|'.u1|l;1 muss senkrecht unter den St i'|T;f.]Jl|r|]\': fallen, ihr
Ballen folglich die wagerechte Stellung emnehmen.

Um aber die Kraft richtig zu beurtheilen, mit der dies geschieht,
darf man nich vergessen, dass die Wage kein einfaches; sondern ein Zusam-
mengesetztes Pendel ist, d. h. ein solches, bei dem sich nicht ein, sondern
Viele materielle Punkte um den Drebpunkt bewegen. Die trige zu bewe-

Fende Masse ist also gleich der Summe derselben, die bewecende Krafi
.I|||-|'

gleich der Differenz, um welche die unter der Drehungsaxe liegenden
mehr bety oen, als die daritber befindlichen.

, .”I- Die ,-\.,-|;E.{i|4_;‘_-'(-|'-]|n|;1|‘ der Wagschalen miissen mit der
I.I'_|‘.|J|.||_“ |]1'I'||lll.‘_l__'_:~'.‘LKI' i1|_ |'i|||'!' J",||4_'|]|' ]il':_['l‘ll', l1|-:'ll1l fil“L'!I .‘-'i\‘
liber dieselbe, so wird bei zunehmender Belastung der Schalen der Schwer-

mnk s y - :
P nkt des ganzen Systems, welcher Lll'?‘l"l"-”iL'h"h unter der Drehungsaxe
Ilr- i : ;

v mehr und mehr in die Hihe riicken, er wird sich dem Stittzpunkte fort-
Wi gy "y H . ' I

& Jl,”'“'l tithern: denn das Gewicht, welches auf die Schalen driickt, ver-
eluled

e sich ja in den relativ hochgelegenen Aufhiingepunkten derselben.
Bei einen, Zewissen Maass der Belastung wird sonach die Wage plotzlich
.'}'“.wlk'“"“-*-f"1' aufhiren, nimlich dann, wenn der Schwerpunkt bis in den
'L“.““"'I"”'kI |=ill:llil';;:-l'|'lt-i;t igt: bei moch grisserer Belastung wird der
Schwerpunkt ither den S iitzpunkt fallen, die Wage wird iberschnappen. —
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Sind hingegen die Aufhingepunkte der Schalen tiefer gelegen als der

Stittzpunkt, so wird der Schwerpunkt des Systems bei zunehmender

lastung der Schalen fortwiithrend tiefer riicken, die Pendellinie wird somi
verlingert: es wird grossere Kraft erfordert, das lingere Pendel nuywmehs

lar §
1er 1

zu gleichem Ausschlag zu bringen, die Wage wird bei wachser

lastung mehr und mehr unempfindlich und trige. — Lie iher

Schneiden in einer Ehene, so hat zunehmende lh'l.|~'.lli|;_', Zwar

withrende Niherung des Sehwerpunktes zum Stitzpunkt zur Folge

mals aber kann er ihn ganz erreichen, niemals wird die Wage
schwingen aufhéren, ebensowenig wird ihre Empfindlichkeit abnehmen, si
wird 1m Gegentheile — theoretisch betrachtet — gesteigert, eine Steigernng,
welche jedoch durch andere Umstinde (vergl. §. b) compensirt wird. —

¥. Der Wa

heit haben, dass er bei

ochalken muss eine solche Festigkeit und Starr-

dem Maximum des Gewichts, womit

l.|.i.|' “':II'-_'P ]Iiil"-'i.t']]'[[iif!! :.§||'|'|:' ranzen {Illltrll'lll'l.'\'l: i-lé"-':-'|l-"J[=:

]

belastet werden darf, durchaus keine merkliche Biegung er-

leidet, denn biegt sich der Balken, so kommen die Endschneiden ja
tiefer zu hegen als die Mittelschneide, die Wage wird also bei zunehmen-

der Belastung fortwihrend triger werden, wie wir soeben gesehen haben

Durch zweckmiissige Construction des Balkens muss diesem Uebelstand

L]'.llll'!' ‘.'II]':[_'L'I'II.' ol .--|'itl, |JE|' WeLe i_"ilj 11 '.:II:‘-'!'\I'.;.'I'_'l -_-1 |[| eines

gen Dreiecks, oder einer Raute

g, d. h. die Auf-
hingepunkte der Schalen miissen gleichweit vom -mittlere:
';'"'l'.”,

so wirkt ja, wenn man beide Schalen mit zweil gleichen Gewichten he-

gleichschenkligen stumpfwink

0. Die Arme der Wage miissen gleichla

Stiitzpunkte entfernt sein, denn ist die Entfernung eine ung

lastet, das emme an einem lingeren Hebelarm, folglich wird die W:
dann nicht einstehen, sondern nach der Seite des lingeren Arms aus-

"'\i'.:l.l.'l'_j':{'ll.

Die Empfindlichkeit einer Wage hiingt vorziiglich von drei Um-
stiinden ab.

¢. Die Reibung der Schneiden auf ihren Pfannen muss
moglichst gering sein, — was sowohl durch die Form beider, als
auch durch das Material, aus dem sie gemacht sind, bedingt ist. Di

Schneiden miissen von gutem Stahl, die Pfannen kénnen aus demselber

hneide

aber, wenn wenigstens die mittlere 5

gearbeitet sein; besser ist e

auf Achatunterlagen, und zwar vollig ebenen, liegt. Um es sich klar zu

machen, warnm auch die Endschneiden so wenig wie miglich Reibung

urae,

haben diirfen, braucht man sgich nur zu erinnern, was vorgehen w

wenn die Schalen an starren Stiben in unbeweglichen Punkten befestigi

witren. FEine Wage kinnte dann unmdiglich empfindlich sein; denn legtle

man auf die eine Seite ein Gewicht, so wiirde dies zwar Veranlassunp

sein, d
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n, dass sich die belastete Schale senkte, dass man also einen Ausschlag
erhielte; diese Veranlassung wiirde aber alsobald dadurch compensirt
werden, daag steh die belastete Schale. da gie mit dem Balken flt‘ll't\\'ii]ll'i'll‘.!
einen rechten Winkel zu machen gezwungen ist, nach innen, die entoegen-
gesetzte aber mach aussen richtete, wodurch begreiflicherweise die Wage
in der Art ungleicharmig wiirde, dass das aufgelegte Gewicht am kiirze-
ren Arm wirkte. — Je ;_rre":;-..av:' nun die Reibung an den Endschneiden ist,
um £0 mehr nihert sich die Wage dem beschriebenen Zustande, um s0
unempfindlicher muss sie folglich werden.

B. Der Schwerpunkt der Wage muss dem Stitzpunkte
hinii'n-_l,u_gﬁi,:-|| nahe liegen. — Je niiher er demselben liegt, nm so kiirzer
wird ja das Pendel. Wie nun eine an einem kleinen Faden aufgehingte
Kugel durch gleichen Anstoss in einem weit orosseren Winkel von ihrer
seukrechten Lage entfernt wird, als pine an einem langen Faden befind-
I\-|L 50 MUSE i"" auch eine \\*gc_rl durch ein _'_;|=--|C|]I'i-§ l-n']lt']'ll_tl'ﬂ‘-'iull1 anf
emer Seite um ~| mehr aus ihrer Gleichgewichtsstellung entfernt werden,

kiirzer die Linie. an der das Pendel schwingt, oder, was dagselbe in
".'|'|"!'+'1|l Ausdrucke 1s

, je kleiner der Hebelarm, an dem die, durch ein
l "l'“‘-'?"“‘::f"lli auf einer Seite zu iberwindende, die Wage zur Gleichgewichtis-

-

stellung treibende, bei richtiger Lage der drei Schneiden an und fiir sich
. §. 4, a) wirkt. — Wir haben nun oben gezehen,

inverinderliche Krvaft (verg
dass bei einer W age, deren mittlerer Stitzpunkt mit den Aufhiingepunkten
der Schalen in einer Ebene liegt, durch Belastung der Schalen der Schwer-
punkt fortwiihrend hinaufriickt; eine gute Wage wird also durch Belastung
€inerseits empfindlicher, andererseits durch Zunahme der zu bewegenden

Masse und vermehrte Reibung ungefihr in demselben Grade minder em-
plindlich, d.h. ihre Empfindlichkeit wechselt nicht wesentlich mit der Be-

nm B8O

?
langsamer schwingt die Wage. Man darf daher in der Regulirung des
S u - 1. ) T R
-\"l‘|m't-r|.u“|\-{g., nicht zu weit gehen, denn nihert man ihn dem Stitzpunkte

l”"t"“.'—f- — Je niither der :"lﬂ.-hl\‘-lfih“lllx der Drehungsaxe lieg

kaum zu Ende.

allzusehr, so kommt man mit dem Wiigen
¥+ Der Wagbalken muss mdglichst leicht sein, — In wiefern
dies auf die Empfindlichkeit der Wage influirt, geht aus den eben ange-
stellten Betrachtungen hervor. Wir haben gesehen, dass eine Wage ber
zunebmender Belastung einerseits emj findlicher we ltlru muss, wenn ihre
Empfindlichkeit im Ganzen nicht lhmhlnlnh goll . und dass dieses dadurch
geschieht, dass sich der Schwerpunkt mit mm-hlm-n:hﬂ' Belastung dem
Stiltzpunkte fortwihrend nihert. Je grigser nun das Gewicht des Wag-
balkens an und fiir sich, um 8o weniger wird eine auf beide Schalen auf-
veleote L=

"
¥l
k

gleiche Belast ung den Schwerpunkt des ganzen Systems iindern,
langsamer wird sich der Schwerpunkt dem Stiitzpunkte nihern,
S0 weniger die vermehrte Reibung compensirt werden, um so un-
empfindlicher dje Wage sein. — Weiter kommt dabei in Betracht, dass
bei gleicher be wegender Kraft eine geringere Masse leichter bewegt wird

als eine grossere (5. 4, o)

nmn 80

1
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Nach diesen Vorausschickungen kénnen wir nun ohne Weiteres Z1r
Priifung einer Wage hinsichtlich ihrer Brauchbarkeit zu analytischen
Zwecken IZ'|]u-T‘gf:|H*n. nachdem wir zuvor auf folgende der Erfahrung ent-
nommene und durch den blossen Augenschein wahrzunehmende Umstiinde
aufmerksam gemacht haben,

1) Fiir bei weitem die meisten Zwecke geniiot eine Wi welche mat

70 bis 80 Grammen auf jeder Schale belastet werden kann.

2) Die Wage muss zum Schutz regen Staub mit emem Glaskasten nm- =
geben sein. Man sehe darauf, dass derselbe nicht zu klein. na-
mentlich seine Seitenwiinde nicht zu nahe an den Sehalen sind. Ts

15 nothwendig, dass man nach dem Auflegen der Gewichte das

Glasgehiiuse mit Leichtigkeit schliessen und somit bei Abhaltung
allen Luftzuges wiigen kann; es muss daher entweder der vordere

Theil &

chen bestehen, oder es miissen. sofern die Vord:

15 einem feststehenden Mittelstiick und zwei seitlichen Thiir-

te ein Ganzes |

und zum Aufschieben eingerichtet ist, die Seitenwiinde des Kastens fol
folpen

1)

mit Thiirchen versehen sein.

4) EKEs ist unerlisslich, d

s die Wage eine gute Arretirung habe, das

sie, withrend des Auflegens der Gewichte, in nnbeweg-

heisst, d:

lichen Zustand versetzt werden kann. Die gewdhnlichste Art der
;-\J'r‘=-|%|'1|[|:_:' it die, dass der Wagbalken rehoben und somit die

Mittelschueide von der Pfanne genommen wird, wiihrend die Schalen

im der Schwebe |||.f"‘|lH'H; iiltere I‘jij]]-i|-|,f|||]_:¢-|; setzen die Schalen
auf, ohne die Mittelschneide von der Pfanne zu entfernen ™). Sehr &
zweckmiissig ist es, wenn die Arretirungen bei volligem Verschluss
des (laskastens, also von aussen, geleitet werden kionnen.
4) IZs ist nothwendig, dass die Wage einen Index habe, welcher ihre
Schwankungen an einem Gradbogen anzeigt, und angenehmer, wenn
dieser sich unten, enn er sich zur Seite befindet.
*} Eine meiner Wagen (von dem ve
in Giessen) hat die sehr zn -'|'.||-|--||:- u
der Ba gechoben wird, wihrend dur
Zu regnlivende, die Schalen von unten
_'I.'I; 1en ."illu|l.’--|| sind oben mit -_---!{|': et i 8 ) FLCFTR B S RS o i rsehen und o
gich so stat, dass bei vorsichti Aufthebuneg r Arretir die Sl 1
schwanken. Diese Einrich bietet erstens beim Aunfleren des zn Warenden und
der Gewichte crosse Annehmlichkeit, _'__--\'..'.I|;'? den Vortheil, dass alles Schwanken
der Schalen sogleich aufgehoben werden kann, und die Bequemlichkeit, duss ma
bei wiederholten Wageungen el desselben E\--"-!'in-l':a die zewl | r'w
:lll' I.'l-"."\l.']J I'{.'l::'l_ |‘:|.'|I.' '||'|' i ..'Il':l. g .“'E.I” a 4 | I ]
en Wagen, Arretirungen, den Balki noin einem q

ol eine ]'!'l-ll\ll];;l festatellen ., inen mir indem ein
ATrre edem Zul

ist, und durch diese Kinrichtunge die Raseh

tiren der Schalen b

wird, ki
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5) Es ist nothwendig, dass die Wage mit einem Pendel oder einer
Wasserwage versehen ist, damit die drei Schineiden in eine lor

ot werden konnen, und zweckmissig, wenn der

zontalebene gele
Kasten zu diesem Behuf auf drei Schrauben ruht.
6) Es
Decimaltheilung hat, so dass mit Centigrammhiikehen Milligramme

151 :—c-]]!' ]Jl‘lll'ul'lll Illlcl 1-'.I.-Ei1’l':-‘fu|l‘t'|||], wenn der ‘k\::lt'fIJIL“'\'.L'll e

und deren Bruchtheile gewogen werden kénnen. — Die neuneren
Wacen haben meist die empfehlenswerthe Einrvichtung, dass die
Hiikchen mittelst eines in der Seitenwandung verschiebbaren Armes
bei villligem Verschluss des Glasgehiiuses versetzt werden kimnen
7) Es ist nothwendig,
lirung des Schwerpunktes, ferner mit zwei anderen zur Herstellung

dass die Wage mit einer Schraube zur Regu

der I'r]e-'n-h;z|'|||if_-'L{:-i1, und endlich mit solchen wversehen ist, durch
welche das etwa gestorte Gleichgewicht der Schalen sogleich wie

der in Ordnung gebracht werden kann,

o R

Die Richtigkeit und Empfindlichkeit einer Wage erforscht man dureh

1'-’li"'!"!]ll!' l!‘t'!'!-iﬂf'l'H‘:

1) Man bringt die Wage, falls die Schalen nicht vollig gleich sind
entweder mittelst der dazu angebrachten Schrauben, durch Stanniol-
streifchen oder dergleichen ganz genau ins Gleichgewicht und be-
schwert alsdann eine Schale mit einem Milligramm. Soll die Wage
brauchbar sein. so muss sie einen deutlichen, ja betrichtlichen
Ansschlag geben. Gute chemische Wagen zeigen noch /iy Milli
gramm an.

2) Man beschwere die Wage anf beiden Seiten mit dem Maximum der
Gewichte, welche sie nach ihrer ganzen Construction zu tragen be
stimmt ist. mache die Schalen vollig gleich und lege alsdann auf die
eine 1 Milligramm. Der zu erhaltende Ausschlag muss dem in 1
erhaltenen etwa gleich sein. (Bei den meisten Wagen 15t er etwas
kleiner). Dass bei diesem Versuche die Wage langsamer schwingt
als bei dem ersten, ergibt sich aus dem in §. 5, f. Gesagten.

3) Man bringe die Wage (wenn nithig) durch eine withrend des gan
zen Versuchs unverriickt bleibende Tara in villiges Gleichgewicht,
lege alsdann auf jede der heiden Schalen ein g_[-ll"tl'll|1:||1|i_'_-'t'.4f;r\'-"lt.‘lli.
z. B. 50 Gramm, und bringe die Wage nithigenfalls durch zuge
legte kleine Gewichte vollig ins (#leichgewicht. Alsdann vertausche
man die Gewichte, so dass dasjenige, welches zuvor auf der hnken

hrt, und

i3

Schale lag, nunmehr auf die rechte kommt und umge
beobachte, ob sich ein Ausschlag zeigt. Eine vdllig gleicharmige
Wage darf keinen Felgen.

4) Man bringe die Wage vollig ins Gleichgewicht, arretire sie alsdann,
lasse wieder schwingen bis zum Einstehen und wiederhole dies ofter
ine gute Wage wird natiirlich immer wieder volliges Gleichgewicht

re ning, qrantitative Analysze -
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zeigen. Hine solche, deren Endschneiden dem daraunf ruhenden
Haken zu viel Spielraum gewiihren, so dass er seine Lage ein we-
nig iindern kann, zeigt merkliche Differenzen. Dieser Fehler ist
nur bei manchen Constructionen miglich.
Von diesen Proben muss eine brauchbare Wage die erste, zweite und
letzte bestehen, eine geringe Ungleicharmigkeit hingegen schadet wenig,
da sich die Fehler, welche daraus hervorgehen konnen, durch die Art des
Wiigens \.'1"a]|ig beseitigen lassen.
Da die Empfindlichkeit einer Wage sehr rasch abnimmt, wenn die 1
Stahlschneiden durch Oxydation anlaufen, so sollten feine Wagen nie im
Laboratorium, sondern 1mmer in einem besonderen Zimmer aufgestellt
werden. — Ausserdem ist es zweckmiissig, ein mit gegliihter Pottasche
halb gefiilltes Gefiiss 1n den Kasten der Wage zu stellen, um die Luft
in demselben trocken zu erhalten. Dass die Pottasche, sobald sie feucht
geworden ist, wieder ausgeglitht werden muss, versteht sich von selbst.
5. 8.
b. Die Gewichte.
Es ist an und fiir sich vollig gleichgiiltiz, welche Einheit den anzu-
wendenden Gewichten zu Grunde liegt. Die grosse Bequemlichkeit jedoch,
welche das Grammgewicht beim Aufschreiben, so wie bei den Rechnungen
mit Brachtheilen gewiihrt, hat veranlasst. dass sich die meisten Chemiker
keines anderen als des erwiihnten bedienen.
Ob das Gramm, seine MILHi]';];L und Bruchtheile in der That einem
normalen Grammgewichte viilllig gleichkommen oder nicht, ist fiir den
wissenschaftlichen Gebrauch in der Regel gleichgiiltig *), — absolut noth-
\'.-'Iliii]_l" aber ist es, dass die Gewichte unter sich genaun iibereinstimmen,
das heisst, dass 1 Milligramm wirklich genau der tausendste, ein Centi-
gramm genau der hundertste Theil, das Fiinfgrammstiick genan das Fiinf-
fache ete. des Grammstiickes ist.
Flhe ich von der Priifung der Gewichte auf ihre Richtigkeit in die- ander
sem Sinne spreche, mache ich noch auf folgende Punkte anfmerksam s
1) Gewichte, welche von 50 Gramm herab bis auf 1 Miligramm ge-
hen, sind fiir bei weitem die meisten Zwecke villig ausreichend.
2) Es ist nothwendig, dass die Gewichte in einem gut schliessenden
IGtm1 aufbewshrt werden, und :'.‘.L'::n_'Lu:J[i,»:Fai_r_g', wenn auch von den
kleinen Grewichten jedes ein abgesondertes Fach hat.
3) In Bezug auf die Form der Gewichte bemerke ich, dass man den
*} Winschenswerth ware es itbrigens doch, wenn die Mechaniker, wy sich
mit Anferfigung zu chemischem Gebranche bestimmter Grammeewichte beschiftigen
bemtht wiren, in den Besitz normaler Grammgewichte zn kommen. Es ist denn
doch in vielen Fallen storend, wenn die gleichnamigen Gewichite aus verschiedenen - 8¢

wechanischien Werkstatten gang erheblich differiren, wie jch dies oft gefunden habe. “-.-'\'..ll
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Die Gewichtsbestimmung, 19

grosseren zweckmiissig die Gestalt eines kurzen, umgekehrten, ab-
geschnittenen Kegels wibt und dieselben oben mit einer Handhabe
versieht, — die kleinen seien viereckige, an einer Ecke aufgebogene
Blechs ickchen. Zweckmiissie 15t es, wenn das Blech. aus dem sie
gefertigt sind, nicht zu diinn, und die Gefache, in denen sie liegen,
nieht zu klein sind, denn im anderen Falle hekommen sie, meist
schon nach kurzem Gebraunche, ein zerknittertes und unkenntliches
Aussehen. Jedes Gewicht (die Milligramme ausgenommen) muss
deutlich bezeichnet sein.

t) In Bezug auf das Material bemerke ich, dass, wenn sich auch Berg-
krystall zur Darstellung von Normalgewichten am besten eignen
mag, er doch zur Anfertigung der zum Gebrauch bei chemischen
Arbeiten bestimmten Gewichte der Kostspieligkeit und der unbe-

quemen Form der Stiicke halber minder passend erscheint. Ge-

wichte von Platin wiirden, wenn sie nicht zu theuner wiiren. ihrer
Unverinderlichkeit halber sicher alleemein 1m Gebrauch sein: in der
Regel begniigt man sich damit, die Gewichte von 1 oder 0,5 Grm.
herab von Platinblech, die anderen von Messing zu machen.

Solche Gewichte miisgen gegen saure ete. Dimpfe sorgfiltig ge-
schittzt werden, wenn sie richtig bleiben sollen, auch diirfen sie nie
mit den Fingern, sondern sie miissen stets mit einer feinen Pincette
angelasst werden ; unhaltbar aber ist die Meinung, dass Gewichte,
welche schwach angelaufen sind (es lisst sich dies auf die Dauer
kanm vermeiden), nnbrauchbar seien. Ich habe viele derartige Ge-
wichte nachgewogen und dieselben unter eirfinder noch in dersel-

ben Uebereinstimmung gefunden wie vorher. Der Ueberzug, der

: Angelaufensein bedingt, ist so unendlich diinn, dass die dadurch
verursachte Gewichtsdifferenz selbst auf sehr feinen Wagen noch
nicht merklich ist. Sehr zweckmiissig ist es, die Messingoewichte
vor dem letzten Justiren galvanisch zu vergolden,

Die Priifung der Gewichte auf ihre Uebereinstimmung unter ein-
ander wird gar hiinfig in falscher Weise vorgenommen. Nur folgender-
aassen erlangt man das gewiinschte Resultat
. Man legt auf die eine Schale einer fein ziehenden Wage 1 Grm. und
Jringt die Wage durch Aunflegen einer beliebigen Tara (Messingblech,
auletzt Stanniol, — . -

nicht Papier, was Feuchtigkeit anzieht) viéllig ins

tleichgewicht, alsdann nmmt man dag Gramm weg, vertauscht es zuerst

mit den anderen Grammstiicken, dann mit derselben Gewichtsgrisse in

kleinen Gewichten, und beobachtet jedesmal, ob die Wage einen Ausschlag
r1 i : o :

zibt und welchen. In gleicher Weise vergleicht man sodann, ob das
/-“-'-':|'.'|:nu1-ti1¢-!\- 50 viel wiegt als zwei einzelne Gramme, das E"{'Lnl'_r__ln'HMJl-

stlick g0 viel
dlag

als die drei einzelnen Gramme und das Zweigrammstiick,

Zehngrammstiick so viel als 10 Gramme in kleinem Gewicht u, 5. w.
Soll das Gewicht

: brauchbar sein, so diirfen sich bei den kleineren
Ilt'\‘-'l\'||1\ I ant

einer Y4, Malligramm ausschlagenden Wage sar keine Dif-
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ferenzen zeiwen: bel ‘\.I'I'I'_'I||--||'|!:II|=__' der orisseren Gewichte mit allen klei- haly
neren mogen Differenzen von 1/, bis %/, Milligramm eher iibersehen Bere
werden. stellt man seIne Anforderuneen hiher, so muss man sich die und
Miihe nehmen, die Gewichte selbst zn Iilr.‘i"l-ll"".l; denn die ans den Werk- nich
stiitten  selbst sehr renommirter Mechaniker hervorgehenden Gewichte die
werden alsdann selten die Probe bestehen. — Ich mache daranf aufmerk- den
gam, dass man die Priifung der Gewiehte niemals unterlassen darf, wenn oew
sie auch aus einer berithmten Werkstiitte hervorgegangen sind. Die Er
fahrung hat mich gel = man auch unter solchen oft ziemlich un Wi
genaue, ja villic unbrauchbare findet. — Beim Ankanf wahrhaft guter
(vewichte lasse man sich dureh den PPreis, wenn er auch hoch 1st, nicht 15t,
denn onte Gewichte sind wviel, ungenaue michts werth den
1HLl
g .
e o
C. Das Wigen. s
s wird unten von den besonderen Methoden gesprochen werden,

welche betm Abwiigen werschiedenartizer Substanzen zn befolesen sind

hier handeln wir nur von dem Wiigen als solchem.

Man kann zweir verschiedene Methoden anwenden, um das Gewicht

einegs Korpers zu hestimmen; die eine kinnte man directe Wiizung nen-

nen, die andere h
I

schale zu lhegen, das Gewicht auf die andere: es ist dabei mancherlei zn

Wigung doreh Snbstitution.

*directen Wigung kommt die Sabstanz anf die eine Wag

1
heobachten.

Wenn eine Wage ganz gleicharmig und die S8chalen villig gleich sind,

r
]

gleichgiiltig, auf welche Seite man bei verschiedenen, zu einem

I
Versuch gehérigen Wiigungen die Substanz legt. Man kann sie jetzt auf tip
der rechten, dann auf der linken Seite wiigen ohne Nachtheil. Ist aber il
eine oder die andere der angegebenen Bedingungen uicht ecfiillt, so muss
die Substanz ‘II||||.|-r' auf dieselbe Schale _1,I'I'il'_'-[ ';\'l'l'lirl]. wenn man r'il'l-'"';!_' I'l
wiigen will. Zu

Setzen wir den Fall, wir wollten 1 Gramm einer Snbstanz abwiigen an
IEJIEI|. ilit'!-l'”!l' dann i.’l K\\'l'[ '_'|t'i"|14: ||IIJ|I |J|I'i|l'!|. [.JI:'-'I'!'-\' "c‘l.:l.'_"l" aber sel er
zwar im Gleichgewieht, aber ungleicharmig, so zwar, dass der linke Schen- W
kel 99 Millimeter, der rechte 100 Millimeter lang sei. Wir legen zuerst e
auf die linke Schale ein Grammgewicht und bringen dann auf die rechie b
Hr-!-li!'l- .‘;‘:\'.I|Ir~'|.:lill',r’. ]J;.‘-' AN h"|:c-|-|'..-|-_-'s'\\"|r'll|_ |.".

Nach dem Satze: .am Hebel sind die Massen im Gleichgewicht, wenn \ el
die Producte derselben in ihre Entfernungen vom Unterstiitzungspunkte I
gleich sind,* haben wir demmnach auf der rechten Schale 0,99 Gramm Sub-
stanz, denn 99. 1,00 — 100.0,99. o

Wenn wir nun., um die Hilfte abzuwiicen, auf die linke Schale al
0,56 Grm. legen und ven der auf der rechten befindlichen Substanz bis Iz

Z1m 1|'!|'if::|'_,'|-u\.i|'|:|" '-.'.!"__|||'1I|||:|'||_ g0 bleithen Iiil'l'}l_lll‘ 0.495 . il |'|||-||.L'||\"l|-] i




[he (Gewn htshestimmunge
haben wir wesgenommen , das heisst mit anderen Worten, wir haben uan
seren Zweck in Bezug auf relative Gewichtsgriossen vollkommen
bei wissenschaftlichen Arbeiten in der R

:!r'1'||'||!i

und dass es aul absolute J
nicht ankommt, haben wir bereits oben erwihnt. Legten wir aber, um
die Hilfte abzuwiigen, aul die rechte Schale 0,5 Grm. und brichten vor
den 0,99 Grm. der a nen Substanz aud die linke bis zum Gleich-

DewWo g

gewicht, so hitten wir darauf 0,506 Grm.; denn

100, 0,600 99 . 0.505.

Wir hiitten also 0,000 — 0.495, d. 1. 0,010 Grm. falsch gewoger

Wenn e1ne “-;-_::: 5:||'i1'i|:|1'l|1;,_:__" aber nicht orenaul 11 Gleichoewicht

1 wWer

15t 80 kann auf derselben nur dann eine Substanz richtig abgewogen

den, wenn man dieselbe m emem Geldsse wagt (siehe 5. 10. 5). [hass

auf dieselbe Schale legen miusse, und

man hierbei die Gewichte immer
dass die Differenz der Schalen gich wiithrend emer Versuchsrethe ni
indern diirfe, liegt auf der Hand.
Aug dem Gre
1) Man gewdhne sich daran, die
be Schale, und zwar am bequemsten auf die hnke, 21

dieselb

':|:1_Li'|-!| L'L'H['lli_‘l! .-it_'i'- H-\\'l'i |.1'|-‘_'t'||12
Substanz beim Wiigen immer aud
1 legren.

2) Es 1st, wenn man glne Wage zum alleinigen Gebrauch hat und

demnach sicher sein kann, dass sich withrend der Dauer emer Ana

|}'H' in keiner “-f,'i:*'t‘ evwis daran #ndert, nicht I1{?||‘I\\'I'!|'i.2'_'|. sle am
Anfang genau 1ns ileichgewicht zu bringen; wihrend dies oline
Widerrede geschehen muss, wenn in Dezug

Wage dadurch, dass Viele daran wiigen, eine Yeriinde-

uf nil'!’l E;|:'-I"§Il'_!l'\.'»'i('l:l1. =

zustand der

rung vorgehen lkann.

Nicht allein relativ, sondern auch a
man durch die Substitutionswigung. Es ist hierbei vollig gleichgiil-

tig, ob die Wage ganz _s:|l-'1|.'|:u|'u.'i;l' ist oder nicht, ebenso

et

bsolut genaue Wigungen erhilt

1 1* L |
ob die Schalen

rleich oder ungleich schwer sind.
Um sie auszufithren, bringt man das Abzuwiigende, sagen wir emen
Platintiegel , auf die eine Schale, aul di¢ andere eine belichige Tara bis

-1 B B | " 1.7 a 1 4
zum volligen Gleichgewicht, alsdann mmmt man den i gel weg und legt
Man ersieht anf o

an seine Stelle Gewichte bis zZum Gleichgewicht.

legten Gewichte _il'-.l|'||ll:||i..—' das wirkliche Ge-
wicht des Tiegels mit absoluter Schirfe angeben. Bei Wigungen, die
B. bei Atomgewichls

ersten Blick, dass die aulg

emne |"l".'_!ii='|'lr:{- orosse “I']lulli_ulu'il erfordern, =.
n. bedient man sich immer dieser Methode. Thre Ausfihrung
sich eine ihrem Wirkungswerthe auf des

Tara fir die

bestimmun

kann man abkiirzen, wenn man
einen, sagen wir der rechten, Schale nach genau bekannte
ficende Substanz. Man er-

linke hiilt, welche schwerer ist als die abzuw
sieht leicht. dass man durch Abziehen der
em bekannten Gewicht der Tara die

su letzterer bis zum Gleich-

gewicht zu legenden Gewichte von d
der Substanz und zwar durch eine Wiigung er-

absolute Gewichtsorosse
die linke Schale mit einer solechen Tara be-
herstellt, wenn auf die rechte

fihrt. Denken wir uns z. B.
lastet, welche vélliges Gleichgewicht
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m. gelegt werden. Wir bringen auf diese einen Platintiegel und

Gewichte zu bis zum Gleichgewicht, beispielsweise 10 Grm. —

Tiegel und Gewichte sind also dann genau gleich 50 Grm. und der Tie-
gel wiegt 50 — 10, d. i. 40 Grm.

§. 10.

Als wohl zu beachtende Regeln beim Wiagen erwihne ich folgende:

1)

[
&)

3)

4)

Wenn man bei *dem Auflegen der Gewichte das Ziel schuell und

sicher erreichen will, muss man dabei nicht bald ein grosses, bald

ein kleines Gewicht probiren, sondern strenc systematisch verfa

reren (Gren-

ven, so dass man das zu findende Gewicht in immer en
zen kennen lernt, bis man es zuletzt genau hat. Ein Tiegel

z. B. 6,627 Grm, Wir legen auf-die andere Schale 10 Grm.

st zu viel, die nachfolgende Grisse 5 Grm. ist zu wenig,

7 Grm. zn viel. dann 6 Grm. zu wenie, 6.5 z01 wenig, 6.7 zn vie
&, b, !

6,6 zu wenig, 6,65 zn viel, 6,62 zu wenig, 6,63 zu viel, 6.625 zu

\\'i'nig, 6,627 recht. Ich habe, um das ['!'1'|.--_'i£= klar zu machen,

einen moglichst complicirten Fall gewiihlt; ich kann aber bestimmt

versichern, dass man dureh diese Art des (rewichtauflegens im

Durchschnitt in der halben Zeit wilgt, als wenn man ohne Regel

probirt. Zu einer Wiigung bis auf !/, Milligramm genau braucht

man nach diesem Verfahren auf einer nicht allzu langsam schwin-

genden Wage bei elnirer Uebung nie linger als ein paar Minuten

Es ist bei gleicher Genaunigkeit iiberaus viel begquemer und ford

der, die Milligramme und deren Bruchtheile durch ein an oder

ﬁc.‘.illrll II*']I .JlFI[fl:EHTI'iUhJ.'!I r|:c-:c '\.'\-.'I-||;||.,r{|':]1.‘-' '.1H|'K.II||:'iljue-|]||l‘,- ['|-||1;-

grammhiikchen, als dureh unmittelbares Auflegen von Milligramm-
gewichtchen zu bestimmen.
Beim Aufschreiben der Gewichte kann man nicht vorsichtic genng

sein. Zwe

die Aufschreibung zuerst nach den Liicke

missig ist o

1m Gewichiskiistehen vorzunehmen und sie sodann beim Abnehmen

der “l“-\'lr.'lii!‘ vaon lh_"l" \l"I..'I_‘_:'i.' und ]'-EH]L'.LW'H 1ns H:”ltﬂ chen zu contro-
i-‘t"-'“- [3eim ."nll’l.‘.'l.'lll'lilﬂ..'lk ;_J'c".'.=l"n|i.'|q- nan si-.'|| VoI vorn |!|-|'-.-i.|
daran, die Zahlen =o zu setzen, dass die untere von der oberen ab-

Substanz 11

gezogen wird, nicht umgekehrt. Also z. B. T;
die obere, Tiewel leer in die untere Linie.

An der Wage darf nie irgend eine Verinderung (Darauflegen des
zu Wiigenden, Auflegen oder Wegnehmen von Gewichten) vorge-
nommen werden, wenn sie nicht arrvetirt ist: im anderen Fall

wiirde sie in kurzer Zeit verdorben gein.

5) Eine Substanz darf nie, es miisste denn ein Stiickchen Metall oder

flf'l'.g._:'ri'ft'h'.'n sein, nnmittelbar aufl die Wage gelegt werden, sondern
alles -"ahw#i{;vu reschieht in passenden Gefiissen von Platin, Silber,
Glas, Porzellan ete. nie anf Papier oder einer Karte, da diese durch

Anziehen von Feuchtigkeit ihr Gewicht fortwihrend v riandern. —

.

i




Nie Gewichtshestimmung,

. Die gewohnlichste Methode des Abwiigens besteht darin, dass man
: zuerst den Tiegel, iiberhaupt das Gefiiss, wigt, dann die Substanz
in denselben bringt, wieder wiigt, und das erste Gewicht von dem
letzten abzieht. In manchen Fillen, namentlich wenn man mehrere
Portionen von einer und derselben Substanz abzuwiigen hat, be-
stimmt man zuerst das Gewicht des Gefiisses sammt der Substanz,
: schiittet dann von derselben eine gewisse Portion heraus, wigt
ll wieder und findet so das Gewicht des Herausgeschiitteten als Ge-
: wichtsabnahme.

welche leicht Feuchtigkeit aus der Luft anziehen, miis-
lossenen (refiissen (in einem bedeckten Tiegel,
verstopften Glasrohrchen) ab-

_ ) Substanzen,
gen immer in versch
zwischen zwei Uhrglisern, in einem
pewogen werden. Flissigkeiten wiigt man in mit Glasstépseln ver-
schlossenen Flischchen.
7Y Ein Gefiiss darf niemals gewogen werden. wenn es noch warm ist,
woil es in dem Falle immer und zZwar auns zwei Grinden zu leicht
wiegt. Einmal niimlich verdic
fliche eine gewisse Portion Luft und Feuchtigkeit,
Temperatur und dem ['euchtigkeitszustande

htet jeder Korper aunf seiner Ober-
deren DMenge

abhiingig ist von der
der Luft, wie anch von der Temperatur des Korpers selbst. Hat
man pun einen Tiegel am Anfang kalt gewogen, wiigt 1hn spiiter
mit Substanz warm und rechnet die Differenz als Gewichi der Sub-
kommt man dasselbe zu klein, weil man fir den Tiegel

Die zweite Ursache ist die, dass von einem war-

stanz, s0 be
zu viel abzieht. -
fortwihrend die umgebende Luft erwirmt, dadurch

men f\:ﬁ]‘}u-r
Indem nun die kalte Luft nach-

aber leichter wird und aufsteigt.

dringt, entsteht ein Luftstrom, der die Wagschale hebt und dem-

nach leichter erscheinen lidsst als sie wirklich ist.
sofern man an die beiden Endschneiden

Wenn man bedenkt, dass,
einer Wage an diinnen glei
Platin, an die andere 10 Gramm Glas hingt (so dags also Gleich-
gewicht stattfindet) und jetzt den Platin- und Glaskorper in Wasser
ganz einsenkt, alsdann das Gleichgewicht nicht bleiben kann, weil
jetzt nur die Differenz der 10 Gramm und des verdriingten Was-
sers (welches beim Glas weit mehr betrigt als beim Platin) als Ge-
dass alle Wiigungen , welche

]

hschweren Driihten an die eine 10 Gramm

wicht wirkt, so muss man einsehen,
ebenfalls mit einem Fehler behaftet

wir in der Luft vornehmen,
1 der Gewichtsstiicke

gind . sofern die Volumina des Gewogenen 1
nicht gleich sind. Dieser Fehler ist aber wegen des im Verhdlt-
niss zu festen Kérpern geringen speeifischen Gewichts der Luft so
unbedeutend, dass er bei allen ge
hei absolut genauen hingegen bringt

in Rechnung, addirt das Gewicht

wohnlichen analytischen Versuchen

vernachliissigt werden kann;
man die Volumina der Kérper mit
aftriume zu der Grosse des Gewichts und des

der entsprechenden 1
tewichte auf den leeren Raum,

Gewogenen und reducirt so die (




Erster Abschimtt, Ihe Operationen [& 11 ) ¥ 12.]

& 11. rundd
i N . Y
2. Ihie Volumbestimmung g
GGemessen werden ber analytisch - chemischen Arbeiten in der Regel Gasi

nur Gase und Flissigkeiten, Das Messen der ersteren ist durch Bunsen, Aus
durch Regnault und Reiset, wie auch durch Frankland und Ward 1
s0 sehr vervollkommnet worden, dass seine Genauigkeit die des Wigeus
erveicht. Seo genaue Messungen erfordern aber einen Aufwand von Zeit
und Sorg

falt, welchen man nur den feinsten wissenschaftlichen Untersu-
chungen zuwenden kann *).

Das Messen der Fliissigkeiten bei Analysen ist zuerst von Des-
roizilles (Alkalimeter, 1806) ;1|9_€_f|'\\'|'51d::1, worden. {i:.«l\'-iau:*.—_‘.‘l,-' hiat Y eT
dasselbe wesentlich verbessert und bereits auf die hochste Stufe der I
Vol

prifung auf nassem Wege). In der neueren 7

leicl

kommenheit gebracht (Abmessen der Kochsalzlosung bei der Silber-

it

. Mohr**) mit der Herstellung guter und bequemer Messapparate be-
i

hat sich namentlich rich

LERIRNT
schiiftigh und den bereits iiblichen die praktische Quetschhalinbiirette hin-
gnoefiict, So sehr aber auch das Messen der Fliissiokeiten vervoll- nete

kommnet worden ist, so wird es die Genaunigkeit des Wigens doch nie der
erreichen. Da sich aber die hieraus ergebenden Unrichtigkeiten durch sche
te Verdiinnung der zu messenden Fliissigkeiten meist ganz un- der

schiidlich machen lassen, so hat sich das Messen der Fliissigkeiten auch bei
den genanesten wissenschaftlichen Untersuchungen volle Geltung erwor-

ben. s empfiehlt sich dem Wiigen g«

eniiber durch grosse Zeitersparniss.
Die Genauigkeit aller Messungen hiingt einmal ab von den Mess-
eelissen, dann von der Art des Messens.
Q. 12
2. Dasg Messen der Gase.
Zum Messen der Gase bedient man sich starker, auf einer Seite

r von Bunsen’s Methode findet sich im Handworter-
buche der Chemie von Liebig, l'u;_[;.l'lali.lll'!lll und Wohler, II,
Fudiometer von Kolbe) und Bd. I, 2. Aufl. 930. (Art

fiur (zase von Kolbe un

*) Eine genaue Darstellu

ikel Analyse,

Frankland); ferner erschien eine neue

lben von Bunsen selbst, unter dem Titel ,Gasometri: den®™ von

Rob Bunszsen, Braunschwe Fr. \'irn:-_-_: und Sohn, 15857, eine willkommens

Gabe fiir Alle.

Gasmessung von Regnault und Reiset, sowie von Frankland und Ward un-

y gich mit

alyse beschaftizen wollen. — Die Methoden der

terscheiden sich von der durch Bunsen verbesserten gewohnlichen Methode we-
sentlich dadureh, !
vl

el jenen die Mes

rohren in mit Wasser gefillten Cylindern

stehen, wodn d des Wassers

erforderliche Z Joiirat

wird, Bei dem Frankland-Ward?’schen App:

gebracht und somit die zu einer Gasanalyse

ist diec Bestimmung di 4EV0-

lumina anch unabhangiz vom Druck der Atmosphire. — Beide Methoden erfordern

natiirlich complicirtere und kostspieligere Apparate. Dieselben sind abgebildet und ge-

nan beschrieben in dem |J-.'|'|,"i‘;:-: citirten Artikel des Handwaorterbuchs von Frankland.

Lehrbuch der Titrirmethode von Dr Fr. Mohr, Braunschweig, Fr. Vieweg ma,

Sohn, 1855




12.1 Das Messen von (rasen 290

rund zugeschmolzener, graduirter Gla :ridhren von grosserem oder gerimge-

rem Inhalte.

Man ist fir die bei organischen Elementaranalysen vorkommenden
Gasmessungen hinlinglich ausgeriistet, wenn man Robren in folgender
Auswahl besitzt.

1) Eine 150 big 250 Cubikeentimeter fassende Glasglocke wvon ebwa
4 Centimeter Durchmesser, eingetheilt in Cubikeentimeter.

9) Fiinf bis sechs Glasrdhren von 30 bis 40 Cubikeentimeter Inhalt
and etwa 12 bis 15 Millimeter Durchmesser 1m Lichten, eingetheilt
in 1/, Cubikeentimeter.

Die Dicke der Wandungen bei den genannten Rohren gel nicht zu
gering, sonst zerbrechen sie, namentlich bei Messungen iiber Quecksilber,
leicht. Sie betrage bei 1) etwa 3 Millimeter, bei 2) etwa 2 Millimeter,

Die Hauptsache bei diesen Messinstrumenten 18t, dasgs sie vollkommen
richtig eingetheilt sind; denn hiervon ist die Genauigkeit der Resultate
unmittelbar abhingig.

Ich unterlasse es zu beschreiben, in welcher Weise man sich reeio-
nete Rohren selbst kalibriven kann, indem ich auf Berzelius® , Lehrbuch
der Chemie® 4. Aufl. Bd. 10. Artikel Messen, sowie Faraday’s . Chemi-
sche Manipulationen®, Artikel Hohlmaasse, verweise, und gehe gleich zu
der Prifung der Messrohren iiber.

Bei einer solehen Priifung sind drei Fragen in Betracht zu ziehen.

1) Stimmen die Grade einer Réhre untey einander iberein?

9) Stimmen die Grade jeder einzelnen Rohre mit denen der anderen
iiberein?

3) Stimmen die Volumina, welche durch die Grade ausgedriickt wer-
den. mit den Gewichten iiberein, welche man hat?

Diese drei Fragen werden durch folgende Versuche beantwortet.

a. Man bringt die Rohre in senkrechte Lage, giesst genau abgemessene
kleine QQuecksilbermengen cin, bis zuletzt die Rohre angefillt ist,
und beobachtet genau (die Regeln beim Ablesen der Grade siehe
unten), ob die Graduirung den eingegossenen gleichen Quecksilber-
rijumen proportional ist. — Zum Abmessen bedient man sich eines
an einem Ende zugeschmolzenen, am audern wohl abgeschliffenen
Glasréhrehens, Man filllt es durch Eintauchen unter QQuecksilber
mit der Vorsicht, dass keine Luftblischen darin bleiben, zum Ueber-
fliessen. und entfernt den Ueberschuss durch Auflegen und Andricken

einer kleinen Glasplatte ).
er engen Rohren nach einander verschiedene

b. Man misst in einer d
Quauntititen von Quecksilber ab,
und beobachtet, ob der durch dieselbe Menge Flissigkeit erfiillt

giesst sie in die anderen Rohren

hiat, 50 ISt 2% ZW ecl-

s 0 vermel

irmung des Me
mit der Hand in das Quecksilber einzutauchen, sondern

¥)] Da man hierbei

o das Rohrchen nicht

es in einen kleinen holzernen Halter einzuspanuen.
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werdende Ranm bei allen durch die Theilstriche iibereinstimmend rohre,
angezeigt wird. messe
Zeigen sich Riéhren bei diesen Versuchen als wut, so sind sie zu allen L
Analysen, bei denen nur die relativen Volumina verschiedener Gase be- trach
stimmt werden sollen, peradezn anwendbar, will man sie aber hei Ver- !
suchen gebrauchen, bei denen aus dem Volumen eines Gases dessen Ge- i
wicht berechnet werden soll, so muss noch die obige Frage 3) beantwor- Die d
tet werden. Zu diesem Behufe fiillt man dass
¢. die leer gewogene Rohre bis an den letzten Theilstrich mit destil- der T
lirtem Wasser von 4+ 16° C. und bestimmt dessen Gewicht. 2E
Stimmen die Rohren mit den Gewichten itherein, so miissen je 100 CC. Veran
Wass:r von 16°C. 99,9 Gramm wiegen. Stimmen sie nicht iiberein, gleich-
giiltig ob den Gewichten oder den Messrihren eine falsche Einheit zu
Grunde liegt, so miissen die bei Analysen erhaltenen Maasse nach dem
getundenen Verhiiltnisse reducirt werden, bevor man das Volumen des
(rases auf Gewicht berechnet. Hiitten z. B. 100 CC. nur 99.6 Gramm oo-
F g, 2, wogen, so sind — angenommen die Gewichte seien rich- \
ﬁ tig — die CC. der Messrihre zu klein und man hat, um Us
z B. 100 derselben auf richtige CC. umzurechnen, der 156 clie
_ Ansatz zu machen tliche
99.9 : 99.6 = 100 : x. beiden
% Fiir eigentliche Gasanalysen bedarf man vor lgsen
4 Allem, wenn man solche nach Bunsen’s Methoden (dic ter U
sich durch Genaunigkeit und Einfachheit auszeichnen) e 1
= ausfithren will, eines geeigneten Eudiometers. Bun- rgem
2l sen’s Eudiometer, Fig. 2, ist eine 500 bis 600 Milli- senkr
I = meter lange Glasréohre von ]:'.i'l;_fl]lq-'jn-t oleicher Weite, dem G
! deren innerer Durchmesser 20 Millimeter betrdgt; die ind g
| Dicke des Glases iiberschreitet nicht 2 Millimeter, Am 0 Spi
L : oberen zugeschmolzenen Ende befinden sich in zwei ein- 0 wir
I ander gegeniiberstehenden Punkten feine eingeschmol- 2
zene Platindriihte, welche inwendig so umgebogen sind, ertic:
dass sie sich dicht an die Wand des Eudiometers an- h i
legen, und in der Spitze desselben bis anf 1 bis 2 Mil- telly ;
B limeter einander nihern. :H':'-'“'
L.* Diese Rihre ist mit einer Millimetereintheilung I]rfxl I
—  verschen, welche derselben mittelst einer sinnreich con- TGl
struirten Theilmaschine gegeben wird. Welchen Raam- wie be
= theilen die einzelnen Theilstriche f-|1['.-1:1't-1']l|-|1. wird als- zu bef
= dann durch Einmessen gleicher Quecksilbervolumina be- L
I stimmt und auf einer Tabelle notirt. — Diese Einrich- :::‘“"l
erfli

tung der J-][':-'Ff_"r!."i:-:"-cl" 15t |t1|:~|1‘1':-ti.": die genaueste.
Ausser diesem grisseren Eudiometer bedarf man awisch

. noch einer kiirzeren, ebenfalls mit Millimetercintheilung ‘0 der

L= versehenen, am unteren Ende etwas umgebogenen Mess- A




as Messen von Gasen. a7

rihre, Fig. 3. Thre 1;:Ii|_1_;t' betrage 250 Millimeter, ihr innerer Durch-
v 20, die Glasdicke 2 Millimeter.

Beim Me:
tracht

1) Richtiges Ablesen; 2) die Temperatur des Gases; 3) der Druck,

N e8sL

sen der Gase kommen folgende Punkte in Be-

unter dem es sich befindet: 4) der Umstand, ob es trocken oder feucht ist.
Die drei letzten Punkte verstehen sich leicht, wenn man sich erinnert,
dass eine und dieselbe Gewichtsmenge eines (rases durch eine Verinderung
I| .LlL']||[L!'|":!lLi', llll]'\'!l \'t‘]':".ll‘il.'l'il‘ll “I'Ell'li. '\'\.'.‘.L !!IIE"ll \_'I'I'iIL_'__'I'I'I' ||l;||]'
orossere Tension |=-'ill_'lllii‘-'v;|1+'|| I'.‘\':I-C-Cr-l'-l.'lI.‘I||!|-r-' eine bedeatende Volum-

\':-::1|J||<'l'1|.l|;:' erleidet.

4. 13.

1) Richtiges Ablesen.

Wenn man Quecksilber in eine Rohre schiittet, so steht es darin, ser-
ner Cohiision halber, mit einer convexen Oberfliche; am auffallendsten

dies lH'i engen “I"Jlﬁ't‘]l. S 1'|“|-;|:~'-~é'l' ]lill:_tl'f_”'ll ‘r’.l'-l:l_l"i Iil!_t' coneave Ober-

iche, indem es sich an den Glaswinden ein wenig hinaufzieht. Diese

beiden Umstinde erschweren dag genaue Ablesen. Unter allen Verhi
missen bringt man dabeir die Rohre in senkrechte Lage und das Auge mit

ler Oberfliiche der Fliassigkeit in eine Ebene. Ersteres wird errveicht, in-

dem n

n nach Zwel 1n -'i!|i_'_:'|-1' I':HH'L-TI.']IH]_-, VoIt ‘-'_\':im]-!'. sowie in wehib-
rigem Abstande von einander aufgehingten Lothen, oder nach so gelegenen
senkrechten Thiir- oder Fensterkanten visirt: Letzteres, indem man
lem Gesichie

gegeniiber einen Spi lstreifen fest an das Rohr anlegt

und enan itber die Fliche der 1"i('la4.-l-;_4|{l'i-f den _\[Eift'{]}llllji: des .\I!y":-
1 “-|::='-.-_L--] fixirt. Hat so das Auge die rmchtige Stellung angenommen,
30 wird der Spiegel entfernt und abgelesen.,

Statt der "~'|-i:'lu|-|t|}l|t'.~ln!'_e macht Bunsen gewohnlich von einem in
verticaler Richtung ||-".\'l':J|i-']l'.'||. horizontal gerichteten Fernrohre Ge-
brauch, welches wvier bis sechs Sehritte vom FEudiometer entfernt aufge-

tellt 1st. Diese Vorrichtung gewiihrt, abgesehen davon, dass sich die

Ablesungen durch das Fernrohr mit viel grosserer Leichtigkeit ausfithren
Iaggen, bei Abmessung von Gasen den grossen Vortheil, dass der Beob-
achter sich in weiterer Entfernung von diesen befindet und somit nichi
wie bei der .L‘.Ea'ii"_'__'ﬂ_'.l.'li-‘;l'\ul-.‘_\lr elne ;'\|1-'||-~5||.||r|:l_- dergelben durch seine Niihe
zn befiirchten hat.

Liest mwan iiber Wasser ab, so hat man die Mitte der durch das am
Glase sich hinaufziehende Wasser eehildeten danklen Zone als wirklichs

Oberfliiche anzunelimen, bei Quecksilber hin ren die Ebene, welche

Zwischen dem -‘“'t']ln_-'i'i».-|l|u1|l{1 der convexen Oberfliche und den Punkten.
an denen sie das Glas beriithirt. 1 der Mitte |iL"_']:. O ||'I”'!I'||l'|] i"llf_li'5| 80

nur annihernde Resultate erhalten werden.



Wirklich genaue Ablesungen lassen sich iiber Wasser und anderen
das Glas benetzenden Fliissigkeiten gar nicht ausfithren, wohl aber iber
Quecksilber, wenn man den Fehler des Meniscus hestimmt und beim
Ablesen iiber die I\..I|}|IJI.' des Quecksilbers visirt. Die Bestimmung des
Fehlers geschieht ein- fiir allemal fiir jede Messrohre, indem man sle Zum
Theil mit Quecksilber fiillt und dessen Stand iiber die Kuppe hin abliesst,
Man giesst alsdann einige Tropfen Quecksilberchloridlosung darauf, wo-
durch Z—~'1'|_i_ll_.|('-ll'|| die Convexitit aufeehoben wird, beobachtet wieder und
findet so die Differenz. Da heim Kalibriren die Réhre aufrecht, beim

Messen von Gasen verkehrt steht, so muss jedem beobachteten Gasvolu-

men der doppelte Betrag der beobachteten Differenz zugeziihlt werden.

Dag bei Gasmessungen anzuwendende Quecksilber muss rein, namenk-
lich von Blei und Zinn, welche ithm die Figenschaft ertheilen, an Glas
Z1 :|1|]|:'i.['ir‘i'r]_ n]r:'u__fiirh,v[ l]'l."‘l .‘xl"-||'l, .""'E{Il' I;Lif.':-,l'|]5l3.'| Zugegen , 50 entfernt
man sie am leichtesten dadurch, dass man Ii.l;-:‘Lllh't'%-\..-iH.IL".-' in einer flachen
Schale mit verdiinnter Salpetersiure itbergiesst und unter hiiufigem Um-
vithren einen Tag lang damit in Beriilvung lisst. Von Staub u. s w.
belreit man dasselbe, indem man es durch ein T'oeh filtrivt.

Als pneumatische Wanne dient sweekmiissig die von Bunsen con-

struirte. Sie ist in Fig. 4 dargestellt. A 1st emn Stick Birnbaumholz,

Fig. 4.

PRI VT A

310 bis 350 Millimeter lang, 80 bis 86 Millimeter breit; die in dasselbe
eingestemmte Hohlung st 240 bis 250 Millimeter lang, 50 Millimeter breit
und ebenso tief. Die Bodenfliche des hohlen Raumes ist rund, mit Aus-
nalme eines Stiickes an einem Ende, wo eine 32 Millimeter breite und
50 Millimeter lange Fliche vollkommen eben ist. Auf diese ist eine
3 Millimeter dicke Platte von vulkanisirtem Kautschuk fest aufgekittet.
An A sind zwei Endsticke BB, 19 Millimeter dick, 100 bis 110 Milli-

28 Erster Abschunitt, Die Operationen. [8.
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meter breit und 150 bis 1556 Millimeter hoch, innigst befestigt, welche un-

am als Enden einer weiteren

ten als Stitzen fiir A, und oben gleichs
Wanne dienen, deren Seitenwiinde von den starken in A4 und BB fest
=-1:|_1';‘:-]i':11|'1|'-ll (ilasscheiben CC _~_-~'-]Ji'n]--1 werden. Die Glasscheiben sind
210 — 320 Millimeter lang und 55 Millimeter hoch; sie sind schwach ge-
1eigt, so dass sie an der unteren Kante 67 bis 70 Millimeter, an der obe-
ren 85 Millimeter auseinanderstehen. Die Wanne steht auf dem hélzernen
Gestell DD und ist darauf durch die Holzst reifen ¢ ¢ befestizt. Kine ver-
ticale Siule F, die anf D geschraubt ist, briigl die geneigte, mit Filz
ansgekleidete Rinne G und dient zur Unterstiittzung der Messrohre wiih-
cend des Einleitens von Gasen ete.— kb ist ein runder geneigter Ausschnitt
in R der zum bequemen Anlegen der Rohre dient; ¢ 1st ein Einschnitt,
in welehem dag untere Ende der Messréhren so aufliegt, dass es nicht in
den tieferen Theil der Wanne fallen kann. Zum Gebranch wird die Wanne
big auf einen Zoll vom oberen Rande der Glasplatten (' mit Quecksilber
gefiillt, wozn ungefiithr 30 bis 35 Pfund erforderlich sind. Damit das
Quecksilber an den Holzwiinden adhiirirt, reibt man letztere zuerst feucht
and dann trocken mit Quecksilber und Sublimat-

Fig. b IMig. 6.
= auflosung ab. Um Gase iiberzufiillen, die in gros-
3 seren Arzneiflaschen aufgefangen sind, bedient man
:: sich einer iihnlichen, aber grisseren Wanne.
T (Frankland a. a 0. 8, 940, Bunsen a. a. 0.

S. 36.)

9oll endlich das Volumen eines iiber Queck-
silber aufrefangenen (rases richtig bestimmt werden,
o ist vor Allem erforderlich, dass das Rohr erst voll-

kommen und mit Aussehluss aller Luftblasen mit
! | 'r_"lil:_'l'.li.‘ii]l]l'l' ;_L'['flui”i- ihi._ ehe man das Gas in das-
| | selbe bringt. Zu dem Ende reinigt und trocknet

. man die mit Wasser ausgespiilte Rohre mit Fliess-
' papier vermittelst eines holzernen Stabes (Fig. 5),
l dessen oberes Ende mit 10 bis 20 etwas hervor-
i ragenden, zum Festhalten einer Papierumwicke-
'il lung dienenden Drahtstiftchen versehen 1st. Man
i achte darauf, dass keine Papierfiserchen zuriick-

bleiben. Das Fiillen mit Quecksilber geschieht
|‘ mit Hiilfe des Trichters Fig. 6, welcher mit Queck-
| silber gefiillt erhalten und dessen langer, mit en-

ger Ausflussiffnung versehener Stiel bis auf den
Boden der zu fiillenden Réhre gesenkt wird. Das
so von unten einfliessende Metall legt sich spie-
| gelblank an die (tlaswiinde an (Bunsen a. a. O.
g, 38). In Ermangelung eines Trichters, wie 1hn
die Abbildung zeigt, schmilzt man an eine unten
s verenote Glasrbhre oben einen klemmen Trichter an
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2, Einfluss der Temperatur. TIhe I'emperat Z1n messender mbgli
trase bestimmi man entweder, indem man sie auf gleichen Wirmegrad Betri.
mit der Sperrfliissigkeit bringt und die Temperatur dieser misst. oder in- gich ¢
[|1-IL! man 1'ii| |‘.]I1|l|]]|c“-|(_'hL'H -i'|:j|'l'li||Jr!|I‘il'!' “l'!JL']l |||-||;| Al |;||-_~1,-4-r1|||-1| E.:],—l- L"li{'t'Li
aufhiingt und dessen Stand beobachtet. |

Gestatten es die Gefiisse, dass man die Messrihre ganz in die Sperr- sigke
Hiissigkeit untertaucht, so wird hierdurch eine iibereinstimmende Tempe- der I
ratur am leichtesten und schnellsten hergestellt; im anderen Falle muss rleick
man nach jeder vorgenommenen Manipulation eine halbe, und nach mif Druel
starker |",|'\'.';'i1'||:1|||g' verbundenen HJJ--I':|['||-:11-]1 eine ganze Stunde warten. liissio
ehe man den Stand des Quecksilbers in der Messrohre und im Thermo- GGewic
meter beobachtet, Baror

Man hat ferner darauf zu achten. dass das auf gleiche Temperatur der H
gebrachte Guas beim Ablesen nicht wieder auswedehnt werde. Man ver- naues
meide daher alle in dieser Beziehung schiidlichen Einfliisse und numfasse
namentlich die Réhre (etwa beim Niederdriicken in der Sperrilissigkeit)
nicht mit der warmen Hand, sondern bediene sich hierzu néthigenfalls
einer hilzernen Klammer.

Da iiberhaupt in dem Loecale, in welchem Grasanalysen vorgenommen u‘lus:"li
werden sollen, wegen der T\';-Ih\'.':'ln!ilf__-_h-'i[. dag Gas und die umgebende 1‘""'1:"
Luft auf gleichen Wiirmegrad zu bringen, jeder rasche Temperaturwechsel Sk
nachtheilig ist, so wiihle man fiir Gasanalysen ein nach Norden gelegenes “_“"'“'
und moglichst geschiitztes Zimmer. _l"“'m

fit'JI,
8. 1b. darau
ganz

3. Einfluss des Druckes. Wenn ein Gas durch eine Fliissig
keit abgesperrt ist, und das Niveau dieser ist in der Rohre und ausser L)
derselben gleich, so befindet sich das Gas bloss unter dem herrschenden Eenon
Druck der Atmosphiire. Derselbe wird demnach dureh Ablesen des Ba- s
rometerstandes weradezu cefunden. Steht I|ir|=|_|-l-f_:'z-1| die H[pl~&']'|!E'Irx.ﬁi_;:'l-cl-t: etwa
in der Rihre hiher als ausserhalb, so ist das Gas unter Q-<-1-ir|!_g'l-a'|-|g|_ steht 2 iim S

Hllny sie tiefer, unter grésserem Druck, als dem der herr- Nach

o sechenden 3\‘1|I!|J!-:|-|:iil'c-. Der letztere Umstand liisst EaE
sich durch Heben der Réhre immer, der erster mib
Jjedoch durch Senken derselben nur dann beseitigen, ligis
wenn die die Sperrfliissigkeit enthaltende Wanne nun
die geeignete Tiefe hat. Operirt man iiber Wasser, sk
g0 li sich der genannte {'r.II'El!].LI'T{L'\\']I'l:‘IS?SJIn1.‘IJI\.l sonsi
meist ohne Schwierigkeit herstellen: ist aber das bar I
Gras durch Quecksilber abgesperrt, so ist dies na-
mentlich bei weiten Rioliven sehr hiufie nicht wolil Messe

|[|1“|;J_‘“|'l| k Ii 7).
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In diesem Falle befindet sich das (Gas unter dem Drucke der Atmo-
sphiire minus dem Drucke einer Quecksilbersiule von der Linge der Linie
al. Man findet denselben demnach, indem man die Liinge der Linie ab
méglichst genan misst und von dem gefundenen Barometerstand abzieht.
Betriigt z. B. dieser 7568™™ und ist die Linie ab = 100™™, so befindet
sich das Gas unter einem wirklichen Drucke von 758 100 — @Go8mm
Juecksilber.

Befindet sich iiber dem Quecksilber Wasser oder eine andere Fliis-

sigkeit, z. B. Kalilange, so verfihrt man in der Regel go, als ob dies nicht
der Fall wire, indem man entweder das Quecksilber innen und aussen
3:|(,'||.|.|.,_1,'-|1[. oder die Dhfferenz der |1“:l'['.;';.‘3jl|Il!|'Ill|t'|'|’:“|(§hl'“ misst, Doy
Druek der Wasser- ete. Siiule 1st meist so unbedeutend, dass er vernach-
lissiot werden kann. Eigentlich muss er gemessen, nach dem specifischen
(tewicht der Flissigkeit auf Quecksilberdruck reducirt und dieser von dem
Barometerstand abgezogen werden. Man kann aber diese Correction in
der Regel deshalb spaven, weil, wie schon oben erwihnt , eim ganz ge-

nanes _i:'H.-'-.'t] nnter ,~|||_<-]||-||_ '\"u-:i|5i§1|:].~s;|-r| \.ini'h lli('l!f [IIl“I_'_f'lllI!]I ]‘-1

I

4, Einfluss der Feuchtigkeit. Wird ein mit Wasserdampf
gesiittigtes Gias gemessen, so erfihrt man nicht unmittelbar sein wahres
Volumen, weil das Wassergas vermoge geiner Tensgion auf die "'l”‘l'”"
rende Flissigkeit einen Druck ausiibt. © Da man aber die Tension des
Wasserdampfes fir die verschiedenen Temperaturen kennt, so lisst sich
leicht die nothwendige Correction machen. Dies ist aber nur dann mog-
lich, wenn das Gas wirklieh gesiittigt ist. Man hat also bei Gasmessungen

itt I,'_:1 iH]I'II

darauf zu sehen, dass das Gas entweder mit Wasserdampf gesi
canz trocken 1st.
Das Trocknen durch Quecksilber abgesperrter Gase bewerkstelligt

geschinol-

man mittelst einer an einem Platindrahte hefestigten Kugel von
zenem Chlorealeium. Man stellt eine solche dar, indem man den unten
zu einem Hikchen gebogenen Platindraht in eine Pistolenkugelform von
etwa 6™ nnerem Durchmesser schiebt und dann die Hshlung mit eben
zum Schmelzen erhitztem (von Aetzkalk freiem) Chlorealeium vollgiesst. —
Nach dem Erkalten entfernt man den angegossenen Hals mit einem Mes-
ser, Soll nun ein (Gas ;;:-Iru:‘]{m-i werden, so schiebi man die f\_llgt'J
mit Hiilfe des Drahtes durch das Quecksilber hindureh in den Gasraum,
liisst sie darin etwa eine Stunde und entfernt sie dann wieder aus dem

nun villig trocknen Gase. Wihrend die Kugel im Gasraume ist, muss
sich das Ende des Drahtes unter dem Quecksilber der Wanune befinden,
sonst findet an dem vom I-._'lit'l'[mf-i“ll'r nicht benetzten Drahte hier unfehl-
bar Diffusion des abgesperrten Gases und der iusseren Luft statt,

Wo es angeht, ist es bequemer, die Gase im feuchten Zustande zu
mesgen, Bunsen bewerkstelligt die Sittigung mit Feuch igkeit daduareh,
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dass er ein Wassertripfchen von der Grosse einer Linse, weleches an dem
Ende eines (tlasstabes ]|_fi1|_-_—_1 . mit diesem in die leere Messrithre einfiithrt
und im Kopfe derselben abstreift, ohne die Riohre im Uebrigen zu be-
netzen. Diese Wassermenge ist mehr als hinreichend, um bei gew&hn-
licher Temperatur das nachher einzulassende Gas mit Wasserdampf zu
sitttigen. I
sH51e YO
CC. »f
Dass Gasvolumina nur dann verglichen werden kénnen, wenn sie
auf gleiche Temperatur, gleichen Druck und gleichen [Feuchtigkeits-
sustand reducirt worden sind, erhellt ans dem oben Gesagten. In der
Regel reducirt man sie auf 0, 0,76 Meter Barometerstand und vollige
Trockenheit. Wie dies geschieht und wie man aus dem Yolumen der GGase
ihr Gewicht findet, wird unten bei der Berechnung der Analysen gezeigt
werden.
5o by g8 i

bh. Das Messen von Flissigkeiten.

Seit dem Aufschwunge, welchen die Maassanalyse erfahren hat, ist

das Messen von Fliissigkeiten eine sehr hiiufig vorkommende Operation ge

worden. — Je nach dem zu erreichenden Zwecke bedient man sich dabei
verschiedener Messgefigse. Die Zaht der in Vorschlag gekommenen ist ddBra
allmiihlich so angewachsen, dass ich darauf verzichten muss, alle empfoh nBE VO
lenen Formen und Einrichtungen zu besprechen. Ich werde vielmehr im e
Folgenden nur die beschreiben, die sich mir bei eigenem Gebrauche als nun. d
die zweckmiissigsten und besten bewiihrt haben. man d
Ehe 1ch zur |}¢~,-.]).|-('-|-|41:11.5_{ der einzelnen i'[!n't‘_f_{‘!‘]m, bemerke h:!‘:, dags entfory
man bei jedem Messgefiisse genau zu unterscheiden hat, ob es anf Ein- Lt
guss oder auf Ausguss graduirt ist. Im ersten Falle fasst es so viele it e

Cubikcentimeter Fliissigkeit, als die auf demselben angebrachten Marken
besagen, im zweiten lisst es beim Entleeren so viel Cubikeentimeter I'liis-

sigkeit ausfliessen. Hat man mit einem Messgefiisse der ersten Art 100 CCO *)

einer bestimmten Fliissigkeit abgemessen, und will man sie vollstindig in I"""I":' :

ein anderes Gefiiss bringen, so muss das Messgefiiss nach dem Entleeren -!__’il::.l\.”

nachgespiilt werden, wihrend dies nicht geschehen darf, wenn man ein der ' Ra
Messgefiiss der zweiten Art angewandt hat. L
I

a. Messgefiisse, welehe so viel Fliissigkeit fassen, als die ‘--;:|-I|-r,

auf denselben angebrachten Marken besagen. (Auf Einguss gra- durch «

duirte Messgefiisse.)

an. Solehe, welche nur zum Abmessen je einer bestimmten Fliissig- S

keitsmenge dienen. P

namie

Gase di

Zu diesem Zwecke gebraucht man

'-El'lli_‘ Vi
Fre
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Die Messkolhen.

He zweckmiissioste Form derselben stelli g, 8 dar. Man findet

sie von verschiedenen Grissen im Handel, & 200, 250, 500, 1000, 2000
CC. ete. In der Regel sind sie nicht mit eingeschliffenen Glasstopfen
versehen, doch ist dies fiir manche Zwecke em
Fie. 8 plehlenswerth. — Die Messkolben miissen wleich-
missig dick im Glagse und gut cakithlt sein, so
dass man Fliissigkeiten darin erhitzen kann. Die
Marke befinde sich im unteren Drittel oder min-
destens 1n der unteren Halfte des Halses,

Ehe man sich der Messkolben bedienen kanm.
miissen sie auf ihre Richtigkeit 1:'|-|sa'|'|i'l werden.
Iis geschieht dies am einfachsten und sichersten
in der Weise, dass man den inmen und aussen
villig trockenen Kolben sammt 1000 Gramm beim
Literkelben, 500 Grm. beim halben Literkolben

ete. aul emer hinlinglich empfindlichen Wage mit

Schroten und Stanniol ins Gleichgewicht bringt,
den Kolben dann von der Wage wernimmt und
den auf einer horizontalen Tischplatte stehenden mit destillirtem Was-

ser von -+~ 16°C.*) so weit fiillt, g8 der untere Rand der dunklen

Zone genau mit der markirenden Linie zusammenfillt. Nachdem man
nun den Hals fiber der Marke vollkommen ausgetrocknet hat, bringt
man den Kolben wieder auf die Wagschale, von der man das Gewicht
entfernt hat. Zeigte die Wage vollkommenes Gleichgewicht, z B. beim
Literkolben, so woge das Wasser genau 1000 Gramm, sinkt die Schale
mit dem Kolben, so wiegt das Wasser mehr als 1000 Gramm, und zwa

4Y (), zu nehmen, bei

also 1 er genau 1000 Grm. wiegt, ist w eniger

Raum arbeiten muss, in welchem anch die Luft

einem warmeren wirde sich die Aussenwand des Kolbens in

el Abkithlung der Luftf unt den _|-.'.-:.|J|-|.||.<' mit Wissger

then und diberhaupt Messgefas:
i nicht 1000 Grm. Wasser von - 49C.,

kann ich micht rathem, indem da-

wschlagen. — g0 anzufertigen, wie es

liil:\'."'\ "i“

I, Moh I YOrs

sondern 1000 Grm. Wasser von

Liters vernachlassioct und

Mechanikern ang en Messpofigee

Nichtubereinstimmung der v 1 i
en nach Mohr fasst 1001,2 wahre Cul

hervorgerufen wird. 1 Li entimeter,

leh halte es fiir unzweckmassig, wenn bei den zum Messen der Flissivkeiten

stimmten Gefassen 1 CC. eine andere Bedeutung hat als bei den zum Messen des

Guse diemenden, bei welchen man, da hinfig Volumina auf Gewichte nmzurechnen

wwehen kann.

ikecentimeter micl

sind, vom
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am so viel als die Gewichte besagen, welche man auf die andere Schale das d
bis zum Gleichgewichte legen muss, — steigt dagegen die Schale mit b
dem Kolben, so wil"_’_'i das Wasser weniger als 1000 Grm., und zwar um
den Betraz der Gewichte, welche zur Herstellung des Gleichgewichtes zu bb.
dem Kolben gelegt werden miissen.

Betriigt das Gewicht des Wassers D99 Grm. beim Laterkolben *),
499.5 Grm. beim Halbliterkolben etc., so sind die Messkolben richtig.
Differenzen im Gewicht bis zu 0,100 Grm. beim Literkolben, bis 0,070
Grm. beim Halbliterkolben und bis zu 0,050 Grm. beim Viertelliter-
kolben kommen dabei nicht in Betracht, demn um so viel differiren die 100

Wiicungen, wenn man einen und denselben Kolben mit Wasser von der-
gelben Temperatur mehrmals nach einander big zur Marke fiillt und jedes-
mal wiot.

Fasst der gepriilte Kolben nicht so viel Wasser, als er soll, so kann
ar miolichenfalls doch mit den iibrigen Messgefiissen iibereinstimmen und
sonach zu den meisten Zweeken vollkommen brauchbar sein. Ob solche
Usbereinstimmung stattfindet, ersieht man darans, dass die markirten
Cubikcentimeter zu den gefundenen Wassergewichten in gleichem Ver-
hiiltniss stehen. Fasste z B. der Literkolben 998 Grm. Wasser von 16G°C.,
liigst eine B0 CC. 1

und ipette 49,9 Grm, Wasser von 16" C. auslaufen, =o

stimmen beide unter einander iiberein, denn

1000 = 50 = 9498 < 49.9.

Um einen Messkolben anzufertigen oder einen unrichtigen richtig zu

markiren, verfihrt man auf ganz gleiche Weise. Man farirt den trocke-
nen Kolben, wiigt, wenn es ein Literkolben ist, 999 Grm., wenn es ein
Halb- oder Viertel-Literkolben ist, die Hilfte oder das Viertheil diese: ansf
Gewichtes destillivtes Wasser von 16Y (. durch Substitution (& 9) ein, besa

atellt ihn auf eine feste, vollkommen wagerechte Unterlage, visirt richtig
und bezeichnet den unteren Rand der dunklen Zone mit zwel kleinen
Punkten. was mit Hilfe einer in dicken Asphaltfirniss oder dergl. getauch-
ten Spitze leicht g lingt. Man piesst alsdann das Wasser aus, leat den
Kolben bequem vor sich und ritzt mittelst eines Diamantes einen feinen
deutlichen Strich von einem Punkte zum anderen.

Zuweilen oraduirt man anch Messkolben auf Aunsguss. Doch lassen
sich solche nur bei weniger genauen Messungen verwenden , mdem die

Quantitit, Grisse und Art der Wassertropfen, welche im Bauche des Kol- einer

bens 5|:'i]:_l_>'|‘: |r§1'“n-=.|, nicht 1|i|r‘|'|an-1n|i|']1 variren, 1|lII]L somit bet wieder- 15t d
holten Abmessungen mit einem und demselben Kolben schon merkliche ben
Abweichungen vorkommen konnen. Das Graduiren anf Ausguss oder 100,
das Priifen so graduirter Kolben geschieht, indem man in dieselben Was- der |
ger giesst, dasselbe wieder entleert. die Kolben austropfen lisst und dann IFiille

oder

der

I Ganz eenan 998 951 Gro




1110

Z1

i=EN
L];IL
10]-
ler-
iche
der
¥ as-

nn
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{ |J.-'_ ;",;||','_ |||-:' ‘I:Jll:,ﬂ:-‘l'l'l,ll‘;i|!||'T4'|' !'I|f.‘-'_t1'|'|'f‘|ll'l'1;']-i' (rew .if'ili :!1'&'1”“1'11'5-' 1\.‘&-.‘1:’-5"

ser von 16" C. einwiegt.

bb.  Solehe, welehe zum Abmessen Deliebiger Fliissiokeilsmengen dienen.
8 19.
2. Der graduirte Cylinder.

Densel gtellt Fig. 9 dar. Er sei1 2 bis 3 Centimeter weit, fasse

100 his 300 CC. und sei in einzelne Cubikeentimeter eingetheilt. Oben

nit man ihn mittelst einer ab-

Fiee, 9 IMuEs or :ii|_L_"t'.-l']|”.|-lll'.'| :-CL"iII. i

st verschliessen kann. Das Ab-

geschliffenen l:ri.'l.-'|=f;'II:'
nessen mittelst solcher f'.\'|itll|>'l' ist nicht so genau als das

mit Messkolben, da bei diesen an engerer Stelle abgelesen

wird. Die Prifang der Messeylinder auf ihre Richtigkeit

kann auf dieselbe Weise ausgefithrt werden, welche ich be
|!I.'|: ;I'lll'.\':ii(llll‘.z:'[1 |i4':-‘c'}1|'i|-||-:'|| |!;.'].'-.'. Hiilill-lt'i.' 'll]l't':ul I':]“"l'r'i"_'_"l:]l

von Wasser von 16°C. Man kann es iibrigens auch sehr

gut mittelst richtiger, auf Ausfluse graduirter Pipetten oder
Biiretten vornehmen, indem man mit diesen bestimmte
Fliissigkeitsmengen in den Cylinder einfliessen liigst und
sich iiberzengt, ob diegse durch die Graduirung des Cylinders

richtig angegeben werden.

. Messg 3¢, welche beim Entleeren so viel Fliissiglkeit

augfliessen |
besagen. (Auf

nls die anf denselben angebrachten Marken

a Ufconlement, ocraduirte Messeefiisse,)

LA, Sl !rrr'. welche nur zum ,'1.-"_rJJ’|'."‘.'.‘1'I n j¢ CIRer D stanmmien !'Iil siqleils-

menrge diener

3. Die graduirte Pipette.

Sie dient dazu, um ein bestimmtes Volumen einer Fliissigkeit aus

ranszunehmen und es in emn anderes zu irril:;‘.-u. I8

einem Gefiisse he
st daher nothwendie, dass die I'orm der Pipetten ein Einfithren dersel-
ben in Flaschen pestatte. Man hat solche il:!]'l.'l:"-’l von 1,0, 10, 20, bU,
100, 150, 200 CC, Inhalt. Die Form derselben bis zu 20 CC. sei die

der Fig. 10 (a. f. 8.), die der grésseren Pipetten stellt Fig. 11 dar. Das

Filllen der Pipetten geschieht, indem man an dem oberen Ende direct

oder mittelst eines Kauntschukschlauches saugt, bis die Flissigkeit iiber

der Marke stehit. Man verschliesst alsdann die obere etwas verencte und
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.'J|J.:_"I'.\'l'|.'i-lnl'|ll' Oeffnung mit dem Zeig

Spitze zweckmiissiz ein wemyg feucht ist, wisel

Wandung der Pipette Tropfen hineen sollten, diese ab,
1 & 1

man die !';|u-'.l<' in genau verticaler Richtunge hilt, durch Liiften des Fin- |

Fig. 10. Fig. 11. 12
| I
n | \
| | 00 |
| resunker {

I|"]1 untén ansser
| ||-'|' I'i|l-"1.i-' |:.|EI'_':'I|L|-.'I

5001 | 1 1 1O (i

ravdin -ab uid lhsst
H = endlich den Inhalt der S

f 1] Pipette 1n  das be-

i Iﬁ“\ : stimmte Gef !

: i . laufen.  Hierbei be- Kinrig

l"l obachtet man, dass -

-l"il'
nicht G

aus-

i L die Fliissi
10 1

I 3 :
. I.'_ ! ganz vollstindig aus- g
! | L L linft . sondern dass Cltied
L \I

| |

il der unterste Theil der ielber
.I ,"l'.)-iil'--"-:-."ai||'c' i.'l i'.l.-_lu'-'

der tandt

-.--'i:,-i'.l'-li an aer

| Glaswandune ecefiillt Kolbe

|||r| U

Nach ¢ ih-I!I':'

2 a0 AT :
i 2ot hildet s=sich 1n

dem Maasse, als die V1esel

I L Flissigkeit von den
| 1\.‘u-;llllil'-ll'_>\l'| |i-.-]' |':,—

3 | pette noch znsammen- TR

|' | |.‘Ii!]il L ""I.{ -l-!'l|||!|'1|

'\'.f'il'"lll'-'

spiater 3151 11
| ] Le] mel Cl

= .;‘E—'a_ 4
\, '!

e1rene Nchwere. woit

-'|||'.' .'||||-I' ill'i re=

ringer Bew

filllt. Legt man. nachdem dies geschehen, die Spitze der Pipette an eine Al

benetzte Gefiisswand an., so

nochmals etwas Fli

Illi-i-“| A <'Il¢i-|-ll'-' iil i | il-ll'r':lil1'-':| abermals etwas | 1&

it entleert. Man « . ht lass ||1‘|'I'|I|ii"L| ]_:-:

*-I‘_'iiu iten ent-
stehen konnen, denon wenn man einmal die Pipette bloss fi
|

nslanfen

at, wihrend man =ie ein zweites Mal beim Auslaufen an die nasse GGe-
swand anlegt und beim dritten Male sie ausbliist, so kénnen die aus-

flossenen Fliissigkeitsmengen nicht ganz gleich sein. Ich ziehe es i1

11 = ) : - i \ . : : g
allen biillen vor, die zweite Methode anzuwenden, das helgst. ich leoe die :
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Das Meszen von Flissigkeiten,

Pipette . wahrend sie sich entleert, zuletzt an die nasse Grefdsswand an.

Lpereinstimmenasien ."L.‘.'ll"?"“|||l_'_;l'||.

Die Pipetten werden auf ihre Richtighkeit II_---1|-|'I|i'|, imdem man sie bis

it Marke mit destillirtem Wasser von 16% G

gprochener Weise 1n ein tarirtes Gefiiss aunslaunfen lisst und wigt. Wie

| 1 1 1
|:.:.-*~f'|!.-|_' aann m be-

111
‘m. ete., so sind die |';5‘l'i1-":| richtigo
Art, wie genan em Abmessen mit der

t. so findet man bein I‘\\'-:II'_'f'II des

llten und entleerten

0,010 Grm., ber 50 CC. I']tl:-.‘iuu bis

Noch cesteivert wird die Genauigkeit des Abmessens mittelst der Pi-

petten, wenn man dieselben in einen Halter einspannt und denselben die

d. h. wenn man gie so I'_'I'.'ll{ll]I"i,

I ||,'|_I ung o iu.‘. Welc!

| |~i|'|'_i oang, 501 dern nmwm ||i.-- AL eIner ::-l'.\:il'llllll'|! 11 -'1:'1' unteran
volir ;||-_-(l|'.-|.:-||,:-|| |'|t;:|'_-,| und zwar |-|i‘|'|_:.‘-'- c'iinl' '-,'.I'-'-:illn{:l:ll\,l.lj r'il'l;‘-

i'll.i_' {von L'[l-;' I|.i 1]-‘-|5 ::[':'.- ten ,-||_-_-!|--|L'|. !jl._-l'.!i'_L'-:ll'l‘ die “L'\-!" Se111 “'II'\ll..‘

utleert werden, Die Differenzen der Abmessungen mit emer und der-
gern sich dann bis auf 0,005 Grm.

Ilben 50 CC. Pipette verrn

Die Pipetten wert

braucht, wenn verschiedene Be-

namentlich

tandtheile einer Substanz in verschiedenen Portionen derselben bestimmt
250 CC.

Man lost alsdann z B. 10 Gramm derselben im

rerdiinnt bis zur Marke. schiittelt und nimmt nun it der

] 3 |-:1':' f \'I"".“-I'E'

edene Portionen heraus. Jede ist

'-!'.-'.! 1 der CANZED 4 J.'||1|,:||| algo ;.'II \.'ll]'“\.."’_'n.i.llt'l'. Falle 2 Gramm. -

heser Zweck wird natilich nur erreicht, wenn die J'Iih'”\" und der
lesgkalben 1n \_|.|i5||||.-!;||_!_-|'x'|' L,‘.-h:-l'v;—uy’;;';||:_||ljg H;]]l_[. wits man auch aul

die Weise feststellen: kann, dass man z. B. die 50 CC. Pipette 5 Mal in

st und beobachtet, ob der

en 250 CC. fassenden Kolben auslaufen Il
mtere Rand der dunklen Fliissigheitszone genau mit der Marke zusam-

¢ Marke an-

1. s0 kann man eine n

menfillt, Wire dies nicht der F

bringen und diese ist dann, gleicheiilt ob sie an und fiir sich ganz
Fichtig ist oder nicht, die fiur die fr: Pipette giiltige.
D .y G . g e . - : Toal
Mipetten, welche i1hrer ganzen Liinge nach emngetne 11t B111CL, und bei

tenen dann der graduirte Theil cylindy

spin muss, kinnen auch zum

M behebiger Flissigkeitsmencen dienen, Ij'.'LIl.N.;I nur bei weniger

Arbeiten, indem die Fehlergrenzen bei den Zwischenabtheilungen,

Wobel mm weiteren Rohre abgelesen werden muss, erheblich sind.  Fiir

dlenere Flissiokeitsmeneen  lisst sich diese Ungenauigkeit vermeiden,

wenn man die l';||.“.lL-r| 8118 -'_-:l-ir_-!mx'[-i:r-w__ ohen und unten verengten Rah-

i "'.":.'l'_'l'lg; Durchmesser anfert “! { ?l]n_-,'n;-.lniEH'“t'Jl von F'r. Mohr).
Zeigt es sich, dass beim Ablanfen einer Fligsigkeit aus der Pipette
bier und da Tropfen in der Réhre hiing

germgen Fettschicht auf der inneren Glaswandung her. Man beseitigt

en bleiben, go rithrt dieg von einer

e ¢ ]
Ll Lhe, 11

idem man die Pipette mit einer mit Schwelelsiure versetzten
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Aufldsune von saurem chromsauren Kali fallt und sie pach gentigender 1
: ucs
Einwirkung ausspiilt.

bb Solche, welehe zum Almessen CRER GEEILER. et wa

= K "'|'|i|J'|
f.. Die Biiretten. o
schie

Von den mannigfachen Formen und Finrichtungen der Biivette er-

Z1eIn

.'1.‘II('1|"1'|| 'IIiI' |l=‘-|i."'|l'l" ”I:" 'l!!'

1. Die |1'Jl!l."i_,--. hhahn-Biurette.

Diesen aunsgezeichnete: ,‘\[c'.c-'.-l}- arat verdanken wir Fr. Mohr, —
Devselbe ist in Fig. 13 dargestellt. Er besteht, wie man sieht, aus emer

e, 13 evlindrischen Rohre, welche unten, o
25 Mm. vom Ende, verjingt zu-

linft . doch soy dass ganz am Ende

| by wieder eine kleine Erwelterung des
£ gngeren Theiles stattiindet, Z!illl!:.'l.

das iiberzustiilpende Kautschukréhr-

sitzt. Ich gebrauche nur

VoI 'p""."i (rrdssen, "".':t'.'I'.'

eingethellt o 1/, CGC.

che zu 50 CC., eingetheilt

und so

|
1
i in 1, GC. Erstere dienen hanpt-

i . . SR
.-::l'l: ich zu '\\'3:-'.-:-i]:-t"|:!||'|||'.'|I'I|. lete-

tere. mehr za technigchen Unter-
suchungen. « Den 30 CC. DBiretten clurg

& s & . : i
'I'li '.'I"-‘-"'iil'l]l.'l' eineé resamit- bl

og von etwa H0 Ce

timetern oe- re
ben, der ‘.'i!;l'_:'i-|. 1te :|t|| ist etwa Lrer

lang. Die Weite des

TerTETR

Rohres betrdgt somit 1m Lachten (ode

etwa 10 Millimeter; oben lasse ich len

- s i
es, um dag lLang m 2 erleich-

tern, auf 20 Mm. trichterférmig er- el

T AT A S

weltern. Dlie untere Oeffnung bhe-
5 Mm, Fir
recht feine Arbei- U

= ten kann man die cliin

].:ill.'_-l-.fl--..__||_';]|_|.l;i|d '.'i|1|
ten Theils auf 50 Nai
bis 52 Centimeter bra

ansdehnen, so dass

die Zehntelstriche

fast 2 Mm. wvon
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211 Das Messen vou Il

kelten 11

ich gewdhnlich eine Linge

einander liegen. Den b0 CU. Biiretten
des oraduirten Theiles von 4U (Centimeter geben.
Ueber den unteren engen Theil stilpt man, nachdem man denselben

r bestrichen hat, ein Kaotschuk-

etwas erwirmt und mit em wenig I's

rohrchen von etwa U Mm. Linge und 3 Mm. Durchmesser im Liachten,

schicht dann in das andere Knde desselben eine 40 Mm. lange, in eine

ZOZeNe, obwas dick \‘.';:I:-li_-__-l- (+lasribre, die man

ziemlich feine ""‘!l't nuasg

ern und eber mit einer

am nicht auspezogenen Theile efwas erweil
schicht iiberziehen kann and iiberbindet wohl auch, um emes

diinnen T:
. . 3 . 1
her »u gein, das Rautschukréhrchen oben und

vollkommenen Schlusses si

nnten mit Leinenzwirn.
7 wis anteren Theil der Biirette und dem oberen des Aus-

wifrihrchens sel ein VAVS

henraumn von etw
.ll!'.

a 15 Mm. Man schiebt nun

des Kantschukréhrehens

den Quetschhahn ein, s0 dags er den freien

in der Mitte zusammenpress und vollig schhiesst.

cihnlich von Messingdraht angefer-

Der tJ”L'i.‘f.'ll]l:Il:ll st eine,

tiete Drahtklammer, welcher Moot die I'orm der [, 14 -I'L'I'1-I'I! hat.

Fig. 14.

Ein guter Quetschhahn muss so fest klemmen, dags kein Troplchen

durch das zusammengepressie Kautschukrohrehen hindurchgeht, und da-
bei zart und sicher in der Handhabung sein, so dass man durch stirke-

sen oder Ausi t'='-|||'|-]ll genau regu-

ren oder geringeren Druck das Austh
liren kann.

Spiter hat Mohr*) auch sehr praktische Quetschhithne von Glas
(oder Horn) und Kautschuk dargestellt, die ich im hohen Grade empfeh-
len kann.

Fig. 15 und 16 a. £ S. erliutern die einfache Einrichtung, welche
Jedermann leicht selbst herstellen kann.

Ich gel

~Man biegt zwei Stiicke

e die Beschreibung mit Mohr’s eigenen Worten:

von flachen Thermometerréhren, S0 bis

SO Mum. |.|:|.-_-'_ AL .;-i]-_pm .“l'!'ll' ;,i[|1||].|'1-|, ‘l.\thi' ]-_T'E i!l \El'l' .\“Tll' \'il:

ditmnes Stiickcehen Kork, 1Y, Iis 2 Mm. diek, dazwischen und streifi
einen ringformigen Abschnitt einer etwas weiten Kautschukrohre dariiber.

Nachdem man nun Cautsehukrohrchen der Biirette dazwischen ge-
AL =

bracht hat, driickt man die Sl'-!!-""-"“ Busamnen und streiut emen zweiten

") Dessen Lehrbueh der Titrirmethode, Nachtrage o
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Ring von Kautschuk daviitber. Dureh den Druck dieser beiden Ringe
i-‘~1 '|F1-“' "l-l?'ii"-l'ill |Ill'||]' an Il-i'l |1'IJI"f.'U.t' \'|||||-Lll.‘1|j|::'|1 |f|l|!1||l_'i|||:.l"[. ["‘.':ll'iﬂ
man auf die von einander stehenden Enden der (ilasréhrehen, so dffnet
Fig, 16
S
WA
Iig
1
sich der vordere Theil, indem die elastischen Binder ausei andergehen,
und die Flissigkeit fliesst aus. Liisst man im Drucke nach, so schliessen
die Binder wieder die Ausflussrohre.
Zum Befestigen der (Quetschhabhnbiivetten bediene ich mich des oben,
in Fig. 13, dargestellten Halters. Er gestattet ein festes Einspannen, ein
lexchtes Auf- und Abschieben der Réhre und ein Herausnehmen derselben \J)I
ohne Wegnahme der Quetschhahnvorrichtune. Man hat darauf zu gehen, ‘”
dass die zur Aufnahme der Riohre bestimmten Hohlkehlen der Korkfiitte
rung ber wagerechter Lage des unteren Brettes penau senkrecht sind. so
dass die t'-ha_l_l'ti‘E]_u‘t!llull' Biirette cine genan lothrechte Stellung Dien
die Réhren tragenden Arm lasse ich jetzt um die Mittelaxe drehbar machen.
damit man leicht bald die eine bald die andere Rihre benutzen kann. Soll s
er fest stehen, so zieht man eine in dem Mittelstiicke seitlich angebrachte ab,
Schraube an. Auf der Zeichnung fehlt diese Schraube. — Fin ihnlicher olgi
Halter mit messingener Klemme ist in Fig. 17 dargestellt. Papi
Soll die Quetschhahn- Biirette frisch gefiillt werden. so taucht man Able
die untere Spitze in die Fliissickeit, &ffnet den Quetschhahn und sauef cher
am oberen Ende, so dass ein wenig Fliissigkeit eindringt, jedenfalls so sl
viel, dass sie bis in das Birettenrohr reicht. Man schliesst i den sann
(Quetschhahn und giesst die Biirette so weit voll, dass die Fliissigkeit \I--|.-[
etwas fiber der oberen Marke steht. Nachdem man sich nun von der o
verticalen Stellung der Biirette iiberzeugt hat, lisst man Flissigkeit ab o
bis zur oberen Marke. Die Biivette ist jetzt vorgerichtet zum Gebrauche. St
Hat man so viel Flissigkeit aus derselben auslaufen lassen, bis der ge- He1LE
wiinschte Zweck erveicht ist, so lisst man die Biirette einige Minuten
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stehen, s die Flissiokeit von den Wandungen der Rohre

relanfen und das Nivean constaut den a1st., und lsdann ab.

Die genanute Maassregel ist ganz und gar nothwendig, wenn die Abmes-

Fie, 17 suncen genau auslallen "'-II!Ei'l-I |||’||||
mmmt man aul dieses /.I:-!.II:'H:I'H—

lanfen der Flissigkeit nicht Riick-

o
icht. so fiillt ein Versuch, bei dem
nan !;:||_'_'-.;II_=| wusetal E].Jl'i tfl"ll also
die Fliissigkeit an und fiir sich Zeit
hat, abzulaufen), ein wenig anders
aus als emmer, ber welchem man den

Haupttheil der titrirten Flissig

rasch und nur die letzten Tropfen

langsam zusetzt. -
Yon grosser Wichtizkeit 1st die

."ln. I't '!1'3'. .\'ll'il‘:'l'“."'. :\II.‘I Il;l;‘ \.IC"—

bei zunfichst zu beobachten, dass

das Auge mit dem Rande der Fliis-
.L-i;_['u'-;i ill --;llr'l' -I':]JL'EII' ||<u§ 1|!!|| 8=
dann, dass man darin consequent
] 1 der Fli

1st, was man den Rand «

keit nennt.
Hilt man eine mit Wasser zum

Theil gefiillte Bivette zwischen das
Auge und eine hell beleuchtete
Wand, =o erscheint die Oberfliiche

s
wie es Fig. 18 (a. f 8.) darstellt,

§

hiilt man dicht hinter die Réhre ein

gut beleuchtetes Blatt weisses Pae

R T

mderen Falle liest man an der unteren Grenzlinie der schwarzen Zone

I I"l |1]|-|', g0 erscheint sie, wie es Fig. 19

(2. £ 5.) zeigt. Im emnen wie im

| re1l  Aa 5 o i . .
ab, well diese sich am schiirfsten erkennen lisst. — Fr. Mohr empfieh
fq wnd e : s oy
! N \u-=;|u||1lt.'lf__:‘ zum Ablesen. Man klebt auf steifes. recht weisses

l‘”i'“'r einen breiten Streifen recht schwarzes !"-]-]LJ'. hiilt dasselbe beim
Ablesen dicht hinter die Biirette und zwar so, dass die Grenglinie zwi-
.-L:ll“.“ weiss und schwarz 2 bis 8 Mm. unter dem unteren Rande der dunk-
len Zone sich befindet, so wie es l"-lf_!'_ 20 i";l‘ f. 8.) darstellt, und liest als-
dann '¢I||II unteren Rande der schwarzen Zone ab. — Man muss dabel nur
daraut achten . (
denn schicht

:~'|-jll' 2 1 i it : ‘

as Papier ein Mal zu halten wie das andere Mal,
!

man dasselbe i

. - r, so riekt der untere Band der schwar-
zen Zone hinaunf

["ll ].|=.J' |||i'i|:-|' !’l'F':-\t'-,'l }ll'llil'lll' ]It:-l'il 'i-l'."l'." I'l.]‘l til'.\ '\h—
|'. N8 I:"l‘.'.:- 1y s . . 1 . . X

.‘ H.l i . 11 l onde I'n Alt'ill cine |.|-|l-]|- '||1I:I|_!' vor, \\'l'.l']i-' mir |]=-|| [ |||\:-1_-_g~
Eeitsspiegel so ]

erscheinen liset. wie ihn J?iIL'. 18 'p’.l'i].‘_l.

Will man allen [l["i"]lf'l'lzt'ﬂt'J: beim Ablesen begegnen, so bedient
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dmann’schen Schwimmers *). Fig. 21 zeight eine mit

= SN =
it e P E g

ginem solechen versehene Biirette. Man liest alsdann stets den Grad an

der Biirette ab, welcher mit dem in der Mitte des
Schwimmers .'!I!:_fl.'ill'.'ll'h]['ll Kreis zusammenfillt, — Der
Qoliwimmer muss der Weite der DBiirette so angepasst
sein, dass er, in die wefiillte Réhre eingegetzt, beim Ab-

y Schwankun-

laufen der Flissigkeit mit derselben ol

gen herabsinkt und, wenn er i der et der oe-
schlogsenen Biirette niedergedriickt worden ist, lapgsam
wieder emporsteigt. Die Schwere des Schwimmer
muss, nithigenfalls durch etwas eingesechmolzenes Queck-
silber, so reculirt sein, dass er, in die gefiillte Rihre
eingesetzt, die Fliissigkeit mit seinem oberen Rande
ringsum  gleichférmig abschneidet. Ein weiteres we-

gentliches Erforderniss des Schwimmers ist, dass die

Axe dessclben mit der des Biirettenrohres mo

Nt. so dass die Theilstriche der Bii-

genaun zusamment:
rette mit der Kreiglinie des Schwimmers stets paral-
lel sind.

Die Prifung der Biiretten vollfilhrt man am ein-
fachsten so, d

10 CC. Wasser von 169, ahfliessen ligst . dieses wiip

man in ein gensu gewogenes Kalbchen

— wieder 10 CC. abfliessen lisst, neuerdings wi

1. 8 w. Bei einer richtigen DBiirette miissen 10
Wasser von 160 C. 9,990 Gramm wieg

kungen bis zu 0,010 Gramm sind zu fibersehen, denn

Schwans

prakt, Chemie, Bd. 71, 5. 194

L& B
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solehe Differenzen erhilt man bei wiederholtem Abmessen der oberen

10 C(C. einer und derselben Biirette, auch wenn man sich die grosste

.!:: iII_' A bl

esen giebt. Wendet man Birvetten mit Schwimmer an, so

itherein und die Ihifferenzen

betrazen bei 10 CC. nickt mehr (rrm.

chhahnbiirette ist !|'||--.'.|'{Ii|il_=\' die beste und En-rl;u-m_-:r.- VoIl

1e I\I||-'1.

dten ancewandt zu

1 1 ye i 1) . | - “ Tl ey -
-|_€']!_ nud werdient daney 1 sammthehen 1luss

ik ohne Nachtheil 1st. Von

verden, bei denen Beriihrung mit Kaotse

2t bei der Maassan:
Josy

+ gebrinchlichen Lisungen kann nur die

des itbermangansauren Ka Berithrune mit Kautschulk nicht ertrasen.

mbiiretten hat Scheib-

wiven der Juet schhi

Eine gute Anleitung zum Ual

ler gercbhen ™).

[I. Die Gay-Lussac’sche Biirette.

Dieselbe ist in Fig. 22 dargestellt, und zwar in der Form, welche
mir als die beste ergcheint. Ich lasse gewdhnlich auch von diesen Bii-
retten zwei Sorten anfertigen, eine zu 50 CC,, einge-
theilt in halbe Cubikeentimeter, und eine zu 30 CC,
eingetheilt in 1/;; CC. Die erstere hat eine Linge von
etwa 33 Centimeter, der eingetheilte Theil ist ungefihr
| 95 Centimeter lang: die weite Rohre hat einen Durch-
messer 1m Lichten von 15 Mm.,, die enge von 4 Mm.;
letztere ist vorn allmihlich verengt bis zu 2 Mm, im
Lichten. Die in 1/, CC. eingetheilte 30 CC. Biirette
hat eine Linge des graduirten Theiles von etwa
; 98 Centimeter und somit einen Durchmesser im Lich-
ten von etwa 11 DM,

Beim Gebrauch halte ich die Biiretten mit der lin-
ken H
die Brust. Es gelingt so sehr leicht, das Austropfeln

1 und stiitze ihr hinteres Ende ein wenig an

n, namentlich wenn man

5 canz nach Belieben zu regt
il =

1 ein echwaches Drechen der Biivette um thre |..‘i.|'._-_:.~%-

oG

die Austlussspitze bald

axe zon Hilfe nimmt, so d
! % |:1L'|.II' _~h:-|'_.(:g|_'|-:'|g1' _i;;||._:[ |”|_-|-]' \'\,'!_1_'_'\".'I'|'i'|if .‘-1<'|Il. [E'.‘il ?.‘I-C-'::
i die Fliss

im engen Rohre zurickiliessen, weil man dann

keit gewihnlich withrend eines Versuches

i niemals
maeist einioe Mithe hat, dieselbe wieder zum Austri-

| pfeln zu bringen, in Folge der Lauftblase, die sich zwi-

sehen der Flissiekeit und dem in der Qeffnung der

cenden Tropfen bildet.

Ausflussspitze hi
Um den Biiretten einen festen Stand zu geben, bediene ich mich
piner massiven Holzscheibe von 10 bis 12 Cm. Durchmesser und 5 bis

) Journ. fiir prakt. Chemie, Bd. 76, 5. 177.
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chende Héhlungen eineebohrt und emmrestemmt sind. s

timeter Héhe, in welcher dem unteren Theile der Biiretten entspre- hi

juemer, als wenn man die Biiretten in einen Holzfuss en

Um der Miihe iiberhoben zu sein, die Flissigkeit aus der Biirette

wieder zum \.H"""“'I’l".ll Zu lll‘iln_’.'!'l'l, wenn sich vorn ein Tropfen gebildet
hat und Luft eing

,.{'-="|'."-'~-*-:.'I i-i. kann man., wie dies auch Mohr vor-
L1

: Y Etin = 1 . - = - .
gesehlagen bat, oben in die weite Rohre einen Kork einsetzen . der ein

kurzes !""'llz""”"\l'.'-' E.'!'llll;__'l:ll'~ (rlasrohr trigct. \‘;|'l|!!lr man dariiber ein [i

- K i : 2 laia i i 1 . o 1 & 1 X 1
Stiick Kautschukschlaueh und blist stirker oder gelinder in denselben,

30 kann man aus

miissig geneigten Biirette das Ausfliessen oder Auns-

EJ'-"J‘“'II] ebenfalls ganz nach Belieben reguliren. Dass man statt mit

dem Munde auch mit Hiilfe eines Kautschukballons bhlasen kann, versteht

Fiee, 23, o sich leicht. Dem letzteren giebt man eine kleine runde

Ueffnung elehe er nach dem ;"r.':lr.l.':ll'|-‘.l|-i!':|l']{|,-:|

I'II"::II::'_'II. I:"'iffl j-".'ll.‘-:lI!!II!-."I',IEI'I'L':']-::"]'L --'_'-:Ili-_v.'it IiaTl

& diese O ﬁIlJl”l:—_E mit |Il..‘i|| Finger I,J[--_l'\' -J'-}IE.'IH'_' on ).

| | Das Ablesen des Flissigkeitsstandes wird hei
= den in Rede stehenden Biiretten gensu so vorgenom-

men, wie bei den Quetschhahn-Biiretten. Ich

{ . 1 1 - 1 1 r ']
| solehe Jedoch gern an eme senkrechte W and Iiest an, v

BEl 088 N r'i|'ll' ||J| |J[.!|,'I.lz-1!||.:-|'|' Wi i.-r-.- ].'

eine Fensterscheibe, um der Biirett

i lothrechte f“"."!il]]ll'_g' AR .E_T'.'ll-.'ll_ Wenn man mit con- Ivee

i centrivteren und somit undurchsichtigen Lisungen sich
= von iibermangansaurem Kali arbe erleidet das
= Ablesen eine Veriinderung, indem alsdann den Ana

oberen ll::ll',ll ||--:' 1'\35'L.\-ii.'l!{l';| :I|“- ‘.!.|"-'||.rl-r_' 'll'i'*l
betrachten hat. Man liest in dem Falle bel aunfiallen- ren

| dem Licht

e und weissem Hintergrunde am besten ab. star

e Prifung der (ray -Liussace'schen Biiretten

2 nimmt man wie die der Quetzchhahn-Biiretten vor.

|

i b, 28, z. B
= | Geligen AL oy A reh
| III. Die Geissler’sche Biirette. .
I ] snel
! Sie ist in Fig. 23 'i.:ﬂ':'_"l'.-'h'i:-’. Man sieht, hers

die enge Rohre, welche beil der Gay-Liussac

Biirette .'lil:i‘-l'!'_'|:|||:: f-ll'.'- 'L'|l;.'|l'.‘| Rohres ‘!i"_'_!"', |:i.!':' E.‘I Lem,

it izst. Der ausserhalb des wei-

demselben angebrac
: teren E:l'-ll'.'l‘h: Z-~il'|1 |:='|".‘|||c'}'|'l|!llL]!-".| <.:I'- engeren ||'|':'!:I'- :'_r.;a]”
I chens ist stark im Glase, withrend der in dem Rohre e
} i liegende bei gleicher innerer Weite ganz diinn in der
Wandung ist.

|-f--!. chim. ..|_-!-Ii-.|:---.- I. 68: Abbildung daselbst 98.
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ler Substanz Lh

Auswalil ¢

Diese Biirette zeichnet sich g0 durch ihre i:?l'l|i]|'|||:' und sichere Hand-
habung wie durch geringe Zerbrechlichkeit aus. Teh arbeite sehr gern
lamit.

In Betrefi’ des Ablesens und der Priifm

wilt das oben (Gesagte,

[I. Das Ueberfiithren zu untersuchender !{.’1|-Pp;-
in Zustidnde, in welchen sie sich zur Analvse

gl enen.

8. 24,
1. Die Auswahl der Substanz,

Ehe man zur quantitativen Analyse eines Korpers schreitet, kann
man nicht sorgfiltie genug iberlegen, ob auch der erwiinschte Erfolg
wirklich erreicht ist, wenn man die Menge eines jeden einzeluen Bestand-

theiles des vorliegenden Korpers kennt. Nur zu hiiufie wird dieser

erste Punkt vernachlissigt und somit auch durch die s

lyse statt emer rviechtizen eine falsche Vorstellung erweckt. FEs bezicht
sich dies wie auf wissenschaftliche, so auf technische | ntersuchungen,
Man verwende daher bei Mineralien, deren Constitution dureh die
."LI.:.'JI'CH- |'-:'r:1lr_f'i‘.-f1'i'|'| werden soll, die orisste :‘*'nl'_:l.-l't' daranf, Ii.'1n.!_n:||'1 and
"iII'_{I'.~|H":'||_Lr'l',' Substanzen zu entfernen, schaffe zuerst #duosserlich Anhin
rendes dureh Abreiben oder Abwaschen weg, zerschlage alsdann die in
starkes Papier gewickelte Substanz auf emem Stahlambos und suche mit
der Pincette die reinsten Stiickchen ans, kiinstliech darstellbare kry-
stallisirte Korper reinige man durch Umkrystallisiven, Niederschlice durch
‘\.'-l_il*T:illll;'__".'.-. .\'llr'd‘.i.':-“l'i'lf‘ll e Be W, . '= E:»-i .',."!'|:|'|i.~'|'|:|'|1 l-I:I|-;'.='-'L]c'i|t]|';|I:|-|'|_

7. B. der Ermittelung des Hyperoxydgehaltes eines Braunsteins, des Fisen-

g haltes 11 einem Eizensteine, ziehe man in i'jT\k‘f-'::Llll_',_', ob die zu unter-
sichenden Proben auch soweit méclich dem mittleren Durchsehnitt dey
heransgeforderten oder zn fordernden Erze -".|tﬁ||t‘|'c|'|-'11‘. denn was wiirde
es dem Kiufer einer Braunsteingrube niitzen, den Gehalt eines ausgewiihl-
ten, wvielleicht besonders reinen Stiickes zu kennen ete.

Man ersieht leicht, dass sich in Betreff der Wahl der Substanz all-
gemein giiltige Regeln nicht geben lassen; man muss vielmehr in jedem
einzelnen Falle einerseits die Substanz genau priiffen, namentlich auch
unter dem liilu-m}.upn oder mit der Lupe befrachten, andererseits den
Zweck der Untersuchung klar ing Auge fassen und dann die geeigneten

Maassregeln ercreifen,
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oo e m— . =
A6 i"_]':~1'|'_l' .-\.!J!--u'!l"iﬂ. “i-- {?i-|1]‘;||i--'|.n]-_ ." an 3. '_J_-,i
Unte
3. 2B auf
2 Die ||:r'|."E| anigche Zerthe 1] ung.
hitz
[Um einen ]‘:I"JI'I"'T zur Analyse vorznbereiten, nm ihn der Einwirkung b
von Lisungs- oder Aufschliessungsmitteln zugiinglich zu machen, ist in i|-.I_'t'|
der Regel die erste und wesentlichste Bedingung, denselben in emnen Zu- enidl
stand feiner. Zertheilung fiberzufithren. Indem man hierdurch dem Lii-
sungsmittel viele Berithrungspunkte bietet und den hindernden Einfluss fal
der Cohiisionskraft nach Miglichkeit beseitigt, erfiilllt man alle Bedin- = Il.
gunwen, welche erfordert werden, wenn eine Lésung vollstindig und -
5 ; 3 g unb;
schnell zu Stande kommen soll.
Je nach der Natur der Korper sind die Mittel werschieden, deren
man sich bedient, um den genannten Zweek zu erreichen. In vielen EES
Fillen geniigt es, die Substanzen zu zerstossen ader zu zerreiben, 1n an- {"" 3
deren hingegen ist es erforderlich, das durch Reiben erhaltene Pulver e
durch Beuteln oder Schlimmen auf den hichsten Grad der Feinheit zu i
bringen. sar
Das Stossen und Reiben geschieht in Mérsern oder Reibschalen. H
Als erste R ist dabei festzuhalten, dass das Material des Mirsers et
oder der Reibschale weit hiirter sein muss, als die zu pulvernde Substanz, "_"_'“
damit letztere nicht, oder zum mindesten so wenig als miglich, mt Be- lein
standtheilen jener verunreinigt werde. So kann man gich zum Zerreiben cent
von Salzen, iiberhaupt von weniger harten Korpern, der Reibschalen von )
Porzellan bedienen, zum Puolvern hirterer Substanzen aber (zum Fier- “\;"L
reiben der meisten Mineralien) sind Reibschalen von Achat, Chaleedon Pha
oder Feuerstein unentbehrlich. Man zerschligt alsdann in der Regel die
grisseren Sticke zuerst, mehrfach in Schreibpapier eingewickelt, auf Rei
einer Stahl- oder auch Eisenplatte mittelst eines Hammers, und reibt als- Mas
dann das grébere Pulver in kleinen Portionen in dem Achatmérser, bis i
ea in ein unfithlbares Pulver verwandelt ist. der;
Bei Mineralien, von denen man Ly
nur wenig hat, iiberhaupt wenn Ver- kug
lust vermieden werden soll, bedient bad
man sich zum Zerstossen eines Stahl- kan
morsers, Fig, 24, a b und e¢d sind mns
die zwel leicht ausemander zu neh- gen
menden Theile des Mérsers. Die zu
zerstossende, wo mdglich schon in Fei
|.'.]i_-.:|us- .“'1|1='11EG;I]II'FI 5'5L'!"‘l"h_|i!.UI'_‘.‘|e' :_\'H-i-— ten
stanz bringt man in die eylindrische die
Hohlung des letzteren e¢f. Als Pistill sats
dient ein in die Hohlung !h‘t.‘iril'llili'l.' ben
:":l:'||l|t"\'|-||.]ll{"1'. Bei der {'llt'1';'|['-|-|1| ges

stellt man den Mérser auf eine feste gtel
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und fiihrt mit einem Hammer wiederholt senkrechte Schlige

auf das Pistill, bis der Zweeck erreichi ist.

Sehr schwer zerstosshare Mineralien kinnen, wenn sie in der Gliih-

hitze keinen wesentlichen Bestandtheil verlieren und an Wasser nichts

abgeben, dadurch zum Zerkleinern vorhereitet werden, dass man sie zum

heftigen Glithen erhitzt, dann plotzlich in kaltem Wasser abkiihlt und
endlich nochmals gliiht,

Bei dem Ankauf von Achatmérsern sehe man darauf, dass sie keine

fiihlbaren Spriinge oder Vertiefungen haben. (reringe, unfithlbare H|u|'|"u|3_fr=

machen die Reibsehalen zwar weniger dauverhaft, im Uebrigen aber nicht
unbrauchbar.

In Siiuren unlésliche Mineralien, welehe auf trockenem Wege anf-
geschlossen werden sollen, miissen, wenn man auf vollstiindige Zersetzung
rechnen will, hesonders fein zertheilt werden. Is ist dies durch Abrei-
.|”.“ S \\l.:l.‘f:-'f'l'. Saliliimmen ader Beuteln zn I."'|-|-|.-'4']||']'I. Die beiden

ergten "'|"'1'il|i|‘ll1'n gind nur bel Substanzen =zunliss die von Wasser

FaTr 1 t . i - = o As y & iy b oy {T,
gar nicht angeeriffen werden. Man muss n Betreff dieses Punktes offen-

l;-""' 3'-"|'“|'|l1il-l1.‘-i|','l' Fl:]l. _'l‘l:\. man e6s ]1i:|.||'|' wWar: [ll'iIH Substanzen, \\'I'll']lﬁ'

n gewihnlich als unléslich in Wasser betrachiet, werden, wenn sie
fein zertheilt sind, stark davon angegriffen; so lost z. B. Wasser, auf
fein gepulvertes Glas wirkend, selbst in der Kiilte rasch 2 bis 3 Pro-
Iben auf (Pelouze, Compt. rend. T. XLIII, p. 117 — 123);°
fein zerriebener Feldspath, Granit, Trachyt, Porphyr an
Wasser etwas Alkali und Kieselsiiure ab (H. Ludwig, Archiv der
Pharm. 91. 147).

Das Abreiben mit Wasser geschieht, indem man zu dem in der

cent ‘-ll gt

Reibschale befindlichen Pulver etwas Wasser setzt und die breiartige
Masse so lance reibt, big kein Laut mehr horbar ist. Schneller erreicht
man dieses Ziel. wenn man die letztere “;n-i':!i.'ullr nicht im Mérser, son-
dern auf einer Achat- oder Feuerstein-Platte vornimmt und mit einem
Liufer reibt. Man r:ln'l]i alsd:
kugelformige glatte Porzellanschale, verdunstet das Wasser im Wasser-

wmn mit der H]lr'ii?.|'|.'i.-=r.-|u’ in emne halb-

bade und mischt den Riickstand aufs Sorgfiltigste mit dem Pistill. (Man
kann aueh die breiartice Masse im Achatmérzer eintrocknen lassen, doch
muss dies bei ganz relinder Wiirme geschehen, weil derselbe sonst sprin-

gen kann,)

er auis

Zum DBehufe des Schliimmens spilt man die mit Wass

Feinste abeeriebene breiige Masse in ein Becherglas, rithrt mit destillir-

tem Wasser an, lisst etwa eine Minute ruhig stehen und giesst alsdann
die triibe Fliissigkeit von dem die griberen Theile enthaltenden Boden-
satze In ein zweites Becherglas ab. Der letztere wird wiedernm gerie-
ben, von Neuem geschlimmt u. s. w., bis endlich die ganze Masse in auf-

goschlimmtes Pulver iibergefithrt ist. Die triibe Flissigkeit ldsst man

od 1 .
Btehen, lys ||;|. i

-;,;.,-1”];1-1.-. Pulver =sich zu Boden :'__'_'I“-H‘i?:f hat, was meist
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ielen Stunden der Fall ist, giesst das Wasser ab und trocknet

FIASE,
ht auf foleende Weise: Man legt itber ein etwa
-i;| Hfl}{jii['l]ﬂ][ '.li':.uu', .'l-.'|.‘L{i'\\.'.'i"\l'ilr"“'('. '\'Lr:.EI}{UHlIIJl‘?I .

trockene Leinwand, und driickt sie etwas in die Oeffnung, so dass emn

10 Cin.

klemner Beutel entsteht. |l] diesen ll!'-lll_-_gi man r"|I|I't| Theil des fein ge-

riehenen Pulvers und hindet dann ein Stitck weichen Kalbleders straff

iiber die Qeffmung, so dass dies eine fest gespannte Decke iiber dem
|;|'IJ1|-. h'llli I.Jll'l"i] |'*.-|'Tu'l'r~l't.;45-" |";|IIE-|'I']| |:I‘|Ll llr'l H.‘I‘Ill gegen -i'l'- "!
Leder bewirkt man nun eine Erschiitternng, die nach und nach s kann
ver zum Durchstiuben durch die Oeffuungen der Leinwand bringt, ind
auf dem Beutel ;;;U'illr_:!.ihi ibt. wird von Neuem 1im Achatmorser eIner
richben und :||i|- I'l‘.llf'] nenen ]*..1'|'|[.|; des ]J”!‘H'I.": ’-:'-f‘i"ht- go dass entw.
lotzt die ganze Menge desselben wohlgemischt und in Form feinen Stan- noch
bes in dem Glase befindet. ersicl
Wendet man das Schlimmen oder Beuteln bei aus verschiedenen Ge- "Ii"l"_l
mengtheilen bestehenden Substanzen an, so en sht ein sehr bedeutender "."!ji'
Fehler, wenn man das beim ersten Schlimmen oder Beuteln erhaltene h'“"]-]

se verwendet . weil dies die leichter zerreiblichen

er ]1|||\'1‘|'::--||l»::l'n-!l 1 weil

Palver allein zur

GGemengtheile 1m eich mit den schwie

ilt. ale die =.||'.-.|||-:'||:_-__-!i\:-n- Substanz. Man hat Wich

OTOESEreln \\‘-"]':"-:- 4
daher auch bei beiden Operationen sorgfiilltig darauf zu achten, dass kein Lysen
Qubstanzverlust stattfindet. weil dieser sich ungleichmiissig auf die ver- schie
schiedenen Partien vertheilen kann. )
Wenn es gich darum handelt, den mittleren Gehalt eines nicht villig II_"]. ;
gleichformigen Korpers, also z. B. eines FEisenerzes ete, zu ermitteln, so lich i
verwandelt man zuerst eine grissere, den mittleren Durchschnitt darstel- ""'I"l"
. (18] [

lende Portion in gréobliches Pulver, mengt dies g

dchfirmig, verwandelt
alsdann einen Theil des groblichen DPalvers 1n feineres, mengt wieder
gleichformig und fihrt endlich den zur Analyse erforderlichen Antheil in

aanz feines Pulver iber. Zum Zer:

gen und gréblichen Pulvern g

serer |",1';»:J|r[:l|c-|| ete. empfhiehlt sich am melsten ein Stahlambos. - Der,

welcher in meinem Laboratorium gebraucht wird, besteht aus einer 28

Centimeter hohen, 26 Cenfimeter im Durchmesser haltenden Holzsiule, n

welch

gine Stahlplatte von =20 Centimeter Durchmesser und 3 Centimeter
Dicke zur Hiilfte eingelassen ist. Um dieselbe wird ein Messingring von

5 Gentimeter Hohe gesetzt. Der gut verstihlte Hammer hat an der

Schlagfliche 5 Centimeter Durchmesser. Fin solcher Ambos empfiehlt
gich namentlich dadurch, dass die Stahlflichen sehr leicht blank gescheuert
werden konnen. — Zum Verwandeln des groberen Pulvers in feineres be-
dient man sich zweckmiissig einer glatt auscedrehten, morserartigen Reib-

schale wvon Stahl von etwa 130 Mm. oberem Durchmesser und 74 Mm,

Tiefe der Hohlung, — das letzte Femmreiben wird in der Achatreibschale

YOI'renomimen




yon
der
i
ert
be-
11 b=
Im.

I::]l'

Das Trocknen

b. 26
3. Das Trocknen.

Bei jedem Kérper, den man quantitativ analysiren will, muss man

einen bhestimmten Ausg

|€5'-r'|ut-1‘ 11

anggpunkt fiir die Analyse haben, man muss den
emem hestimmt charakterisivten Zustande zur Anal

yse wver-

wenden, in einem Zustande, in welchem man ihn immer wieder erhalten

kann, — Die wesentlichen Bestandtheile der zu analysirenden Korper
sind nun in der Regel von einem unwesentlichen begleitet, nimlich von

tmer grosseren oder geringeren Menge Wasser, welches die Substanzen

entweder in ihren Lamellen einschliessen. das: ihnen von der Bereitung
noch anhiingt, oder welches sie aug der Luft angezogen haben. Fs ist
ersichtlich . dass wir von dder wirklichen Menge einer Substanz keinen
richtigen Begriff bekommen konnen, wenn wir nicht zuerst diese veriin-
derliche _1‘|]|,!g|ll_-,1- Wasser hinweggeschafft haben. Die meisten festen
K&eper miisgen demnach getrocknet werden, ehe man sie zur
.‘s!|:||_'\'\-- verwendet.

Diese Operation ist fir die Richtigkeit der Resultate von grisster
\‘\'iviu-‘i;.!]\"'if? man kann sagen, dass ein sehr crosser Theil der bei Ana-
e '\'.-|'|-_|.:J|1|,|-r|-[=-|: Diferonzen. daher rithrt, dass die i\:i]l'll:'.']' 1 vor-
schiedenem Fankanda der Trockenheit angewendet werden,

Viele H-n'p-‘-l' enthalten, wie bekannt, Wasser, welches ithnen entwe-
der als zu 1hye

r Constitution gehdrig oder als Krystallwasser eigenthiim-

Im Gegensatze zu diegem wollen wir das veriimderliche, anhiin-
gende oder meehanisch eingeschlossene Wasser, anf dessen Entfernung

510 lag T
1Ich dasg ]lf_!c.|

cnen in dem Sinne, der nuns hier vor Augen schwebt, allein
bezicht,

Feuchtigkeit nennen.

Als Zweck beim Troeknen ist also festzuhalten, dass man alle
I""'i*'llii'_- keit entfernen muss, ohne oleichzeitig gebundenes Wassor oder
irgend einen anderen Bestandtheil des Kirpers hinwegzunehmen. Wenn
wir demnach einen H"""'I""T' trocknen wollen, miissen wir seine Figen-
wehaften i trockenen Zustande mit Sicherheit kennen, wir miissen wissen.
ob er beim Glithen, ob er bei 100, ob er in getrockneter Luft, oder gar
schon in Berihrung mit der Atmosphiive Wasser oder sonstige Bestand-

theile verliert. Aus diesen Daten liisst sich alsdann fiir jede Substanz
d1e zweckmii

gste Art des Trocknens abnehmen. — Ilie getrockneten
Substanzen bringt man sogleich in fest zu verschliessende Gefiisse; in
der Regel ip auf einer Seite zugeschmolzene grossere oder kleinere Glas-
rishren von Ir|-||.-|.:i|_-_'_:|ir-|||':' “'.'1'.'.-35['.-'i!'|.'1',. g0 dass sie mit ,"—L]““"” Korken fest
verschlossen werden kinnen. Die Korke iiberzieht man zweckmiissie mit
Stanniol.

o Hrir|1r~1'. welche
1schen Luft W

gchon in Berihrung mit der atmosphii-
asser verlieren, z. B. Glaubersalz, krystallisirtes

Eniuns, quantiiative Analvea
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50 Erster Abschnitt. Die Operationen. S:27
kohlensaures Natron ete. — Sie sind daran leicht zu erkennen, dass sie bost:
an der Luft liegend erst matt und tritbe werden und endlich ganz oder
theilweise zu -einem weissen Pulver zerfallen. ein
Bei diesen Korpern ist es schwieriger als bei vielen anderen, den 3
Zweck des Trocknens ganz za erreichen. Um es zu bewerkstelligen, presst
man die zerriebenen Salze zwischen dicken Lagen feinen weissen F'liess
I;;a_l.ir»l's; anter ziemlich starkem Druck, und wiederholt dies so oft n it er
neutem Papier, bis die letzten Blitter durchaus keine Feuchtigkeit mehr
aufnehmen. Es ist in der Regel zweckmiissiz, zwischen den emzelnen
Pressungen nochmals zu zerreiben.
b. Korper, welche in Beriihrung mit der atmosphiirischen
Luft, falls sie nicht ganz trocken ist, kein Wasser verlieren,
welche aber in kiinstlich getrockneter Luft verwittern, z B.
schwefelsaure Magnesia, Seignettesalz ete.
Man zerreibt dieselben, presst das Pulver, falls es sehr feucht ist,
zwischen Papier (wie in a.) und lisst es nach dem Pressen noch eine Zet
lang in diinner Schicht anf Fliesspapier an einem vor Staub und directem
Sonnenlicht geschiitzten Ort liegen.
§ 27
¢. Korper, welche in getrockneter Luff keine Veriinde- Zur
rung erleiden, aber bei 100" Wasser verlieren, z. B. weinstein= W
saurer Kalk ete. ..,”.'
Man gzerreibt sie fein, bringt sie in diinner Schicht auf ein Ulrelas mit
oder in ein flaches Schiilchen und stellt sie in einen durch Schwefelsiure die
trocken zu erhaltenden Luftraum. Man bewerkstelligt dies gewdhulich I ess
in einem der folgenden Apparate, die den Namen Exsiceatoren fithren der
und ausser zu dem genannten Zwecke namentlich auch noch daza dienen, 15 1
heigse Tiegel, Schillchen ete. in trockener Luft erkalten zu lassen. semnd
Fio, 25. In ]L'r 95 1st @ eine ebene, nich
am besten matt geschliffene Glas- Dired
platte, & eine unten matt geschlif- stell
fene Glocke, welche am Rande
mit Talg bestrichen wird, ¢ ein day -
flaches (las mit coneentrirter den
Schwefelsiiure, ¢ eine Scheibe a, B

von Eisenblech, welche auf drei

[Miiggen ruht und mit runden Oefl-

nungen von verschiedener Weite

versehien ist, auf welche die die

Substanz enthaltenden Uhrg

erkaltende Tiegel oder dergl. ge-

r:[i'!:l Wi }'llt'll.
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206 1st 1 ein am Rande abgeschliffenes und daselbst mit Tale
zum drtten oder vierten Thell mat concentrirter Schwefel-

ware geliilltes l'n':'i!-. |'_:|:|: =47, c'i[ll' chi ||f;|”r-‘ aboeschhf

ein gebogener Bleideaht, auf welchem das Uhrglas

Fig, 27 stellt einen leicht transportablen Exsiccator dar, namentlich
HITT Aufnahme erkaltender Tiegel und zum Mitnehmen derselben bis zur
“-";Lf" bestimmt, Fr ist eine (lasdose wvon starkem Glase. Der Deckel
SRR luftdicht aufgeschliffen sein. Die Fliche, wo er anschliesst, wird
"'f” Talg bestrichen. Der Durchmesser meiner Dosen ist aussen 105 Mm.,
die Wandungen sind 6 Mm. dick. Die Oeffnung hat 80 Mm. Durch-
messer, die Biichse ist bis an den Falz 65 Mm. hoch, gleiche Hohe hat
der Deckel. Die HMohe des etwas konisch geschliffenen Falzes betriot

1 ein mit einem 1nnen anschlies-

15 Mm. In die Oeffnung passt ger

senden Falze versehener _';Ie-,u,qi;.__u_r1-i1|_:-_ dessen oben aufliegender Rand
T - . . - . . i 5
nicht iiber die Glaswand hervorragen darf, An ihm befestigt 15t das
Yrotanl- _ ye y . . . .

| feleck von Eisen — besser Platindraht, in welches die Tiegel ete. ge-

© 114
SLEAL werden,

Fig.
tar; er gestattet der Luft, welche sich ausdehnt, sobald heisse Tiegel in

a. . 8. stellt den von A. Schritter construirten Exsiceaton

den Exsiccator gebracht werden, Austritt. zuniichst durch das Réhrchen
@, sodann durch die beiden an b unten zur Seite angebrachten Oeffnun-
gen. Die durch die m ¢ enthaltene Schwefelsiure ;|l||'ﬁ1=-.lf_fF']|l[+-L. Luft-
]'ll”""“ entweichen endlich aus der mit Chlorealeium gefiillten Kugel d.
Erkaltet der Apparat, so dringt anl demselben Wege wieder Luft, und
Zwar

vollkommen getrocknete, ein. Gehen keine Luftblasen mehr durch
Schwefelsiure hindurch, so ist die Ausgleichung hergestellt. Das
Réhrehen e. welches die untere Oeffnung des aufgesteckten Apparates

4%




) Erster Abschnitt. — Die Operationen. [§. 280 & 98]

nicht luftdicht schliessen darf, weshalb der es haltende Kork mit Rinne:

zu verschen ist, dient um etwa einmal durch @ heraboerissene Sehwefel- fiind
siiure autzufangen, f dient Triger der Glocke. — Die- nicir
ser Ixsiceator hat den i ‘\.I'Jl?.‘-}_'_'. dass die in ihm erkalte- lassn
ten Substanzen in trocke- i ner Luft von herrschendem Druck Lei
erkaltet sind, und dem- . nach, ans dem Apparate genom- h g
men, kein Bestreben ha- i@ll ben, Luft und mit dieser Feuch- ' -
tigkeit aufzunehmen, was el nicht in gleichem Grade von sol- ,
chen Substanzen gesagt ﬁ\ werden kann, die in einem durch
anfiingliche Erwirmung ,|||! der Luft etwas verdiinnten Luft- s
ratme erkaltet sind. !! 14 |
Den zu trocknenden I Kirper setzt man der Einwirkung 1och

der ftrockenen Lauft so lange aus, bhis er an Gewicht reich
nicht mehr abnimmf, — Kirper, auf welche der Sauerstoff Mitt]
der Luft veriindernd ein- wirkt, werden auf dihnliche Weise B

anter der Glocke eine i

Luftpumpe getrocknet. elner

— Koérper, welche in

trockener Luft zwar keln er |

Wasser, aber Ammoniak

Vi E'li‘l']'i"h. \'\'l'-‘.'l!"ll liber

cebranntem Kalk, wel- die

chem man etwas gepul- zeiirt

verten Salmiak beige- chen

mischt hat, alzo in einer

— ,. wasserfreien, ammonialk- und
|'. I *

haltizen Luft, getrock- » Tiefo
[ b

d. Korper, welche bei 100° C., ihre Feuchtickeit voll-

stindig verlieren, ohne sonst eine Verinderung zun erleiden.

z. B. Weinstein, Zucker u. 5. w. Sie werden im Wasserbade getrocknet v ]
und zwar entweder ohne Mitwirkung eines trockenen Luftstromes oder.
bei schwieriger zu trocknenden Substanzen oder wenn das Trocknen be- ZWIS|

ichzaj-

i, 290, schleunigt werden soll, mit

tiger Anwendung eines solchen.
Fig. 29 stellt

in Gebrauch gezozene Wy

am hinfiosten

Fis ist entweder ans Waissl

ZWECK
miissicer aber aus “HI}-[:'l:i;'!'l']: refer- 3
tigt und, damit es aneh als Oclbad
benutzt werden kann. mit Messing Yoo

gelithet. Die Zeichnung macht jede
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1 +§i2 ] i | .
ausfiihrliche Auseinanderse

':!“5 weiten von der iusseren Hiille de umgeben, ohne damit zu commu-

tzung iiberfliissig.  Der innere Raum ¢ ist aut

mewen.  Die Licher g und & haben zum Zwecke. Luftwechsel zu veran-
laaany sy . . < 4 :
assen, und erreichen denselben hinlinglich gut. Der fussere Raum wird

5 ] 1 3
1 dem Gebrauche etwa zur I

Ifte mit Regenwasser gefiillt, die Oeffnung

;.'ILE.‘I:[_[' £l |J'i|:.‘,_"".1_'\ n I||lJ'ElI ‘.'.- A B !(II]']{ \\'J'.‘-L'lli-a.-h':'\'l"| ;_][ \‘.'c‘l-

hen eine Glasrohr l.':.fl'_?l'ilil.-'--| 1st. Soll das Wasserbad iiber Kohlenfeuer

orhite SRR . . ;

izt werden, so _'_-|||'. man ihm wvon d nach J emne ‘l'-llt']i'lll’l" VO
wWa =<0 Um um zen iiber der Gas-, Spiritus- oder Uellampe von
twa 13 OUm., im ersteren Falle ist das innere Schriinkchen 17 Cm. tief .

Ld Cm, breit. 10 Um. hoch, im letzteren 10 Cm, tief, 9 Cm, breit, 6 Cm.
hoeh, — ['“,‘

die Temperatur im Inneren, welche 100°C, nie ganz er-
reicht, wirklich auf 100 ]

brii
Mittheilung) b m#

1y

Zl gen, schliesst I. Rochleder (brieflich

¥

mem zweischenkel
rer H"ill':ll:l'! -|! '.':'I\'I !i_..-J| W
in den 1
n den :
5 &1 I"‘ JI. .| I‘I
elnen [k-l:?'-{

1 Rohre, dessen idusserer linge-
80T O rIllH‘c n ‘r.'l|f ler taucht. In @ kommt

E||I|_|' Trichterréhre, luftdicht eingesetzt in

“n' nnteres Ende bleibt 1 Zoll vom DBoder
sgeren analyti
; illirten Wassers den ganzen Tag iitber Wasser im

|ZI £10

shen Laboratorien wird gewéhnlich zum Behuf

i‘lk'!'_'ll'!l erl
13

::I!a_‘_'|it':||_\]'

iten. lch gebe den Kesseln die Gestalt viereckiger, etwas
Kasten, = B. 120 Cm. lang. 60 Cimn. breit, 24 Cm. hoch, lasse 1n

a1

vordere Wand zwei Reihen solcher Trockenschriimkehen, wie sie Fio,

o

iiber einander einléthen und winne dadurch so viele Schrinlk-

tHen, dass fast jeder Praktikant ein besonderes lenutzen kann. Den
meisten Sehriinkehen oebe 1ch eine Breite und Tiefe von 11 big 12 Cm.
tnd '..'i!:t'

liefe,

. i
‘U0 emmgesetzt werden

Hiéhe von 8 Cm., einigen aber gebe ich grossere Breite und

und zwar eine solche von 16 Cm., damit auch etwas grissere Scha-

kinnen.

Die zu trocknenden Substanzen kommen in der Regel auf* Ulrglii-
in die dann zu verschliessenden Schriinkchen. Wiihrend des Trock-
It man die L.lll'_'_'.li'i.‘-l r in einander, ::-n-illi “';'l-u'l' |s.:.'|_'_!|.'_-|-?| deckt
mit dem anderen. Ehe man sie auf die Wage stellt, miissen

geworden sein. Bei hygroskopischen Substanzen beugt man dem

Umstande, dass die Substanzen beim Erkalten wieder Wasser anzielien,

tlad 1
iHuureh vor,

man sehr gut schliessende Ul wiithlt, dieselben
:'-W-"‘.'i||i| --Il:I',' F‘\-.IE'-:iiI:ul' .‘-'I'I;il.,tl:. \\'4'[(:11-_' h‘i»;_: fest goegen t"l]H.'f]I-'El'l' Iﬂ't'.\':\'!

Fig. 30. (Fig. 30), und sie sammt der
darin getrockneten Substanz un-

— : ! ;
: Glocke idiber Schwefel-

= ter ener
e Py siure (Fig. 25) erkalten lisst. —

Diese letateren Angaben haben

.'{l!:_-l'lli:_'il'll' ‘r:'!llclll'__' und \\'-:-|'|[._-“

daher bei der Beschreibung des
F'rog Enens mit anderen -"'i|'!'i||'-"'l'll nicht wieder :III'__'_'{'IIlllH'l.
I

l""' Z01m “'—.‘-""Ila'ir|:||:li"5'|'!'l‘$-‘-' n der Uhrglise l|i1'|u'lil|l-3| E(|;H||I|J‘-','t'r|.




hi Frster Abschnitt. Die Operationen. [&

welche man, wenn die Gewichtsabnahme beim Trocknen bestimmt werden

soll, von Anfang an als zu den Uhrglisern gehirig betrachtet und mitwiiet,
bestehen aus zwei etwa 10 Cm. langen und 1 Cm. breiten Streifen von
diinnem Messingblech, welche auf einander gelegt und an den Enden auf

eine Strecke von 5 bis 6 Mm. mit Sc

gloth gut zusammengeldthet sind.

Die folgenden Apparate dienen dazu, in einem Luftstrome zu trocknen.
Bei Fig. 31 A wird der Luftstrom bloss dureh die Erwirmung der

Luft bewirkt, daher die Anwendune dieses Apparates sehr bequem

5

Fig 81 A ab ist ein Kasten

o von
s I ) i{:l:‘ﬂll'l"' i"].f'l' \\l--';-dﬂl;l'c'h_ E;|
welchem der Canal ¢ ¢ ’-'i"_'-i"-'"

lithet ist; mit diesem steht

¢ W der aufs mde Canal ef in

.- — i Verbindung, welcher won der
B | mit dem Kasten ad communi-
.II ¢ PPN “|/:f cirenden Hiille g & auf drei

Seifen umgeben ist. Diese
Hiille 18t oben nicht mit einer

versehen. DBei i ist

Oeffnung
I es, in den Canal fiih-
mit einem Kork ver-
L& i sich

eber verschhiessen,

“(':II“-\ _-\.n!J:Ir'L'_-! ].\:-' 1'|,

it einem in einem Falze laufenden. out l..'[,u--\-|.||. n Sch
| 1t

das Wasser

zam Koel

Beim Gebrauche wird dureh die H--Ji‘]llm:_f m die fossere Hiille 1

I‘\.'_

zu dient,

sser halb angefillt (o Oelnune n, welche d

abzulassen, 18t mit einem Kork verschlossen) und dieses

1.3
hitzt,

Me zu trocknenden Substanzen werden auf Uhrglisern in die

Hiohlungen des in Fig. 51 B. abgebildeten Schiebers oesetzb, dieser bel

L& in den Uanal eingebracht und der Canal alsdann durch das oben o=

nannte vorzaschiebende Blech verschlossen.
stein

In dem durch 1thn umgebenden Dampf erhitzten Sechor ent-

steht alshald ein Stromen der erwiirmten Luft nach oben, welches zw

Folge hat,

durch die Oeffnung i kalte Luft nachdringt, iber die zu

trocknenden Substanzen hinstromt und die verdunstende IFeuchtigkeit

mit hinwegfiihrt.
Den mnachtheiligen Umstand, dass die Substanzen dureh die nach-
stromende kalte Luft immer etwas unter 100" erhalten werden, beseitigt

man leicht,

ran-

wenn man die Luft durch eine unter dem Canal seiner

zen Liéinge nach angelithete, hin- und zuriickfithrende R6

sintreten . bevor sie

asst. e Luft ist alsdann :-;[;Jmu anf 100" erhit
mit den Substanzen in Berithrung kommt. Es ist diese Rohre auf der
Zeichnung wegeelassen worden, um der Deutlichkeit letzterer keinen

Eintrag zu thun. — Sehr zweckmilssig kann man auch

die Oeffnung m
mit verschieden grossen, runden, in die Oberseite des Kastens geschnitte-

nen und mit Deckeln verschliessbaren Ausschnitten vertauschen. auf die
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28. | Das Trocknen. a9

o AL : : ; :
man kleine Schalen zum Abdampfen aufsetzt. — Dem Apparat gibt man

j@ nach Bediirfniss eine Linge von 20 bis 30 Om., eine Tiefe von 15, eine

gel 6 Cim. breit und 3 Cm. hoch, —

Hohe von etwa 10 Cm. Der Ca
L"‘"“fr man stalt des .1:|'.:'L:|| -11,-;| IH|--‘||'_-.'|! H"]L“I'!I.L-'xl':lll l'i'“’i]']iig'll. .L:'l'|1“':ll_'|u_'ll
Luftstromes einen stiirkeren wiinschen, =o bliist man mittelst eines Gaso-
meters, eines Kautschukballons oder einer sonstigen Vorrichtung durch
die Oeffnune ¢ Luft ein, welche man durch Schwefelsiure oder ein Chlor-
1t streichen lassen. — Wiinscht man eine hohere Tempera-

caleinmrohr

11 Wassers, so filllt man den (kupfernen) Apparat

tur, als die des siedend
mit Oel und bestimmt die Temperatur durch ein Thermometer, welches
man mit Hiilfe eines Korks in die Oeffnung m steckt.

In Fig. 32 wird der Luftstrom durch ausfliessendes Wasser bewirkt.
i zum dritten Theil mit concentrirter Schwefelsiinre eefiillter

18t ¢
Kolben, e ein Gl

soefiiss (eine sogenannte Liebig’sche Trockenrihre), d

h. bei e mit einem Habn versehen, 1im Uebrigen so

ein Gefiiss von Blech,

ingerichtet, wie die Figur zeigt. — Fig. 33 ist ein kleiner Kessel von
Weisshlech. verschliesshar durch den mit den Ansschnitten a und 6 ver-

-".“|I|'|||'1_| ll. I']{i'].
Beim Gebrauche kommt die zn trocknende Substanz in ¢ und dieses

3

» 83, in welchem iiber einer Gas- oder Spiritus-

d.  d wird mit Wasser gefiillt, als-

in das Kesselchen, F

lampe Wasser zum Kochen crhitzt v
dann ¢ durch den Kork ¢ mit dem Kolben @, durch das Kautsechukrohr-
chen f mit d verbunden. Oeffnet man jetzt den Hahn e, so dass das
Wasser anstropft, so dringt die Luit bei b ein, wird durch die Schwefel-
silure entwiissert und streicht alsdann trocken iiber die in ¢ enthaltene
erhitzte Substanz; diese war am Anfange sammt dem Glasgefisse ¢ ge-
wogen, sie wird nach dem Trocknen wieder in 1thm gewogen und das
15 die letzten Wiigungen nicht mehr differiven. —

I'rocknen fortoresetzt,
Da durch den Luffstrom die Substanz in ¢ immer abgelciihlf wird, &0 er-
reicht sie niemals wirklich 100"; es ist daher zuweilen zweckmiissig,
statt des Wassers eine pgesittigte Kochsalzlosung in das Kesselchen zu

bringen,



Frster Abschnitt. — Die O perationen, |92

Beriicksichtizt man diesen Umstand, so trocknen in dem zuletet pe-

i

nannten Apparate Substanzen am schu en. Fir solche, welche bei

100" gchmelzen oder zusammensintern, ist er jedoch nicht ge irnet,

= I
8, 29,

e. Korper, welche bei 1000 ihre Fepchtigkeit nicht voll-

stindig oder erst nach sehr langer Zeit verlieren. die aber

beim Glithen zersetzt werden.

Zum Trocknen solcher wendet man Luft- oder Oelbider oder anch the S

Trockenscheiben an, und trocknet bei 1109 1209 C. und bei noch hihe- [her
] He

ren Temperaturen, bald mit, bald ohne Luftstrom, bald im luftverdiinnten
Raum, bald in verdiinnter Kohlensiure.

BUriict

Fig. 34 und Fig. 35 sind Luftbider von einfachster Co m,

ersteres zum gleichzeitigen Trocknen mehrerer, letzteres zum Trocknen

einer Substanz besonders geeignet.

=

b in Fig. 34 ist ein Kasten von starkem Kupferblech mit Messing
gelothet, von 15 bis 20 Cm. Breite und Tiefe und entsprechender Hohe.

§

Durch die Oeffuung e ragt das in einem Ko

: :
¢ eingeklemmte Thermome-

H ', 84 I 35. ter d in den inne-
ren Raum des Ka-
stens. ¢ 1st ein (Ge-

stell won  Draht,

aul welches die

Uhrgliiser mit

AN trocknend
Substanzen

werden, Das

hitzen ceschieht

mif --i::||'l'i:¢_~--,.“5!|i-

ritus~- oder Qel- .
lampe. Ist  «ie

Temperatur bis znu

dem  beabsichtig-

ten Punkie gestie-

oen, 50 erhalt man

1 .'E'l.'l'..

.~illd' auf ll"l:l":']ljl'” Iilii't'l; “r':c_l_'uli;'“”:l_f 1E|':' l"];l]ll[lll' h !," .\'_’l'.lil‘.. !

die Hitze mit geringen Schwankungen constant zu erhalten. Zweckmiis-

. * J 1.1 - - iy O .
s1g 15t es, um die Abkihlung von aussen moglichst zu beschriinken, iber

‘) Benutzt man das Gas zum Erhitzen, so bedient man sicl m Kr-
des von Bunsen verbesserten Kemp’schen Regul &, 11m ['eim pe
uren zu erzielen, wie solcher vom Mechanicus Desac in Hei rorcliefiért

wird.




bel
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schlossen. Inner

die Substanz enthaltende Tie

S0

den gangzen Apparat eine Hiille von Pappe zu
bewegliche Wand hat.

Fig. 35 besteht aus einer Biichse von starkem i'\‘..lE}JI.'I"EPl{'l'lJ\ A. von
etwa 11 (Cm. i
i

stiilpen, welche vorn eine

Héhe und 9 Cm. Durchmesser. Sie ist verschlossen durch

schliessenden Deckel B, welcher

en mit schmalem Rand versehenen,

awel Uelfnungen ' und K hat. € ist bestimmt zur Aufnahme des mit-
4
tel

8t eines Korks einzusetzenden Thermometers, £ pestattet den Wasser-
'!-'iill'_|-|.-'|| _"|:|:,:l_-:|“-_: und wird Je_' nach Umstinden gar nicht oder lose ver-

halb der DBiichse halber Hohe drei Stifte ange-

bracht; sie tragen ein Dreieck von dickem Draht, auf welches der

unbedeckt gesetzt wird, Die Kugel des

||:--r|;_:.-||_.-:..|:-, befindet sich g.g.'._u_._]iL-lj-.:' nahe am Tiewgel, ohne aber das
Drah

tdreleck zu berithren. Die Erhitzung geschicht mittelst einer Gas-
Fic. 86 oder Weingeistlampe. Wenn
p der Apparat so weit erkaltet

1
186, (

lags man denselben gut
anfassen kann, nimmt man den
Deckel ab, bringt den noch
warmen Tiegel heraus, bedeckt

ihn und lisst ihn zom Behuf

tles ‘\\:-i”lll_"l_‘ll:-c unter dem Exsic-
cator erkalten.

Das Luftbad, Fig. 36,
dient zum Trocknen von Sub-
stanzen in einer Kugelrohre,
| bei gleichzeitiger Anwendung

eines trockenen Luftstromes.

J.]ilr.‘c":-t‘ It von ['.-:;t't'lll.‘ll'n;_'lj
angefertigt und stellt, wie man
.“:i\'ll[.- '.'iJl |!'3]l||'.‘ ]{:“l."tl']1|"| Ji,ll.
Folgende Dimensionen ent-
sprechen dem Zwecke vollkom-
men gut. ab 205 e ==

13, ad |._' eJ - ]f1 e

= 6 Um. Der Durchmesses

der auf beiden Seiten ange-
brachten kurzen Ansiitze be-
triigt 16 Mm. Das Thermo-
meter wird so weit herabge-
schoben, dass seine Kugel die
|l1'|' ['LII.'__‘_-:_'lt'elil'.l‘c' ?':I"-|i-|-1,'!| he-

rithrt und mit derselben in

:_tl('i"lhul' ”-\"J]ll' 1[ ',‘f_n .::|-g||
Ende darf die Oeffnung /i

nicht genau in der Mittellinie,
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soudern sie muss 1 Cin. binter derselben angebra sein. — In diesem terg o
Apparate kann man leicht eine Temperatur von 200 bis 260°C. hervor- Fig.
bringen. — Um den trockenen Luftstrom herzustellen, verbindet man das ber
eine der hervorragenden Enden des Kugelrohres mit einem Aspirator, 50 Wil
wie in , das andere mit einem Chlorealeinmrohr, und lisst das ':,:-.lu,.

Wasser des ersteren anfangs rascher, zuletzt langsamer austripfeln. Soll

das Rohr mit der getrockneten Substanz gewogen werden, so lisst man

es erkalten, wihrvend noch getrocknete Linft hindurchstreicht,

Betr dem Lufltbade Fig. 37 wird das Trocknen durch Luftwechse] Chem

und luftverdiinnten Baum unterstiitzt. stoff
Fig. 87. 1

| 1 -\l)'ll.‘ll

o i |
~ IR
- o T |
.l' ]
P

s

B—wf

i ist ein oben mit zwei Oeffnuncen versehenes, mit Messing geliithe-
1 ]ll"j JIJ

tes (efiies von starkem Kupferbleeh, b ein irchen , in welehem s

die Substanz befindet, ¢ ein Thermometer, d ecine Chlorealciumrihre, ¢ der i
eine kleine Handluftpumpe. dén:
Beim Gebrauche erhitzt man @ bis zum erwiinschten Grade und sicht]
pumpt alsdann b und d loftleer. Nach einigen Minuten lisst man durch welle
den Hahn # wiederum Luft einstromen, welche, iiber das Chlorealcium ten
streichend, villig petrocknet wird, pumpt wieder aus und fihrt so fort, antzy
bis in der Rihre g sich nicht der mindeste Beschlag von Feuchtizkeit H' al
mehr zeigt, wenn man sie durch Umgeben mit iithergetriinkter Daum- Halys
wolle abkiihlt. Kohl
thre

nen

§. 30.
schli

Als Oelbad dient in der Rlegel das in Fig. 29 dargestellte Trocken- den
schriinkchen von Kupfer, dessen dussere Hiille alsdann zn mit geliu- Hahr
Sehl
111

r der . Temperatur setzt man

tertem Riib8l gefiillt wird. Zur FErkennum

mittelst eines durchbohrten Korkes in die Oeflnung a ein Thermometer rleie]
ein, so dass seine Kugel fast bis zum Boden reicht, jedenfalls aber ganz caleiy
von Oel umpeben ist. — Da das Oel beim Erhitzen einen iiblen und be- volle:

listigenden Geruch verbreitet, so ersetze ich dasselbe in neuerer Zeit 6f-




und
urch
I
fort,
rkeit
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Das Troeknen. 59

fers durch Paraffin, welches jetzt hilliz zu haben ist. — Auch das in
Fig. 37 dargestellte Luftbad kann als Oelbad benutzt werden. Soll hier-
bet die Substanz nach dem Trocknen m dem Réhrehen gewogen werdern,
50 wiithlt man ein kiirzeres Réhrchen, welches sich in das 1m Oel stehende
l'-*-gm-:n einschieben lisst.

nsche Substanzen erleiden, wenn sie bel hisherer Tem-

Manche orga:

peratur getrocknet werden, unter dem Einflusse des atmosphiirischen
Sauverstoffes Veriinderung (vergl. Fr. Rochleder, Journal fiir prakt.
Chemie 66. 208). Man hat aledann beim Trocknen Berithrung mit Sauer-
stoff auszuschliessen.

Fig. 38 stellt den zu diesem Behufe von Rochleder construirten

Apparat dar. Der Hahn H wird bei ¢ auf die Luftpumpe geschraubt,

bei b ist der Apparat mit cinem Kantschuksack (oder auch emmer Blase),
der mit Kohlensiinre gefiillt ist, durch einen Kautschukschlauch verbun-
den, B ist ein Oelbad, dessen Temperatur durch ein Thermometer er-
sichtlich: in dem Bade befindet sich ein Gefiiss von starkem Glase mit
weiter Miindune 8. welches dazn dient, die zu trocknende, in einem un-
ten zureschmolzenen, mbglichst welten (lasrohre befindliche Substanz
aufzunehmen. Durch Pumpen, withrend der Hahn H gedffnet, der Hahn
H' aber geschlossen ist, wird in S die Luft verdiinnt, durch Oeffuen des
Hahns I, nachdem J geschlossen wurde, fiillk sich der Apparat mit
Kohlensiiure, welche beim Durchgange durch das Chlorcalciumrohr o'
ihre Feuchtigkeit abgegeben hat. Durch Wiederholung dieser Operatio-
nen wird der Apparat giinzlich mit trockener Kohlensiure gefillt. Man
schliesst darauf H' und pumpt aus. Hierauf erhitzt man das Oclbad auf
den beliebigen Temperaturgrad, withrend von Zeit zu Zeit durch den
Halin 7’ Kohlensiiure zugelassen wird. Pumpt man nun diese nach
Schluss des Hahnes H' aus, so entfernt man mit der Kohlensiiure zu-

gleich die von ihr anfeenommene Fenchtigkeit, we lche in dem Chlor-

caleiumrohre € zuriickbleibt. Innerhalb einer Stunde ist das Trocknen
Y””"il'l\,'t_




Frster Abschnit

!}jl { ]I WEratlonen.

Fir technische und agricultur-chemische Untersuchungen , bei denen
eine A

sollen, empfehle ich die in Fig. 39 dargestellte, von mir construirt

ahl Proben zugleich bei hiherer 'I'UI:JI---lzelill' vetrocknet werden

r|‘l'ul.'|~' enscheil e.
Die auf dem Dr

sse ruhende abgedrehte cusseiserne Scheibe
00 5 21 Cm. Durchmesser und 37

: 1 Ditle. D'
deutende Masse, — ihr Gewicht bLe-
tri

selbe hat gsomif -'i.']l_'

8 Kilogramme., Hierin liegt der

gie sich sehr

Grund, dass gleichmi

ten 1':'|.":|u-:'::‘| leicht einhalten

kann, — In der Scheibe befinden sich

m Abstinden um das Cen-
h

cylindrische Vertiefungen, in welche

in eleich

tram vertheilt, se

chte -:.‘_\“:l-:"i‘-c':'lt' Messi

shen, von 55 Mm. Durchmes

pliinmne

und 18 Mm. Héhe im 1.

hten, ein wenig

] y ¥+

. 2 :
lose emngepasst sind, so dass sie auch

T

nach dem Erwiin

men leicht heraus;

tonnen. Jedeg Pfiinn-
chen hat emen kleinen Stiel, welcher

ar ]’l':':.!l‘lll'!'it' I.il'l' :‘1-'|J{'I5||' Allgewen-

und ebenfalls in diese eingela

150, aui den Stielen sind die Nummern

1 bis 6 eingeschlagen, eben solche be-

finden sich auch hinter den cylind

chen Vertiefungen, so dass jedes
Plinnchen immer in seine bestimmte
Vertiefung kommt. Die Mittelpunkte

der Phinnchen sind von dem Centrum

der Scheibe 6,0 Cm. entfernt, die Riin-

der derselben liegen mit der Oberfliiche

der Scheibe in einer Ebene, Yon den Pfinnchen sind fiinf fir die

‘hste zur Aufnahme des

Proben lff'll':’.int'cs]-v]l. Pllanzentheile ete.), das se
Iermometers bestimmt. Zu dem Ende passt in das letztere ein Messing-
ring, der 3 Cm. iiber die Oberfliche herausragt. Das durch denselben er-
hohte Pfinnehen fillt man mit Messing- oder J\'H[:I]-]'I'{-i!-.- und senkt in
diese die Kugel deg Thermometers so ein, dass sie den Boden beriihrt. —

Ihe W:'it'nm!lu-lh- lisst man aunf das Centrum der Scheibe wirken.

dere
entw
n dey
aan
Schwi

1158
|l' T'f
und S
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leiden. z. B. schwefelsanrer Baryt, Pottasche ete., sind am leichtesten
von Feuchtigkeit zu befreien. Man bringt sie in einen Platin- oder Por-

itiegel und erhitzt sie {iber der Gas- oder “-l'ils;il':..'f.|:|m]---_ g der

Zweck erreicht ist. Naeh eimigem Ablkiihlen bringt man die noch heissen

Fiepel unter den Exsiceator und wiigt nach dem Erkalten.

[11. \llgemeines Verfahren bei quantitativen

Analysen.

Wenn man eine allgemeine analytiseche Methode mit einiger Schiirfe

send gein

aufstellen will, so muss der Kreis der Korper, fiir welche sie pa

0ll, em wenigstens in seinen fusseren Umrissen beorenzter sein: denn

wenn man einen Weg machen will, so muss man die Punkte kennen, die

er berithren soll. Um mich in dieser Hinsicht sicher zu stellen, schicke

ich voraus, dass icl

Iytischen Verfahrens nur die Trennung und Gewichtbestimmung der

bei Aufstellung des jetzt foleenden allgemeinen ana-

Metalle und ihrer Verbindun

oen mit Metalloiden, ferner der Siuren und

salzartigen Verbindungen unorganischer Natur im Auge habe. Fir an-
dere Verbindungen liisst sich nicht gut eine allgemein giiltige Methode
entwerfen, man miisste denn das anfithren wollen, dass ihre Bestandtheile

S

m der Regel erst in Siiuren oder Basen verwandelt werden miissen, ehe

man zu ihrer Trennung und Gewichtbestimmung {ibergehen kann, so bei

Schwe hor, Chlorschwefel, Chlorjod, Schwefelstickstofl’ ete.

-l|||-:,

1
Von den zu untersuchenden Substanzen wird vorausgesetzt, dass sie

thren Figenschaften mach und nael

der Qualitit ithrer Bestandtheile ge-
1 o ]

kannt sind. Aus diesen Daten lidsst sich alsdann ersehen, ol die
Bestimmung aller Bestandtheile auf directe Weise nothwendig ist, ob die-
selbe in einer und derselben Menge der Substanz vorgenommen werden
kann, oder ob es zweckmissiger ist, zur Bestimmung der einzelnen Be-
standtheile verschiedene Quantititen der Substanz in Arbeit zu nehmen.
Man hat z. B. ein Gemenge von Chlornatrium und wasserfreiem schwefel-

sauren Natronj; das Verhiiltniss, in dem sie gemengt sind, soll gefunden

werden, Fs wiire hier gewiss iiberfliissig, jeden einzelnen Bestandtheil
direct zu bestimmen; eine einfache Betrachtung zeigt uns, dass die Kennt-

ure-Menae schon hinreicht, die wgestellte

3 Ilt'l' (_IE_J|||l‘- oder Hl'l'\‘.'l'rl“

|

rage zu beantworten, — sie lehrt uns ferner,

sofern wir Chlm

und Schwefelsiinre b nmen, wir sogar eine nntriigliche Controle fiir die

T i a T 3 . b .
achtiokeit der Analyse haben. indem beide sammt den thnen fiquivalen-
ten Mengen Natrium und Natron zusammen gleich sein miiszen dem Ge

vichte der genommenen Mischune.
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Diese Bestimmungen kinnte man nun entweder mit einer und der- diszer
selben Menge Substanz ausfiithren, indem man zuerst die Schwefelsiure 50 G
mit salpetersaurem Baryt, dann im Filtrat die Salzsiure durch Silber- :
l6sung fiillte, oder man kénnte zu jeder dieser Bestimmungen eine beson- aus, j
dere QQuantitiit des Gemenges verwenden. Hat man keinen Mange]l an el 2
Substanz, so ist die letztere Verfahrungsweise, im Falle man mit vollig nAsLer
homogenen Substanzen zu thun hat und sofern sie itberhaupt angeht, be- raTLA
quemer und meist auch von genaunerem Resultat, weil man bei der erste- let
ren durch das bei Trennungen unvermeidliche Auswaschen immer so be- Maas
triichthiche Mengen Flissigkeit erhilt, dass die Analyse dadurch verzioert anz
und ein Verlust w--!|i;e-1' leicht vermieden wird. |

IEhe man eine Analyvse beg innt, entwerfe man , Wenigstens bei Porti
allen grosseren oder schwierigeren Arbeiten, einen genauen schriftlichen Uhrao
Plan und mache wiahrend der ganzen Arbeit genaue schriftliche Notizen Subst
iiber Alles, was man thut. Es ist im hichsten Grade unklug, sich bei oo 7
grisseren Arbeiten auf das Gediichtniss verlassen zu wollen. Kommen Besta
Die, welche ;:’Jull.hl'll dies thun zu kiinnen. 8 oder 14 Tage nach dem Be- hott
ginn der Analyse an die Ausarbeitung, so merken sie in der Regel zu a3
spiit, dass sie Vieles vergessen haben, was zu wissen ihnen jetzt wichtig s
erscheint. Das Geistige und Wissenschaftliche in der chemischen Ana- nen
lyse ist die Entwerfung und genaue Priifung Planes; Scharfsinn und e
klares Ueberschauen aller einschlagenden chemischen Verhiltnisse miissen diese
sich dabei unterstiitzen. Wer ohne durchdachten Plan arbeitet, hat nicht
das Recht zu sagen, er treibe Chemie; denn ein gedankenloses Aneinan- tern .
derreihen von Filtrationen, Abdampfungen, Glihungen und Wiigungen, L
und wiiren die einzelnen Operationen auch noch so sorgfiltig ansgefithrt, Theil
1st nicht Chemie. Yo

Wir gehen jetzt zu den einzelnen, immer oder meist bei der e die 1
lichen Analyse vorkommenden, Operationen iiber.

g a5
1. Das Abwidgen der Substanz.

Die Menge des Korpers, welcher zur Analyse zu verwenden ist, von
hingt von der Art der Bestandtheile ab, und es ist demnach eigentlich stent
unmaglich, dieselbe im Allgemeinen niher zu bezeichnen. Um im Koch- ot 5
salz dag Chlor zu bestimmen, ist ein halbes Gramm und selbst noch we- .
niger hinreichend: von obigem Gemenge von Glaubersalz und Koehsalz leich:
wiirde 1 Gramm geniigen, von Pflanzenaschen, zusammezgesetzteren Mi- werd
neralien ete. ist es nothwendig, 3 bis 4 Gramm oder noch mehr zu neh- e 7
men ete. Eine Quantitit von 1 bis 3 Gramm kann sonach als die in
den meisten Fiillen geeignete bezeichnet werden. — Sollen aber von Sub- abhi
stanzen Bestandtheile bestimmt werden, die nur in sehr geringer Menge oder

in denselben enthalten sind, z. B. Alkalien in Kalksteinen, Phosphor oder Sian

Schwefel im Gusseisen ete., so ist man oft gendthigt, zur Bestimmung mal




der-
LU

ber-
50N~
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ren,

hrt,

nt-

4. Die Wasserbestimmung,. G

lieser Bestandtheile weit grissere Mengen der Substanz, z. B, 10, 20,
20 Gramm in Arbeit zu nehmen.

Je mehr Substanz man mimmt, um so genauer fallen die Analysen
aus, je weniger man verwendet, um 8o schneller kommt man in der Re-
gel zum Ziel. Man strebe danach, Genauigkeit und Zeitersparniss aud
1J:i"-"iltll' We

HeENauer muss man w

y zu verbinden. Je weniger Substanz man nmimmt, um so

4nirg :—i['l]:!—

1, je mehr man verwendet, um so weni

det eine Ungenanigkeit. Man pllegt bei Analysen in etwas grosserem
-‘I'l-i'\'.\."'l.']ll bis auf 1 M

stanz auf 1/, Milhigramm genaun zu wiigen,

Higramm, bei solchen ganz kleiner Mengen Sub-

Handelt es sich darum, von einer zu analysirenden Substanz eine
|L'l1"i.i-::l abzuwi
Uh

Substanz hinein, wiict wieder und zieht das zuerst gefundene Gewichi

m, 80 wigh man zunichst zwel anf einander [-;E.\.*\']ILI.I.'

-3 \Il}""l' Jfll{_'ii ':']J!E'II Jll.'l[-l:ll-ll'f_'l'J !!Iif J.:'!'l.'li|.'l |l'|']'. ||I'-I'|I:._‘l‘f. ll.‘l]l[l -:l-lf.'

vou dem zuletzt gefundenen ab. — Sollen zur Bestimmung der einzelnen
Bestaundtheile eines Kérpers verschiedene Quantitiiten desselben in Ax-
beit genommen werden, so ist es zweckmiissizr, dieselben hinter einander

abzuwiigen. Man bestimmt zun dem Ende die Gesammimenge der Sub-
stanz in einem Glasrohrchen oder dergl. und wiigt die einzelnen Portio-

nen auf die Weise, d man aus dem Réhrchen in die geeigneten Ge-

fiisse 1n eins nach dem anderen die passende Menge herausschiittet und
dieselbe jedesmal durch die Gewichtsabnahme des Réhrchens bestimmt.

Sehr oft kann man sich aueh dadurch die Arbeit wesentlich erleich-
1 ]

tern, dass man eine grossere Quantitiit der Substanz abwiigt, sie zu 1/,

Ve oder '/; Liter lést und dann zu den einzelnen Bestimmungen aliquote
Theile mit der 50 oder 100 CC. Pipette heransmimmt. Die erste und
wesentlichste [Irl'dJlll__'!‘.IIIE_ dieses Verfahrens ist natitrhicherweise die, dass
die Pipetten mit den Messkolben genau iibereinstimmen. (§. 18 u. § 20.)

3

L. o4,

2. Die Wasserbestimmung.

Enthiilt der zu untersuchende, durch geeignetes Trocknen (§. 26—32)
von anhaftender Feuchtigkeit befreite Iorper Wasser, so macht man mei-
stentheils
18t in der Regel einfach, zuweilen schwieriger. Die geringere oder gris-

ob die Verbindungen ihr Wasser

mit der Bestimmung desselben den Anfang. Diese Operation

sere Schwierigkeit ist daven abhiingi
leicht abgeben oder micht, ob sie Glithhitze vertragen, ohne zerscizt zu
‘.'.'|-:'|].-]-“ ||l||.1 |-|:p _a;i:' :q||\,';| _"-:|-I|l||l_ ]Jl.'i _1:'1'[5:|L[|'1‘i'[|| |':I']|i[‘.d1:r| aAlBser ci('I]J \‘i-:l.!-:-
s|er |14||.:}J .'L[I'.I.l.'l'L' []]'It‘]llll_'_:t' H1L?}ili' \'r‘]']iu-rl'rl.

Von der genauen Ausfithrung der Wasserbestimmung ist es hiufig

:t]_-l|g;1|.r'|l.T:. ob die Constitution einer Verbindung riehtig erkannt wird

oder nicht: in vielen Fillen, z. B. bei der Analyse von Salzen bekannter
Situren, reicht die Bestimmung des Wassergehaltes allein hin, um die For-

mel der Salze aunfzustellen. Die Bestimmung des Wassergehaltes ist da-
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sten Auf-
gaben der quantitativen Analyse. Thre Ausfithrung geschieht anf zweier-

her eine der am hiinfipsten vorkommenden, wie eine der wichti

lei Art, entweder aus dem Gewichtsverlust der Substanz, oder dureh di-

recte Wiigung des Wassers.

o
. ),

a. Wasserbestimmung aus dem Gewichitsverlust.

Dieselbo wird ithrer Einfachheit halber am hiiufiesten angewendet.

Je i].‘]l.'l] der I:!'.--'Ellll-'l 'Htu';f des anf .~'"i||l'.'| Wi

'.-'L,|| AR ]ll'i"||r'|!1il 11

I\]Jﬂ-Tu-‘r‘.ﬂ; befolgt man dabei eine oder die andere der | nden Methoden.
o Die Substanz lisst sich glithen, ohne anderweitige De-

standtheile zu verlieren und ohne Saunerstoff aufzunehmen.

Man wiigt dieselbe in einem Platin- oder Porzellantiegel ab und er-

ber der (Gas-

irkter Hitze i
oder “-r--m:_'e'i:-.f|;1!|I!:l'. Nachdem der Tiegel emnige Zeit im Glithen er-

halten worden ist, liisst man ihn etwas abkiihlen, bringt ihn noch warm

hitzt bei anfangs sehr gelinder, allmililich vers

unter den Exsiccator und wiiet nach dem Erkalten. Man elitht alsdann

15 q
e |r-.;!_',|-

nochm:

und wiigt nach dem Frkalten wiederum. — Zei
Wigung keine Gewichtsabnahme mehr, so ist die Bestimmung beendigt,

lefzten Wiignngen

andernfalls muss sie wiedeérholt werden, bis

iitbereinstimmen.
Bei Silicaten hat man darauf zu sehen, dass das Glithen miglichst
1 Iben (z. B. Tal S|u'| kstein, Ne-

cresteigert werde, indem manche der
phrit) ihr Wasser erst in der Rothgluth abzugeben anfangen und es ers

in der Gelbgluth voll ieerer, Jahresher., von

tindig verlieren (Th. Sec

Liebig und Kepp 18b61. 610). — Solche Korper glitht man daher iiber

genelgt
sind, nimmt man das Glithen zuweilen mit gutem Erfolge in eimem klei-
nen Glaskolben oder Retdértchen vor. Man wversiiume nichf, den zuletzt
im Gefiisze bleibenden "\"r'as:~"~|‘|'-l:l]1||ri' durch Aussauoen mittelst einer Glas-
rihre zu entfernen.

Decrepitirende Salze (z. B. Kochealz) bringe man wo miglich fein
zerrichen — in einen kleineren bedeckten Platintiegel, stelle diesen in
erwiirme nun erst lingere Zeit

:[I']'.

. Die Substanz verliert beim Glithen anderweitige Sub-

einen grossen, ehenfalls bedeckten, wii

gelinde, dann stiirker und wiige nach dem Erkalten wi

stanzen (Borsiure, Schwefelsiure, Fluorkiesel ete.).

zunichst za iiberleren, ob sich daz W: nicht

In diesem Falle ist

schon bel einer niedrigeren -]Ii‘lli]nl‘]'illlﬂ' austreiben lisst, het welcher eine
sonstige Zersetznng oder Verfliichticung noch nicht stattfindet. [st
r|ll"-' -:!:-:' ]'.:!.r'l. S0 i'1'|1ifkf man :T'a.- H'.I||>-l.'|||'/‘. i.'|| \"{;|_k';-:¢-'|'h-|||.-_ ||||-']' Man

setzt sie, wenn die '['I‘lnl'-"T':lfH.’ hoher sein =oll, der durch ein Thermo-

£

uer ‘[
abgeh
S "iT.I'.\
tends
L5} i

INeno
den,
S -
22()0
wit




Ine Wasserbestimmune. G5

Illl'i-'l' Z ]u'-u'ii-‘ll.‘ul'||l|r 11 II“}’,I‘ |

" 1es Luft- oder Oelbades aus, indem man
Umstinden die Verflichtigung des Wassers durch einen Luftstrom

unterstitzt oder nicht (vgl. § 29 und 30), oder auch dadureh, dass
man der Substanz, um sie poriés zu erhalten, trockenen reinen Sand zu-
setzt (Annal. der Chem. und Pharm. 53, 233), Auch unter diesen Ver-
hiilltnissen darf der Versuch nie als beendigt betrachtet werden, bis die

beiden letzten W dgungen iibereinstimmen.

Genilgt eine solche gelindere Erhitzung aus einem oder dem ande-
ren Grunde nicht, so beachte man, ob sich der Zweck nicht etwa errei-
chen lésst, wenn man dem Hiiriu-i' eine Substanz zumischt, welche den
zur Verflichtigung geneigten Bestandtheil bindet. — So liisst sich z. B.
in der krystallisirten schwefelsauren Thonerde, welehe beim Glithen mit
'|(']|| ‘\'Il-:- =

beugen, wenn man einen Ueberschuss (etwa die sechsfache Menge) von

v Schwefelsiiure verliert, dem Entweichen der letzteren vor-

lem zertheiltem, frisch ausgegliihtem, reinem Bleioxyd zusetzt: wiihrend

dagegen ein solcher Zusatz das Entweichen von Fluorkiesel auns Si-

Licaten micht zu hindern vermag (List, Annal. der Chem. und Pharm.
Sl. 1549); — so lisst sich der Wassergehalt im kiiuflichen Jod bestim-
men, wenn man dasselbe mit der achtfachen Menge Quecksilber zusam-
menreibt und dann bei 100" trocknet (Bolley, Dingler’s polytechn.

Journ, 126. 39),

¥. Die Substanz enthilt auf verschiedene Weise gebun-
denes und demnach bei verschiedenen Temperaturen sich ver-
flilchtizendes Wass

serbade, bis sie nicht mehr an Gewicht abnehmen, dann bei 150° 200¢

er. Solche Substanzen erhitzt man zuerst im Was-

oder 250" ete. im Oel- oder Lufthade und zuletzt, wenn thunlich, iiber
der Gilithlampe. — Ich wende zu solchen Versuchen gern den in Fig. 36
abgehildeten Apparat an. 'as Kugelrohr kann auch durch ein gleich-
weites (zlasrohr ersetzt werden, in welches man ein die Substanz enthal-
tendes Porzellanschiffchen einschiebt. Um zn verhiiten, dass die entwiis-
serte Substanz wilhrend des Wigens Wasser anzieht, schiebt man das
Schiffchen in eine kleine, mit einem Kork verschlossene Glasrshre, welche
vorher und naehher |JJit'__l_|”.‘.'H'_"-'-r| wird.

Auf diese Art kinnen die auf verschiedene Weise gebundenen Wasser-
mengen deutlich unterschieden und ihrem Gewichte nach bestimmt wer-
den, 8o enthiilt z. B. der krystallisirte Kupfervitriol 28,87 Proe. Was-

ger, welche unter 140°C,, und 7,22 Proe. Wasser, welche erst zwischen
==0% big 260°C. entweichen. Hiufig ist es dabei zweckmiissig, die Ein-
wirkung der Wirme durch luftverdiinnten Raum zu unterstitzen. So

verliert das Bitter: bei 100" iiber Schwefelsiinre im Vacuum D, bei

1329C. an der Luft getrocknet das sechste und bei gelindem Glithen das
-'1":':|'t|5|- ."L1'I|ilii-'JI|F'|ll “;n—_-‘c:-]',
0. Sind Wasser enthaltende Substanzen geneigt, beim

Erhitzen Sauerstoff aufzunehmen (enthalten z B. ein Eisen-

Frosenius, juantitative Analyse, -




66 Erster Abschnitt. — Die Operationen. [8. 3

:_;x}-141|1.-::||.-"'l_ ao hestimmt man das Wasser besser direct. als aus dem Ge-

wichtsverlust (3. 36).

A

b. Bestimmung des Wassers durch directe Wigung

|||'F~'_-\1'|]ll_"]1.

Will man die Bestimmung des WY assers durch directe Wiigung vor-
nehmen, sei es zur Controle, gei es, dass die Substanz beim Glihen einen

nicht zurickzuhaltenden Bestandth verliert

auch durch einen Zusatz
(z. B. Kohlensiure, Sauerstoff), oder dass sie einen zur Oxydation CENe1 -
ten Korper enthilt (z. B. Eisenoxydul), so treibt man das Wasser in der
Weise durch Glihen aus, dass die Diimpie condensirt nnd das Wasser in
einem geeigneten Apparate theils o, theils durch Vermittelung emer hy-
groskopischen Substanz aufgefangen wird. Die Gewichtszunahme dieses
Apparates gibt alsdann die Menge des Wassers an.
Die Ausfithrung kann man in mannigfacher Weise bewerkstelligen ;
40):

pine der zweckmiissigsten M thoden ist folgende (Fig.

!-' o 410

tl
&4
&
|
Y
J
§
1
¥

B ist ein mit Luft ,'_[l'E-I'L!lII'l' Gasometer, b ein zur Hilfte mit concen-
trirter Schwefelsiiure angefiillter Kolben, ¢ und «o Chlorealeinmrihren,
t man die Sub-

d eine Kugelrihre. Zur Aunsfithrung der Operation wii
stanz, deren Wassergehalt bestimmt werden soll. in der wohlgetrockneten

4 ; ! ;
Riohre d ab, verbindet o mit ¢ und der genau

gawog m  Chlor-
caleiumréhre ¢o durch gute, zuvor scharf getrocknete Korkstopfen, iinet

den Hahn des Gasometers ein wenig, so dass die in b und ¢ vollstindig

entwiisserte Luft langsam durch d streicht, erhitzt alsdann die Rohre d
T L, ’ : . - e

durch Unterhalten einer Lampe unweit f bis iiber den Siedepunkt des

Wassers (der Stopfen darf jedoch nicht anbrennen) und setzt zuletzt, wiih-

rend man bei f die angegebene Temperatur unterhilt, die die Substanz

enthaltende Kugel einer gelinden Glithhitze aus, Wenn alles Wasser




Die W asserbestimmung,

tisgelricben ist, lisst man die Luft noch bis zum Erkalten der Kugel

rohre langsam durch den Apparat gehen, nimmt dies

n dann auseinander

und wiget dag ( hlorealeiumrohr @ o wieder. Hl'ilil! Gewichtszunahme ::"ild.
die Menge des in der Substanz enthaltenen Wassers an, Ihe Jeere Kuwgel,
in welcher sich der grisste Theill des Wassers ansammelt, hat nicht allein
den /'\Llf"':-':, ein Zerfliessen des Chlorealeinms zu \'I.":'il'illl]l-i'll: sondern ge:
stattet auch, das verdichtete Wasser auszugiessen und auf seine Reaction
zu untersuchen.

An dy m Anp

Imacnen. _I'|::||3

arate kann man nativvlicherweise vielerlei Abiinderungen

kann die Chlorealeinumréhren U formig withlen, den mit
Sohwafnle: 1 PN | “ 4 - - 1.1 : - s
chwefelsiure gefilllten Kolben mit einem mit Schwefelsiure et riinkten

crafil 4
SCItn

' .
yMInse To R T . 1 ey -
bnsstemnstiicken en U firmigen Rohre vertauschen, endlich auch

den I afs Tl o 1 3 . ;
ten Lnit hindurchdriickenden Gasometer dureh einen bei o Lufi gaugen-

nrator (Fig. 32) ersetzen, ohne dass dadurch der Erfolg veriin-

eIt W i['c!

Anstatt einen mitte

st emes (rasometers oder .'I\F!Hl'ﬂfll]'_n' .-rz-*n:u_rl.;-”
aftstrom  zum Fortfithren und zuletzt zum Verdringen des Wasser-
damples aus der Rihre anzuwenden, kann man auch in einer trockenen

Rohre die Substanz nebst kohlensaurem Bleioxyd glithen, da dessen Koh-

lensiiure beim Glithen entweicht und somit derselbe Zwee

k erreicht wird.

Iftl.-m wendet diese Methode hauptsiichlich dann an, wenn es sich darum

handelt, eing Siiure, welche sich sonst mit dem Wasser verflichtigen wiirde,

zuriickzuhalten, z. B, bei der directen Bestimmung des Wassers im sauren
|

sehwefelsauren Kali ete.

g. 41 versinnlicht die Anordnung des Apparates.

ein gewdhnlicher Verbrennungsofen, c¢f die zu _5);|Li]u‘:]t1l‘

¢ bis d mit bis zum anfangenden Zersetzen geglithtem und
in einer verschlosse-
nen Rohre erkaltetem
kohlensauren Blei=

e ——

- r! nf'::,'l] ,L:'i'{'[ill‘lfL yvon d

bis ¢ liegt die mit
kohlensaurem Blei-
0xyd innig semischte Substanz, von ¢ bis f reines kohlensaures Bleioxyd.
Durch den wohlgetrockneten Kork f" ist die Rihre mit dem gewogenen
Chlorcalciumrohr ¢ verbunden. Bei der Operation erhitzt man die Rhre
von f* nach ¢ fortschreitend, indem man sie mit gliihenden Kohlen um-
-:I‘”"'- I}|'5' vorderste ]|||I| l|t'_'!'.-'--||ll-]| 1inss gf,'!]mi_ =14} ||_(_'j'.\':-' l'1']i:l]i'l"'|| \\'{‘I'{]f‘tl,
dase man ihn eben noch, aber kaum, mit den Fingern kurze Zeit anfas-
sen kann. Alles Niil

analyse. Das Mischen nmimmt man zweckmiiss

iere siche unten ber der tra'gﬂll'-l;ﬂ'ht‘ll Elementar-

in der Réhre mit einem

Drahte vor. Die Rohre kann kurz und ziemlich eng sein.

Nicht in allen Fillen lisst sich aber der ‘\_s-rlit"lrlu!'i.'___-_'nli;_' elner Siure
duarch Bleioxyd vorbeugen: so wiirde man z. B. nach dem eben beschrie-
III""‘l "l.":'|.'|];|‘-'!; den \\.-;|,-:_-'c-|'_-_ru-||;.l|1 der ]LE"\'--i:I|E-|--i1‘I|'r| “IJI‘:ﬂi-iIJ'r‘t'! nicht be-

)
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stimmen konnen, wihrend dies leicht gelingt, wenn man dieselbe, gemengt
mit iiberschiissizem wasserfreien kohlensavren Natron, in einem hinten
sehnabelférmig ausgezogenen Glasrohre glitht, das Wasser in einem
und den letzten Rest Wasserdampf nach Ab-
Chlor-

Chlorcaleiumrohre auffing

kneipung der Schnabelspitze durech Ansaugen ebenfalls in

4

caleinmrohr bringt (siehe organische Elementaranalyse).

Die angefithrien Methoden der directen Wasserbestimmung sind je-
doch immer noch nicht fiir alle Fiille ausreichend, im welchen die §. 35
heschriebenen unzuliissig sind; sie kinnen nimlich nur dann mit Erfolg
angewendet werden, wenn die mit dem Wasser entweichenden Subsian-
zen von der Art sind, dass sie nicht ebenfalls ganz oder theilweise in det
Chlorealeinmrahre (oder einer Kalihydrat oder mit Schwefelsiinre getrinkten
Bimsstein enthaltenden Rihre, mit weleher man jene vertauschen kinnte)
verdichtet werden: so wiren sie z. B. ganz geeignet, um den Wasser-
gehalt des basisch kohlensauren Zinkoxyds zu bestimmen, unzuliissig
aber zur Bestimmung des Wassers im schwefelsauren Natronammon,
[n Fillen, wie der zuletzt erwiihnte. muss man die Substanzen ent-
weder gerade wie bei einer organischen Elementaranalyse (siche unten)
behandeln oder sich damit begniigen, das Wasser auf indirecte Weise zn

bestimmen.

e

3. Das Ueberfiihren in geldsten Zustand.

Ehe die Analyse weiter verfolgt werden kann, ist es in den meisten
Fillen erforderlich, die Substanz zuerst in Lisung tiberzufithren. Der

einfachere Fall ist hierbei der, dass der Korper durch directes Behandeln

mit Wasser, mit einer Siiure oder emem Alkah n. s w. g it werden
kann , amstindlicher ist die Auflosung, wenn dieselbe durch vorher-

gehende Aufschliessung vorbereitet werden muss.

Hat man Substanzen zu analysiren, deren Bestandtheile zu Lisungs-
mitteln sich ganz verschieden verhalten, so ist es keineswegs nothwendig,
die Substanz erst ganz zu lésen; im Gegentheil erreicht man die Tren-

nung dann meistens am einfachsten und schnellsten durch die Lo-

SN nittel selbst. Hiitte man =z. B. ein Gemenge von x:||]|-‘-.-t‘.t-;n'.l'-‘m

Kali. kohlensaurem Kalk und schwefelsnurem Baryt, so wiirde man diese

Substanzen auf eine ganz genaue Weise frennen konnen, wenn mnal

zuerst durch Wasser den Salpeter, dann durch Salzsiure den kohlen-
sauren Kalk entfernte: der unlisliche schwefelsaure Baryt bliebe alsdan

pein muriick




Autlsung,

a. Directe Auflosung,

Man nimmt sic je nach Umstiinden in Becherglisern, Kolben oder

Schalen vor und unterstiitzt die Einwirkung, wenn nithig, durch Erwir-
men.  Das letztere wesehieht am sichersten im Wasserbade, Nimmt man

uber freiem Feuer, im Sandbade oder auf einer erhitzten _['fi_:s(;-:|||!,.':itt-
vor,

as die Flissigkeiten nicht i wallendes

80 hat man sich zu hiiten, d:
Kochen kommen, in welchem Falle ein Verlust dureh Verspritzen, nament-
lich wenn sich die IMliissigkeit in einer Schale befindet, fast unvermeidlich
15t.  Iliissigkeiten, in welchen sich ein unldslicher oder noch nicht ge-
loster Bodensatz befindet, stossen und spritzen, liber der Lampe erhitzt,
oft bei einer vom Siedepunkte noch weit entfernten Temperatur,

Ist eine Auflésung von Gasentwickelung begleitet, so mmmt man
sie in einem schief zu stellenden Kolben vor, damit die aufspritzenden
E‘l"“il‘fc]li?ll an die Wandung des Gefiisses geworfen und nicht durch

den Gasstrom herausgerissen werden; oder auch in einem Becherglase,

welehes mit einem crosgen Uhrelase bedeekt wird. [st die J‘Llllll"lsu.'l;:

olgt und hat man das Gas durch Erwirmen auf dem Wasserbade
ausgetrieben, so spritzt man das Uhrglas vollstindig mittelst der ?{]:!"Iir,-
flasche al. ;

st man genithigt, die Auflésung mit concentrirten fliichtigen Siiu-
ren (Salzsiure, Salpetersiure, Kénigswasser) zu bewerkstelligen, so nehme
1an c‘:-l-_-m-g'tn: .||IJ|!_'!'I' 1 l':.JIt_'II?- schief 51|'||<'mt-'|1. oder auch i eimmem auf-

recht stehenden und dann mit einem Uhrglase zu bedeckenden, Kolben

und nicht in einer Schale vor und vermeide zu hohe Temperatur, Um
die dabel entstehenden Siuredimpfe abzuleiten, muss man unter einem
out zichenden Dunstabzug arbeiten. Auch folgende einfache Yorrichtung
leistet mir in dieser Hinsicht treffliche Dienste. Ein ein fiir alle Mal auf

l"-\\'-;];ln;'i:-;,»»i;;‘-‘ Axrt :I!'I'_"i'tllla'iLfltrl'.": i:li'il'{]‘lll‘ 'I'I-lz:l'l.'l Yol ."Llli.

dureh die Wand oder den Fensterrahmen ins Freie. Sein Fnde im La-

boratorivm verbindet man mit der einen Oeffnung einer zweihalsigen
Plasche, die etwas Wasser enthiilt. Die andere Oefflnung der zweihalsigen
Flasche enthiilt ein mittelst eines durchbohrien Korkes fest eingesetztes
rechtwinkelis pebogenes Glasrohr.  Der in die Flasche reichende Thel
darf nicht in das darin enthaltene Wasser tauchen. Verschliesst man
nun den  Auflézungskolben mit einem durchbohrten [Kork oder emer
Hi'llr---'|IIL-l.\Ii;||nu- und leitet die |J:'1|;.lni'l' mittelst eines Glasrohres und

Sehl

1
lauches 10 das re

-r|‘;“-||'_l|\:g'J-|ll' ‘|_|‘I'1|J|I'_'£'|H'. i.'l| aien Halse fll']' zwelhal-

sizen Flasche befindlichie Rohr, so bleibt man vou den Diimpfen giinzlich

unbelistict und hat anch kein Zurviicksteigen beim E lten zu be-

firchten. — Anstatt die Diimple durch ein ins Freie fithrendes Rohr ab-

zuleits n, kann man auch auf die '{,'\\L"ll(_‘{]l"1.|!]||'.':_'. der z‘.u-||-.:1'-i:--1| Flasche

ein mit Glasscherben gefiilltes komisches Glasrohr aufsetzen und die
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Die Operationen.

Natronlgsung benetzen. [eh

Scherben mit Wasser oder kohlensaurer

ziehe jedoch die andere Einrichtung vor. — Manchmal 15t es anch zweck-

misgstg, die aus dem Losungskolben entweichenden Diimpfe geradezu in

etwas Wasser zu leiten und dieses nach .'_:".'I':'.I,'}II':iI|' Auflosune d

E n, um it zugleich die

N Zh

Entfernung der Lampe zuriickste

Losung zu verdiinnen; nur muss man sich dabei in Acht nehmen, dass
nicht in Folge einer zufilligen Abkiihlung des Losungskolbens das Was-

{

ger zu frith zuriicksteiot

liufig muss bei der Auflésung die Einwirkung des

an nimmt dieselbe

Sauerstoffes vermieden werden.
Kolben vor, durch den man einen langsamen Strom kohlensauren Gases

leitet. Zuweilen geniigt es auch, die anfangs im Kolben befindli

dadurch zu verd: gen, dass man in den iiberschiissize Siiure enthalte
- . 1 1 1
IILI'I: |\Il||H'|: el wenigr rl|||l|'-|'_:f ‘.;-:_‘||r-];.\:||'!'-:—,
: |

Lron ||1'|||=I‘::| ||f_-'\.::_' mian oie

zi lésende Substanz ein

8. 39.

b. Auflésung, vermitielt dureh Aufschliessung.
Diejenigen Substanzen, welche in Wasser, in Siuren oder in wisse-

rigen Alkalien unlislich sind, miissen zum Behufe der Analyse in de

Regel aufgeschlossen werden. Kérper dieser Art bietet uns mamentlich

das Mineralreich hiiufic: der grosste Theil der Silicate, die schwefel-

]

B
1 ote. orgoren [J.

gauren alkalischen Erden, der Chiromeisenstein
hierher,
Der Begriff und die wverschiedenen Arten des Aufschlicssens im Al

gemeinen sind schon aus der qualitativen Analyse

bekannt, die specielle

1
Augfithrung dieser wichti ation aber soll unten bei der Analyse

der Silicate und an den iibrigen betreflenden Stellen genau besprochen

werden, indem dies nicht wohl geschehen kann. won auf die Ver-

15 FRA
|L.I ICISEC

des speciellen Falles néher einzugehen.
Hiufig bedarf man beim Aufschliessen héherer Temperaturen, als
g1 die \\"I.I'iil_'_'h'l_':_'\‘i:CL“[]M mit ilululn-lli-“;, I‘|;|'|'-/___].._.,. oder die gewdhnlichs

Gaslampe zu geben vermag. Man bedient sich alsdann sehr zweckmissio

der mit Gas gespeisten Glasbliserlampe *).

;. 40.

4, Das Ueberfiithren der ;!||I'Iu'|-|1"r:x'!_c'|| l‘;"]]';l-:'l' 1n

wigbare Formen.

Um einen Korper aus seiner Lisung in eine zur Gewichtsbestim-

mung geeignete I'orm iiberzufithren, dienen zwei Operationen: das Ab-

¥} Solche liefert in sehr guter Construction Mechanicns Desaera in Heidell




[1

] Abdampfen, 71

ds _ v : ;
lamptien, oder die F illung. Die erstere kann man nur dann anwen-
aen, wenn der Korper, dessen Gewicht man bestimmen will, bereits in

o L'i:_:IIL't, 11

dem Zustande, in welchem er sich zur Gewichtsbestimmun

st oder durch \|“;-”|'-||i'l-|| mit einem oder dem andern Reag
1er (« ( . lam 1 11 ( 1E : 1 hveagens

L Eung

in denselben versetzt werden kann. Als weitere Bedingung der Anwend-

'!\";.1 ||:-|';;| ',.i--'ll ]I VAl |||'|'.;l'|‘!.'{L'.|, Ii:'.—:—. |;|_']' H'tl[:l'l‘ :~il.,'|] ;:!!1ir1 il', 1.1"|:-H]L{___f
hefinden muss oder doch nur mit solehen Substanzen, welche beim Ab-
':”i"l'f"“ oder Glithen entweichen. So wiirde schwefelsaures Natron in
Abdampfen zu bestimmen sein,

riger Lisung durch ganz einfaches
wihrend man kohlensaures Kali besser durech -l'Llf"li.'l[“l'El':l mit Salmiak-

in Chlorkalinm verwandelte. Der Fallung kann man sich immer

wlienen, wenn sich el ]‘llull'lill' durch il"‘_.:\'l:li ein Mittel aus seimem o=

sungsmittel unléshichen iiber-

losten Zustande in einen im vorhandenen Li
filthven lisst, vorausgesetzt, dass sich der Niederschlag auch zur Gewichis-
bestimmung eignet, was nur daun der Fall ist, wenn er sich auswaschen

ligst: und wenn er constante Jusammensetzung hat.

a. Abdam l"‘l'}l,

jeim  Abdampfen als l-h:n'll'-:-.-'--:lli-r-].|— oder technisch-chemische

Allem Ersparniss an Zeit und Brennmaterial

Uperation kommt vor
Betrachi: beim Abdampfen zum Behufe uantitativer Analysen sind diese

andere hervor, nim-

Gesichtspunkte untergeordnet und dafiir treten ZWel
lich Vermeidung allen Verlustes und Schiitzen gegen jede Verunrei-
I::;.gtlng_-,

Der einfachste Fall des Abdampfens ist der, wenn eine klare
Fliissiokeit econcentrirt, aber mniecht =zur Trockne gebracht
irkeit sehr zweckmiissig in

g zwel Drittel angefiillt werden

werden soll. Man bringt alsdann die Fli

eine Schale, welche davon hichstens

dieselbe so, dass die Flissigkeit nicht zum wallenden

\i.:ll'l.-, ||I|-‘I l.'t"llg
Kochen kommt, indem bei solchem fortwihrend und anvermeidhich kleine
Mlos ] - ! . Tiwhit 1.2 tweder auf de

[vopfchen verloren gehen. Das Iorhitzen geschieht entweder aunl dem
Wasserbade. anf dem Sandbade, auf einem Stubenofen, emer erhitzten
"_'iﬁ“ill]ltu'- “it'

l':i.~'|,'l|1|§'=1ll'. oder auch direct itber einer Gas- oder Weing
|||'_'|[-]_|_|.-|- Vorsicht eine fordernde, sehr

letztere Art des Erhitzens ist bel ge
Bedient man

veinliche und daher fir viele Fille sehr zu empfehlende.
sich beim Abdampfen der hichst empfehlenswerthen Bunsen’schen Gas-
schon in der Anleitung zur qualitativen Analyse be-
schrieben habe und die in Fig. 42 (a. f. 5. abgebildet ist, so stilpt man
' die Rohre der Lampe ein kleines, aus einem Stiickchen

l'l.l.' . relche 1]
1 ]||u_. WelCld 1C1n
zweckmiissig iiber

Drahtnetz gemachtes Hiubchen.
. Teicht. selbst die kleinsten Flammen herzustellen, ohne ein Zu-

Mit Hilfe dieser einfachen Vorrichtung

relingt e

derselben befiirchten zu miissen,

riickschlag




Erster Abschnitt. — Die Operationen.

Will man 1m Wasserbade abdampfen und ist man im Besitze

eines Beindorf{f’schen oder eines ihnlich construirten ]J:l:J!|'f':|||!::4|-;|;._xl

Fig, 42, go stellt man die Schale ohne
i “rl.‘ih-l‘{'h irl l':.JIi'IJ ithrer Grisse
|| entsprechenden Ausschnitt, im
|

anderen Falle bedient man

sich des in Fig. 43 abgebil-
deten Wasserbades.

s besteht aus starkem
Kupferblech, wird beim Ge-
brauch zur Hilfte mit Wasser
I'_'_l'j-lllilf und dieses dorch eine
(zas-, \'\-1'-I|:.;-_'|';-1- ;\l!l-r Del-
lampe 1m Kochen erhalten.
Um auf demselben in Schalen
und Tiegeln von verschiedener
Grosse abdgmpfen zu kénnen,
dienen ]:;."Ig_','t.‘ mit ent: i_.i'l':'::u I-
den Ausschnitten, welche ge-
legt werden. Ma

YOIl & naci

b eine Ausdehnung von 12
bis 18 Cm.
]J.l oS .'-I'I'I!' unianorenenm i:-l

wenn das Wasser im Wasser-
bade vollstindig verdunstet,

ohne dass man es bemerkt,

indem dann ofters Rickstiinde heisser werden, als sie sollen, concentrirte
|.ﬁ.~=.‘||1'='\—i{']| -"I‘]'iTxL-It ete., so wende ich 1n neuerer Zeit mit recht outem -
Fig, 43. folgt ein Wasserbad mit constantem Niveau

(FFig. 44) an, welches dadurch hergestellt wird,
dass man das Zinkgefiiss (Durchmesser 12 Cm.
Hohe 10 Um.) abed dureh den kurzen Kaut-

schukschlauch ¢ und das kupferne Rohr f mit

dem Wasserbade ¢ in Verbindung setzt und in
ersteres die von Zinkblech angeferticte, mi
\'\‘r.ilr:.-it‘]' QirLI]H{ ["Ii]:'-'l_']l-" ."Ii i‘.‘l.u'l lJEL!lLL -,i_(;- rl\'|5||||i|'i:~|'|u-|'. |1||,||| [, { M.

Durchmesser des Halses 3 Cm.) umstiirzt, deren wahre, am Grunde des

Halses liegende, 15 Mm, weite Oeffnung bei umgekehrter Lage der Fla-
gche durch das Ventil m verschlossen wird, deim Umstiirzen in abed
offnet sich das Ventil, indem der Draht n unten aufstésst. Durch Hither-
oder Niederstellen des Tricers o gelingt es leicht, ein beliebiges Niveau
in g herzustellen, welches sich dann unveriindert erhilt, so lange in der
Flasche noch Wasser ist. Das Rohr f fithrt mam im Wasserbade abwiirts
bis fast auf den Boden.




Hat man Geles

Abdamptens Niemand

\]I'-|.'|I|1[J|I'I|. ik

in einem Raume :l|I;“I!I.l-'l.'llllr'l'ﬂ. in den wihrend

kommt, und in welchem auch keine ander

Fig. 44,

\-."l'?l:”!lll':'l 1

W

e Annehmhichk

nchtes, die Fliissig

gar micht zu |
boratorium mit Anderen

i"'ll::|'i"|l :"il':| |\||!‘I||||:I'I||:]'

Schmutz zu sichern.

1 ¥ 1 0 i -
In meinem Laborate

eit von grossem Belang, denn in dem Falle ist

enug sein, um die abdampfenden Flissigkeiten gegen Staub, Asche und

eitsranme. e besten sind die, deren Sohle und Decke

wdurch Staub in der Luf suspendirt wird, =o

keit rein zu r'1||.‘l||t'£|_: es ist alsdann am hesten,
edecken®).  Arbeitet man aber in einem La-
zusammen, hat man mit Zugluft zu kimpfen,

in dem Raume, so kann man nicht sorgfiltig

wi - dienen gum Abdamplen bei guantitativen Analysen

i 1 platten | ehien, und deren Wande cemaunert und mit “-"-|"'
att verputzt sind Am obersten Theil der Hinterwand befindet sich ein
t abeelien nicht zu enwer Abzugseanal, der bald in einen besonderen
i In dieso keine Feuernng gehen: wohl aber jst
! rselbe  unmttelbar nehben einem anderen K amine |
=r wrnne, etwn die les l|:||_-!|-l;|| rtwahrend WA
il kamin mit erwarmt. Die Yor 1d des Abdampfranmes
tel 11 | I '+ hohen “';|I|-|.~I-_-f||!-:'-- ten, M denen mit Holzrahmen ve




T4 Freter Abschnitt. — Die “!:I'l';llin‘:u

Zu dem Behufe deckt man entweder die Schale mit Fhesspapier zu,
45) auf die-
l

oder man legt ein aus einem Glasstabe gebogenes Dreieck (Fig

Fie. 45, selbe eitet dariitber ein Blatt Ihesspapier und
a beschwert dieses dureh einen Glasstab, welcher
) quer dariiber gelegt und durch die etwas aui-
""'\-);_n;—_/i _r'l: = = = E
— .'.!l']J"_'-(l'!Ic'I'_ Fnden des Drelecks a und b am Her-

abfallen gehindert wird. — Als die zweckmiissi
Methode _-||"::.I.'L'|| hat =ich fni_'__'l nde bewihyt.

Man lisst sich von einem Siebmacher swei diimne Holzreifchen

v in das andere

(Fig. 46) anfertigen, von denen das e

pler

Hig. 46 legt iiber das kleinere em DBlatt Fli

= und schiebt das andere daritber. Man belkommd
ﬂ{ﬂ:' w auf diese Art einen e kel, der allen Anforde-
rungen entspricht. Er gehiitzt vollkommen ge-

T gen Staub, er lisst sich leicht abnehmen, das

._'!{-'il eintauchen,

Papier kann nicht in die Fl
es hilt lange, kann iiberaus leicht erncuert werden, und das Abdampfen

reht ungehindert von Statten.

Trotzdem muss man auch bei dieser besten Art des Bedeckens sehr

vorsichtig sein, dass nicht durch das Papier selbst die abdampiende

Flissigkeit verunreinigh werde. — Dampft man nimlich eine Flii

ab, welche saure E";'i:||||l<' entlisst, so losen diese rasch die in dem ge-
wohnlichen Fliess= und 3"i|ll'i5']'-'tj‘i"|' nie fehlenden Mengen von Kalk,

o bal

Eisenoxyd ete. auf, und da die so entsteliende Lbsun | in die Ab-

1
aung leicht

dampfschale heruntertropft, so ist die Ursache der Verunr
ersichtlich. — Ist man daher durch die drtlichen Verhiltnisse gegwungen,
die Schale zu bedecken, so darf dies nur mit Papier geschehen, weleli

Auswazchen be-

von den in Sauren loslichen Substanzen dure
freit ist.
Statt in Porzellanschalen kann der vorliegende Zweck des Abdam-

plens aunch in Glagkolben erreicht werden. Man fitlllt dieselben nur zur

[iilfte an und stellt sie schief., Die Erhitzung kann im Sandbade, iiber

einer Gas- oder Weingeistlampe oder anch recht gut tiber g

Kohlen ausgefithrt werden. DBel den letzteren Erhitzungsarten stellt man

die Kolben am gichersten aul e Drahtnetz. - Die l.||l?c."'\-|=_'.|1!'|| dart 1n

oelindes Kochien kommen, indem bei der schiefen Lage des Koll

Tripfchen, weleche beim Sieden aufs writzen nicht wverloren gehen.
| 1

Besser noch als in Kolben wird der Zweck in tubulirten Retorten mait

anversehlossenem Tubulus und schriig anlbwiirts gerichtetem Halse erreicht.

Letzterer wirkt wie ein Schornstein, und der so entstehende rasche
wechsel befordert das Eindampfen ansserordentlich.

Befindet sich in der iIll'f.l'IlJ:II:I|_I::'1'II'!"I' Flissigk

Niederschlag. so ist es stets am hesten, das Abdampfen im Wasser-
. 1 l

bade vorzunehmen, indem beim Abdamplen ither freier Lampe oder 1m

Sandbade oar leicht durch Stossen Verlust entsteht, Das Stossen rihrt




Das Abdampfen.

dadurch entstehen, ds sich,

von kleinen [j-;,“,l.1(-x|1ll..-§u|!e-|l her,

rehemmt durch den Bodensatz, die firme nmicht gleichférng wvertheilt.
Diesem Uebelstande beungt man mit ziemlichem Erfolge auch da-

_i_'J',I. l"' lllll"i‘.ll \'l'l'! '|-'35'-."" 1M |I-'|.‘\ .’!k“lu—lfllll]ll'“ -II'I |'i'||¢']|‘.
schief stehenden Tiegel vormimmt, wie Fig. 47

zeigt.

Man leitet dabei die Flamme immer &o,
dass sie den Tiegel dber dem Niveau der
Flissigkeit trifit. Doch ist die Anwendung des
Wasserbades jedenfalls sicherer,

Soll eine Flussigkeit ganz zur

&
#£ % M1 n Trockne gebracht werden, wie dies so
1‘“‘—';":;?—_"“'1 oft _-_,;t-:-t-':nl]|u|| IMss, 80 lll‘L'ruli;_L{ man das Ab-
Aisl 5 dampfen stets im Wasserbade, wenn es irgend
A\ olich ist. Kann dies jedoch wegen der Be-
W : E schaffenheit der aufgelésten Substanz nicht
\\ x:{j ﬁ‘ ;_-|'_~.'|'|]|'|5||':|, 80 Ll']'!,‘:u'].[ man oft f&'"i'lil'll ;';.“'\'I'li

1 ” APy s |
am besten, wenn man den Inhalt der Schale

von oben erhitzt, indem man dieselbe m einem
Trockenschranke, dessen obere Platte durch eine dariiber gehende Flamme
(etwa die des Wasser- oder Sandbades) geheizt wird, auf geeignete Art

oder anch, sofern die Substanz sich in einer bedeckten Platin-

wifatell
schale oder einem bedeckten Platintiegel befindet, indem man die Flamme

der Gaslampe von oben auf den Deckel wirken liisst.

Soll die Schale von unten erhitzt werden, so muss man eine Me-

bei der die Hitze gleichmissig wirkt und leicht gemiissigt

werden kann. Ganz gut eignet sich zu diesem Zwecke ein Lufthad, d. h.

Schule von Eisenblech . in welche man die Porzellan- oder Platin-

iiberall 1/y oder

gchale mittelst eines Drahtdreiecks so emnhiingt, dass s
Zioll von dem Eizsenble

||e':- ];l.l!!.;t'!'lll,' ,-l\l||l.'| il E-Iili]ll | I,Ll'iil:}ilrl \'Ei"]l['ll_ |l|'-|']l Il|llllt er l|:IhL':. _-:l.']ll"

i

entfernt ist. Auch der in Fig., 43 abgelil-

Will man iiber der freien Lampe erhitzen, so stelle man die Schale hoch
ither die Flamme und zwar am besten anf ein Drahtnetz, welches zur

gleichmiissizen Vertheilung der Hitze beitrigt. — Das Erhitzen im Sand-

bade ist weniger zu empfehlen, da sich bei einem solchen die Hitze nicht

0 rasch miissigen lisst; mehr empfiehlt sich eine mittelst einer Gaslampe
erhitzte i';i.~'l'||lsf;1I!.|'.

Mag man nun eine oder die andere Methode withlen, so darf man,
sobald der Rickstand anfingt sich zu verdicken, die Schale nicht mehr
len Augen lagsen, damit man dem dann drohenden Spritzen durch

Missigung der Hitze und dureh Zertheilung der sich bildenden Krusten

gt |5,\LL34 n|1--1' ]"|;[f-[!||_l:':1][[|.:§:, ',_{1'||r'h1'i!_r' l'r|1'_'_L"_!-'Ii'\.\'i't';ie'l'. I;;[]|:|,

mittelst eines

rengchaft, sich beim .".5:||z|.|1![,-l'r1| an

Hat eine Salzlésung die I
len Winden des Gefiszes hinaufzuziehen und diese dann zu

Le ‘:'-11-i-._r4‘|1, \,\"'!]I'.I'I'i] ||;|l="||"_.|\,‘|| --1_']|'.' ||=i"[l1' \lt'llllhl |||'I'|1--\.-_--=-lll_l||l_'1 ‘.'.'i!'l], &0



76 FErster Abschnitt, Dic Operationen. [3.

L'!'l;‘]['f_i mal ;’_'\'.'I'i'],\;jl:illhf:,-';.'_" :I.‘IL_‘|| \.iL!':' AR WA ].J: .'-l'l'\JI'i:l?I'.'l "-\.l.'.!;-l.‘ von c-.i

Es werden alsdann die Gefisswiinde so heiss, dass die sich heraufziehende

Fliissizkeit I;;u'itfil Vi E'll-"||||-|| y das aunfeeléste Salz hinterlassend. Beim
Abdampfen auf gewohnliche Art lisst sich dem Uebelstande in der Regel
schon dadurch eim

armaassen vorbeugzen, dass man den Rand der Schale
und den obersten Theil der inneren Wandung mit einer iiberaus diinnen
Talgschicht durch Bestreichen mit dem fettig gemachten Finger iiberzieht
und so die Adhision zwischen Fliissigkeit und Gefiiss verringert.

nicht

Entwickelt sich aus einer Fliissigkeit beim A
¢in Gas in Blasen, so ist besondere Vorsicht néthi

HIJI'i[Zt_-Il Verlust entstehe. Am sichersten erhitzt

:'|_'I_L'! .'_'!:I S5e, W |'|L'!_!'.-

cinem schief stehenden Kolben, oder auch in einem

man, so lange noch Gas entweicht, mit einem grossen Uhrglase bedeckt,

das zuletzt gut abgespritzt wird. — Muss das Abdampfen in einer Schale
:'_-'[‘Séc'i|1.=]lL'1l, g0 wiithle man eine ziemlich g__{'u,-rii%“ Ii_'_-"t' ind erhitze am Anfang
und bis das Gas grosstentheils entwichen, sehr gelinde.

Soll eine Fliissigkeit bei Abschluss der Luft abgedan pit wer-

den, so bringt man sie unter die Glocke der Luft

umpe iiber ein Gefiiss

I
t tubulirte
Kohlensinre mittelst

1_':lllt'|' |.’|"|||j'|: l'E]l_‘_"l'IL':.'il.'i \'-'.;"L|. Llit' I|:|I'|.-". oranz '|'- L T"-!I:L:'::" oer ["lllb-:"-

mit Schwefelsiure und evacuirt; oder man bri gie in eine

Retorte, durch deren Tubulus Wasserstol

keit reicht.
Von viel grisserem Einfluss, als man gewihnlich glaubt, ist das

Material der A bdampfgefisse. Sehr

viele Erscheinungen, die be:

der Analyse befremdend entgegentreten, konnen Folge emmer Verunreini-
gung der ;|]|-r;'1-<§;L:n}|j'L|-t| l-‘]i'l;aaill_glu'il, durch den Stoff des Gefiisses sein, wik

denn auch ganz grobe Irpthitmer 6fters dieser (Quelle entstammen.

[ch habe diesen Gegenstand seiner Wicht er emmer sorglil-
tigen Priifung unterworfen (vergl. Belege 1 bis 4).
Iis ergibt sich daraus, dass schon destillirtes Wasser,

Glas (Kolben von biéhmischem Glas) gekocht, sehr wigbare

aus aufnimmé. Die Wirkung ist dadurch bedingt, dass léslicl
ganure :‘\';]|z,e' :'||=.~:[|.-§||.':|_ :._. ';:L'L \'n|",a',|..'"r:\\'|_'i--;' KRali ode i\-ﬁl.'l[:!I :||I'| I"I\
nebst dazu gcehorender Kieselsiure, was in Losung itbergeht. In vic

hiéherem Grade wird das Glas gelist, wenn das Wasser etwas kaustisch

oder kohlensaures Alkali enthiilt; auch kochende Salmiaklésung greift da
Glas stark an. Kochende verdiinnte Siuren, natiirlich mit Ausnahme der
1 ':'fw reimne \llll-il-.-.'l'_
Porzellan (Berliner Schalen) wird von Wasser welt weniger i
als Gli

Glas, immer aber ist die aufgelos

Flior- und Kieselfluorwasserstoflsiiure,

Auch alkalhische I-'||g._}il|_|]\-(-i§.-[| losen |‘-:?'.»'.-'”.!I: well \\'l'!li.';'l'l' a

te Menge noch merklich genug.
miaklésung greift Porzellan in gleichem Grade wie (Glas stark an., wver-

diinnte Siuren wirken auf Porzellan nur wenig losend, doch aber mebr

als auf Glas. — Man ersicht daraus, dags man sich bel sehr genauen

Analysen zum Abdampfen hauptsichlich der Platin- oder Platin-Iridium-,

erhalf

n YWas

schieht
Finde ¢
:ehene
I O8301

?--"”.ll;_'_-,;

abzuda
beende
Ueberd
senr di
i:l':||!'a|

VA

Sehale
bei di




Abdampfen. 2a

wie auch der Silberschalen bedienen muss. Erstere sind i allen Fiillen

anwendbar, wenn sich mnicht Chlor, Brom oder Jod in freiem Zustande
LLLE

le in der Fliizsigkeit befindet oder wiithrend des a'l'n.].'Ll-'lllllhfl"l'J.'}, bilden kann.
1l . ische Alkalien enthaltende Fliassigkeiten kénnen in Platin sehr gut
el -'»lil'_'ll]i|[;||-:| werden, aber nicht bis zum Schmelzen des Riickstandes.
le Silberschalen sind bei sauren Flissigkeiten stets zu vermeiden, ebenso
S : bei solchen, welche alkalische Schwefelmetalle enthalten , fiir Losungen
ht kohlensaurer und #tzender Alkalien aber eignen sie sich gut, ebenso fiir
lie der meisten neutralen Salze.
11

§. 42.

Fis bleibt jetzt noch iibrig, vom Wigen der durch Abdampfen
] g, . I

e85 erhaltenen Riickstiinde zu sprechen. Wir meinen darunter nur die
<t i VWasser loslichen, denn von den anderen, welche dureh Filtration ge-
1 trennt werden, wird bei der Fillung die Rede sein. Das Wigen ge-
g schieht in der Regel in dem Gefiisse, in welchem das Abdampfen zu

Ende gefithrt ‘-\'lll'-it', am hesten in einer mit einem leichten Deckel ver-

o

sehenen Platinschale von 4 bis 8 Centimeter Durchmesser, oder in einem

5

DTOSS6N |'|;|1'.r|11|-|':{|-:._ weil diese bei gleichem Inhalte leichter sind als Por-
UL Zellange .
=l Meistens hetrii

lange aufhalten wiirde, dieselbe nach und nach in einer so kleinen Schale

»t die Men der Fliissigkeit so viel, dass es allzu

abzudampfen. Man conecentrirt sie in dem Falle in einer grisseren und

a5 beendet das Abdampfen in der zum Wiigen bestimmten kleineren. Beim
he Ueberfiillen bestreicht man den Ausguss der Schale mittelst des Fingers
s sehr diton mit Talg und ldsst die Flissigkeit an einem Glasstabe herab-
Vi laufen LJI.L'_I 15).
Zuletzt spiilt man die Schale vorsichtig mit Hiilfe einer Spritzflasche
al- i an: aus, bis emme Probe des leftzten Waschwasszers auf
Platinblech verdampft keinen Riickstand mehr hin-
111 terlisst,

Hat man das Salz nunmehr in der Schale, in wel-

el cher es gewogen werden soll, und ist die Fliissiglceit
k soweit verdampft, als dies im Wasserbade zu errei-
1 chen ist, so hat man zu unterscheiden, ob das Salz
% geglitht werden kann oder nicht. Ist das Erstere
s der Fall, so bedeckt man die Schale mit ihrem Deckel
e von diinnem Platinblech (in Ermangelung eines sol-

chen woll auch mit einer ditnnen Glasplatte) und erhitzt hoch iiber der
.I-': T B0 -|;||_r_\|¢- oany Ir_:.-}i]]lh'. his ;i:;}l“_%' ]|| ol I :‘_"illlh'i.lﬂ?. etwa 'II='l:|'t ent-
2 Wasser l:'||:;--_-r-‘i|'}|-.-;.-:| ist, alsdann stirker bis zum Glithen der
i schale. (Eine Glasplatte muss dabeil matiirlich entfernt \'.'L'I'I.ll‘.'lt,} Auch
e bei diesem FErhitzen lisst man oft zweckmiissig die Flamme fl*‘r'“.‘l."|:!|r:]|i'
eha schiof von oben auf den Deckel wirken, da go ein Verlust durch Spritzen
11en

am sichersten wermieden wird. Nach dem Irkalten unter dem Exsie-

m=;




cator (3. 27) wird das Schillchen nebst seinem Inhalte bedeckt gewogen.
Bei Substanzen, welche, wie z. B. Kochsalz, Decrepitationswasser ent-
halten, ist es sehr zweckmiissig, dieselben nach dem Wegnehmen vom
Waszerbade und vor dem Erhitzen auf der Lampe der etwas iiber 100!
zu erhaltenden Hitze eines Luft- oder Sandbades oder emes Stubenoiens
anszusetzen.

Kann der Riickstand nicht geglitht werden, wie z. B.

sche Substanz. ein Ammonsalz ete., so wird er in dem Schiilchen bei einer

seiner Natur entsprechenden Hitze getrocknet. In manchem IFalle reicht
demnach schon die des Wasserbades hin, z. B. bei Salmiak, in anderen
MUsSs man ['i“ el- |:llll']' ],‘.IE-]'_Irrllll Jlll‘t‘-'(_!]'_l!"]l |:'-'~. oben D 29 u. 30). otet

muss das Trocknen so lange fortgesetzt werden, die zwel letzten
Wiigungen der Substanz, zwischen welchen dieselbe etwa eine halbe

Stunde der Trockenhitze ausgesetzt war, vbllig iibereinstimmen. Das

Schiilchen beim "q'\--'nl:r:'.'l‘il zu bedecken, ist dringend anzurathen.

Hat man, wie dies bei Analysen so hiufig vorkommft, e 18-
keit, welche eine kleine Menge eines zu wiigenden Kali- oder Natron-
salzes enthilt, neben einer verhiltnissmiissig grossen eines Ammonsalzes,
welehes bei der Analyse hinzugekommen ist, so ziehe ich dem oben an-
gegebenen Verfahren das nachstehende vor. Man verdampft die Salzmasse

erbade, zaletzt auch wohl bei einer

in einer grisseren Schale im W
100 etwas iibersteigenden Temperatur vollig zur Trockne und bringt
dieselbe mit Hiilfe eines Platinspatels in eine kleine (Glasschale, welche

sators st Man sp i1

man dann einstweilen unter die Glocke des Ex

aus der grossen in die

nun die letzten Reste des Balzes mit etwas Wasser

zum Wigen bestimmte kleine Schale oder den grossen Tiegel, und wver-
dampft zur Trockne. Jetzt bringt man die in der Glasschale befindliche
Masse portionenweise oder auf einmal hinzu, verjagt die Ammonsalze
durch Glithen und wiigt die zuriickbleibenden fixen Salze. Sollten in der

Glasschale kleine Reste der Masse hiingen bleiben, so nimmt man diese

ks oder |-i|;|-;

am besten mit einer geringen Menge gepulverten Salmi:

n das zum Wiigen

anderen Ammonsalzes auf und bringt sie so ebenfalls

bestimmte Gefiiss: denn wiirde man die Salzmasse wieder mit Wasser he-

netzen. so wire Verlust nur schwer zu vermeiden.

§. 43.

h. Fillung.

Noch hiufiger als das _"\_E)[].‘I'Il:]][-l'il kommt bei ||I1::]::if::‘li'{:-|z \naly-

gen die Fillung vor, indem sie nicht nur dazu dient, Substanzen in wiig-
bare Formen zu bringen, sondern namentlich auch dazu, sie von ein-
ander zu scheiden. — Bei allen durch i"ii“lillg vermittelten ||I:;2||I]I.|T';\'£rl;
Bestimmungen ist die leitende Idee die, einen unléslichen Niederschlag
von einer Flissickeit zu trennen. Bei im Uebrigen gleich bleibenden

Umstinden miissen demnach die Resultate um so genauer ausfallen, je

8 Erster Abschmtt., — Die “‘jn"r.':iill'ﬂn"ll. | 2.
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Fiallung, 70

mehr die gefiillte Substanz den Namen unléslich verdient, —und bei glei-
le der Liaslichkeit wird bei dem Niederschlage der kleinste
Verlust stattfinden. welcher mit der geringsten Menge Lisungsmittel zu-

I =

sammenkommt.

Hieraus ergmbt sich erstens, dass man bel durch sonstige Umstinde

ter Wall einen Kérper am besten in seiner unldslichsten

Verbimdung fi ot man Baryt besser als schwefelsaures denn

= e y - ool . = H ru . a
als kohlensanres Salz meder: zweltens, dass, wenn man mit Nieder-

n zn thun hat. die in der vorhandenen Flissigkeit nicht unloslich

h;
sind, man danach trachten muss, diese durch Abdampfen erst so viel als
thunlich zu entfernen, — so engt man eine verdilnnte Strontianlésung
erst ein, ehe man den Strontian durch Schwefelsiure fillt; drittens

s. wenn es sich num Niederschlige handelt, die zwar in der vorhande-

nen Flissigkeit etwas auflislich, in einer anderen aber, in welche sich
-:i.- \'G'|'|'..L'||,!:{I'III' |]|n'|;|; -||'-_>'-_'|::i |-i]|r_-1| :/,ur;:]T:f. \'f_‘1'\\'1"JIH!|"Lt| liisst , ll]||t'n5-'l'-||'|;
sind., man danach strebe, diese Veriinderung herbeizufiihren, — so ver-

er durch Zusatz von Alkohol in Weingeist, wenn man

wandelt man W
Platinsalmialk, Chlorblei, schwefelsauren Kalk ete. vollstindig fillen will,
50 setzt man dem Wasser Ammon zu, um basisch phosphorsaures Bitter-
erde-Ammon darin unloslich zu machen ete.

Zum Fillen bedient man sich meistens der Bechergliser. Muss je-
doch kochend gefillt oder der Niederschlag mit der Flissighkeit eine Zeit

lang im Sieden erhalten werden, so wendet man Kolben oder Schalen an,

wobei das Material derselben, ebenso wie bel dem Abdampfen, wohl zu
|Il-:'-”I[_'];.-‘Ec']llij__"t'l‘. 1st.
Je nach der Beschaffenheit der entstandenen Niederschlige werden

selben von der Fliissigkeit, in welcher sie suspendirt sind, entweder

durch Decantation, dareh Filtration, oder aber durch mit Decantation

verbundene F
Fhe man jedoch zu einer solchen Abscheidang schreitet, ist vor

iltration geschieden.

Allem ins Auge zu fassen, ob man die geniigende Menge Fillungsmittel

vesetzt hat, und ob sich der Niederschlag auch schon vollstindig ge-

Kenntniss der aften der Niederschlige, zu deren Erwer-

te die Mittel geboten werden sollen; — zur

bune im dritten Abschni
Entscheidung der ersteren aber geniigt es in der Regel, zu der klar ab-

mittels

setzten Flissigkeit vorsichtig eine neme Portion des Fallung
21 setzen und dabei zu beobachten, ob hierdurch noch Fillung erfolgt
oder nicht. Diese Probe kann aber leicht irre fithren, wenn der zu er-
wartende Niederschlag gieh nicht sofort zu bilden pflegt, =z B. bei phos-
phorsaurem Molyhdinsinre-Ammon. Ist solches zn fiirchten, so giesse

pine kleine Menge der klar abgesetzten Flissigkeit in

. .
oder |||[==-1‘.|:'-' min
ein anderes Gefiiss, setze ]-';',|||;..‘r_j,;1||i:u-l Zil, erwirme, wenn 1'.i':ihl_;r, und
beobachte nach liincerer Zelt. ob in der ]'Iliir‘FI_‘_"]H'i'lF-'l"l'u]]l‘ efin neuer

Niederschlag entstanden ist oder nicht. Ist ersteres der !"Fllil. so ersieht




80 Erster Abschnitt. — Die Operationen,

man daraus, dass die Hauptmenge der Fliissigkeit noch nicht aus-
cefiillt ist.

In der Regel trennt man die Niederschlige von der F

ich, sondern erst nach mehrstiindigem Stehen: namentlich ist

sen der I

bei krystallinischen, pulverigen und gelatinésen Niederschl
1

withrend l\;:'i‘-'il'_:'l' und ill-r';;ilf_{t- ,"w.'ju-n.]x-:'q:hI,-'|.c_-<-L zumal wenn die Fillune
kochend geschah, oft sogleich abfiltrirt werden kénnen. Doch haben i

dieser Beziehung alle allgemeinen Regeln nur eine sehr bedingte Gel

§. 44.

¢. Fillung mit darauf folgender Decantation.

Setzt sich cin Niederschlag in einer Fliissigkeit so gut ab, dass die-

selbe villig klar abgegossen, mit einem Heber abgezogen, oder mit einer

Ii'lllr'”e' .IEI|:ut"'.||1;4'5. 1.1.-'!'||c'|t |{.'H|I|, ||]|l] 1!|':4r-||it‘,}|1 ciir.»:L--c g0 schni !|_ dass AL

||r-||,x _-‘\_L]:—:‘,“.';I."\J:EII'EI I]iE'F|1- .'L“Z-’.]l ]:u:_-_g'l\ f'-:f I'!'J"II[‘:]I‘E'I’- \.l.';."ul1 20

It man,
wie z B. bei Chlorsilber, metallischem Quecksilber ete., zur Abscheidune
und Aussiissung derselben oft blosse Decantation,

Will man diese, be I'_';t'lltnil'i.'.'f']' Yorsicht ebenso fordernde als fenaue,
a.kllﬁl'l

Fiilllen nothwendig, gewisse Regeln zu beobachten, um zu bewirken. dass

idungsmethode mit Krfolg ausfithren, so ist es in den meisten

sich die Niedersehlige wvollstindig und schnell al

zen., Als allgemei-
nen Satz kann man aufstellen, dass Erhitzen des Niederschlages mit der
Flissigkeit ersterem die gewiinschten Figenschaften verleihe: in meh-

reren I

len geniigt aber zu diesem Behufe Erhitzen allein 1

manchen muss schitttelt werden, wie bei Chlorsilber, in anderen ist
1

Zusatz irgend eines Reagens nothwendig, so der Salzsiure bei Queck-

silberfallungen ete. Von diesen Regeln wird unten in dem vierten A h-

schnitte ausfithrlich die Rede sein, ehenso wvon den Gefi n, welche

>‘ir'|] AT 1!il'r¢t'l' Art ||i'1' |".;i||ILJ||'_f bt den \'--|:~q,:|]--||r-|i1-|1 .‘-i:]J_-'1.-|.’|r.u-|| am
besten eignen,

Ist der Niederschlag so oft mit erneuerten Mengen der weeigneten
Fliissigkeit ausgewaschen, dass in den letzt abfliessenden Portionen keine
Spur einer aufgelisten Substanz mehr zu entdecken ist. so bringt man
ihn, wenn er sich noch nicht darin befindet, in einen gecigneten Tiegel

oder ein Schiilchen, giesst die Flis ceit 50 weit als mi

werlich ab und

trocknet oder gliiht alsdann den Inhalt, je nachdem es seine Natur ver-

].-r,-|_|-1_ — Da man beil der angefithrten Art des Auswaschens eine wviel

orossere Menge Wasser braancht, als beim Ans m auf Filtern, so kann

man mitielst Decantation nur dann genaue Resultate erhalten. wenn di

Niederschliige ganz unlislich sind. Aus demselben Grunde wendet man

diese Operation nicht gern an, wenn in den ab

]'l-lz.ll.nri.'_' keiten

noch sonstige Bestandtheile bestimmt werden sollen.

Um sicher zu sein, das in den Waschwassern keine Theilehen des

Niederschlages mehr enthalten sind, 18t es zweckmiiss diese 12 bhis 24
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Filtration. S1

e Stunden ruhig stehen zu lassen und erst dann wegzugiessen, wenn sich

nach dieser Zeit auf dem Boden kein Niederschlag zeigt. Sollte dies der

Fall sein, so ist es in der Regel am besten, dessen geringe Menge fiir

1es sich zu bestimmen, sei es nun, dass man ihn von der anwesenden F'liis-
all. sigkeit durch Abgiessen oder Filtriren trennt.

n

11 Q 45,

p. Fillung mit darauf folgender Filtration.
In den Fiillen, in welchen die Decantation nicht anwendbar ist. also
bei Weitem in den meisten, wendet man zur Trennung der Niederschliige

von Flissigkeiten die Filtration an, sofern man hoffen kann, durch blog-

L ses Auswaschen auf dem Filter den Niederschlag von anhiingenden Sub-
e stanzen vollkommen reinigen zu konnen. — Ist dies nicht der Fall, also
il namentlich bei gelatinésen Niederschligen, z. B. bei Thonerdehydrat, so
K verbindet man die Filtration mit der Decantation (§. 48).
ne aa. Filtrirapparat. Das Filtriren geschieht mit sehr wenigen
Ausnahmen bel quantitativen Bestimmungen ausschliesslich durch Papier.
Lt Man wiihlt meist kreisrunde, glatte, selten faltige Filter. Auf die
i Beschaffenheit des Filtrirpapiers kommt sehr viel an. Es muss, wenn es
. vorziiglich sein soll, drei Eigenschaften vereinigen; niimlich erstens auch
)=

feine Niederschlige vollig zuriickhalten, zweitens schnelles Filtriren ge-
statten und drittens moglichst wenig unorganische Bestandtheile enthalten,

namentlich aber keine in alkalischen oder sauren Fliissigkeiten lésliche.

Es hiilt ziemlich schwer, sich Filtrirpapier zu verschaffen, welches

Ll diesen Anforderungen geniigend entspricht. — Fiir das beste wird das
k- unter dem Namen ,schwedisches Filtrirpapier® mit dem Wasserzeichen
a J.H. Munktell versehene gehalten und demgemiiss am theuersten bezahlt.
he Doch entspricht auch dies nor den beiden ersten Jedingungen , geniigt
im aber bei feinen Arbeiten kemeswegs in Betreff der dritten, indem es etwa
0,3 Proc. Asche®) hinterlisst und an Siuren merkliche Sf.un-u von Ei-

¢ senoxyd, Kalk und Magnesia abgibt. Zu genauen Versuchen ist es deshalb
u erforderlich, das ]"i|II‘]t‘]|;|[ril'j' zuerst mit verdiinnter Salzsiiure auszuzie-
W hen, dann die Siure mit Wasser vollstiindig auszuwaschen und das Papier
el wieder zu trocknen. Bei Filtern von feinem Papier geschieht dies am
d besten bei den ferfigen Filtern, indem man sie, gerade wie beim Filtri-
ren, fest in einen Trichter setzt: recht gut kinnen dabei mehrere in ein-

el ander ;__"'l-l""__','l werden. — Man trinkt dieselben zuerst durch “L'El'l”’llll.t'lll
L mit einer Mischung von 1 Thl. gewdéhnlicher reiner Salzsiure mit etwa
e 2 Thin. Wasser, lisst 10 Minuten stehen, wiischt alsdann durch wieder-

holtes Aufgiessen von Wasser, am besten warmem, aus, bis jede Spm

) Die Asche des schwedischen |-'ij||-]|-F.;1rJi,-|‘_\' bestehit
aure, 12,83 Kalk, 6,21 Magnesia, 2.94 Thonerde

und 13,92 Eisenoxvd in 100 Theilen.

nach einer Analyse von

Plantamour aus 63,23 Kie

Fresenios, quantitative Analyse,




Erster Abschnitt. — Die Operationen,

saurer Reaction verschwunden ist, dreht den Trichter mit Papier zu und
stellt ihn sammt seinem Inhalte zum Trocknen an einen warmen Ort;
vergl. auch die in meiner qual. Analyse, 10. Auflage, §. 5, Seite 10 gege-
bene Anweisung zur Darstellung ausgewaschener Filter. — Filtrirpapier,
welches Bleioxyd enthiilt und in Folge dessen durch Schwefel wasserstofi-
wasser geschwiirzt wird, 1st zu verwerfen ™).

[n jeder Beziehung anzurathen ist es, geschnittene Filter von ver-
schiedener Grosse vorrithig zu halten. DMan schneidet sie entweder nach
kreisrunden Stiicken Pappe oder Blech, oder noch zweckmiissiger mit

Hiilfe der Mohr'schen Schablonen, Fig. 49, welche man von Blech in

Fig. 49. verschiedenen Grissen anferti-

A gen lisst. Das Papierblatt, aus

o i welchem das Filter gl‘sx'lmitin-u

\\ [ werden soll, wird doppelt zu-

N sammengefaltet, so dass die

A B Kanten einen rechten Winkel

"-.I I \  bilden, alsdann in die Schablone
e L R | —d A I:illgi.‘ln'{_f’[, das Blech B, des-

sen  Schenkel etwas weniges
kitrzer sind, als die der Grundfliche A, dariiber geschoben und das iiber-
gtehende I':t[ri't‘!' mit einer Scheere abgeschnitten. Auf diese Art ge-
machte Filter sind vollig rund und einander ganz gleich.

Den Filtern (und somit auch den Schablonen) gibt man zweck-
miisgig folgende Ausdehnungen im Radius: 3, 4, 5, 6,6 und 8 Centimeter,
und wihlt sie beim Gebrauche in der Art aus, dass sie von dem Nieder-
}'l:llﬁ.‘:;;‘t', nach dem .-\|ri-1'ul|fl.'|] der Fliissigkeit, nicht mehr als halb gefiillt
werden.

Was die Trichter betrifft, welche man am besten von Glas nimmt,
so ist es, wenn sie zu quantitativen Analysen geschickt sein sollen, ganz
besonders \%’if:llﬂ.i:_;'. dass sie im geeigneten Winkel L{\li“”} :I__;'L'Ill"Lgl- und nicht
bauchig sind.

Die Filter diirfen nicht iiber den Rand des Trichters herausragen ;
am besten ist es, wenn ihre Radien eine oder zwei Linien kleiner sind,
als die der Trichter. Bie werden fest in diese eingedriickt , so dass das
Papier an den Winden iiberall anliegt, alsdann mit Wasser angefeuchtet
und dieses abtropfeln gelassen, nicht oben ausgegossen.

Die Trichter werden beim Filtriren auf ein Filtrirgestell gesetzt,
welches ihnen nicht gestattet, ihre Lage zu veriindern. Die Form und
Finrichtung der Gestelle, welche mir von allen als die einfachste und
praktischste erscheint, ist in Figur 50 und 51 abgebildet.

Das Gestell, welches Fig. 50 darstellt, eignet sich besonders fiir gris-
sere Trichter und wird deshalb etwas massiver gemacht, als das zur Auf-
nahme kleinerer Trichter bestimmte, in I“i,!d_'. ol :4|JL!"E|]|L]:-Ic'.

| Wicke, Annal. d. Chem. u. Pharm. 112.
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Filtration, 55

l}h- l4['.5;f|~||1- werden von festem ||_,].‘_,:‘, :1’1'IIJ:IL'||E. Eh~r' den oder die

ll"]"lif"l I!I'.I_-_-F-i|r.ll' \rm muss gich ohne alle Miihe auf- und ;.h-,s'hig-i.n-[l

\ T

mnd mitte 1 1 . 1. W
14 mttelst der Schraube ganz feststellen lassen. Die Ausschnitte fii

[richter miissen, damit diese festsitzen, nach unten konisch verlaufen

0
die

21 ¥

tine grosse I:i_‘l||.1|"|||.|il']IE{l'i[ dieser Gestelle ist zu rilhmen, dass man
Fanze ]'.lll]‘]ﬂ'll1|.|'|ll‘_!' mit grésster Leichtigkeit und ohne ireend etwas
rerindern, hin- und hertragen kann.

3. 46,
bb. Regeln beim Filtriren.

In Bezug auf die abzufiltrirenden Niederschliige ist ebenfalls Man-

cherlei zu beobachten. dind dieselben kiisig, flockig, gelatinds oder
|-¢:‘_\-'sL::I|itJi--t-]1, so hat man nicht zu flirchten, dass die Fliissigkeit triih
durchs Filter gehe; bei feinpulverigen Niederschliigen hingegen ist
€8, nm dies

! zn verhiiten, m der Regel nothwendig, immer aber rathsan,
len :\lt'l'le
Fliissiokait g g s e T
ussigkeit durchzufilériven und zuletzt den Niederschlag aufs Filter zu
1

bringen

rschlag sich setzen zu lassen, alsdann zuerst die iiberstehende

Meistens verfiihrt man in gleicher Weise auch bei Niederschli
=t von anderer Beschaffenheit, zumal bei solchen, welche sich erst bei
lingerem -“‘11"'.\'11 \'1-]]31’5'[”4“,5_'.' abscheiden. — Wenn nichts I‘IJl;._:'l'.:.'!'H.
._,_I..h!-‘ st os zweckmiissio, heiss :_;t.'Ji-:t]].ll' Niederschlige vor dem Ey
:-..Ilil"ll :1||;aililll|.ii']'t'{'r|, |1f_‘J|lI |]¢‘i.h'"~4.! |.'=|:'|Hsjé:_']{|_\if|'l| |i.|.[]']l'l'l! :—'.l']lr||'|:{'l' .'r|.-1
kKalte. — Dem gahyp
durch die Filter
der !'-i['t:'."i'_-‘,hl'if.

lurehs Filter

unangenehmen Umstande, dass Niederschlige mif
gehen, ]Il'll.-_zf man 6fters mit Erfoleg durch Abinderuns
VOr; go gf-];'f schwefelsanrer Baryt mit Wasser leicht
weil weniger leicht aber nach Zusatz von Salzsiiure ode:




Frster Abschnitt. — Die l}f\t*t':liinlu-ll.

Salmiak. Findet man beim Filtriren, dass das Filter von dem Nieder- Réhr
schlag viel mehr als halb voll werden wiirde, so nimmt man noch ein sieh
zweites; denn wiirde man das erste zu sehr anfiillen, so liesse sich der s

Niederschlag nicht gehirig auswaschen. . _ I _ Man
Beim Filtriren giesst man niemals eine Flissigkeit direct, sondern Lisus
immer mit Hiilfe eines Glasstabes (siche Fig. 48) aus und versiumt nie soll

den Rand des Gefiisses, aus dem man ausgiesst, mit einer ganz diinnen

Talgschicht zu iiberziehen. Den erforderlichen Talg giesst man am be-

sten in eine kleine auf emner Seite verkorkte Glasréhre. In dem Maasse

als er verbraucht wird, drickt man ihn mittelst eines kleinen Stempels dig a
nach. Das Anfetten selbst geschieht am einfachsten mit dem ein wenig er ge
am Talg geriebenen Finger. — Soll die Flissigkeit abfiltrirt werden, -

(=]

ohne den Niederschlag aufzurithren, so darf man den Glasstab nicht in flasch

das Gefiiss stellen, in welchem sich die abzufiltrirende Flissigkeit befin- vors)

det. Man stellt 1hn daher zwischen dem Aufgiessen zweckmiissig in einen Wise

feststehenden |{(:;igi1'1{clq:.§l und Siai'l“ diesen zuletzt mit dem Waschwasser aus. kann
Den Strahl der aufzugiessenden Fliissigkeit richtet man immer an

die Seite und nie in die Mitte des Filters, widrigenfalls durch Heraus

spritzen leicht Verlust entsteht. — Die durchlaufende Fliissigkeit wird,

je nach dem Zwecke, zu dem sie bestimmt ist, in Kolben, Bechergls

sern
oder Schalen aufgefangen. Man hat streng darauf zu achten, dass die

Tropfen am Rande heruntergleiten und nicht mitten in die F1

ssigkeit
fallen, wodurch leicht etwas heraunsgespritzt wiirde. Am besten legt man
die Rohre des Trichters an den oberen Theil der inneren Wandung des
Gefiisses, wie es die Fig. 50 zeigt, an.

Filtrirt man an villig staubfreien Orten, so 15t es nicht nothwendig,
den Trichter und das zur Aufnahme des Filtrats dienende Gefiiss zu be-
decken; in der Regel aber ist dies unerlisslich. Man bedient sich dazu

runder Scheiben von Fensterglas. An denen, die das eben genannte Ge-

fiiss bedecken sollen, bringt man mit Hiilfe eines Schliissels, dessen Bart
einen zum Herausbrechen geeigneten Einschnitt hat, an der Seite einen
Ausschnitt an von der Weite der Trichterrdhre. In der Mitte durch- den 1
locherte Scheiben taugen zu diesem Behufe nicht.

Hat man Flissigkeit und Niederschlag auf das Filter gebracht und
das Gefiiss, in dem sie enthalten waren, wiederholt mit Wasser ausge- ol
spiilt, so ist es doeh hiufig der Fall, dass noch kleine, mit dem Glasstabe
nicht herauszubringende Antheile des Niederschlages an den Winden

haften. Dieselben bringt man, sofern sie sich in einem Bechergluse oder \nfa;
elner Schale !n"fih(l::n, vermittelst einer E“u'llt_'l‘. welcher man nur elnen
kleinen Rest ihrer Fahne gelassen und diesen gerade abgeschnitten hat,
in der Kegel leicht heraus. Aus Kolben entfernt man kleine Reste
schwerer Niederschlige, sofern solche nicht anhaften, leicht dadurch, dass indh
man den Kolben verkehrt iiber den Trichter hilt und einen Wasserstrahl Wasse
in ersteren einbliist. s geschieht mittelst der in Fig. 53 abgebildeten beacl

S[ll'jfxll:r..k'c'}lt'_. wenn man den #usseren Theil der ins Wasser tauchenden

derer
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Auswaschen, {]A

Réhre, statt abwirts, wie es die Figur zeigt, aufwirts richtet. — Liisst

sich ein Niederschlag auf mechanische Weise nicht heraushringen, so list
man ihn in einer L-'_I.'I'ij_:ﬂl'Tl'h Flissirkeit und fillt die ].i'r}-:JII;.{ IL(:l:l"l‘r]ill;_rs_
Man kann daraus entnehmen, dass man Korper, fir welche man keine
Losungsmittel hat, z B. schwefelsauren Baryt, nicht in Kolben ausfillen
oll,

o 47.

¢, Auswaschen. Nachdem der Niederschlag nunmehr vollstin-
dig auf dem Filter ist. hat man sein Augenmerk davauf zu richten, dass
er gehirig ausgewaschen werde.

Das Aunswaschen gesehieht mittelst einer der bekannten Spritaz-
flaschen , von welchen ich die in [-‘i_-qr, 53 dargestellte 1n Iii'(-[rl‘ Hinsicht
vorziehe, Man sehe daranf, dass man nicht durch einen zu heftigen
“i”‘“"T-‘-h'-'IEII Verlust veranlasse. Zu recht vorsichtizem Auswaschen
kann auch der in Fig. 54 abgebildete Apparat mit gutem Erfolge benutzt

Fig, 52 Fig. 53. Fig. 4.

werden, dessen Construction keiner weiteren Erliuterung bedarf. Die
S

Mze a st an ihrem Ende ausgezogen und abgekneipt. Dreht man
den Kolben um, so liuft aus derselben von selbst ein continuirlicher fei-
ner Strahl aus.

Werden Niederschlige mit Wasser ausgewaschen, so bedient man

sich, wenn sonst nichts im Wege steht, am besten des heissen. Die Ar-

belt wird dadurch wesentlich pefiirdert. Zum Aunswaschen mil sieden-

dem Wasser eignet sich besonders die Spritzflasche Fig. 53. Um das
I\u!':l‘-:.t:wn zu erleichtern, dient die mit Draht an die Flasche befestigte
hélzerne Handhabe. Will man eine solche nicht anbringen, so umwickelt
man den Hals des Kolbens hinlinglich dick mit Bindfaden.

Jeim Auswaschen gilt als Regel, dass man die auf dem Filter he-
findliche Flissigkeit erst \'qw]l,ci:']ml.'r\:_{ ablaufen lisst, bevor man Wasch-
]‘"él-“'-‘-'i'l' atlmesst. Beim Aufspritzen des letzteren hat man einerseits zu

‘eachten, dass man die oberen Riinder des Filters gehirie auswiischt, an-

ererseits, dass sich im Niederschlage keine Kanile bilden, dureh welche
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die illill_if_l'l'_'l.':‘-ﬂ'l'! ['I|Il.v-|_u|{f'ir ;II:liﬁliI-f. |_|||:||' den ganzén :‘\ln,'-lu'l';ps'lgl.|_j_- FAT

durchsickern. Sind solche entstanden. und gelingt es nicht, dureh den

Wasserstrahl den Niederschl: gehivig zu zertheilen, go rithrt man den-

selben mit einem kleinen Platinspatel oder Glasstabe vorsichtig um.

Das Auswaschen ist beendigh, wenn alle zu entfernenden léslichen
Stoffe weggewaschen sind. Wer der Beendigung des Auswaschens dig
‘_'c'||c}J'i.l,_-'|' Aufmerksamkeit zuwendet, vermeidet eine der E(]]flpe-n. an wel-

chen Anfinger, zum Nachtheil der Genauigkeit zu erhaltender Resultate,

im hiufigsten anstossen. — In der Regel geniigt es, einen Tropfen de

letztablaufenden Wasehwassers auf einem reinen Platinbleche langsan

verdampfen zu lassen und sich hierdurch zu iiberzeugen, ob noch ein
Riickstand bleibt oder nicht. Sind jedoch die auszuwaschenden Nieder
ige 1m Waschwasser nicht ganz unlislich, wie z. B. schwefelsaure:
Strontian, so muss man zu specielleren Erkennungsmitteln, die unten an-
gegeben werden sollen, seine Zuflucht nehmen. Niemals sollte man das
\uswaschen nach blossem Dafiirhalten und Meinen einstellen. — Gewiss-
heit gibt nur die Priifung.

gwaschun-

In fritherer Zeit wandte man bei linger fortzusetzenden Ay
gen continuirlich wirkende Waschflaschen an. Da sich aber bei ihre:
Verwendung leicht Kanile in den Niederschliigen bilden, da man ein
sehr grosse Menge Waschwasser raucht, um den Zweck zu erreichen,

und da die Verwendung heissen Wassers ausgesehlossen 1st, so sind sfe

in neuerer Zeit bei analytischen Arbeiten ganz ausser Gebrauch gekom-

men, indem man bei den Niederschliiwen, welche sich schwer auswaschen
lassen, lieber das in §. 48 angefithrte Verfahren anwendet. — Wer sich
fiir die Construction continuirlich wirkender Waschflaschen interessirt,

findet solche beschrieben und abzebildet im Handworterbuch der Chemie.

L

2. Auflage, Band 2, Seite 584 his HS6.
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y. Fillung mit darauf folgender Decantation und Filtration
Hat man mit Niedersechliigen zu thun, welche sich vermége ihrer
gelatindsen Beschaffenheit oder weil ihnen mitgerissene Salze fest anhaf

ten, auf dem Filter nicht vollstindig oder nur mit Mithe wiirden ans-

wagchen lassen, so st man den Niederschlag sich so gut als méglich

absetzen, giesst die fast klare Flissigkeit durch das Filter, rithrt den

Niederschlag mit der zum Auswaschen bestimmten Fliissigkeit auf. er-
hitzt damit wohl auch in geeigneten Fillen zum Sieden, lisst wieder ab-
gifzen und wiederholf dies, bis der Niederschlag fast ganz ausgewaschen
1st. Man bringt 1hn jetzt erst aufs Filter und vollendet das Auswaschen
mit der Spritzflasche (vergl. §. 47). Diese Methode verdient die beste
Empfehlung; pur mit ihrer Hiilfe lassen sich viele Niederschlige vollio

'=1.~c\\';r.~=c'|]<-3|r
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Weitere Behandlung der Niederschlige.

Will man einen durch Decantation ausgewaschenen Niederschlag
nmcht wigen, sondern denselben wieder lésen, so beendigt man das Aus-
waschen ginzlich durch Decantiren und bringt den Niederschlag gar
nicht aufs Filter, Beim Léosen des Niederschlages trépfelt man alsdann
s hindurch in

das Losungsmittel auf das Filter und lisst es durch dies
das den Hauptniederschlag enthaltende Gefiiss fliessen.
!';;lr;h Iman niun .'Iltl,‘.jl ulaLH l".lltll_' Llr-:-'- .l\llr\‘.'.'.'l.‘-ﬂ'hl'u.\: t]iilllﬂ'l"l iII l][.'i' ]l'l’
,K'"l leicht erkennen E dass man eine Probe ll!‘:-: Waschwassers auf eine der
Substanzen prift, welche in der auszuwaschenden Lésung anfange ent-
halten war (z. B. auf Balzsiure mit Silberlosung), =0 18t doch dies Ver-
faliren nicht immer anwendbar. Man befolgt in solehen Fiillen oder
anch ul-x-1'|m||l~1 beim Decantiren zweckmiissig das von DBunsen ange-
wandte Verfahren. welches darin besteht, dass man das Auswaschen bis
zur 10000fachen Verdiinnung der nach dem ersten Abgiesgen in dem
Becherglase zuriickgeblichenen Flissigkeit [fortsetzl. Die 10000fache
“"*'l"lll]II]LLIJ;I aber erreicht man in der Weise, dass man auf einem 1‘:|]-'l4.'t‘-
streifen die Hohe vom Boden des Glases bis zum Nivean der Flissigkeit
IIIIJ.'-te-:l‘ welche nach dem ersten ."lllj:;'it'!*-“l'll mit dem :\;Iirill'i'hl'||!'.'!;[‘ zuriick-
geblieben ist. Alsdann giesst man das cylindrische Becherglas mit Was-
ser (wo es angeht, siedend heissem) voll, misst die ganze Héhe der F'liis-
sigkeit und theilt diese Linge durch die zuerst gefundene, So oftmal
man aufgiesst, so oft nimmt man die gleiche Procedur vor und "“‘“il‘]‘l'
eirt jedesmal den Quotienten mit der zuvor erhaltenen Zahl, bis die

10000 erreicht sind.

5. 49,
Weitere Behandlung der Niederschlige.

Ehe man nun zum Wigen der Niederschlige iibergehen kann, hat
man als letzte Bedingung noch die zu erfiillen, sie in eine ihrer Zusam-
mensetzung nach villig bekannte Form iiberzufithren. Es geschieht dies
entweder durch Gliithen oder durch Trocknen. Das letztere ist umstiind-
licher und gibt leicht weniger genaue Resultate, als das erstere; daher
man es in der Regel nur beir Niederschligen anwendet, die ohne vollstin-
dige oder theilweise Verflichtigung nicht geglitht werden konnen, oder
deren Gliihriickstiinde keine stets gleiche Zusammensetzung haben, — so
bestimmt man z. B. Schwefelquecksilber, Schwefelarsen und manche andere
Schwefelmetalle durch Trocknen, ferner Cyansilber, Kaliumplatinchlorid ete.
Ist zwischen Trocknen und Glithen der Niederschlige die Wahl gestat-
tet, wie =z B. bei schwefelsaurem Baryt, schwefelsaurem Bleioxyd und
vielen anderen Verbindungen, so zieht man das letztere dem ersteren

fast 1mmer vor.
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@, b0,

an. Trocknen der Niederschlige.

Wenn ein Niederschlag auf ecinem Filter gesammelt, ausgewaschen
und getrocknet worden ist, so hingen kleine Theile desselben dem Pa-
piere so fest an, dass sie mnicht vollstindig von demselben entfernt wer-
den konnen. Das Wiigen getrockneter Niederschlige setzt demmnach bei
allen genaueren Bestimmungen ein Mittrocknen und Mitwiigen der Fil-
ter voraus. Man bediente sich frither hiufig zum Aufsammeln zu trock-
nender Niederschlige zweier gleich grosser, in einander liegender Filter,
nahm nach dem Trocknen das dussere weir und |v_uf|' es als l-_h'_f.__fi']l.'_:l-u']r;|1
des den Niederschlag enthaltenden auf die andere Wagschale. Man ging
dabei von der Voraussetzung aus, gleich grosse Filter seien gleich schwer.
Diese Annahme darf jedoch bei genauen Analysen nicht gestattet werden,
denn jeder Versuch zeigt, dass zwei auf diese Art fiir gleich gerechnete
Filter selbst bei geringem Durchmesser um 20, 30 oder mehr Milli-
gramme differiren. — Zur Erlangung genauer Resultate muss dasselbe
[ilter, in dem der Niederschlag gesammelt werden soll, vor dem Abfiltri-
ren getrocknet und gewogen werden. Die Temperatur, bei der es ge-
trocknet wird, muss jener gléich sein, welcher man spiiter den Nieder-
schlag aussetzen will. Eine weitere Bedingung ist die, dass das Papier
des Filters keine Substanzen enthalten darf. welche von der zu filtriren-
den Flissigkeit gelist werden wiirden.

Das Trocknen geschieht je nach der erforderlichen Temperatur im
Wasser-, Luft- oder Oelbade, das Wiigen immer in einem verschliessba-
ren Geliisse, meistens zwischen zwei durch eine Klammer zusammenge-
pressten Uhrglisern (Fig. 30) oder in einem Platintiegel. TIst das Filter
dem Anscheine nach trocken, so bringt man es zwis

hen die erwiirmten
Uhrgliser oder in den erwiirmten Tiegel, lisst unter einer Glocke neben
Schwefelsiiure erkalten, wiigt, setzt die wieder gedffneten Uhrgliser oder
den Tiegel mit dem Filter nochmals eine Zeit lang der Trockenhitze aus
und wiigt nach dem Erkalten aufs Neue.

[st das Gewicht constant geblieben , so 18t das Trocknen des Filters
beendigt. Man hat sich nichts weiter zu notiren, als das Gewieht der
durch die Klammer gehaltenen Uhrgliser oder des Tiegels und des trocke-
nen Filters zusammen.

Nach dem Auswaschen des Niederschlages und nachdem das Wasch-
wasser moglichst abgetropft ist, nimmt man das Filter mit dem Nieder-
schlage vom Trichter, legt es zusammengefaltet auf Fliesspapier, lisst es
vor Staub geschiitzt an einem miissig warmen Orte ziemlich trocken wers
den, bringt es zuletzt in eins der anfangs mitgewogenen Uhrgliiser oder
den nicht bedeckten Platintiegel und trocknet es bei der geeigneten Tem-

peratur im Wasser-, Luft- oder Oclbade. MHilt man das Trocknen (fiir
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Glithen der Niederschlige, 89

l"""]'Jié’Ta s0 legt man das zweite Uhrglas oder den Deckel des Tiegels
auf, schiebt bei Anwendung von Uhrglisern die Klammer daviiber, lisst
unter dem Exsiccator erkalten und wiigh. Man setzt alsdann das Filter
mit dem Niederschlage aufs Neue der zum Trocknen bestimmten Tempe-
fatur aus und beendigt den Versuch erst, wenn die beiden Wigungen
=inz genau, oder bis auf wenige Decimilligramme tbereinstimmen. —
Ziehi

50 bleibt das des getrockneten Niederschlages.

man von dem gefundenen Gesammtgewichte das oben notirte ab,

Fiillt der Niederschlag das Filter ziemlich an, hilt er viel Wasser
zuriick, oder ist das Papier sehr diinn, so dass man das Abnehmen des
Filters vom Trichter nicht ohne Gefahr, ersteres zu zerreissen, hewerk-
stelligen kann, so lisst man es in

Fig. b5 Fig. 56. ’
dem Trichter fast trocken werden.
ffﬁqﬁ indem man denselben, mit Fliess-
™. . . -
= %5 papier zugedreht, in einem zerbro-
{i chenen Becherglase (Fig. 55) oder

dergleichen auf den ["d“‘l"‘i'l’l“”'“"-
das Sandbad, den Ofen oder eine

} erhitzte Eisenplatte stelll. Sehr gud

— dienen zu diesem Zwecke unten und

oben offene Kegel von Steingut oder
auch von Weissblech, Die kleineren lasse ich 10 Cm., die grisseren 12
Um. hoch anfertigen. Der untere Durchmesser hetriigt 7 bis 8, der obere

! hie 6 Cm. 1[]u Db,

% 01,
bb. Glithen der Niederschlige.

Ez war in [{ritheren Zeiten ithhich . Ni.-.[i-n;t-]]!éi:‘:l-, deren Gewicht
man nach dem Glihen bestimmen wollte, mit dem Filter zu trocknen,
alsdann in einen Tiegel zu schiitten, das Filter rein abzuschaben und den
50 von letzterem getrennten Niedersehlag zu glithen. Man gab auf diese

1"‘\-["&_-;._-

die, trotz des Abschabens, am Papier immer noch haftenden Theil-
chen verloren. Die Erfahrung hat gelehrt, dass man genauere Resultate
erhiilt, wenn man das Filter beim Glithen des Niederschlages verbrennen
tisst und das Gewicht der Filterasche in Rechnung bringt.

Wenn man, dem in §. 45 gegebenen Rathe folgend,, immer Filter
""I'” derselben Grosse verwendet, so hat man, so lange man dasselbe Pa-
pier benutzt, nur einmal nothwendig, die Quantitit der Asche fiir jede
I']H“l',‘-!l'l'"w.'ﬂ" zu bestimmen, doch miissen gesonderte Bestimmungen vor-
genommen werden fiir die gewdhnlichen Filter und fiir die mit Salzsiiure
"md Wasser ausgewaschenen. Durchsehnittlich hinterlisst so ausgewa-

:-r'l"'-"m-'-“' I':‘I"[H-i']' halb so '-,'il.’"f Asche als nicht :1.1!5}3‘;'-'.\':1:-,:[-[1('!|trs_ _\l:m ||E|11m|
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gu dem Behufe 10 Filter (oder ein gleiches Gewicht von Abfillen dessel-
ben Papiers) und lisst sie in einem schief zu stellenden Platintiegel oder
in einer Platinschale verbrennen, gliht, bis jede Spur Kohle verbrannt
ist, bestimmt die Menge der Asche und findet so, indem man das erhal-
tene Gewicht mit 10 dividirt, die :\H'|H'|.—tizli|||1'l!'i'll. welche emn Filter
durchschnittlich hinterldsst, mit binreichender Genauigkeit.

Bei dem Glithen der Niederschlige selbst hat man folgende Punlkte
besonders zu beachten :

1) dass in keiner Weise ein Verlust entsteht;

2) dass die geglihten Niederschlige wirklich die Korper smd, als
welche man sie in 1’._&*4'|||ailrj_z__'; bringt;

3) dass die Filter vollstindig verbrenmen;

1) dass die Tiegel nicht angegriffen werden.

Je nach den sogleich nither zu bezeichnenden Umstiinden wiihlt man nun
i1 der Regel eine der beiden folgenden Methoden, die ich unter den verschie-
denen in Vorschlag gekommenen fiir die einfachsten und besten halte.
Gleichgiiltig iibrigens, welche man anwendet, dem Glithen muss ein voll
gtindiges Trocknen der Niederschlige voransgehen; denn _L_:_.L'lh[ man sie
feucht, so entstelit, namentlich bei denen, die im trockenen Zustande sehr
leicht und locker sind, wie z B. Kieselsiure, dadurch Verlust, dass die
stiirmisch entweichenden Wasserdimpfe kleine Theilchen des Niederschla-
pes mitreissen.  Auch ber selchen 15t ein recht wvollst :'iHiHIL-'L’ﬁ Austrocknen
unerlisslich, welche, wie z. B. Thonerde- oder FEisenoxydhydrat, harte
Stiickchen bilden, sie werden, wenn sie innen noch feucht sind, beim
Glithen ofters mit Heftigkeit umhergeworfen. — Zum Behufe solchen
I'rocknens lisst man das Filter am besten im Trichiter und wvollfihrt es,
wie Fig. 50 und 56 zeigt, auf einem Sandbade, Wasserbade, Stubenofen
oder dergleichen.

Was Grad und Dauer des Glithens betrifft, so hingen diese von der
Beschaffenheit der Niederschlige ab, und wiirde man deren Eigenschaften
und Verhalten in der Glithhitze nicht kennen oder nicht beriicksichtigen,

so miissten durch zu viel oder zu wenig, durch zu kurz oder zu lang

orhebliche Fehler entstehen. In der Regel ist ein missiges und etwa

5 Minuten fortgesetztes Glithen ausreichend und entsprechend, doch er-
leidet die Regel mancherlei Ausnahmen, die unten bei den einzelnen Fil-
len besprochen werden sollen.

Ist zwischen Porzellan- und Platintiezel die Wahl gestattet, so greift
man itmmer nach letzterem, weil er bei ]__;'|=-i:"il('1|: Inhalte von ,'_:f'l'il']'_t"']'c-lu
(iewicht, unzerbrechlich und leichter zum Glihen zu bringen ist. Man
withle dabei keinen zu kleinen Tiegel, weil bei Anwendung eines solchen
weit leichter Verlust entsteht. In den meisten Fillen hat ein Tiegel von
etwa 4 Cm. Héhe und 3.5 Cm. Durchmesser gerade die rechfe Grisse. -

Dass der Tiewel vollkommen rein sein miisse, innen wie aussen, versteht
gich von selbst. Man vewdhne sich daran, die Platintiegel nach jedes-

maligem Gebrauche zu reinigen und zu poliren. KEs geschieht dies nach
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ssel- - tem Vorschlage von Berzelius, den Erdmann neuerdings wiederholt
sler ' hat und den ich sehr bewiihrt gefunden habe, durch Abreiben mit nassem
innf Seesand, dessen Korner alle rund gind und nicht ritzen. In wenigen Mi-
hal nuten ist der Zweck errveicht., Man hat dann die Freude, die Tiegel im-
iter mer ganz blank zn haben, und den Gewinn, dass sie weil linger halten.

Das Abreiben geschieht mit dem Finger. Diese Art der Reinigung ist
nlete um s0 nothwendiger, wenn man iiber {il.'!h|illll.pL'EI glitht, da in der starken

Hitze derselben die Tiegel sich bald mit einem grauen Héutchen iiber-

ziehen, welches durch eine oberflichliche Auflockerung des Gefiiges des

als Plating bedingt ist und sich durch Reiben mit Seesand leicht beseitigen

liisst. FEine nennenswerthe Gewichtsabnahme des 'l'irgulﬁ findet hierbel
nicht statt (Erdmann®). Das von dem Platintiegel (Gesagte gilt auch

von den jetzt hiinfig vorkommenden und sehr empfehlenswerthen Tiegeln

nun von Iridium-Platini nur ist ber diesen in Folge grisserer Hirte der Le-
hie- girung die Wiederherstellung der Politur etwas schwieriger. Bekom-
men die Platin- oder Iridiumplatintiegel Flecken, die ohne zu grosse Ab-
voll nutzung mit Sand nicht wegzubringen sind, so schmelzt man im Tiegel
si etwas saures schwefelsaures Kali, schwenkt das Fliissige an den Winden
sehr wmher und kocht zuletzt den Tiegel nach dem Erkalten mit Wasser aus.
die Ist er aussen stark beschmutzt, so stellt man ihn entweder in einen gros-
hla- seren, fillt den Zwischenraum mit saurem schwefelsauren Kali aus und
wner erhitzt zum Schmelzen, oder man legt ithn auf ein Platindreieck, erhitzf
arte - zum Glithen upd bestreut ihn mit gepulvertem sauren schwefelsauren
el Kali, Statt des sauren schwefelsauren Kalis kann man auch Borax an-
:hen wenden, Nie vergesse man zuletzt den Tiegel wieder mit Seesand zu
€5, poliren.
ofen [st der Tiegel rein, so stellt man ihn auf ein gleichfalls reines

Dreieck von Platindraht (Fig. 57), glitht, lisst unter dem Exsiceator er-
T kalten und wigt. FEs ist dies zwar nicht uner-
liisslich J!ﬂi!lfg, aber gut, auf dass das Wiigen

des leeren und gefillten Tiegels unter moglichst

gleichen Umstiinden geschehe, — Man kann den

g leevren Tiegel allerdings auch nach dem Gliihen

er- des Niederschlags wiigen, doch ist das Wiigen
Fil- vorher meistens vorzuziehen.

,a_, Dag Gliihen bewerkstelligt man mit Hiilfe
reift w , einer Berzelius'schen Weingeistlampe oder
r'ém elmer H“"'-’“”J'ﬂ', oder aber, sofern 1'ir11.‘ solche Zu
Man Gebote steht, in einer zum Glihen erhitzten Muffel. — Bedient man sich
hen der Bunsen’schen Gaslampe, so bringt man zuvor den dazu gehérenden
vou durchbohrten Porzellanteller auf den zu seiner Stiitze bestimmten aus 6

Radien bestehenden Triiger (s Fig. 42). — Beim Gliihen iiber Lampen
teht hat man stets zu beachten, dass sich reducirbare Oxyde auch im bedeck-
dos-

ach ) Journ, L. prakt. Chem. 7. 117
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ten Tiegel reduciren kénnen, wenn sie mit unverbrannten Kohlenwasser
stoffen in Berithrung kommen. Dieser Uebelstand tritt besonders leicht
bei Gaslampen ein. Man vermeidet ihn, wenn man die Flamme nicht
griosser macht als néthig, wenn man den Tiegel in den oberen Theil der-
gelben hiingt und wenn man ihn bei schiefer Stellung vorzugsweise von
hinten erhifzt.

Wir gehen nun zur Beschreibung der speciellen Methoden iiber.

Q. b2,
Erste Methode (Glithen des Niederschlages mit dem Filter)

Man kann dieselbe anwenden, sofern durch Einwirkung der Kohle
des Filters aul den Niederschlag eine Reduction desselben nicht zu be
fiirchten 1st und fithrt sie also aus:

Nachdem das Filter im Trichter vollkommen trocken geworden,
biegt man die Wiinde desselben oben gegen einander, so dass sich der
Niederschlag wie in einem kleinen Beutel befindet, setzt es in den Tiegel,
bedeckt denselben und erlitzt iiber der Gas- oder V\-'q-i|l|g_fwi:~L;'.'|1||pr- mit
doppeltem Luftzuge ganz gelinde, so dass das Filter langsam verkohlt,
nimmt nun den Deckel weg (der inzwischen zweckmiissig auf eine Por-
legt den Tiegel

schief nund erhitzi stivker, bis das Filter vollstindig eingeiischert 1st, be-

zellanschale oder in einen Porzellantiegel gelegt wird), le

deckt wieder, glitht, sofern ndthig, noch einige Zeit, lisst o weit erkal-
rlithend 1st, bringt

ten, dass der Tiegel zwar noch heiss, aber nicht mehr g
ihn mittelst einer geeigneten Zange von Messing *) oder blankem Fisen

g, 58, Fig, B Fig. 60,
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D, | Gesondertes Glithen des Niederschlages und Filters. 03

(Fig. 58 und 59) unter den Exsiccator, lisst erkalten und bringt dann
auf die Wage.
: Verbrennt die Filterkohle sehwierig, so hilft man sich, indem man
mit einem glatten etwas dicken Platindraht die nicht verbrannten Theil-
chen dahin bringt, wo sie der Einwirkung der Hitze und der Luft am
besten ausgesetzt sind. — Zur Mehrung des Luftstromes legt man auch
wohl den Deckel in der Art an den Tiegel, wie es die Fig. 60 zeigt. —
Sollten sich Kohletheilchen dem Verbrennen allzu hartniickig widersetzen,
s0 legt man auch wohl ein Stiickchen geschmolzenes, trockenes, salpeter-
saures Ammon in den Tiegel und erhitzt bei aufgelegtem Deckel anfangs
gelinde, allmihlich stark, doch darf dies nicht als Regel gelten, indem
dabel leichter Verlust entstehen kann. — Lisst sich der Niederschlag
o seiner Hauptmasse nach leicht von dem Filter trennen, so indert man
das angegebene Verfahren zuweilen zweckmiissig in der Art ab, dass man
denselben in den Tiegel schiittet, dann das Filter sammt den noeh daran
L hingenden Theilchen locker zusammenfaltet, es iiber den Niederschlag in

r den Tiegel bringt, im Uebrigen aber so verfilirt, wie oben angegeben.

- Lweite Methode (Gesondertes Glithen des Niederschlages
1 und des Filters).

- Man wendet dieselbe an, wenn man durch Einwirkung der Filter-

{ kohle auf den Niederschlag Reduction zu befiirchten hat; auch wenn man

1 den geglilhten _"-'i(-lll-r.-\clui:i;__; zu weiterer Untersuchung verwenden will,
sofern daber die Filterasche stiren wiirde. Sie kann auch in allen Fallen
statt der ersten Methode gewiihlt werden, wenn sich der Niederschlag be-
quem vom Filter bringen lisst.

Man stellt den zur Aufnahme des Niederschlages bestimmten Tiegel
auf einen Bogen Glanzpapier, nimmt das véllig trockene, den Nieder-
schlag enthaltende Filter aus dem Trichter, driickt es iiber dem _l!qnge:j;
l,"‘l'i”‘ gelinde zusammen, so dass sich der ?‘;-It'l]!'l'.‘-'l'}ll.‘[g von dem Filter
lost, und schiittet alsdann den Inhalt in den Tiegel. Die noeh am Pa-
piere haftenden Theile des Niederschlages 1ist man durch weiteres Driicken
oder gelindes Aneinanderreiben des zusammengefalteten Filters so viel
wie moglich ab und bringt sie gleichfalls in den Tiegel. Das Filter legt
man jetzt offen anf das Glanzpapier, faltet es so, dass in der Mitte ein
viereckiges Kiistchen entsteht, welches von den umgeschlagenen Thei-
len vollstindig verschlossen wird, bringt in dieses etwa auf das Glanz-
papier gefallene Stiubchen des Niederschlages mit Hilfe eines kleinen
Federchens, schliesst das Kiistchen wieder, rollt es zusammen und um-
wickelt es spiralférmig mit dem einen Ende eines lingeren Platindrahtes.
Man entziindet nun die kleine Rolle und hiilt sie wihrend des Verbren-

| nens go iiber den den Niederschlag enthaltenden, anf oder iiber einem




94 Erster Abschnitt. — Die Operationen.

Porzellanteller stehenden Platintiegel, dass etwa herabfallende Theilchen

des Niederschlages oder der IMilterasche in den Tiegel oder im finssersten
Falle auf den Porzellanteller fallen. Das Verbrennen des Filters geht
auf diese Art. und wenn man die kleine Rolle zeitweise wieder in ode:
an die Flamme hilt, rasch und sicher von Statten. Ist es beendigt, s
bedarf es nur eines geringen Anstosses, um die Asche sammt den darin
hiingenden Theilchen des Niederschlages in den Tiegel zu bringen. Man
bedeckt denselben .]'r'{'rﬂ und beendet die Ullt'l'.‘tiiull des Glithens wie in
8 52. Soll die Asche nicht zum Niederschlage kommen, so lisst man

sie nicht in den Tiegel, sondern in die schalenférmige Vertiefung Jeines
Deckels fallen. In diesem Falle glitht man aber den den Haupttheil des
Niederschlages enthaltenden Tiegel besser zuerst. Diese von Bunsen
herrithrende Methode der Filterverbrennung ist der frither iiblichen vor-
zuziehen, bei welcher man das vom Niederschlage moglichst befreite Fil-
ter ganz oder in Stiickchen zerschnitten auf dem Deckel des Tiegels ver-
brennt und die Operation wenn nithig durch Andriicken der kohligen
I'heilchen an die glithende Platinfliche mittelst eines Platindrahtes be-
:;c|i||:1.11lil'__[;t.

Das Verbrennen der Filter, mag es auf die eine oder andere Weise
bewerkstelligt werden, muss immer an einem vor Luftzug geschiitzten
Orte vorgenommen werden.

Ist ein zu wigender Niederschlag von der Art, dass sich seine [igen-
schaften, z B. seine Lsslichkeit, durch Glithen wesentlich #dndern, unl
soll der Niederschlag nach dem Wiigen theilweise noch im ungegliibten
Zustande verwendet werden, 2o kann man Trocknen und Glihen in fol-
gender Weise verbinden. Man sammelt den Niederschlag auf einem bei
100° getrockneten Filter, trocknet ihn bei 100” und wiigt (8. 50). Man
schiittet alsdann einen beliebigen Theil des Niederschlages i einen ge-

wogenen Tiegel, bestimmt erst seine Quantitit, dann seine Gewichts-
abnahme beim Glithen und berechnet dieselbe dann auf den ganzen Nie
ll:‘]':-{;}l|il_‘;.

2. 54.
5, Die \|:|:r~aH:ln:|'!.‘.'nl-.

Das Princip der Maassanalyse ist bereits in der Kinleitung aunl
I . .

Seite 2 besprochen worden. Wir haben dort gesehen, wie man mit Hiilfe

einer Losung von ithermangansaurem Kali den Gehalt einer Fliissigkeit
an Kisenoxydul finden kaun, wenn man zuvor den Wirkungswerth jenex
dadurch festgestellt hat, dass man sie auf eine bekannte Menge Eisen
oxydul bis zur Oxydation desselben hat wirken lagsen,

Fassen wir, um die Sache moghchst anschaulich zu machen, hier
noch einige andere l;q'-I:-||'L|'|l' ing Auge,

Gesetzt, man hat sich eine Kochsalzlosung von der Coneentration

bereitet, dass man mit 100 Cubikeentimeter genau 1 Grm. Silber au:
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Semer Lésung in Salpetersiiure als Chlorsilber ausfillen kann, so ist man
i Stande, mit Hilfe derselben, nunbekannte Silberverbindungen auf ihren
""““'f'}{t‘émh zu priifen. Wiigt man z B. 1 Grm. einer Legirung ab,
?"-‘-'l"'l"' aus Silber und Kupfer besteht und deren Silbergehalt unbekannt
ist, lost vorsichtig in Salpetersiiure und trépfelt von der obigen Chlor-
|:El?.]‘illlli}f]}'llhf,\; genau so lange zu, bis alles Silber ausgefillt ist, bis also
em weiterer Tropfen keinen Niederschlag mehr bewirkt, so erfihrt man
die Menge des Silbers einfach dadurch, dass man die Quantitit der ver-
brauchten Chlornatriumlésung bestimmt. Hitte man z B. 80 CU. ge-
braucht, so wiire der Silbergehalt der Legirung gleich 80 Proc.; denn
da 100 CC. Chlornatriumlésong 1 Grm. reines Silber, d. h. 100procen
tiges ausfiillen, so entspricht je ein Cubikeentimeter Chlornatriumlisung
einem Procent Silber.

Jod und Schwefelwasserstoff kdnnen bekanntlich nicht neben einan-
der bestehen, sie zerlegen sich sofort in Schwefel und Jodwasserstoft
(J 4+ SH — JH + 8). Jodwasserstoff ist ohne Wirkung auf Stiirke-
kleister, wiithrend die kleinste Spur freien Jods denselben blau firbi.

Bereitet man sich nun eine durch Jodkalium vermittelte Lisung von
Jod, welehe in 100 CC. 0,7463 Grm. Jod enthilt, so kann man mit einer
solchen genau 0,1 Grm. Schwefelwasserstoff zersetzen, denn

17 : 126,88 = 0,1 : 0,7463.

Denken wir uns jetzt eine Fliissigkeit von unbekanntem Schwefel-

wasserstoffgehalt; wir versetzen dieselbe mit ein wenig Stiirkekleister und

| tripfeln von der beschriebenen Jodlosung zu, so wird anfangs keine blei-

s bende Fiirbung eintreten, so lange némlich Jod und Schwefelwasserstoff
sich noch :'_-'t‘_z't-!lﬁl'ii'lg zersetzen , ]Jmi-zﬁt'l! aber wird die Flii.‘F-‘i{.;‘]it—?lL blan
werden von gebildetem Jodamylum. Wir wissen jetzt, dass aller Schwe-

! felwasserstofl’ zersetzt ist, und finden dessen Menge leicht aus der Quan-

: titiit der verbrauchten Jodlosung; denn da 100 CC. 0,10 Grm. Schwefel-
wasserstofl entsprechen, so entsprechen 50, welche beispielsweise ver-
brancht sein sollen, 0,05 Schwefelwasserstoff.

Eine Fliissigkeit, deren Gehalt oder Wirkungswerth man kennt, heisst
eine titrirte *) Flissigkeit, und analytische Methoden, die auf Anwendung
solcher beruhen, heissen daher auch Titrirmethoden.

Die Darstellung titrirter Fliissigkeiten kann auf zweierlei Art be-

i werkstelligt werden, und zwar
e a) dadurch, dass man eine gewisse Menge einer Substanz abwiigt und
1 sie zu einem bestimmten Volume liést, — oder

! L) dadurch, dass man zuerst eine Lisung von beliebiger, aber doch
dem Zwecke ii]:c'!']liLll[ﬂ t:llir-]_ﬂ':-l.']lf‘.lﬂ|=.‘l' Concentration darstellt und
ihren Wirkungswerth ermittelt, indem man sie wiederholt auf ab-
' gewogene und somit bekannte Mengen des Korpers wirken lisst,

zu dessen Bestimmungen sie spiiter verwandt werden soll.

Vaon Titre, Gehalt (bei Muoween).
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Bei Bereitung titrirter Flissigkeiten der ersten Art gibt mau
denselben ein fiir alle Mal einen bestimmten Gehalt und zwar in der Re-
gel einen solchen, dass im Liter Fliissigkeit so viel Gramme der Sub-
stanz enthalten sind, dass die Zahl derselben der ihres Aequivalentes
(H = 1) gleich ist. Bei Darstellung titrirter Flissigkeiten der zwelten
Art kann man dies zwar auch leicht thun, indem man, nach genauer Fest-
stellung des Wirkungswerthes der noch etwas zu concentrirten Fliissigkeit,
diese nun bis zum gewiinschten Grade verdiinnt; es geschieht aber in der
Regel nur dann, wenn die titrirten Flissigkeiten fir technische Analysen
bestimmt sind, bei denen man gern jede Rechnung vermeidet. — Fliis-
sigkeiten, welche im Liter 1 Aequivalent einer Substanz, ausgedriickt in
Grammen, enthalten, heissen Normallésungen, — solche, welche 10
Aeq. enthalten, Zehntel-Normallésungen.

Die Feststellung des Titres einer zur Maassanalyse bestimmten Fliis-
sigkeit ist, wie leicht ersichtlich, eine fusserst wichtige Operation, denn
ist der Gehalt oder der Wirkungswerth falsch bestimmt, so werden auch
alle Analysen falsch, die mit der Flissigkeit ausgefithrt werden. — Iiir
wissenschaftliche und genaue Untersuchungen sollte daher auch, wenn es
mbglich ist, jede nach der ersten Art dargestellte oder nach Feststellung
des Gehaltes oder Wirkungswerthes durch Verdinnen veriinderte Fliissig-
keit nochmals dadurch controlirt werden, dass man sie auf genau abge-
wogene Mengen der Substanz wirken ldsst, zu deren Bestimmung sie
verwandt werden soll.

Ich habe im Vorhergehenden, so wie es bisher allgemein geschehen
ist, einen Unterschied zwischen Fliissigkeiten von bekanntem Gehalfe
und solchen von bekanntem Wirkungswerthe nicht gemacht. . Nimmt
man beide Begriffe als gleichbedeutend an, so geht man dabei von der
Voraussetzung aus, dass eine Fliissigkeit eine ihrem Gehalte an gelister
Substanz genau entsprechende chemische Wirkung ausiibe, dass also
z. B. eine Chlornatriumlésung, welche 1 Aeq. Chlornatrium enthilt, auch
genau 1 Aeq. Silber als Chlorsilber ausfillt. Diese Voraussetzung ist
aber sehr hiiufig nicht absolut richtig, wie z. B. in Betreff des eben
erwiihnten Fillungsprocesses in §. 115. b. 5. nachgewiesen werden wird,
— Man erkennt, dass es in solchen Fillen nicht allein anzurathen, son-
dern geradezu nothwendig und geboten ist, den Wirkungswerth der Fliis
sigkeiten durch Versuche auch dann festzustellen, wenn man ihren Ge-
halt an wirkender Substanz vollkommen genau kennt, indem aus der
Kenntniss des letzteren der Wirkungswerth zwar aunihernd, aber nicht
vollig genau abgeleitet werden kann.

Hilt sich eine Probefliissigkeit unveriindert, so ist dies ein grosser
Vorzug, weil man dadurch nicht gendthigt ist, ihren Gehalt vor jeder
Analyse aufs Neue festzustellen.

Die augenfillige Erscheinung, an welcher man die Vollendung des
bei der Maassanalyse erstrebten Zweckes erkennt, heisst man die End-
reaction. Sie besteht bald in Farbenverdinderung, wie bei der Ein-

' o

ler
siren
— 8
ein i
lich




AL

Re-
Sub-
nies
ten
‘est-
keit,
| (IL".‘
ysen
liig=
t in

[liis-
denn
auch

Fiir

111 €5

lung

ge-
LY Hi.l'
1ehen

halte
it
1 der
Oster
:l]-‘."'_!
anch
o st
eben
wird,
S0I=
F'liis
n Ge-
s de

nicht

FOSSE]

jeder

Die Maassanalyse. 97

Wirkung der Losung des tibermangansauren Kalis auf eine angesiuerte
Eisenoxydullésung, oder der von Jod auf mit Stirkekleister vermischte
) . =

"'el} vy 1 v} - i 1 . | - - Sa®

Sehw '\‘i"'\"-';'.‘-‘-t']';-'.\II!]JII?‘:'l]F_;_\_r._ — bald darin, dass durch welteren Zusatz der
titrirten F

fillung des Silbers aus salpetersaurer Lisung durch eine titrirte Koch-

keit Lein Niedersehlag mehr entsteht, wie bei der Aus-

— bald darin, dass eben ein Niederschlag zu entstehen an-

. beim Znsatz von titrirter Silberlésung zu mit Alkali vermischter

s ShE L 55 L Tt
siureldsung, - bald i verdnderter Fineirkung der qem :'"..ll'".l.' JrJ-'!"\\-:'.f."‘

wié Wenn im eine Losung von arsenig-
bis diese ein mit Jodkalium

lkett auf ein besonderes Reage

n Natron zu Chlorkalklésung tripfelt,

finktes Papier nicht mehr bliut u. s w.

Stirkekleister get |
Je -_':_|||l||l:|||;.i'-i|l'.*' eine Endreaction, und ;i" leichter, sicherer und ra-
her sie eintritt, um so besser eignet sie sich zur Begriindung einer
assanalytischen Methode. — Zuweilen stellt man, um die Endreaction

treffen zun kiénnen. ausser der eigentlichen Probefliizssigkeit

noch sine zehnmal verdiinntere dar und bedient sich derselben, um die

3 X . 1 P re % 1 B
durch jene last vollendete Wirkung eiinzhich zu .!"rl';'lll|::_'"|!.

aber nicht, um daraufeme gute

'__'IL1=,' ]'..!J'll"':ll'lillfl il“l.‘iln &en
I alvtische Methode ‘za begriimden: die erste Bedingung hierzu 1st
vielmehr die, dass die Zersetzung, auf deren Vollfiihrung Analyse be-

ruht. gich — wenigstens unfer gewissen bekannten Umstinden — woll-

gleich bleibt. Ist dies nicht der Fall, dindert gich die Emwir-

kune bei verinderter Conecentration, bei etwas mehr oder weniger freier

S#ure. bei rascherem oder langsamerem Einwirken der titrirten Flissig-

hat ein Niederschlag anfangs eine andere Zusammensetzung, als

| P
Bl

in der Mitte oder am Ende der Operation, so ist die Grundlage eine trii-
rerische und falsche.,
Als die Maassanalyse anfing ihren neuen Aufschwung zu nehmen,

slaubten Manche, auf jede Endreaction hin und ohne genaues Studium
der vor sich gehenden Zersetzung, neue maassanalytische Methoden ba-

4

i'it'l.'!l A |\|“-]1!|\"T!, ::]-‘1 ey ]1:g11_¢- a,]'i:-a i:-l H:l']' .]I|_':'a.'. etwas ]':"-L'._lll ‘H‘I't']tlﬂ:‘it_'llli[!H.

— 8o sind wir auf dem gegenwiirtigen Standpunkte angelangt und haben

n iiberreiches Material von in Vorschlag gekommenen Titrirmethoden.

— Es soll im speciellen Theile des Buches meine Aufgabe sein, die wirk-

lich guten Methoden von den unbrauchbaren zu scheiden.
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