Allgemeines.

Die quantitative Analyse hat den Zweck, die (Quantitiit der
Bestandteile einer Verbindung oder eines GGemisches zu ermitteln.
Die anzuwendenden Methoden richten sich nach der Qualitit der
Zn [i"?-‘.i][ll[l{'llll{'Tl l\(-r].i r- es mulb 4|.'|]|1‘l'li <'|i!‘t' ||IJ:LI|T;|T.'rTi\"'|1
Ana ]_\ so stets eine qualitative vorangehen. Wir unter-
scheiden bei der quantitativen Analyse zwei wesentlich verschiedene
Verfahren :

I. Die Gewichtsanalyse (Gravimetrie).
II. Die MaBanalyse (Volumetrie).

Bei der gra vimetrisechen Methode scheiden wir den
zu bestimmenden Korper in Form einer mbglichst schwerléslichen
Verbindung von bekannter chemischer Zusammensetzung ab und er-
mitteln deren Gewicht, worans sich dann leicht die Menge des
fraglichen ]\'-”srl;.r-;'_a berachnen Lilit.

Liegt z. B. ein Baryumchlorid von unbekannter cjliéi]lfil.'ﬂll\i'f'
Zmsammensetzung vor, so findet man die Menge des Baryums, indem
man eine gewogene Probe des Chlorids in Wasser lost, das Baryum
durch Zusatz von Schwefelsiure als Baryumsulfat ausfiillt und
letzteres wilet,

Hat man aus'a g Baryumchlorid p ¢ Baryumsulfat erhalten,

S0 berechnet sich der Baryumgehalt wie folgt:

BaS0, : Ba p:s
Ba

————,p=Gramm Baryum in a ¢ Baryumchlorid,
BaS0, } : y

Nuan |r1i|-;_-1 man die Resultate in Prozenten auszndriicken. wir
haben daher:
Ba

a: -
BasS0,

p 100 x

100.Ba p
—— — . Baryum.
|m.‘\l_3‘ a E
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Bei der

volumetrischen Methode werden die Bestand-

teile nicht gewogen, sondern durech R renzien von bekannter

Stirke cemessen,

es Atznatron
vorhanden, von welchem wir wissen wollen, wieviel Atznatron aich

Es sei ein durch Natriumchlorid ete. verunrein

in 100 ¢ des Gemisches befinden, Man w t eine Probe (a i) ab,
l6st in Wasser, fiigt ein wenig Methylorange hinzu und lLiBt aus

einem geeigneten Meflgefil Salzsiiure von bekanntem (Gehalt Zl-
HieBen, bis eben zur Neutralisation des Alkali. die erkennbar ist
an dem Umschlag der iii‘“sl'.'il'llll:ll;_[' der Losung in Rosa. Waren
hiezu t com der Salzsiiure ndtig, wovon 1 cem eenan a q H(CI

enthiilt, so sind zur Neutralisation des in a g des Gemisches enthal

tenen Atznatron «.tg HCl verbrancht worden und diese entsprechen :
HCl: NaOH — % t: s
NaOH
HC1 °
Gemisch; in 100 ¢ sind daher enthalten
NaOH
HOI L 100 x
100. NaOH &t
H('] " a \

Wir "u'\|u'1~n'||-'|\ zuniichst

ot Gramm NaOH in a ¢

, NaOH

die gravimetrischen Methoden.
Diese zerfallen in:

ct) die direkten und

H) die indirekten Analysen.

Bei der direkte: Analyvse wird der zu bestim-
mende Bestandteil i inléslicher Form .|;|'_""-"'|Ii"l|r'_||
und gewogen.

Ein Beispiel hiezu bietet die Bestimmune des Baryums in

Baryumehlorid.,

“i!‘ .:Illiil"'lxrl' '~|1-T.!|u|||' |I|-:"I||I -|.'-__:';a nf, dall zw @1

oder mehrere Kérper durch die gleiche chemische
Behandlung eine '\""Iilfl'-ll'll!‘{xll'\\'il'||[wji]]lll']'l]ll'_' ®1
leiden.

fif'ia]uii-|: Es soll in einem {r'l-||.u':|_-,_-r von Chlornatrium und
Chlorkalium das Verhiiltnis beider |i'.l"'l"'l' ermittelt werden, Zin

diesem Zweck iot man eine Probe (a g) ab, lsst sie in Wasser,

fillt das Chlor als Chlors

i und bestimmt dessen (GGewicht [ln i)




Aus diesen beiden Daten LBt sich die Menze des Chlornatriums
und Chlorkalinms berechnen :

Bezeichnet man die Mence des Chlornatriums mit x, die des
Ublorkalioms mit y, die aus x g Chlornatrium entstandene Menge
Chlorsilber mit # und die aus s g Chlorkalium entstandene Menge
Chlorsilber mit 3, 80 hat man:

Na(Cl KCl

o : 3 D

Wir haben nun zwei Gleichuncen mit vier Unbekannten,
ktnnen aher o und ¢ leicht durch x und v ausdriicken:
.
1

Na(Cl . '\_:{ 1 X' KO Aer(] - yif
Ler(l] . Ae(]
= NaGi” Jhend 75 2.

Ag(C] Ae (]

——— und - sind aber bekannte Zahlen: es sind die Quotienten
Na(] K] .

aus den betreffenden Molekulargewichten.

Ae(] Ao (]

Bezeichnet man 2 — mit m und mit n, so haben wir:
Na(l Kl
X — 3
mx —= ny n
1 - 1

and |'I;'"I'r'll‘-“ herechnet sich :

X und y A — X

oder :

Nach dieser ,-|l|_-.-||:|'i_‘||-|| :llil';'|'|||.5|!'_-' irekten

A ?l.':[_\ sen herechner,

In ”i'i"_f'l:! J:!‘ix\.lbil'l 18t :

AgOl 14334 \eCl 14334
m : 2:4519, n 19225,

\:Ii'| HR4b Kl 7456

und m n 05294
Setzen wir diese Werte in obige (Gleichung ein, so erhalten wir:
x E'.‘*HN‘,J_la 36314 .a

Wir haben also. um die Menge des Chlornatriums in dem frag

lichen Gremisch zu bestimmen., nur die Su mmen a und p zn er-

mitteln und die beiden gefundenen Zahlen mit den Koeffizienten

i PO . * - 1 »
9'B314 und 1:8889 wu |1-.|i§l|||!|.-'h-_'- n und wvon letzterem Produkt
d

43 erstere abzuziehen.




D0 I‘-||I'-..'.I']I IH\I| \I'I'.|n|'|\"!:'| diese Methode anf 'El'!“ |':L|l'll'[‘
erscheint, so liefert sie doch in Wirklichkeit oft ganz unbranchbare
Zahlen. und man mubl daher mit ihrer Anwendunge Hullerst vor-

sichtiz sein.

Die bei jeder derartigen \:ml‘\.w mitunterlaufenden Iehler
werden in obiger Gleichung um die Grille der Koeffizienten ver-
vielfacht: der Wiigungsfehler bei der Ermittlung der Summe a um
26314 und der Fehler bei der i:l“|i]l|5|||!'|:',-_ des Chlorsilbers (p)
om 15884,

IBs ist daher klar,

dall die indirekte Analyse um so genauer
je geringer die Fehler

ausfallen wird, _il' kleiner die Koeffizienten und
bei der Bestimmung von a und p sind.

In obigem Beispiel sind die Koeffizienten relativ klein, so daB
man recht eenaue Resultate erwarten kann, was auch in der Tat
durch den Versuch bestitict wird.

Beleg: E

04966 ¢ Chlornatrium (x) und 00514 ¢ Chlorkalium (¥) eab

n Gemisch wvon 0.5480 ¢ (a) bestehend aus

13161 ¢ Chlorsilber (p), woraus sich berechnet :

X 1-8889.1-3161 36314 05480
X 0°4960 ¢ Chlornatrium
¥ (0:0520 ¢ Chlorkalium.

Man fand daher von den urspriinglich vorhandenen Mengen
Chlornatrium 99-88°

Chlorkalinm -8 (07 i Bl

0

Obgleich diese Resultate recht giinstig sind, so ist zu bedenken,
daB die Analyse mit chemiseh reinen Substanzen auseefithrt wurde,
Wiire das nicht der Fall, wie es meistens in der Praxis zutrifft, so
wiirden die Resultate weit ungiinstizer ausfallen.

Dieselbe .\Il.‘:l_\'-l' liele sich in mnoch einfacherer Weise aus-
fithren, als oben geschildert, indem man das Gemisch der Chloride
t, dasselbe (durch Behandeln mit Schwefel-

ginre und Abrauchen des Uberschusses der letzteren) in Sulfate ver-

in einem |'|.‘|!Jll[il':__'l'l Wil

wandelt und wieder wiigt. Hier sind die Versuchsfehler fast Null:
man sollte besonders gute Resultate erwarten.
Wir haben:
Na(Cl K1

X = pro .\ it
Na, 50, K,50,
o - ¥ P

Na, B0,

—= x und
2 NaCl

[/ §




nun

1 n
g X il .8
m 1 2 | 1
Netzen wir obige Werte filr m und n in die em, 8o
erhalten wi
20°1512 . a
snten sehr eroll, so dal

Ausrechnung ungeheuer
unmbelich st, annihernd

erhalten, inscsenommen wénn so-

Chlorkalinvm in ungefil

1 £ . 1
1l dém I||"|I"~-1'|I '\."-'l.'III'i-"TI S1n0d.

Bei ungefihr gleicher Menge beider Salze wurde gefunden :

'."r."i:l"“ des vorhandenen Chlornatrinms.
100-76Y des vorhandenen Chlorkaliums

Bei viel Chlornatrinm und wenig Chlorkalinm wurde ge-
funden :

!:||-|':.-.‘|':I|||'-.

@) ‘.I.'rlb"” des vorhandenen (
148:0"  des vorhandenen Chlorkalinms

b) 96:8Y des vorhandenen Chlornatriums,

12999 des vorhandenen Chlorkalinms.

Also ganz unbrauchbare Zahlen!

Bei der direkten Analyse fiben die kleinen unvermeidlichen
Fehler einen viel geringeren Einflull auf das Resultat aus, so dab
die direkte Bestimmung immer vorzuziehen ist,
Nur in Fi#llen, fiir welehe eine direkte Methode
;

flll’}u. bekannt ist, nehme man seine Zuflucht zu der
Indirekten Analyse!

Operationen.

i Die JIrllll'fl'lll‘l'.'l1il1||l‘1] bei der gravimetrischen Analyse sind
';' ‘i'l 3 1
18 Wigen, Filtrierer

] , Auswaschen, Trocknen und Ver-
)T

ninen der Niedersehli




1. Das Wiigen.

Die Wage, wie sie zu :|||:1|_\!i--l'_1|-|| Zwecken dient, ist in Fig, 1
Jlil_:'*'l.‘il'i"i.

Sie stellt einen zwei- und gleicharmigen Hebel dar.

Damit eine Wage brauchbar sei. mul} sie richtie und ¢

findlieh sein

Sie erfiilllt die erste Bedineune, wenn
1. die Waeebalken erleich lu.'|||_'_' sind,

2. der Unterstiitzungspunkt oberhalb des Sel werpunktes liegt,

3. der Unterstiitzungspunkt (Schneide) und die \ufhiineunes-
punkte (Schneiden) in einer Ebene liecen und die Schneiden ein
ander |-.::;||]-"{ sind.

Eine Wage ist um so empfindlicher, je ortfer der Ausschlag

ans der Gleichgewichtslao ist, der durch @ln |”||--|'-_-'|-".'.']1'fl. z. B.
durch 1 g erzengt wird.

Die Empfindlichkeit Lifit sich durch die kleine Formel ausdriicken :
te o

in * weleher p das TUberpewicht. 1 Iuiic- Liinge des Wagebalkens,
q das Gewi

des Balkens und d die Entfernune des .‘~|']:\‘.|-|[a|:1-.|\[|-1
vom Unterstiitzungspunkt bedeuten.




Empfindlichkeit ist also s0 orbller, je

gs e ¥ :
stand des Scehwerpunktes vom [t

am Wiy

':\'I!i\IH ¢imn :’{\'I.:" |:

gestellt ist, auf den \I_.;lu‘IZ!-'\E ler anf einer ’:|1-.-|||-..-'-||||];|||=-

""-’I-'Il‘:l-rl Sk

]'nl der \\":'_-Illl_' |"_!‘: man den rn'_'l'||--|.'1'||':\ auf -Ei‘

Gewichte auf die rechte Wa
setzt die Wago

/A b iy rEeren |||-- cme .‘*--||::|-- Wrzengt.

.Iu-l!' .'\||~

“"|-‘|\--"Ii|_' Wil

gleich setzt, dall  di auch

Wag

der N ullpunkt oft

'l"|||\|.l'|!" \I\.i:_j'l':l:'__a‘ll‘.'ll..l'l \.-l-']-.n=!||||'|--'-' i\i.ll‘.llr'l_

Die Verschiebu 1o des .\.!I:lll-ll'-\|"‘= kommt daher, dab

f;"'|ii|_-|.| o Tir die |,':.-|||E_-_-_|\.-_-' der Wage nicht erf

durch uneleichmiiice

Wir miissen uns bei unseren W

ceit der Hebelarme unabhiingic
[ |a| |'||---' Il-i-'lll

Hebel vorhanden, wenn die st:

Unter statischem Moment
und Hebelarm und unter y ’

IJI'iI

Entfernune von Um

rm die senkrechte 'y

drehungspunkt aunf die
|

Richtune der Krafi

Legt man den zu

rgnden (recenst
dessen Gewicht Q Fig, 2)
ermittelt werden soll, auf
die linke Wagesch
und bringt ihn in die
f;l"i"l"_!"'\\ii']u]H];"_'.e ( Zwi- Fig. 2
Null)

durch Auflegen von Py auf die rechte Wageschale, so

1. Ql=Pl,

r,'| j 0

ger  zejet

gt ihn in dieselbe Gleic

bri

wewichtslage wie vorher,

balken, je geringer dessen Gewicht und je kleiner

Um die FEinstellune eciner Wace i=|'l!'|-'lr| Zll  ermiby

irt, der, sobald Gleicheewie

reschale, lost die Arretierung

n leichte Schwingune ndem man mit der
rechts und links VoI
lten vorkommt, Selbst wenn

ung dieses Umstandes

L ||i| |ir|_ dal

vionu der

t man nun den li1-:_-|-t|a‘.:l!_:1| I.‘I auf die rechte Sehale

der

AD-

die

veér-

”.'\Illl

.\i.“'l:.llui,\!

unhelasteter

erste
niimlich
wirmung '}il' \‘\':|__--'i-:l|!-.£"|i :'||-.;]ui.-h |;{||-_- Wi |'|||-I|

':‘I']I
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nnd

Auf-

legen von Gewichten auf die linke Schale. so wird man nicht das




sondern ein Gewicht P, erhalten. Da aber Gleich-

(Gewicht

gewicht vorhanden ist, so haben wir:

Multipliziert man Gleichung 1 mit Gleichung 2, so erhiilt man
QAL =P Pl
Q* |':|'
1kl 1!'||'

Das wahre Gewicht erhiilt man daher, indem man das eeo
metrische Mittel beider en nimmt. Nun ist es fiir alle
['1'ili\'1i~xl'||r':l [ille hinliingli 1, wenn man das arithmetische
Mittel der beiden W

wicht des Gegenstandes:

mmmt: es 1st daher das wahre (Fe-

Man bezeichnet diese Methode, sich von der Uneleicharmiek ait

yalken unabhiingig zu machen, als die der doppelten
Wigung.
Dasselbe Ziel wird erreicht durch die Methode der Substi-

tution von Borda.

\:Il"' i;"-ﬂ'l' "'Il"
! ! Lo
A thode tariert man den zu

iigenden Gegenstand Q

. o) mit ireend einem
I\i'||-|u-1- T (Schrot, Sand,

(rewichte ete.), entfernt

dann den Korper Q und
stellt durch Auflecen von

‘{-!'|| 7l Gewichten P G |'it'rl_:3."‘
Fig. 3 wicht mit der Tara her,

Wir haben dann fiir die exste Wicune -

und fiir die zweite W

woraus folgt:

Letstere Methode findet hauptsiichlich bei der Wi
gribieren Gegenstinden Anwendune.

von

Fiir gewthnliche analytische Arbeiten aber fihrt man die
Wieunge nach der Schwingungsmethode aus,




Man ermittelt zuniichst den Nullpunkt der

Ane ung
hierans das Mittel

g -
erhalten, numeriert

si¢ in unbelastetem Zustand in Schwingungen
Anzahl Schwingungen (5) ?
nimint, | m /,||| 1 ]
man die Skala von
|'|“';\: bei ¢leich lancen Wa

seln wiirde.

1) &
Waee fiir |||-|:

bestimmt man

V nden (vecen
stand auf die linke Wagt

wichten auf die rechte

\uflegen

1an  Gleicheewicht her

und notiert den Einstellung man 1 mg zu den

'.'II|:I|.i \.n-i!-|:|-ll||- ‘|<-||
Die Difterenz (d)

]
unespunKt ririht die

l""-'.i-'!u‘..-n and b

pur
|-..-E..-;| [ Eu-u-_r:| :.i|:| |!|-_>|| \||!|u-r- --||r-|.|5|".'.
indlichkeit der Wave. Angre
B e 14 2 i

nommen, der Nullpunkt sei

des Korpers, bei einer 0 19-723 t b
i mn ach stuine um 1 i, | bei
gei bei 12:32 gefunden wor 80
sich die Empfindlichkeit der Wage zu 1 4 980 3 04
Skalenteilen.
Da nun der kt bei 10:22 und der Einstellun
bei der Belastung bei 980 ermittelt wurde, s

.|" A 10 (rewicht bet |',||i :|||-|
" 1 r 5 =
8§ notie ist, um den Einstell Imgspunks v

also um 10-%

zi verschieben :

Betrag ermitteln wir aus

Da 252 Skalenteile 1 mg entspreec
'\"l\"ll'-'llle"lh- ‘l"'”i"":"-"” (Gewicht, das wh

]“'""?l. um zum Nullpunkt zu egelangen, also
2¢ | 042 : x
)4
5 017 mg oder rund 02
b2

Das wahre Gewicht des Korpers in der Luft ist daher

19+7 0-0002 197228 =) ¢

Beim Wiicen cewihne man sich daran, die Beobachtun:

In gleicher Weise zu notieren, etwa wie folet :

1

) Die zwei erster r egen der Erschiitterang, ver-
ursacht durch das Schliefien der

ticht mitgeziihilt.

ungenan und werden daher
*) Da die meisten analytischen Wagen kaum mehr als 1/,, mg mit
!'"1‘||>‘it angeben, so gi

llte bei der Ausrechnung die 5. Dezimale 6 oder mehr betragen, so erhiht
Man die 4. Stelle um 1.

Bie

t man die Wiig naur bis zur 4. Dezimale an,




werden,

I1. 1
2063 g

chts links rechts
18 } 15°8
15 38 {
37°0 11 11

- b8 1560
6:2 <
) 'L
L 1948
12:8 A

‘D mag 120525 ¢

variert em wenlg mit der Be-

erhaltenen Resultaten in die

die Empfindlichkeit eines

auszufithren,

fiir allemal die Empi
und 2 g, legt einen Zettel
und beniitzt die Zahlen

W
cofunden zu

.“;|\,'|'_--:|‘|-; e

204

2:66
2°66
mull bei _iu-l]i-]' Wigune

Wiiecnneen nacheinander

und zu Ende den Nullpunkt

zu ermitteln und das Mittel beider Bestimmungen zu benfitzen,

Bei

man vor und nach jeder
den Mittelwert den Wii-



11

Reduktion der Wignneen anf den leeren Ranm,

mit Messing-

IJ-'( wir meistens unsere W Fungen  in ler |

shen wir einen Fehler, bedingt duorch

+F11h i hia
ausfithren, so bege

iech der Luft. Dieser Fehler ist so klein, dall er fiir ge-

werden kann: bei feineren Ar-

.\|I|i.-l|\‘~|'!| Vel
wie Atomgewichtsbestimmungen, Kalibrierungen wvon
en. In di

|'"I|'I;'II It '\‘.I'!ll‘-'ll .

auller acht g 86N wel \SEN

ld das Gewicht auf den leeren Ranm wie fo

L com Linft wiegt

Dichte des Messings 1) 340) =,

15 C und 760 mm Drock 00012 ¢ )

Dichte des zu wiigenden Kborpers 8

Der Korper, der im luftleerer
Luft durel

rch p g 1m liiu-i|‘||_,-|--.\:|-]|: _-,---||.l|I.-||_

Raum p, ¢ wiegt, werde in der

Der (Gewichtsverlust des Kirpers ist /

Der Gewichtsverlust des p (Grammstilckes ist r,
]
- ’ : : Y p P ai 5 .
Der (resamtveriust 1st daher Al 2.4 mithin wiirde der
l\-’::iu- im laoftleeren Raum um diesen Betrae mehr wieren, also;
pl1
I’lI !I \ b
) P nd )
|
3 8
Oder '\'-.l"_:\'!r-::\-|' IKleinheit der Werte und I‘,-_|.|I-|.

s S
l.ll die ||'-'ﬁ']|I|I|I|'..'_ FAL| -"':-:il'il"'ll, heniitzt man die mf Seite pl
‘ehindliche Reduktionstabelle von Kohlrausceh.
I 1
k 1.20 Vang
I. = HIII

teit s in der Luft ¢ G ramm,

Wieet ein Korper von der Dic

50 sinq

Millieramm hinzuzufiicen, um die Wiigung auf den

]r""f"'H Raum zn reduzieren.

Priifunzg der Gewichte,
Obegleich heutzutace die Gewichte in einem hohen Grade von

\'I|||-;H1I|n|r'1\fl.rll ||r'1'-_‘1'x|-.'“[ werden, so darf man nie unterlassen, sie

H d L] : . .
Ul Genaniekeit zu priifen.

hat eine Diel von 84, aber wichte mit ein-

ubten Kopfen die Dichte $:0.

Beschrg



Reduktion einer mit Messingeewichten ausgefithrten Wileung
auf den leeren Raum nach F. Kohlrausch.

k 8 k k

o7 A 045 s L0000
'8 2'0 d 0017
(9 30 L 10 0080
10 5 0-19 11 0041
1°1 41) 015 12 00560
1'2 | 012 13 0058
1‘3 5 009 14 0064
14 3 007 15 0070
1:6 60 005 16 )76
16 6 003 17 00
17 il 002 18 0083
15 0ol i'b 001 9 08T
1% [ O4% 810 =000 ) OO
20 045 21 0098

Eis kommt flir die meisten .'|||.'|i_'.!i.=|']--|| Arbeiten micht daranf

an, dall das H0-Gramm ‘klich ol ¢ sei, als vielmehr I[-'II'.'!leI,

dali die elnen Stiicke in richticem Verhiiltnis zu einander stehen,

In meisten Gewichtssiitzen kommen foleende Gewichte vor -

() q 10 ¢ 10 g by 20 1 ¢ 1" g
',.".,- 0hqg 09 g 01 g 01" ¢ 005 g 0:02 g ||-||;' y
001" g Reiter 001 ¢; auberdem 5, 2, 1, 1, 1 Milligrammstiicke.

Die Priifung wird wie folet vorgenommen : 1)

Man eeht von der Voraussetzune aus, dall die erollen Stiicke
zasammen :|I'i|'|| 100 ¢ ~-5-||lll. und \"I"__'{"il'll[ :|.-|-: durch ng-»|r|al'llt-
Wiigung ermittelte (zewicht der einzelnen Stiicke miteinander. Z. B.
20 g gegen 20 104+10"4+5-+2-1-1-F1"-4 1" und findet:

i links rechts

50 g 0°31 mag (20 <= 10<=110"
2. links rochts
(20 10 10", ....) 50 g 0°61 myg,

e
woraus folgt:

£ 031 mg -+ 061 myg .
I‘IJ d _!.- : : :'f‘.; ] Il-i‘] .ff.'l'.l’
’ 1}
= {20 g 110 = 10 = 7 A CN
oder 50 g = (20 g - 10 -}- 10’ Y OB

In gleicher Weise vergleicht man die ithrizen Stiicke und habe

z. B. gefunden: 5 4 (204104 10"4-,,..) g+ Amg
20 ¢ 10 - 10 B g
]”I."r 10 g | er!’ja’ =

(5 E--L’—E— L= ) 10 ¢ —+ D mg

wo A, B, C und D positiv oder negativ sein ktnnen.

') Kohlrausch, Leitfaden der prakt. Phys. 5. Auflage, S. 34.
) Um die gleichnamigen Gewichte voneinander zu unterscheiden,
versicht man sie mittels eines Messers mit besonderen Zeichnen.




Nun setzt man (50 -} 20

driickt alle Gewichte in 10 (ohne Strich) aus, so

10%10--A-1-2B { O
und das 10 _a;-.“"i-"is'ix (ohne Striel

A

10 10

AJ2B-1+40

Setzt man

11}
10) 10) g
10f |II.|Ir
b2 1 -1 g 10 ¢
() 20 ¢
) '.'PI
50)

Die Summe 1, A+ B

Nun vergleicht man das b g-Stiick

gleicher Weise und findet:

Nach der obigen Bestimmt
1O S - D: daher ist:
10 1 +-a-4-2b

und 1 1

: S Ghdn-]
Setzt man
10

1 1 o
3! lg— s+
o 1 g s -
2 2 q ) 8
) Y (] »

i

-2 1)

100 ¢

ol

) ist eleich:

2B-

e ist

40

10)

b

)

) 100 ¢ und

so erhilt man :

0.

sl
d
=
o
o
b

]

muf

Nun vergleicht man das 1 Grammstlick mit
findet :

05 1. 02 1- 01 4= 01"
06402101401

Ferner findet man:

01

005 002

001’

und

- A

]

=y

1

20--D

eleich Null sein.

Dies ist die Probe fir die Richtigkeit der Beobachtungen.

so erhiilt

|rr

n

man :




daher ist:

| |
05 402 4-01 01’ 10,01 / 2 io—1-2¢
s - a
. B2¢y+4+431L2045—a
und 01 0-1 .
L)
2 Lo 20 8§ —d
setzt man * ! ! ~
10
80 1st:
01 01 q 8
01'—01g g’ 0
()2 02 g ) of -’\; 0|
; . 7 3 B o
Vo 08 J ‘l' — & 0 J
U1 ¢ Py v ]

Jetzt folgen die Zenticrammstiicke und der Reiter, deren Summe

J,f"".__ - 01 g’ -G, also:
005 -4~ 002 -}~ 0'01 -I- 0:01' -L Reiter 01 o 5
Nun findet man:
eDs = 002 -+ 001 - 001’ Reiter ]
002 001 i 001’ n
001" 0401 I n
Reiter 001 &
daher ist:
0-06 - 002 - 0:01 - 0:01’ 10,001 4142 m
I . I n ) o g 1
1 2 m 2 0 8 5
und 001 (-01
10
1 2 m I n D0 =g 5
setzt man
10)
S0 ]Hf
0] 001 ¢ a'l
001" 001 .,_, g'f n
002 002g—28"Lm -l n
005 0-0bH g B g | m 9 n %
Reiter 001 g gl 0

Mit den Millierammstiicken kann man in #hnlicher Weise ver-
faliren, I':-l'llli:'llv'l' und mit fast derselben (Genavigkeit arbeitet man
mit dem Reiter, indem man diesen auf :

gFanze E istriche des
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Wage t und da
: ! Milligramme aber berechne man stets aus der Empfindlichkeit.
Niemals fasse man die Gew

an, sondern mit der dazu bestimmten Pinzette. und

sbalkens hi ch die ranzen \Ii”i:_'r:imm.‘ erhilt: die

ichtemit den Fingern

iemals belaste oder entlaste man die Wage, ohne

vorher arretiert zu ha

2. Das Filtrieren und Auswaschen von Niederschliigen.
Wie -:—:‘..IE soll das |"i}|1-|' séin und wie oft mull der Nieder

schlag mit der Waschfliissickeit
Wir wollen zm

waschen sollte so lancse fortresetzt werden, bis der auszuwaschende

'\'.:i*f'||!‘|l \\I'."l"’-i..'

ichst die letztere Fra ertbrtern. Das Aus-

lssliche Korper vollstindig entfernt ist. KEs ist aber klar, daB man

diesen Punkt nie erreicht, weil stets ein Teil der ],i'-~;f|!_'_" im Flilter

verbleibt, und es ist aunch fiir die Praxis gar nicht nbtie Haben

lichen l\'-';r}.e'." so weit entfernt, daB der tibrie hleibende

wir den
Teil durch unsere Wage nicht mehr angezeigt wird, so betrachten
wir den Niederschlage als .'_II:\_'_"f".‘.:I«-"ll"]].

Man soll aber nicht nur den I8slichen Stoff beim Auswaschen
miiglichst vollstiindig entfernen, sondern dies mit moelichst

wenig Waschflilssizgkeit zu erreichen suchen.

Kein Niedersehlag ist vollst: unltislich und somit ist es klar,

dall jeder unnitice bersechufl an Waschfliissigkeit schiidlich wirkt,

mnden Niederschlages entfernt werden.

indem Bruchteile des zu wi

und zwar um so mehr, je griber der Uberschull an Wasclifliissickeit ist.

Die Menge der zu verwendenden Waschfliissickeit hiingt
wesentlich von der Natur des zu waschenden Niederschlages ab,
Amorphe, gelatintse Niederschlige erfordern stets mehr Wasehflilssie-

1) In der Regel, kénnen wir sagen,

keit als kristallinische, pulverige.

) . . A
muB das Auswaschen so lange fortgesetzt werden, bis der auszu-
waschende |\u':|'||r-|' nicht mehr im letzten Filtrat qualitativ nachge-

wiesen w

rrden kann. Wenn man aber das Filtrat zu weiteren Be-

stimmungen notig hat, so ist es einlenchtend, daB man nicht zu friih
mit der gualitativen Priifung beg

inen soll. Wann soll dies geschehen ?

Nehmen wir an, der Niederschlag befinde sich auf einem
Filter von 10 eem Inbalt, die Lbsung sei bis auf den letzten
Tropfen abgeflossen und die von Niederschlae und Filter zuriick-
gehaltene Menge derselben sei 1 eem und enthalte -1 g feste Sub-
stanz gelbst, die durch Auswaschen entfernt werden soll.

1) DaB manche Niedersehliige sich schwerer auswaschen lassen als
andere, liegt darin, daf der A dsorptionsgrad (Ostwald, Die wi

Grundl. der analyt, Chem. 19) bei verschiedenen Niederschli
gchiedener ist,

nschaftl,
rén |'i|l yer-




Man fiillt das Filter bis zom obersten Rand mit der Wasech

iissigkeit und 1iBt n-mal bis zum letzten Tropfen abflieBen, bis nur
Do s entfernenden |\"|'il'l'-_ oder bess
desmal 9 € b und 1 eem
ch dei is bleiben zuz dem
iJ 1 Mal -1
A [/ : Mal 01 |! 1
; 1 2 Mal 0T (G
nen Mal 0 B e Y L g n*e Mal 01530

Wir haben also entfernt mnach n-1 em  Auswaschen die

(< Q F .
Dlmme r]_--:' .'||r;1r']||:|l't|‘{‘-‘1l eeometrischen fl‘.'|||z'. wovon das _‘llli.‘*.ll__'-

glied 0-1.-%, der konstante Faktor
i

o
Setzen wir n I, 80 ist die Summe :

0°1.-2 ()4 — 1
! ) ) 0:00999 ¢

Nach '.in-|'|||.'-:|i-_"1v||| Auswaschen hiitten wir 008999 g des ver

Unreinigenden Kbrpers entfernt, Da nach der Annahme urspriing

lich 0'1 ¢ vorhanden war, so bleibt im Niede: chlag zuriick
000001 ¢, also eine unwiighare Menge,

Wir wiirden

|”"_'-f1‘.||r-1\‘ das nun folzende Waschy

wer erst nach viermalicem Auswaschen damit

ser qualitativ auf den zu ent-
fernenden I\'.'-r!-..-r zu priifen.

Hiiufig wird das Aus-
waschen nach viermalicem R

Aufoiefen der Waschflii

]'\ 11 I,....”‘_]._--, sein, oft aber
mull man weit hiufiger, \
J& sogar 10— 20mal, ans-

Waschen, bis der Zweck

erreicht ist. s wird dies
im nachfolgenden bei jedem |
einzelnen Fall angegeben '
‘.‘.|-|-|||.,_,. |

Nun zu dem zweiten a b
Ir“lll\‘, Wie bewirkt man, i, 4

ig.

daB der Niederschlag mit
@iem Minimum der Waschfliissig cewaschen werde. Da wir

Dach ETeT H._-r_-‘:u-]|1||1\_-_- E.l‘lil"l :\-il'lll'l'\l'-lllil_:: mindestens viermal

Waschen miissen und man das Filter ganz anfilllen mub,
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so muB mit der GrtBe des Filters auch die Menge der
Waschfliissigkeit zunehmen,

Man wiihle daher das Filter mbtglichst klein, einerlei ob viel
Fliissickeit vorhanden ist oder nicht. Die Grofe des Filters
richtet sich nach der Grtbhe des :\‘-Il'lli'l"‘-"[ll-'!:,,'""* und
nicht nach der Menge der Fliissigkeit. Aber auch zu klein
darf das Filter nicht sein. Man lasse den Niederschlag nie bis zum
obersten Rand reichen: es miissen ca. b mm frei bleiben und auch

dann darf das Filter nicht bis zur erlaunbten Hihe :ltl_-_[e‘|'li|1|'i werden,

etwa wie in Mie. 4 a darcestellt, sondern so wie in Fig. 4 b an-
codentet, damit man Platz fiir geniicend Waschfliissigkeit erhiilt.

Die Verwendung zu groBer Filter gehiirt zu den

crtbsten analyt ischen Fehlern.

3. Das Trocknen und Verbrennen von Niederschligen.

Bevor ein Niederschlag gewogen werden darf, mull er vollstiindi

trocken sein. Bei Niederschliicen, welche ein (lithen ohne Gewichts-

Einl'll‘l'IHI; vertrazen, wird nach einer der r'n|__;'|-.-|,||n'n Methoden verfahren:

a) Der Niederschlag wird trocken verbrannt,

Die Methode, bei welcher man das vom Niederschlag be

freite Filter fiir sich verbrennt, die Asche zv der Hauptmenge

hinzuftigt und dann bis zum konstanten Gewicht gliiht, wird ange-
wendet, wenn der zu glithende Kiorper durch die Verbrennungs-
IJT'H'|'|||\1" des |':|}.'ln-r.-' reduziert wird, wie z. B. Chlorsilber,
Bleisulfat, \\'i».|n|1ln\_\'i| ete.

Zur Ausfiihrung dieser Operation mufl der Niederschlay zuniichst
bei 100° ! vollstiindig getrocknet sein Zu diesem Zweck stellt man
den den .\‘i<~-ll'|':~t'i||:l;' enthaltenden Trichter, welcher mit |"]'“l‘i1~1',

()
]{ B.

papier sorgfilltic bedeckt ist, in einen Trockenschrank, am !h.-quu-u::-.rr-.n
in einen Dampftrockenschrank, und trocknet bei 100° Nun stellt
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man den zur Aufnahme bestimmten gewogenen Tiewel auf ein 100 gem

grofies Stiick Glanzpapier (Fig 6 links), schiittet den trockenen
|

renden \il--.!n-r'4|'||?:r_-_:_ wie durch leises Reiben mit einem Platin

swrschlag sorgfiltic in den Tiecel und so viel von dem am Filter

spatel gewonnen werden kann. Etwa aof das Papier fallende Teilchen

wischt man mit einer Federfaline (Fig. 6 worn) in den Tierel hinein.
-'\l“ [.‘i[l'.'r ]i.'lr.[l':\ i:||||||'r ||'|"|| i\l".'i”l' ,\l'l"”’" \ll"“ \.i"|||'|.‘\"1i|.'

die

reworen werden miissen. Um diese =zn Fewinnen, verbrennt
iibende Asche, aus Niederschlag

fiir ‘sich oder mit der Haupt

man das Filter, wohei die zuriickbl

mnd,

und F

sche hest

des _\il-|||-|'_|'||[

ie  Verasch I J welchem kleine Teile des
Niederschlages haften, weschieht am bhesten (nach Bunsen) wie

Man faltet das Filter so zusammen., dal der Niederschlag aunf

vin Fie, 5 o punktierte Halfte zu

wen kommt, und weiter, wie

zZeiren, zu einem Streifen, Dann rollt man .ii-‘--n-;|, bei b be-

bV
¢ : o
cas s | o = ek >
,/..-/ \.& ¥ _i.- j h::.__" ._ ¥

ginnend, zwischen den ingern, so dal der niederschl: iie Teil des

Filters na ch auben zu lie

oen kommt, wie dies Fie. b 6 zeiet. Die

Rolle wird nun mit einem dicken, auscewlithten Platindrahi nmwickelt

und, wie in Fie, 6, mittels éines Korkes in der Offnung des Porzellan-

tellers befestiet, der Tiegel darunter gestellt und das eingerollte Filter
mit der Gasfamme .‘lll_:".l'/I-III'E"I, Man entfernt hieranf die Flamme
und lift das i’.-alr.i-"' ruhiz abbrennen und ausglimmen.
Sollten verkohlte Partien des Filters zuriickbleiben. so b
sie sor:
Weite, . (Man hiite sich vor zu
Starkem Erhitzen.) Nun bringt man die Asche in den Tiecol (durch
leises Schiitteln, eventuell mit der Federfahne), setzt den Deckel auf,

||JZ!'J‘ man

dltie mit der Flamme mehrmals hintereinander. bis kein

mmen mehr zun konstatieren ist

Bei Anwendung von Schleicher und Sechiillsehem Filtrierpapier kann
das Gowieht der Asche meistens vernachli

werden. Bei Papier von unbe

Kannter Provenienz mull der Aschengehalt

n cimmem besonderen Versuch er-
mittelt

und dessen Menge von dem Gewicht des \.i-'-i-'l'k-'.‘JL‘l,‘-_Z"*' L Asche in
Abzug gebracht werden,




miihlich bis zu der jeweilig

entfernt man die Flamme, Lilit den 1

noch warm, aber nicht
TF_,_.---——'__'___ o

Fig. 7.

Silberchlorids das Chlor,

verloren, Dieses lHbt sich

otwas abkithlen und \!I|-|||'.,'| ihn

Flamme |i:|-| ‘-.‘i'i__'-'!'-’ oanz all-

reeschriebhenen '|'u1|||.:-|':|.'l.‘|] 5 Hierauf

in einen Exsikkator (Fig, 7).

.\:u']l dem Frkalten
(% Stunde mindestens fiir
Porzellantiegel, 20 Minuten
filr Platintiegel) wird der
Tiezel gewogen,

Viele Niederschliice er-
Behand-

;-.'illl'.‘l .ill'i ||:.|-|:__- I
lung eine Reduktion; Sil
herehlorid und Blei
sulfat u. a. m. werden zu
Metull reduziert. Da aber
diese Metalle schwer
flitehtig sind, so entsteht

kein Verlust an Metall, nur

das Anion, im Fall des
Bleisulfats das f‘:ilr__ _gl']l'l
wieder hinzufiieen. Man bhe-

feuchtet daher das Metall im Tierel mit einizen '|'|'-li>|‘='|| .*;.'i'lnl-ru-l'-

siiure und fil

gilure oder zu dem Bleinitrat

filltizes Frhitzen den Uberschull

(3 ef:

|a|i I|-I<'~-I'I' ‘\Il'f]lllll'

des Filters, wobei das reduzierte
Platindraht legiert. Wickelt

eeben, so befindet sich ts

niederschlagfreies Pa pier,

|}

wilebare, aber dennoch schiitzende
das Metall nicht mit dem Platin

dal man nicht stark genue erhitat,

zu dJdem entstandenen

Silbernitrat Chlorwasserstofi
Schwefelsiiure, wvertreibt durch sorg
Siure und wiiet.  Die einzige
das Zuhoclierhitzen beim Veraschen

‘-('i!'lll‘llx‘ lI|I1| ‘\-|"§'| |Ili[ \l"lll

;11“-]' 4|_'|-; l"i][l']', \.‘.ii' 1||h"!| angro

Platindraht und Niederschlag

beim Einfischern eine nicht

Aschenschicht liefert, so dall
in Bertihrune kommt, vorauscesetst

um das Metall zu schmelzen,

\-II"II' \ir':l"!'\t'llill_:'.' ‘.\:::"ll'll E\I'i I|i1‘-~"|' \]l'|'||-||l|- ‘le-]' \-g-]':|;|-]|||||:

so veriindert, dall es unmoelic

2. B, Mg(NH,)As0,, K,PtCl

richtize Resultate zu erhalten,
In solchen Fiillen darf das Filter

nicht verbrannt werden, sondern der Niederschlae wird auf ein vorher

hei der \I\."_"l'\l'll['il'lrl"l:l'!l -I‘I"_III:J ratur :_-_'l-lr'uu*|\||+-1--~; und COWOTrenes |"illz'1'

gesammelt, bei derselben lr'nl}n'r:lfln' crotrocknet und dann gewowen,

Um das Filter zu trocknen,

schrank 1) (Figz. 8 a) anf ein

Der in Fig, 8

man 8 in einen Trocken-
Uhrglas und stellt daneben ein offenes,

Trockensehrank ist (nach der Angabe

des Verfassers) innen mit 6 heransnehmbaren Porzellanplatten ausgekleidet,

wodurch jede Verunreinigung

trocknenden Substanz dureh Herab-
fallen von Oxydteilchen der Metallwandung

villlie aunsgeschlossen ist., Die



||-~I he n,

weithalsices

Ther

eines |:|H!'n--__--||-|l-\ g T auf

1 Stunde konstant: als
dann  bringt man das Filter

mit e hnell in das

\\ll

iner '/,:n:_-_-_f.- 8(
liischen
1 ||'||I||I|||||||||||I |
. Fie. 7)
\.ln-lu

rschlielit

1M+ A3 .
||-.I| ses often

VErs I||'I| n I
lifi e
enan 1

i darin ¢ en.

Stunde

\\-:i-_- isc

Vi

nimmt

man l|.'=-- nen,

kkator, 1l

es aus dem
es 20 Minuten an der Luft
neben der Waee n und ||

whet erst dann. Hierauf wieder- ‘

holt man

-1'1..i|<|i-!'l, hi
1'u|-_'-'-.-'i|
als 00 2
unterschied

Nun erst wird des
|||'|'-{'|||:|-: das Filter =
sammelt und nach dem Trock
100" im Trichter sorg

samt Filter aus

nen bei
Fillig
entfer in Uhrelas
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nnd
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man

¢ von unti

der oberen
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Viel bequemer und genauer kommt man zum Ziele durch An-
wendune der Goochschen Tiegel,
Diese sind, wie die Abbildune zeigt ( |.1_' ), 'F‘iv_-‘_-_'nl mit per-

forierton Boden. Man versieht den Tierel mit einem Asbestfilter,

wilet nach dem Trocknen bei

e 1
| der vorgeschriebenen '|'v|1'.-|-.n-|'.'i11||'_
\ || filtriert hierauf den \in--!n.-r---f.l:l-_:'
1 | B Ty
\ durch den II]l"_‘\l'l_ wiischt, trock-

Das Arbeiten mit

diesen Tiegeln ist so auber

net und v

Avbest |.r-|1-||t';i<'h |-|-||-I|-:|| und Fenau,

dall ich hier die Beniitzung der-

selben ausfithrlich schildern will,

Herstellung des Asbestfilters.!)
1“"“:_-I':|~|-|'i-_;.-|'. weicher Asbest wird in 1/, em lange Stiicke ge-
gchnitten und eine Stunde lang in bedeckter Porzellanschale mit
konzentrierter Salzsiiure im Wasserbad digeriert, Hieranf wird die
Salzsiiure abrerossen, der Asbest in einen mit Platinkonus versehenen

'I'|"‘_.'||1--|- _:-'|II':|.|'I|| I:II'] S0 |.'||i:-' |||iI ||-"'|'u'|i| Wasser -|--.-.;|-|-]u'|1 (unter

Anwendune der ['I::'n;n'; bis die S o viillie entfernt ist. (Das

Filtrat darf mit Silbern eaben.) Diesen gereinigten

1trat ].i-l!ll-”|| ZONZ

Ashest bewahrt man in einer Flasche mit eingeriebenem Sttpsel auf,
Zur Herstelluone des Asbesthilters in dem Goochtiegel spannt

man ilber einen Trichter einen diinmen Gummischlaueh g (Fi 10))

nnd stellt den Tieeel T in die Offnune des letzteren. Der Trichter

mub so erob sein, dahh der Tiegel schwebend von dem

Gummischlauch getre n wird,
Auf |l|~!| J;m]rH des Ti -__'I'1-

Sehicht _'\-»|n--\| nnd dritckt sl

eot man eine 1 2 mm hohe

leicht mit einem Glasstab zo

sammen, N brinet man einen kleinen Bausch Asbest in ein

Jocherglas, rithrt mit Wasser an und fit unter Anwendune eines

“':lli-1'.1||;_‘ des '
Ashestring A einkle
Die
nen Eisendraht, so dall sie nicht direkt mit dem kuapfernen Hoden des
hrankes in Berithrung kommt.
Da die Platten sich leieht herausnehmen lassen, bietet das

censchrankes K einer an  eciner Stelle durehs ittenen

Boden bildende Platte roht auf einem dicken, viereckip ge-

derselben nur eine kleine Miihe, Der cinzige sich
App ist der B ich die S
nehn len he

ind deshalb lass hritnke mit heraus-

Zeit erneucrt werden
Sehrank zu demontieren braucht.

1, 8o dall dieser zu jeder

kann, ohne daf man
Obige Schriin!

Firms
r, bieten

a
Bender und Hobein

aber sehr viele Annel
" Yegl. Paul,
Zeitschr, f. anorg. Ch.

anal. Ch., 31 (1892). S, 543, und F. Hen T




sehr eeringen Druckes 1) von der trithen  Fliissizgkeit durch den

Tiegel.
Nachdem eine eca. 1 mm hohe Asbest

ot man die siebh-

gchicht entstanden ist, le
werforierte |'ur!'w-ll:n'.i-|:|r.|-- P (Fig. 9)

artig |
dritckt sie leicht mit einem Glas-

darauf,
fost und gieft wvon neuem von dem

~.1.‘l|r
in Wasser suspendierten Ashest durch, so
daB die Platte eben mit Ashest bedeckt

wird, Hierauf gielit man so lange Wasser

durch. bis es vollkommen klar abflielit, Z
Jotzt wird der Tiegel bei der cewiinschten
Temperatur getrocknet und cewogen. ©
Der Tiecel ist nun zur Filtration bereit.
Hiiufie aber kommt es vor, dall beim

Aufeiefen von Fliissigkeit auf die ge- K
trockneten Filter feine Fasern durch das -
IFilter |i|l|'|']|'\2_l']|='1:: nm diese 1|i1'||| VAL
verlieren. ¢ibt man nach F. Henz die
ersten Anteile des tritben Filtrats in das
Gefiif. in dem sich der zn filtrierende
i\l!':
Filtrat ist stets frei von Asbestfasern.

Man kann mit einem so verbreiteten

ro Bestimmungen ausfithren

[Jas nun .|Ih>|-:"'|lli!'

erschlae befindet.

Tiegel unzihlis
Wird die Menge des Niederschlaces 1im

rl‘.]",‘-.'"l -l']||-!l'l':l-'£'|| Al _'_'l'“|'l. g entiernt

Fig. 10,

n]||||' |L:|\

man sorefiiltic den oberen Tei
Ashestfilter zu zersttren, und beniitzt den 1

IEI'_:I" weiter.
Niederschlag im (3oochschen Il‘il'j_'l‘| schwach goell

.'“.m” l'-|1l

wie dies Fig. 11

werden, so stellt man den
Druck anwenden,
mmengeprebt
hwert wird.

1 der Filtration keinen @z
und aonch der Asbest so
g Auswaschen e

1) Man soll withren
wail jurch der N
wird, dafy die Iiltrat
Dadurch daf der Sehlauch n Tieg Miglichkeit
der Anwendung eines zu hohen Draockes vermieden, denn sobald der Druck
eine gew Grenze erreicht, dringt die Luft zwischen Schlauch und Tiegel-
wandung ein und der Schlaunch wirkt gewissermafllen als Sicherheitsventil.
% Dicse Asbestfilter sind nach F. Henz durchaus nicht hygro-
(Anm, Journ. Science 14,

rachlag

m 1|1|-| d

ad treiigt, ist

] schwel

schon wmuptet worden ist.
en aus dem Exsikkator kommen, nehmen

Das ist aber hei allen Glas und Porzellan-
der Wage haben
die Wigung
mit dem Nieder-
20—580

skopiseh, wie dies
B. 166 ) Wenn sie e
auf der Wage etwas an Gewicht zu
goriiten der Fall. Nach 20—80 Minuten langem Stehen in
es sich

gie zunlichst

gio stets konstantes Gewicht angenommen. Handelt
liigen, so stellt man den Tiegel
fenem .“;lil||t=v| versehenes Wilgeglas, Tt

von hygroskopischen Nieder

'“'l_*]HLf in ein mit eingesehliff
Minuten in der Wage stehen nnd wikgt dann,




Porzellantieeel und zuerst lanesam und schlielilich

a1
groperen

em (tohliise ermtzen, wenn erfords

stiirker: man kann sogar rlich,

F'iir manche Zwecke ist es vorteil-

haft, statt des GGoochsehen T § elne
(+lasrithre mit Asbestfilter zu benii
Besonders |s:'||:-||-l|: ist diese Methode,

wenn der Niederschlag in einem (Gas

strom erhitzt werden soll. B |
1 . 1 1 .
prak cher als die Gooch ‘
tiecel won Porzellan mit Ashest .
: p
< " Ll
| ) 54
p 3
] | '
I i %

A\ \
\\\ ‘\\-. * _;
.\\\: o
Fiee, 11. . Figp. 12, Y
filter sind die Plat oel mit Platinfilter nach N & -
bauner '), wie sie W. U. Heraens ®) in Hanau a. M.

in vorzliglicher Qual werden,

in diesen i zu glithen, stellt man

1 besser, man glitht sie in
1. 12), 9) '.\|'[|']I|-|'

durch Anschlieflen an die fiir Beleuchtuneszwecke jetzt fast itbherall

sie in einen zweiten Platintiegel, oder nod

einem Heraeuschen elektrischen Widerstandsofen (E

vorhandene Weehselstromleitune Y in ca. 15 Minuten auf 1100" C erhitzt
wird. Diese Ofen sind dann besonders zn empfehlen, wenn es sich darum
handelt, Niederschliize zn glithen, die durch die reduzierenden (Gase der

st werden kiinnen, wie Mg, PP O, Mg, As, ( ), 1, &, m,

Gasflamme ve
b ] er \ I I'I| ersc |I |-'I ir W l'li - 11 & % varb rannt.
\-il'lil'l'-\l'll[:v__'!'_ welche durch die ‘\'1-|'|||'--l_'.11|1||__g\.i,|'..g|!||__:.- des Filters

keine d:

1ernde \"I':iE'_l{"]'III!_'_', erleiden, werden nal verbrannt, Man

wal, Ch, 1900, 8,

1) Zeitsehr
) Zeits

i v. Ch. 1900, 8. 3
I'. HauBding, Ch. Ztg. 1906, 8 60,

nnung 110 Volt. Heraeus konstraiert aber ()
Btromspannung. Darch Einschaltung von Rubhstratschen W
krois kann man die Tempera
400°, H00% 600° 700°, 8009, 90
ist, da manche Niederschl
he erfinderangen erleiden. Die Temperatur millt man mit einem Le
Chatelierschen Pyromet

fir jede beliehiga

ratiind

ninden Strom-
beliebi ralieren, So kann ich meine Ofen auf

wva einstellen, was von enormem Vorteil

beim Uberschreiten einer bestimmten Temperatur ep

.|f'!||'




brinet den n|<'|_g'ii."!.-l trocken cegoLenen Niederschlar noch feucht in
einen Platintiecel. driickt das Papier fest an die Tierelwandune an,
stellt den Tiece i

]}:'l‘LI-] -..'].:in'l gFaoen |!-'|1 ..':.:-!-.-“ ]:.‘Ihll ||r'-

schief auf ein Dreieck (Fig. 13), lehnt den

Deckel, wodurch das Filter bald trocknet, dann sengt, lanegsam wver-

und erhitzt den

x

kohlt und verbrennt Hierauf riickt man die Flamme langsam unter
den Tiecel, der schlielilich bei voller Gasflamme oder vor dem

(+obliise erhitzt wird, e nachdem der Fall es erfordert,

i. Das Eindampfen von Fliussigkeiten.

Das Eindampfen von Flilssickeiten geschiebt meistens im Wasser-
bad, Damit von aullen nichts in die Schale fillt, bedeckt man sie

zweckmiibig mit Schutztrichtern, wie sie Fig, 14 zeigt.

Hj

1 nicht auf dem KEi
yrachten Dreieck aus

Wie in der

i ruht der Ti
sondern auf dem innerl des letzteren a
|'1:I[i|||l|':r'||1. Platinrefiile diirfen iecht mit glithendem FEisen in Kontakt
kommen, weil sich letateres mit dem Platin legiert und die Gefiille dadurch
stark angegriffen werden.

dreieck
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Als Halter fiir den Trichter beniitzt man Gabeln von Porzellan,
woelche von dem am Wasserbad aneebrachten, mit einer Hiilse von
Harteummi iiberzogenen Eisenstab getragen werden.

[st man im Besitz einer gut ziehenden H'IJI"H!' mit Glas-
dach, so ist die Anwendung des Schutztrichters entbehrlich.

Wenn die Kapelle direkt mit dem Schornstein kommuniziert,
wie das in Ziirich der Fall ist, so kommt es bei starkem Wind
vor, dall Staub in groBer Menge in die |\-.'t]||-i|l' fallt.

Um dem vorzubeugen, habe ich seit mehreren Jahren in
meinem Privatlaboratorinm folgende Einrichtung getroffen, welche
i'l'i']|1 _'_;||l-v |1i1-||.—:h' ||'iw1|'l, !Ji.-

i\':l].|~||1- triiet ein dieht schlieflen-

n’: | des, sehiefes (#lasdach a a ( !"i_:. 15H)

A | und etwa 15 em tiefer befindet

: | :.E.-l. eimne Z‘.\l'itr' ‘i]ilﬁ[)[ilil‘" }J Ilh

a. I welche die hintere Wand der Ka-
g _ | pelle nicht erreicht, sondern der
— X | ganzen ] nach ca. 3 om
b davon absteht. Ziwischen den
beiden (Glasplatten ragt ein Ton-

{ rohr R, von eca. 15 em Durch-

messer, etwa D em iither den

hinteren Rand der unteren

| f-";:|.~|+|ullr.‘ vor und fithrt direkt

B S in den Kamin K, in welchem

sich eine kleine Lockflamme he-
findet (in der Abbildung nicht

.'ltl'_'"_'_’l-|u-:|'. | Etwa he runterfallen

Fig. 16. Fig. 16 a, Wasserhad mit Porzellanring,

platiniertem Mes

singkonus und '|']1-::|-|,




Staub. Sand ete. bleibt auf der Platte b b liegen: es fiillt keine
Spur davon in die Kapelle,

Bei der Verdampfung teiten im Wasserbad in ge

von Iliissi

reln oder Schalen vermeide man, wo es nur an-

wogenen Platintieg
geht, die Beriihrung mit Kupfer- oder (Glasringen. Am besten sind

i
In Fiillen, in welchem der Ti ] kleiner als der

Porzellanrir
Ring ist. beniitzt man einen Platinkonus mit breitem Rand und
1 ot und

er Spitze Fie, 16), den man in den Ring hi

vol in den Konus (Fie, 16 a).
conus, der innen mit

Iech verwende hiezun einen dicken Messing
einem diinnen Platinblech .'=||~.-_-|-|i||'il||-‘| ist,

Viele Substanzen haben die Eigenschaft, beim |'\'t-|'||:|'.|llu‘.'|‘[| liber
1
|

zu ._I\!iv'l'||u'1."_ wobei ll';w'}ll.'

inder des Tieg oder der

die 1

Verluste eintreten: ebenso tritt biswei

starkes Stoflen ein, manch-
ls
\\il'nl |'\-_'_|. ||i|- |‘n'-ri11|1||||11: der Borsiiure nach Gooeh) I Mese .;II':_1|1"|1
Frschein 1

Man stelle den aunf hochstens 2/, gefiillten Tiegel in die

heransereschlendert

mal derart, dall der ganze Inhalt des Ti

wie folet verhindern:

ren kann man le

zylindrisch gewundene Zinn- oder \l--_;\iu_:-]ui]':lle- k k (Fig. 17).

ko i

!'El' ersten zwel 1'[\‘||I'-1'||T|"l'|| der M ‘I:l|]'~]l:l'il\l'.' I.'."._""
..I'|-'|'||.'|l|| der Fli

die '\\-:11;||||||-_;.'1| des Tieg

fibricen Winduneen berithren den Tieg

man nun bei a Wasserdampf ein, <

80 findet die Wiirmezu r haupt

giichlich wvon oben nach unten == = -

' y 1 et
statt, wodurch das Stoflen sicher 5 _J—‘ b

\'l‘:']:|ia'||.-|| \\1|'.i ||||r] |!-.'1|ll.'l‘|'h. I|.'||'| T

‘E"l' Iil}l'l".“-fi' Rand ';"‘- ‘l”!"l'_:f'lx Fig. i"".
wiithrend des ganzen Eindampfens 18 Asbestring
0 i : b Ashestteller.
heili gehalten wird, kann ein
Uberkriechen der Substanz ni stattfinden Auf diese Weise kann

man Alkohol. ohne daB er ins Sieden geriit, rasch "ih-t:illllhrl'll-
Handelt es sich um die Verdampfung von hochsiedenden

Fliissigkeiten, wie konzentrierte Schwefelsiiure, \ml\]'iH\H]l-![ ete,,

80 erhitzt man sie entweder sorgfiltie tiber freier Flamme, indem

man letztere fortwihrend unter dem Tiegel hin und her hewegt,




Arten

erstellen

oder im Lufthbad, das man sich auf viele einfache

1
kann, wie es z. B, Figz. 18 veranschaulicht.

5. Trocknen der Substanzen im Gasstrom.

inrestrom

Das Trocknen einer Substanz im Luft- oder Kohlen:
bei hherer 'I'PII'II"I'.".‘:II." kann in verschiedener Weise ?"="_-"':I"||ll'f

werden, Soll die Substanz in einem Schiffchen gefrocknet werden,

so verwendet man ein Olbad (Fig, 19), durch wi !-I-|l!ll'|'1al‘

Fig. 19
R Rohr mit Thermometer zum Messen der Temperatur des Gasstroms,
Rishren :t']w;‘:_ In die eine Rohre leet man die |I.].'I:~|'|_-||Ir'. welche

die Substanz enthiilt, und leitet durch eine oder mehrere der anderen

leeren Rishren das trockene (Gas hindurch. Dadureh., dali das (Gas

durch die leeren Rithren geht, gelanet es, vorg Hrmt auf die Tem-

peratur des l”]]|r.':ri-"--\ in die mit der Substanz beschickte Rohre, wo-
durch die Dauer der “}-r'l':l-"-ull wesentlich :11.;,-r-]-.i'||'7.l wird.
[Im r]"jl-_gu-i u, tl__f

kann man den sehr bequemen I”aulschen Trockenschrank (Fig. 20)

. im Kohlendioxydstrom 2zu erhitzen,

beniitzen : den Tiegel stellt man in die li];i\|.|'.-'[|'l- R. bedeckt letztere

mit einem Uhrglas, ebenso den J\'|a]-§'f-rr\]i1'.:|e-|' K. leitet dorch den
Stiel der Pfeife trockenes Kohlendioxvd ein und erhitzt aof die ge-
wiinschte Temperatur.



Handelt es sich darum, eine pit in einem Kolben zu

verdampfen und den Riickstand bei einer cegehenen Temperatur zu f
trocknen, so verfiihrt man wie folgt:

Die Li

. )

so weit wie mdglich iiber freier Flamme verdampft wird, hringt man,

weleche zuniichst in dem offenen ]'|'!|I|;||n-l\-'|' K

3 .-““‘*-;H_ il 1 =
A\ P
N

i & 1B &
|

. s . . . . - g
wie Tie. 21 a zeiet., in einen Metallbecher, der in einem Olbad
hiinet. und sanet trockene Luft durch das im Ol sich hefindende
a b spiralformig gewnndene |(1:|.|1-rrnhr

\ Ay l ]1_ !I'_[ 21 b g‘_l'i_:i I|-|l' |'i1‘.',-‘.l'1l|l'11

_} |;r —" > Teile des Apparats,

e |
| 3! S .
. q
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6. Vorbereitung der Substanz zur Analyse.

Allcemeine Regeln zur Vorbereitung einer Substanz zur Ana-
lyse lassen sich schwerlich zeben, denn sie sind von Fall zu Fall
verschieden. Fiir eine wissenschaftliche Analyse, d. h, eine
solche, welche dazu dient, die atomistische Zunsammensetzung einer
Substanz zu ermitteln, ist es notwendig, die Analyse mit reinem
Material vorzunehmen, So selbstverstiindlich dies erscheint, so
schwer ist es oft, diese Bedingung zu erfiillen. Viele Substanzen

sind hygroskopisch und ziehen an der Luft Feuchtigkeit an, die

man uEIJ'.'l'|| ['..r':-;'_h-n oder ||‘.||'1']| .‘;1|-,5:1-||:;|-_--'H im KExsikkator iiher

Chlorealeium entfernt, vorausgesetzt, daB der Kborper dabei keine

n Substanzen diirfen

Veriinderung erfihrt. Viele kristallwasserhaltig
.

nicht einmal im Exsikkator getrocknet werden, weil sie dabei einen

Teil ihres Kristallwassers abgeben; sie miissen lufttrocken analysiert
werden.

In allen Fillen aber mu ) man sieh vor der
Analyse von der Gewichtskonstanz der Substanzen
iberzeugen,

Fiir technische Analysen, welche den Kauf- oder Ver-
kanfpreis einer Ware bestimmen oder den Betrieb bei deren

['1;1;|:'El\:t1innt| i\-'ill-'l'll“ill'l'il ~n||--1|_ m ul) ||i-- .""I:||-I:|||;'_ wie sie

vorlieet untersucht werden, Hier gilt die Recel, die Analyse

an einer richticen Durchschnit auszufiihren, sofern es miglich

ist, eine solche zu entnehmen.
Wir haben uns im foleenden nur mit der wissenschaftlichen
Analy :

aus Wasser leicht kristallisierbaren Substanzen ausfithren,

zu besch gen und werden unsere ersten Ubungen mit

Die Handelssalze sind oft nach ihrer Fertiestellung aufier-
ordentlich rein und diirften dann ohne weiteres zur .\||:1[_\.-'i~ Vir-
wendet werden; wir erhalten sie jedoech meist, nachdem sie lincere
Zeit an  der Luft e

gsandt worden sind, wodoreh sie namhafte \'n-riinril-r'a|||__-'--l| erleiden

acert und von Arbeiterhand \1'||;:u'].,.’ und ver-

kiinnen. Die zun analvsierende Substanz mull daher immer zovor

oereinigt werden. Dies geschieht durch
Umkristallisieren.

20 S0 q der fein ]I|ll\l'l'i‘\i|'|'1l'|l Handelsware list man in
wenig heillem Wasser (am besten in so wenig Wasser,

daB eine kleine Menge der Substanz ungeltst bleibt) und gielit
die Loisung, um Staub oder andere unlésliche Verunreinigongen zu
entfernen, rasch durch ein Faltenfilter, das sich in einem abge-
sprengten Trichter befindet (Fig. 22), Das Filtrat sammelt man

unter bestiindicem Umrithren mit einem (lagstab, in eine Porzellan-



schale, welche behufs rascher _-\|r]\'fl|11|1||'_( in einer grileren Schale

anf kaltem Wasser schwimmt.

Durch die rasche Abkiihlunge und das bestindige Umai

erhiilt man das Salz als feines Kristallmehl, ) Dieses gielit man

durch einen mit Platinkonus versehenen Trichter und saugt mittels

der Wasserstrahlpumpe die Mutterlauge mbglichst vollstindig ab.

ot

A\
WO

{t man die Substanz durch geeienete Reaktionen qualitativ

Hieraut P

auf Reinheit. Sollte sie noch nicht rein sein, so ltist man s von

Bom Wasser, stellt die Schale

chst wenig siedend he

nenem in mi

- St At ]
thrt mit dem Glasstab bestiindig, bis zum

in kaltes Wasser und

villicen Frkalten der Lsur Das nun erhaltene Kristall-

mehl sauet man aaf dem Tr oben

ben, ab und

wiederholt die Umkristallisierung so bis die Substanz rein er

halten wird.
Die reine. aber noch feuchte Substanz breitet man auf einer
mehrfachen Lage von reinem Fliefipapier aus, hedeckt sie mit

eselbe 12 Stunden bei

einem Blatt Fliebpapier und LiBt «

withnlicher Temperatur stehen, Hierauf wi

man 1—2 ¢ der

g auf eine trockene

.“;Ililxt.'nm auf einem tarierten L l:]:l:l\ ab, _‘-I'{‘!|1 dies

1;|,‘1:—~'|-E;|[l:'_ bedeckt die Suobstanz mit einem Uhrglas, lilit sie
wiedernm mehrere Stunden stehen und wilgt wieder. Zeigt sich
hiebei keine Gewichtsinderung mehr, so ist die Substanz zur
.'\||.':|_\'-1-' vorbhereitet, Im anderen Fall Lifit man sie an der Luft
bis zur Gewichtskonstanz stehen. Fin Trocknen im Kxsikkator ist

1 » man erhalten, wenn man die Liist

) Grofle Kristalle wilr
‘ade das soll vermieden werden, weil grolie

erkalten lielle, aber gi
stets mehr oder weniger grolle mit Mutterlauge angefiillte Hohlriume ent-

halten, In dem feinen Kristallmehl sind aber diese Hohlrlume anf ein

Minimum reduziert, so daf der dadurch entstandene Fehler vernachlissigt

werden kann,




nur dann statthaft, wenn die Substanz kein Kristallwasser abgibt,
Zerfliefliche Substanzen darf man selbstverstiindlich nicht lange an
der Luft liegen lassen. Diese werden aunf einer porbsen 'J'u:||.|:|1r=~

so rasch als moglich abgepreft und sofort in einer gut schliefienden

Flasche mit eingeriebenem (rlassttipsel aufbewahrt. Weitere Regeln

zur Vorbereitung der Substanz zur Analyse werden spiter bei den
einzelnen Fillen angereben,
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