A llgem(_'inm.

Die ||1[.-|111'|l:[ti\'(- _\n;|ll\'.\'|' hat den Zweck, die {‘}I].'illllli."” der
Ii"“[.’l].‘l]('il|\ einer \,-u]‘E|'||'||I.|;“_:' oder eines Giemisches zn  ermitteln.
Die anzuwendenden Methoden richten sich nach der Qualitiit der
Z1 bestimmenden Korper; es m ub daherjeder quantitativen
A nalyse stets eine g nalitative vorangehen, Wir unter-
scheiden hei der guantitativen Analyse zwei wesentlich verschiedene
Verfahren :

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

Bei der gravimetrischen Methode scheiden wir den
Z0 bestimmenden Korper in Form einer mbglichst schwerloslichen
\"l'ilinllnn_:' von bekannter chemischer Zusammensetzung ab und er-
]_“I““']II deren Gewicht, woraus sich dann leicht die Menge des
fraglichen Korpers berechnen Lifit.
A Liegt 2, B. ein Baryumchlorid von unbekannter quantitativer
""“-‘*-‘1I|t|1l|-||-;c-['.f.:|l|_\_-' vor, so findet man die Menge des Baryums, indem
Han eine gewogene Probe des Chlorids in Wasser lost, das Baryum
durch Zusatz von Schwefelgiure als Baryumsulfat ausfiillt und
]'.'T'”’-“':'r-_\' \\'.:i'_(f', }
Hat man aus a g Baryumchlorid p ¢ Baryumsulfat erhalten,

il ]

berechnet sich der Baryumgehalt wie folot:

Bast ), Ba—p:s
Ba : 5 : :
L M . - _]l ——— (rl':l]il]il AT Y LI 111 il f)f };.‘l]'\'l'llJIl']Jl”!'“I.
BasS() : : ;
|
Nun pfleet man die Resultate in Prozenten auszudriicken, wir
la:||u-r| ‘|,,]H.I.‘.

Ba

a: - ‘la_—ffil}:\'
Bas0),

100,Ba p e

X — .—="/, Baryum,
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Bei der volumetrisehen Methode werden die Bestand-

g z - -
i'll']li ewoLen, .“-\H]lll';"ﬂ. anreh “l':l:l":'_)'_ln'l'-. VOl ! erKann

(e Femessen

Ks sei ein durch Natrinmehlorid efe. verunreir Atznatron
vorhanden. von welchem wir wissen wollen, wieviel At 1 sich
in 100 g des Gemisches befinden. Man eine Pro (a ab

lsst in Wasser, fiiet ein  wenig Methyloran

cinem geeieneten Mel bekanntem Geh

erkennbar

flieBen bis eben zur Neutralisation des \
e der Losung in Rosa.  Waren
r ¢ HCI

an dem 1_||'|-|']|5.;|;_-' der (Gelbt

hiezn t com der Salzsimre n wovon 1 ecm

enthiilt. so sind zur Neutralisation des in a g des (remisc

Tenen .

e :
s und diese entsprechen:

matron «,t g HCI verbrancht wort
HCl:NaOH — a.t: 8
NaOH :
[ — .ot — Gramm NalOH in a ¢
HCI 3

aher thalten -
aner enthnaiicell .

[
NaOTl
HCI
100 , NaOH at .
= — 0f NaOTl
H(CI " a L

Wir besprechen zuniichst

(iemisch: in 100 ¢ sind

a: = Tl X

die gravimetrischen Methoden.
Diese zerfallen in:

«) die direkten und
D) die indirekten Analysen.

Bei der direkten Analyse wird der zu bestim-

mende Bestandteil in unléslicher Form abgesel len
und gewogen.
in “\".“l}‘ll'l hiezu bietet die Bestimmung des Barynms 1

I"..::-_\'|.|:'.ul-_-ln1"|-:|_

Die indirekte Methode ber:
oder mehrere 'I\'f':-i‘pl'r durch die gleiche
Behandlung eine verschiedene Gew ichtsiinderung er

ht darauf, dall zwei

leiden.

1] ~ 1 A
vonn  Chlornatrium  unda

Beispiel: Es soll in ecinem (remel
Chlorkalium das Verhiltnis  beider Koérper ermittelt werden, Zn
diesem Zwecke wiiet man eine Probe (a g) ab. lost sie in Wasser,
fillt das Chlor als Chlorsilber und hestimmt dessen (+ewicht \p )




Ans diesen beiden Daten Liflt sich die Menge des Chlornatriums
und Chlorkaliums berechnen:

Bezeichnet man die Menge des Chlornatrinms mit x, die des
':-']llm'k:llilnn.- mit y, die aus xg¢g Chlornatrium entstandene Menge
Chlorsilher mit o und die aus y g Chlorkalium entstandene Menge
Chlorsilber mit £, so hat man:

NaCl KCl

X —i— _\\‘ — i
AgCl AeCl

a«a -+ B =bp

Wir haben nun zwei leichungen mit vier Unbekannten,
kinnen aber 4 und B leicht durch x und y ausdriicken:

NaCOl: Ag0l=x: @ ROl: AgCl=y:§
Aol _ A _.\;!'l )
NGt s
AgCl Aol

Nacq ind —=— sind aber bekannte Zahlen; es sind die Quotienten
NaCl KCl

aus den betreffenden Molekulargewichten.

5 : AgCl AeCl = :
I""i’-"ll‘]lllvi man —- mit m und —= — mit n, 5o haben wir:
NaCl KOl
X —-w—n
mMX ~— Ny = p
und ]Jil‘l'illlh berechnet sich:
] n.i
— i und vy=a X
m —n g
1
odey -
1 1
e —.p- e
1 1 m— n

Nach dieser alleemeinen Gleichung lassen sich alle indirekten
.\II:lll‘.'\l'Il berechnen,
In u.|1i_'_;'1‘||1 Ht'ie-.]ﬂl'i ist:

AgCl  143-38
= = 24509, 1 —

m— _ -
Na(Cl hEH

—_—_ " = 19220

mmd m — n— 05289
Setzen wir diese Werte in obige Gleichung ein, so erhalten wir :
L l'.‘-",lfl?_]r — 3'6340.a

i Wir hahen also, um die Menge des Chlornatriums in dem frag-
“_"“'H Gemisch zu bestimmen, nur die Summen a und p zu er-
“'”T“'l“ und  die beiden vefundenen  Zahlen mit den Koeffizienten
363 oane A .
[I 1540 nnd 1:8907 4y multiplizieren und von letzterem Produkt
4as erstere abzuziehen,




‘-Wwwm

-
oy a

e
r‘_-{avagﬂ e

Methode

erscheint, so liefert sie doch in Wirklichkeit oft ganz unbraucl

So  einfach und  verlockend diese J‘-'t|:'|‘.-l'

sein bei ihrer An

Zahlen, und man mufi daher iiufierst vorsichi
wendung,

Die bei en Analyvse mitunter

1
aer

wcht: der W
i3 . . . und der Fehler bhei der |;|'.-'li|1:11:||'l__:' des Chlorsilbers }
nm 1-89

I

aunsfallen wird, j

werden in obie wng um die  Grofle
; |

':1.:.~1I|-]|||-!‘ hei der |"..'“.||-|1:'|i|1|'._', der Somme a um

ist daher klar, daB die indirekte .\!|;!|\\.»--' um 8o

iner die Koeffizienten und je geringer die

bei der Bestimmung von a und p sind.

[n obigem Beispiel sind die Koeffizienten relativ klein, so daB
man recht cenaue Resul kann, was auch in der Tat
durch den Versuch wird

Beleg: Ein Gemisch von 05480 g (a) besteh s
0:4966 ¢ Chlornatrium (x) und 00514 ¢ Chlorkalium (y) gab

1°'3161 _',_J,r Chlorsilber (p), woraus gich berechnet:

x — 1'8907.1-3161 36340, 05480
x — (0-4969 q Chlornatrium
y = 00511 ¢ Chlorkalium,

Man fand daher von den -(lr.»]ur‘i?n;m-'f- vorhandenen Meneen :
Chlornatrinm 100069/,

Chlorkalinm =—

Obeleich diese Resultate recht i

||:l|5 |'[in _\||.'4|\'>:r' mit I']Il'll!i=l'ii reinen Substanzen

Wiire das micht der Fall, wie es meistens in der Praxis
wiirden die Resultate weit ungiinsticer ausfallen.

Dieselbe Analyse liee sich in noch einfacherer Weise

m man das Gemisch der Chl

fithren, als oben schildert, in

in elinem ]'i:lli:ll’il"_"l'[ witet, tt'.‘lw-'”ln' _-.||||'s'|| |:|-||';l|l!.v|;| mit Schwefe
siure und Abrauchen des Uberschusses der letzteren) in Sulfate ver
lie Versuchsfehler tast Null:
man sollte besonders gute Resultate erwarten

Wir haben:

Hier sind

1 T Pl
wandelt und wieder wi
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- — 1*31h(l—=—m and -2 — % — 11686 —=n

2Na(] 2K Cl
m n — 00464
nun st ; e o
mx —- ny = p
1 n

und — n &
m— 1 m — n

Setzen wir obice Werte fiir m und n in die (Gleichung ein, so

erhalten wir: I
x=21:6617 ,p — 256°18b5 . a

Hier sind die Koeffizienten sehr grof, so dal
jeder Fehler sich bei der A usrechnung ungehener
vervielfacht, so sehr, daB es unmglich ist, annihernd
richtige Zahlen zu erhalten, ausgenommen wenn 8o-
wohl Chlornatrium als Chlorkalium in ungefiihr

gleicher Menge in dem Gemiseh vorhanden sind.
)| L& | I‘;_"i‘:
Bei ungefihr gleicher Menge beider Salze wurde gefunden:

99:649 des vorhandenen Chlornatriums,
100:769  des vorhandenen Chlorkalinms.

0
Bei viel Chlornatrium und wenig Chlorkalinm wurde ge-
funden : )
) 5!5-1_]“;-:” des vorhandenen Chlornatriums,
14809, des vorhandenen Chlorkaliums
b) 9689 des vorhandenen Chlornatrinms,
129-99, des vorhandenen Chlorkaliums.

Also ganz unbrauchbare Zahlen!

Bei der direkten Analyse iiben die kleinen unvermeidlichen
Pehler einen viel geringeren Einflull auf das Resultat aus, so dab
die direkte Bestimmung immer vorzuziehen ist,

Nur in Fillen fiir welehe eine direkte Methode
niecht bekannt ist. nehme man seine Zuflucht zu der
indirekten Analysel!

Operationen.
[ie l|.-:||gul'np:-:‘rnimu-n hei der gravimetrischen Analyse sind

das Wiigen, Filtrieren, Auswaschen, Trocknen und Ver-
brennen der Nied erschlige.




1. Das Wigen,

Die Wi

:||r_;[l'l-i|i|i‘1,

wie sie zu analytischen Zwecken dient, ist in g,

Sie stellt einen zwei- und gleicharmigen Hebel dar,
Damit eine Waee brauchbar sei, mull sie richtig und em p-

findlich sein.

Fig. 1.

Sie erfiillt die erste Bedingung, wenn
1. die Wagehalken

2. der l'|'|1\-1'_-1iit&'_[]]1:'_~']ul|1|l\'1 oberhalb des ."zu-]i\\t-|'l\|'-1‘.]iil'~ 1

oleich lang sind,

3. der Unterstiitzungspunkt (Schneide) mmd die Aunfhiix
punkte (Schneiden) in einer Ebene liegen und die Schneiden ein-
ander ||.'.|';L]'||-! sind.

Fine W

ans der Gleichzewichtsl

Ausschlae

ist nm S0 !'1:!|>5i1|'|l-ll‘]|l'?‘\ je

ist. der durch el cht, z. B.

durch 1 meg erzeugt wird,
Die E",Illllfi]]'“il']l]ﬂl'E? ikt sich durch die kleine Formel ausdriicken :

‘.1.!

]: ’. e -
84 q . d

in welcher P das il.l-ill'l"‘:i'\\'-ll'lll, 1 die J,.‘illj_{l- des Waeebhalkens,

alkens und d die Entfernung des Schwerpunktes

q das Gewicht des I

vom Unterstiitzungspunkt bedeuten.



Die |-:1,1];1i1;|[]ir-]]l;vit ist also um so grvber, je linger der
ebalken, je geringer dessen Glewicht und je kleiner der Ab-

stand des Hl'i\,‘\'.l'E-lI'_H.Il'\‘l'.‘ vom Unterstiittzungspunkt ist.

Um die Einstellung eciner Wage bequem zu ermiglichen, ist
am Wacebalken ein Zeiger befestigt, der. sobald Gleicheewicht her-
tellt ist. auf den Nullpunkt der auf einer lilfenbeinplatte ange-

brachten Skala zeiot,

Bei der Wiigung leot man den ‘;C'IL'E'H‘\:EIlIl] auf die linke, die
Gewichte auf die rechte Waceschale, 1ost die Arretiernng und ver-
setzt die Wage in leichte Schwingung, indem man mit der Hand
Bei richtiger

(';I||c';u 'u-:,g,;-n ],||t‘[;.f_1|-_a_' :_-'1--_'|‘1'| ll‘l!‘ l"“”' i‘"\l‘ll:l]l‘ [ A i
Belastune wird der Aussehlag rechts und links vom Nullpunkt
osetzt. daB dies auch bei unbelasteter

eleich groff  sein, voraus
Wage der Fall ist, was selten vorkommt, Selbst wenn es doch
zutreffen sollte. so #ndert sich der Nullpunkt oft im Lanfe des
Tages. so dab bei Nichtheriicksichtivung dieses Umstandes recht be-
denkliche W

Die Verschiebung des Nullpunktes kommt daher, dall die erste
eit der Wage nicht erfiillt bleibt, daff niimlich
dirmung die Hebelarme ungleich lang werden,

dgungsfehler vorkommen kénnen,

Bedingung fiir die Richtig
durch un

leichmiifige Iy

Wir miissen uns bei unseren Wiignngen von der Ungleich-

machen und dies kann, wie

armickeit der Hebelarme unabhiingi
foleende [berlegung zeigt, leicht geschehen, (Heichgewicht ist beim
Hebel vorhanden., wenn die statischen Momente gleich sind.

Unter statischem Moment verstecht man das Produkt auns Kraft

und Hebelarm und unter I 1
Hebelarm die senkrechte LY
]".Iull'c-l'mm.'_-; vom Um- N
*]1‘l'|u|1|;'s]r:|uk1 auf die |
Richtung der Kraft. '
Legt man den zn ‘
wiieenden ( 'rv:_"vnst:uuL |
dessen Gewicht Q Fie, 2)
ermittelt werden soll, anf b [
die linke Wageschale .
und bringt ihn in die [@ @ 12

Gleichgewichtslage (Zei- Fig, 2.

ger  gzeigt  anf  Null)

durch Auflegen von P ¢ auf die rechte Wageschale, so ist:
1 Qk—El

Legt man nun den Geeenstand Q) auf die rechte Schale und
|u'||t;_-'t ihn in dieselbe (Hleichgewichtslage wie vorher, dnrch Auf-
lezen von (lewichten auf die linke Schale, so wird man nicht das




(Gewicht P, sondern ein P, erhalten. Da

- 1 1 . .
'_['f‘\'-'l"]li vorhandaen 1st, S50 }Iillll'll WIT &

Multipliziert man Gleichung 1 mit Gleichung 2, so erhiilt
o ESE ] ]

QHl, — P, Pl
Qer=1F, I

Q =VEBP

T |
1T ‘.l-'IlI!'l'. 1ceIm 1ian

Das wahre Gewicht

metriseche  Mittel beider oon mimmt, Nun ist

olich genau,

}sr.-g!\[iwi.--n Fille hin

Mittel der beiden Wigunegen nimmt: es
wicht des Gegenstandes:

PP,

eicharmickeit

Man hezeichnet diese Methode, sich von der s

der Hebelarme unabhiingie zu machen, als die der doppelten

W

Dasselbe Ziel wird erreicht durch die Methode der Substi
tution von Borda.
‘ N
14 !

dieser Me-

=== A e thode tariert man den zu
| wiigenden Gegenstand
| i (Fig. 3) mit ireend einem
[ | ;\'I"IJ'|H r T (Schrot, Sand,
! [ i"""-'-‘l"ll'l" ete.), entfernt
| | dann den Kérper Q
| | stellt durch Aufles
lal) |_|"_ ( chten P @Gl
Fig. 3. wicht mit der Tara

Wir haben dann fiir die

und fiir die zweite W

worans folet:

13 ?
Letztere Methode findet ]|:t’.|1l-i~\£i|']||1'e'|| bei der Wi VO
¢ ' Gegenstinden Anwendm
Fiir gewthnliche analytische Arbeiten aber Afiihrt die

Wiigung nach der Schwingungsmethode aus,

st unwer e
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Man ermittelt zuniichst den Nullpunkt der Wage, indem man
8i¢ in unbelastetemn Zustande in Schwingune versetzt, eine ungerade
Anzahl  Sehwing
mimmt, UUm Zahlen mit gleichem Vorzeichen zu erhalten, numeriert

mgen  (5) 1) beobachtet und lierans das Mittel

man die Skala von links nach rechts mit 0—20, so dall der Null-
punkt hei gleich langen Hebelarmen hei Teilstrich 10 sein  wiirde,

Hieranf bestimmt man die 1",|Ji|;lim]|ii'|1i\'\-ii der Wage fiir den
enstand. Zu diesem Zwecke bringt man den Gegen-
reschale, stellt dureh .\ll|']<'l'_1't'1[ von (ze-

zZu wiicenden
stand anf die linke Waq

\\'E"flu'n .‘1||l' ||‘|u rwc-hlr' :';‘l'll.‘llt’ ]r|i5:|ltn'||.~¢1 genan !llil‘lll'}l_:_"i'\\'if'llT ]I('I'

und notiert den instellungspunkt.  Nun I man 1 g zu den
Gewichten und bestimmt von neuem den Iinstellungspunkt.

Die Differenz (d) zwischen diesem und dem vorhergehenden

|".'|t|.-[{~l]||n;_-]um!;r a-|'l-_{i|n1 die |':1il]|=illi“ii'l!]\'l'it der \\‘il;_"l'. .\Illujv—
nommen, der Nullpunkt sei hei 10°22, die erste Einstellung beim
Wi

980 und die Einstellung nach Minderbelastung um 1 mg, also bei
12

en des Korpers, bei einer Belastung von 19-723 ¢, sei hei

der Belastung von 19 g, sei bei gefunden worden, so
ereiht sich die |','I|I]||i||:“if-h-|<r-ii der Wage zu 12:32 — 9:80:
Skalenteilen.

Da nun der Nullpunkt bei 10-22 wund der Einstellungspunkt
bei der Belastung 19°723 ¢ bei 9:80 ermittelt wurde, so ergibt
r::lt'[l_ dal der I\'ih'}n-r yu leicht war, d. h., dafi sich auf der rechten
Sel

ale zu viel Gewicht befand, und zwar um so viel zu viel,
niit ist, um den Einstellungspunkt von 980 auf den Nn]l}mnl;i
#zn verschieben: also um 1022 — 980 — 0°42 Skalenteile. Diesen

Betrag ermitteln wir aus der Empfindlichkeitshestimmung wie folgt:
Da 2-H2

Skalenteile demjenigen Gewichte, das wir von 19°723 g abzuziehen

haben, um zum Nullpunkt zu gelangen, also

Skalenteile 1 my t-]11-'inrm-|n‘n, S0 \-nts].rr-c-hvn 042

2:52:1 =04 :x
0-42 d
X = = 0-17 myg oder rund 0°2 mg

Duas wahre Gewicht des Korpers in der Luft ist daher

19°728 — 00002 — 19-9228 ) 7
Beim W: oewbhne man sich daran, die Beobachtungen stets
in oleicher Weise zu notieren, etwa wie folgt:

l_] | e zwel ersten :'_\'c][w‘[ gnngen sind wegom der 1':1‘S'C}li-l1h‘l'lll1}_',', ver-
ursacht durch das Schliefen der Wagetiir ete,, ungenano und werden daher
nicht mitgezithlt.
%) Da die meisten analytischen Wagen kaum mehr als , Mg mit
Sicherheit angeben, so gibt man die Wigungen nur bis zur 4. Dezimale an.
Sollte bei der ‘-\11:1r'{-0|||n-|11;; die 5. Dezimale 6 oder mehr betragen, so erhiht
man die 4, Stelle um 1.

1/
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soll ein Plafintiegel gewogen werden,

Nullpunlkt

links rechts links rechts links rechts
1-2 176 H8 18-7 35 1
405 171 1585 a8 1
o1 (i g2
Summe = 139 347 186 a1 115 312
| Mittel - 163 62 ) 353
|
I 163 2
| : : P .
Summe beider Mittel = 2198
94 ) 171
[':n|||!in|||i|']|]\'|-ir — 12:35 — 971 = 2'64 Skalenteile
295 10099 = 1-36 Skalenteile
1:36 : 2:64 = 0’0 my
Gewicht des Tiegels = 12:052 - 0-b mg = 120525 g.

Die I':Illillllrlri:]i‘lllxl‘-IT einer Wage variert ¢in '~‘.<'II]_,[' mit der Be
lastung,

Am einfachsten bestimmt man ein- fiir allemal die Empfind
lichkeit fiir H0 ¢ 209 — 10 g— 5 ¢ und 2 ¢, legt einen Zettel

lie Zahlen

und beniitzt di

mit den erhaltenen l\'+'-.-u']r:|_§v|| in die
nach Bedarf.
s wurde die Empfindlichkeit einer W

bei einer Belastung von: cefunden zu:
50 ¢ 2:23 BSkalenteile
20 g

10) [/}

a
29

Die Bestimmung des Nullpunktes muli bei

ere \\IF.E.;I!'II_'_G'U nacheinander
Nullpunkt

By 22 &
zu beniitzen, Bei

;||1~_'_{1‘I'iih1':' werden. Hat man  mel

auszufithren, so geniigt es, zu Anfang und zu Ende

zu ermitteln und das Mittel beider Bestimmu

sehr starker Belastung der Wage sollte man vor und nach jeder

rung den Nullpunkt bestimmen und den Mittelwert den W
cungen zu Grunde legen.

e - R e



11

Reduktion der Wigungen auf den leeren Raum.

ungen in der Luft mit Messing-

Da wir meistens unsere W
cowichten :Hl.‘*ilililll'\'!l. S0 }:1-_-,:1']1(11 wir einen Fehler, iu‘!“ll;_"# durch
den Auftriech der Lauft, Dieser Fehler ist so klein, da er fiir ge-
wohnliche Analysen vernachliissigt werden kann; bei feineren Axr-
beiten aber, wie Atomgewichtsbestimmungen, Kalibriernngen von
MeBgefilen ete,, darf er nicht aulier acht gelassen werden, In diesen
Fiillen mub das Gewicht anf den leeren Raum wie folgt reduziert werden :

1 eenmr Luft wiegt bei 15" C and 760 mme Druck 0-0012 ¢

Dichte des Messi IR R | =3
Dichte des zu wigenden Korpers=s

Der Korper werde in der Luft durch p g im Gleicheewicht

cehalten, D
Der (Gewichtsverlust des Korpers ist —,0:0012 ¢

P 00012
P =

g

[n-{u}l‘_’ 00012\

Der Gewichtsverlust des ]u—!-'|':th|||n~'ri'1:‘l\'\'.-a ist

Der Gesamtverlust ist  daher =p mit-

\\ B g
hin wiirde der Kirper im luftleeren Raum um diesen Betrag mehr
wiegen, also: =D 11

Po =P —-!- 1|_l_|" 1012 ( -

- ] 8

Um die Rechnung zu ersparen beniitzt man die folgende Re-

duktionstabelle von K ohlrausch.

Reduktion einer mit Messingeewichten aunsgefithrten Wigung
auf den leeren Raum nach F. Kohlrausch,

|
‘ 5 k 5 ke | 8 ke

07 | - 045 | ] 0000 !

| 08 | 0:33 9 — 0017

| 09 | 025 10 — 010380
| 10 0-19 11 - 0r041 |

| 11 0156 12 — 0050

| 19 | 012 13 0-058

‘ 13 | 077 | 009 14 0-064
| 4 | 071 007 15 — 0070 |
' 1:5 | 065 ‘ 005 16 0075 !

‘ 16 060 (15 003 ‘ 17 — 0079

1'7 056 | 70 002 18 — 0083

| 18 052 | 7°b 001 ; 19 - 0087
19 048 | 50 000 | 20 0-090 |

[ 20 | <045 | | | 21 — 0093
| |

1) Messing hat eine Dichte von 84, aber Messinggewichte mit ein-
geschraubten Kopfen die Dichte 80.
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PP EE b

\\'-Ie'_:‘. oin |\-|"r|']u-|‘ VO r rramm,

| gk Millig

leeren Raum zn reduzieren.

auf der

a0 811

raImm

Priifung der Gewichte.

Vi

Obeleich heutzutace die Gewichte in einem hohen (i

It werden, so darf man nie unterlassen, sie

Vollkommenheit hergest

auf Genauigkeit zu priifen,
Es kommt fiir die meisten .'|||.‘1l\'Ti-.r'|H']1 _\]'|>|-§u-|1 1:]:']|‘. l:\il‘.'-'llil

1. daff das HO-Grammstiick wirklich 50 ¢ sei, als vielmehr darauf,

die einzelnen Stiicke in ni oem  Verhiiltniz zu einander stehen.

In den meisten Gewichtssiitzen kommen folgende Gewichte vor:

b0g — 209 — 10g — 10'g— b g 2g— 1g — 1'g —
1”_._, — 059 — 029 — 01 ¢ ) u-[’_r_rf 005 ¢ 002 g —
001Lg — 001 g — Reiter = 0:01 ¢; auBerdem H, 2, 1, 1, 1

Milligrammstiicke,

Die Priifune wird wie folet vorgenommen: ')

Man geht von der Voraussetzung a daBf die groflen Stiick

ZUSAIMmMen _',_":l"'.:'h LOO (f sind, und vergleicht das durch Illllllll'i'i'

Wiigung ermittelte GGewicht der einzelnen Stiicke miteinander. Z. B.

518 g oen ‘_’ll_.i_ 10 : 10' —;— 5 '_.’-;— Jo (e ' 1" und findet:
l. |'!||[\.- I'I't']l';.-
50 g - 0:31 my = (20+104-10" —4-..... -
2. links recht s
._-_=||_;_ 10 _: e = 50 g —+ 0-61myg,

worans folet :
031 mag - 061 mag

50 4 - - : :-"J.".-"' - 046 my —
= (20g+10-F10"+4.....
oder 50 ¢ = (20 g 110 - 10! =, ) =06 g

In gleicher Weise vergleicht man die iibrigen Stiicke und habe

B. gefunden:

50g=(20410-}-10"4 .....) g+ Amyg

20 g = 10 -4~ 10' — B g

ll]"rj.r-- - 10 ¢ 5--";;;;_‘;—'.
b4-24-1-....)= 10yg — D g

wo A. B, O und D positiv oder negat v sein kinnen.
] ;

1y Kohlrausch, Leitfaden der pr: Phys.
%) Um die gleichnamigen Gewichtsste ne ve L
man sie mittels eines Messers mit besonderen Zeichen.

versieht

p——

e wmwa we AN



Nun setzt man (50 - 20 - 10-} 10"} .....) = 100 g und
driickt alle Gewichte in 10 (ohne Strich) aus, so ist:

10X 10-+A4+2B+4C4-2D=(50+420410-|-.....)=

— 100 o
und das 10 ¢-Stick (ohne Strich) ist gleich:

A+2B-14CH-2D

1) Eli—r—— ' s VO

10
AL gplLdigEaD |
Setzt man : II — 8. so erhiilt man:

10

10 -_"]“I.f; -5

10) =109 — S+ C
5l 9 1-Lar-- 4" — 10 g~ S—+D
24— '_’lP_rj— 2 ?“'-i— B -_!—{‘
h0 —H0g— 5S4 A |- |:—-‘I—L":-'--=- le==
— i-!|J_f)1' —:-— ll.'.: A
Die Summe !/, A--B-12C 4D — 58S muli gleich Null sein,

Dies ist die Probe fir die l\'l'le'hill_ul\t'ﬂ der Beobachtungen.

Nun vergleicht man das 5 ¢g-Stiick mit 2 -1 1" 41" in

oleicher Weise und findet:

b =2-+1--1-11"+a
2 =141 L b
1 '.. - 1 _'E'_ r'.
I’ :".] | |
Nach der obigen Bestimmung ist 5+ 2414 1"~ 1" -
=10 —H-i-“: daher ist:
10 14a-|2b—|4c L 2d=10— S-FD
a-l2bt-4e¢f-2d-F8—-D
und === ! —
10)
ad-2ht-4ectl2d4-8—D
Setzt man : -— 1§, S0 erhiilt man:
10
o l‘.r;‘- 8
' =1g—s-c
[ | g :&—:—1|
9 =29g—28 - c
5 :'_,-:‘r).’ :!h'-':—il-::—lb—l—‘,_)t' ::1

Nun vereleicht man das 1 Grammstiick mit

05102101101’ I— AL und findet:
0'5 02401 Lo+~ A=14a=1—s-|a
T AN I i
Ferner findet man:
1 005 -1 0°02 - 001 - 0°01" 4 Reiler,
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S ot R AT A AR e AT e nnbavs mAREERS S
14
05 u-:.l_u-g 01’ i i
)2 19 B g S .
: - 3
R I ) | i
=0 5
daher ist:
05— 02 - 01 Iy e Ll — 10,0182y 481-20=
i 1 1 |
— 1 — n—l—q
4-2vy1-47% 26-]-5s — a
und 01l =01 - ity S
10
+ N N5 TP | - > TP T | -
» S oo i e e i e e G L
setzf man - - —_—
10
s0 1st:
01l =01g¢g g
H'lrﬁl_llf"r- \'-: G
02 =02¢g- :a,'_'__?, =
:r'..; =0bg¢ bs' 4P —11- 6—1G
—=01lg—s +o
Jotzt foloen die Zentigrammstiicke und der Reiter, deren Summe
\ =01 —5s'-0, also:
0°05 - 0:02 -}- 0:01 - 0°01" |- Reiter = 0°1 S
Nun findet man:
0:06 = 002 - 001 - 0°01' - Reiter - 1
002 =001 -:—H-n]’ - m
0:01' = 0:01 L. n
Reiter = 001 e
daher ist:
0-05 -~ 0-02 -}~ 0°01 401" L Reiter—= 10, 001 : | —-:— 2 m-
I—! 1 2o— 100 — g' L g
|---'..’|n-i--t1:-5-:n-;—.~" G
und 001l =001 -
10
1 192m-}t4nt20+5 —o M
getzt man - — — 8
L)
s0 ist:
0:01 =001 ¢ — g'!
h I 2 S
0:01' =001 g - -1
002 — 0020 — -1
006 = 0:0b - | m 2n—1o0
Reiter = 001 ¢ — 8" —E - 0

Mit den Millierammstiicken kann man in iihnlicher Weise ver

fahren.

mit dem Reiter, indem

Bequemer und mit fast derselben (Genani

11

zelt :[]'l::-‘|||"

Teilstri

man

diesen aunf ganze



(F 10.0 = 193133]) 193193 -, 10.0 = T0.0 |+ 20-0 = 20.0 =

b 001 = ewmng

—10}19}]
_ 3— 5 _. ,:“H
LO-0
§— 0 1.0=,T1.0
10.0=10.0

—l) T:0= -0

£ §0.0=20.0 A8 —/8.0=30

i

ot-ugzgl-w-
.8 € — £ 20.0=20.0

"INOINDY) 2] I[O(UISUOLNALIOY
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halkens h t und dadm

1/ ,-Mil

Niemals fasse man die Gewichte mit den Fingern

die ganzen Mil

amme  aber berechne man stets aus d

mmten Pin

an, _--p|11|r'|'|| mit der ‘]:I}'.'.I nes

niemals belaste oder entlaste man die Wag

vorher arretiert zu haben.

2 Das Filtrieren uud Auswaschen von Niedersch

ter sein und wie oft mull der Nieder-

Wie -_:'|-|': soll das
schlae mit der Waschil keit auscewaschen werden
Wir wollen B

aschen sollte so £ wegetzt werden,

he Kir
I

- S T 1
diesen Punkt nie
e "
verbleibt, und es

so weit entfernt, dab

den It hen Kir
durch unsere Wagee
Niederschlae als auseewaschen,

.\1?l1l wln” illn

5 tinds :
ichst wvollstiindie entfernen, sondern

I|I"||| ]Ill'lll' angeze

nicht nur den ldslic

i

rRe1t Z11 erreicnen

- - ] - .y 1= w .1 1 . 1
[Kein Niedersel ist vollstiindie unltslich und somit ist es klar,

dali jeder unni UberschuBl an Waschfliissighkeit

Niedersch s entfern

indem |.||'I:l'|:l\'.1||' des zu

gwar um so mehr,
Die  Menge

wesentlich von der Na

wdenden

des zu waschenden Niedersel s ab.

; "|'|"'|'|i|'|'ll stets ||||'] r Was

A !||u|"|-||-'_ itintse Niederschli

keit als kristallin pulver 1y Tn der Regel, kiinnen wir sagen,

werden, bis d

mull das Aunswaschen so lang

waschende i\'ih'!:rr nicht mehr im letzten Fliltrat |I|:||i::|li'\ T

wiesen worden kann, Wenn man aber das Filtrat zu weiteren Be
mungen nitie hat, es einlenchtend, dalh man nicht zu {

tativen

beeinnen soll. Wann soll dies ge

der q

Nehmen wir an, der Niederschlag hefinde sich
Filter von 10 eem Inhalt, die Losung sei bis auf den letzten

Tropfen abgetlossen md die von Niederschl:

cehaltene Menge derselben sei 1 ecm und

reh Auswaschen entfernt

1\ 1 . 1s
Substanz geldst, die

sich schwerer

1y Dall manche

andere, liegt darin, d (Ostws
Grundl. der

s¢chiedener 1st.

4 yrption
analyt. Chem. 19) bei wvers




das his zum obersten Rand mit der Wasch-

Man fiillt Filter
Hitssickeit und Liflt n-mal bis zum letzten Tropfen abfliefen, bis nur

noch o MY des  zn  entfernenden I\.i]r'}n-]'m oder besser noch
weniger, zuriickbleibt.

s Hiefien _fl'liu'ﬁ]uul 9 cem ab und 1 cemp bleibt -/,g||-i'1l-];; wir
haben daher:

Entfernt naeh dem s bleiben zuriick nach dem

1en Mal O:1.-% g 1 Mal 01.4:4¢
2%n Mal O-1. ;'I.'. P 2ien-Mal. 001, ]III : _!In g
5.1: " Mal O1,%.( ZE""' Mal 0O-1 = ':1i.'-':.‘f
nen Mal 01,8 =g n**® Mal 01, T G I/

Wir haben also entfernt nach n-malicem  Auswaschen die
Summe der abnehmenden geometrischen Reihe, wovon das Anfanes-

glied = 0-1. 1:'.,, der konstante Faktor — 1‘” ist,
Setzen wir n— 4, so ist die Summe:
Q1 SN — 1
¥, - e KU = 0'0Y94H4949
—— T " = 009999 ¢
10 -

Nach viermalicem Auswaschen hiitten wir 0:09999 g des ver-
unreinigenden Korpers entfernt, Da nach der Annahme urspriing-
lich 0-1 g vorhanden war, so bleibt im ,\'il‘l[l-l's:‘hl:lg zuriick
— 0-00001 i, also eine unwi

Wir wiirden daher erst nach viermalicem Aunswaschen damit
ende Waschwasser qualitativ anf den zu ent-

Fl.‘il‘l' 1III cnge,

beginnen, das nun folg
fernenden Korper zu priifen.

Hiinfie wird das Aus-
waschen nach viermaligem
Aufgiefen der Waschfliissig-
keit beendet sein, oft aber
mulli man weit hiufiger,

ja sogar 10—20mal, aus-

\‘.:1.-¢'!1|'||. bis der Ziweck
erreicht ist. s wird dies |
im nachfoleenden bei jedem |
einzelnen Fall angegeben |
werden, :

Nun zu dem zweiten Iy b
Punkte. Wie bewirkt man,
daB der Niederschlag mit
einem Minimum der Waschfliissickeit gewaschen werde. Da  wir

Fig, 4,

nach obizer Betrachtung .i"'i“” Niederschlae mindestens viermal
\‘.:;-.:‘lu-u miissen und man dabei das Filter EANY anfiillen mull,

Preadwell, Analytische (hemie, II. 4. Aufl 2
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"ilters anch die Menge cle

n "4 - 1. 1
so mul mit der Gribe des I

Wascehfliissick

eit zunchmen.

das Il méwelich
3 \!Jll?ll.lll n 1st oder Iuil'lll. Die
nach der Griobe des

ler M

nicht

e der Fliissigl

Man |;|--|- <|l'i|

= : = = ; "
Rande reichen: es en ca, b mm frei bleiben und

rsren

dann dart das Filter erlanbten Hihe angefiillt werden,

etwa wie in Fie, 4a sondern  so ith an-

eedeutet, damit man venid Wasel it el
Die Verwendune zu erober Filter ecehtrt zu den

S . e
Frgnpsten analvtischen I |-’.:].-|'\.-.,

3. Das Trocknen und Verbrennen von Niederschliigen.

Hl"\ll]' e1n \

trocken sein. Bei Niederseh

swachlae ceworen werden darf, mull er vollstindig

welche ein Glithen ohne (

mden Methoden verfahren :

@) Der Niederschlag v

Diese Methode, bei weleher man das vom Niederschlag be-
freite  Filter fiir sich verbrennt, die Asche zu der Hauptmenge
: : i

wird ange

. 1 1 - 1
his zum kKonstanten Crewieht

hinzufiiet und dann

\\.-'ildl'i. wenn  der  zu -_-|"ih-'-|||||' E\'.i'|1'|n-|' durch die Verbrennun
E"""i”l‘-"' des Papiers redugiert wird, wie z DB, Chlorsilber,
Bleisulfat, Wismutoxyd ete.

Zur Ausfithrune dieser ‘J|»|-|';liillll mull der Niederschlag ;

hei 100° C vollstindig eetrocknet sein, Zu diesem Zwecke st

den den Niederschlae enthaltenden Trichter, welcher mit

{4 o 2 €L

|,;1|.'1.-r_- 8012 hedeclkt ist, in einen Trockenschrank, am ||I--||.I-||.~In-||

in einen Dampfirockenschrank, und trocknet bei 100%  Nun stellt




man den zur Aufnahme bestimmten gewogenen Tieeel auf ein 400 qen
orolles  Stiick Glanzpapier (Fig. 6 links), schiittet den trockenen
fltie in den T
wie durch leises Reiben mit einem Platin-

Niederschlae sor el und so viel von dem am Filter

wenden Niedersehlao

spatel gewonnen werden kann, Etwa auf das Papier fallende Teilehen

wischt man mit einer Federfahne (1 . 6 vorn) in den rl‘ir';_-'r-] ]|'|m-i.11,
Am Filter haften immer noch kleine Anteile des Niederschlages,
die gewogen werden miissen. Um diese zu gewinnen, verbrennt
man das Filter, wobei die zuriickbleibende Asche, aus Niederschlag
und Filterasche bestehend, entweder fiir sich oder mit der Haupt-
menge des Niederschlages gewogen wird, 1)

Die Veraschung des Filters, an welchem kleine Teile des
Niederschlages haften, geschieht am besten (nach Bunsen) wie

folgt: Man faltet das Filter so zusammen, daB der Niederschlag
die in Fig, 5 o punktierte Hiilfte zu lic
und v zeigen, zu cinem Streifen.  Dann rollt man diesen, bei b he-

anf

ren kommt, und welter, wie 3

reie Teil des

ginnend, zwischen den Fingern, so daff der niederschla;

Filters nach anflen zu liegen kommt, wie dies Fig. 5 & zeigt. Die

Rolle wird nun mit einem dicken, ausg ihten Platindraht umwickelt
. G, mittels eines Korkes in der Offnung des Porzellan-
. der Tieeel darunter cestellt und das eingerollte Filter

iindet. Man entfernt hieranf die Flamme

und, wie in Fi

tellers hefesti

mit der Gasflamme angez
und Lt das Papier ruhiz abbrennen und ausglimmen,
Sollten verkohlte Partien des Filters zuriickbleiben, so beriihre man
fiiltie mit d Flamme mehrmals hintereinander, bis kein
Weiterelimmen mehr zu konstatieren ist, (Man hiite sich vor zu
starkem Erhitzen.) Nun bringt man die Asche in den Tiezel (durch
leises Schiitteln, eventuell mit der Federfahne), setzt den Deckel auf,

H1e& Sors

Bei Anwendung von Schleicher und Schiillsehem Filtrierpapier kann
icht der Asche meistens vernachliissigt werden. Bei Papier von unbe-
kannter Provenienz, mufl der As in einem besonderen V
mittelt und dessen Menpe von dem Gewichte des Niederschl:
Abzug gebracht werden.

srsuch  er-
he in

_|I‘.Jl_‘_;'|:}l
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erhitzt zuniichst iiher canz kleiner Flamme und stei

miithlich bis zu der jeweilen voreeschriebenen Temperatur. Hierauf

entfernt man die Flamme, Lillit den Tierel etwas

ihn noch warim, aber ||i\'||'| _:liilll'll'i. In  einen |'l|\-\ii\l\;lr-u|-

(Fie, 7

.\.‘l"ll ‘||'||.' |
(%, Stunde mindestens  fiir
Porzellantic

20 Minuten

I der

fiir Platint

\.-It'lt' .\“l"'lli'l'.“l']ll.l

leiden bei obicer Behand

lune eine Reduktion: Sil-
berehlorid und Blei
sulfat uw. a. m. werden zu
Metall reduziert. Da aber
diese Metalle schwer
fliichtig sind, so entstehf

kein Verlust an Metall, nur

das Anion, im Falle des
Silberchlorids das Chlor, im Falle des Bleisulfats das .‘*'[]i.
Man
Hgen JI‘I'|||||-|-I| .‘-.'1[|u-1--i-

verloren, Dieses Lillit sich aber wieder hinzuf

feuchtet daher das Metall im Tiecel mit e

siure und fiiet zu dem entstandenen Silbernitrat Chlorwasserstoft-

siure oder zu dem Bleinitrat Schwefelsiiure, vertreibt durch sore-

fiiltices I&rhitzen den Uberschull an Siure und wiiet. Die einzi

das Zuhocherhitzen beim Veraschen
des Filters, wobei das reduzierte Metall sehmilzt und sieh mit dem

(Gefahr bei dieser Methode

Platindraht legiert, Wickelt man aber das Filter, wie oben ange

geben, so befindet sich stets zwischen Platindraht und Niedersel

niederschla; i Papier, das beim IFinischern eine nicht
are, aber dennoch schiitzende Aschenschicht liefert, so dalh

kommt, vorausgesetzt

dafi man nicht stark genng erhitzt, um das Metall zu schmelzen,
Viele Niederschlii

s0 verindert, dalh es unmiclich w richtice Resultate zu erh

z. B. .‘ll;;'?\'1||".\\ili. K, PtCl; ete. In solehen llen darf das

ilter nicht verbrannt werden, sondern der Niederschlag wird auf

das Metall nicht mit dem Platin in Beriithrune

“i‘ll'lll'[l hed |ii|‘».|'|' \.Il-rllulll' .|.-r‘ \.I-I'.'i\-.'llllll'\"

Lren,

ein vorher bei der wvo Jknetes und

sschriehenen I["'IIIJIl'l'(” ur et

oeworenes |'”]|1v|' _:d“x:l'lll]tl!‘l[, ::u-i derselben |t'|1||;|'|':\1|||' -_-'i-‘.l'lll‘|\|.l'l

and dann gewogen,

Y Der in Fig, 8 abgebildete Trockenschrank ist (nach
des Verfassers) innen mit 6 herausnehmbaren Pe ;

wodureh jede Verunrein ( zu  trocknen
fallen von Oxydteilchen « Metallwanc

zellanplatten
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Um das Filter zu trocknen,

|t'.'_f#

m einen Trocken-

schrank 1) (Fig. 8a) auf ein Uhrelas und stellt daneben oin offenes,

weithalsices Wiigegliischen, brinst die Temperatur unter Anwendune

cines Thermoregulators T auf die vewiinschte Hshe

'/;—1 Stunde konstant; als-
dann bringt man das Filter
mit einer Zanee sehnell in das
Wi

in einen mit Chlorkalzinmrohr

swliisschen, stellt dieses offen

versehenen Exsikkator (Fig. 7)
und Lifit darin erkalten, Nach
eenan 1 Stunde  verschliefit
man das Wi
es aus dem Exsikkator, it
es 20 Minuten an der Luft
neben der Wage stehen und

eelischen, nimmt

wiigt erst daun. Hierauf wieder-
holt man das Irhitzen und
Wit
schildert, bis zwei aufeinander-
folgende Wiigungen nicht mehr
als 0:0002—3 ¢ Gewichts-
unterschied aufweisen,

Nun erst wird der Nie-

derschlag auf das Filter ge-

n, genau wie oben ge-

sammelt und nach dem Trock-
nen bei 100° im Trichter sorg-
filtic samt Filter aus letzterem
entfernt, auf ein Uhrelas ee-
bracht und genau so getrocknet
wie das Filter,

Fig.

o

8b.

]}

und erhilt sie

K

oberste Platte trigt 2 Bohrangen, durch welche das Thermometer und der

Th

moregulator gehen. Diese oberste Platte wird an der Decke wie folgpt be-

festigh: Durch die Offnung der Porzellanplatte P (Fig. 8b) schiebt man dje
mif breitem Rand r r und Aushuchtung a a verschene Glasrihre G von unten

und befestigt sie, indem man zwischen der Ausbuchtung aa und der-oberen
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1t |:r-|| 1emer 'i||l‘| oenaner kommt man
wendune der Gooehschen Tiegel.

die Abbildung

Diese sind. w 9). Tiegel mit per

foriertem Boden. Man versieht «

nach dem Mrocknen hei
-pschriecbenen Temperatur, | |
fltriert hicranf den Niederschlag \ | 3
dureh den Tiegel, wiischt, trock- I'l, |'I :
net und Das Arbeiten mit |
diesen '1‘1-"_'_;,"|I| 15t 80 an I |,-'I
ordentlich bequem und P f fikost
dall ich hier die Ben
selben ausfithrlich s
Herstellung de Ashestt VIS
Lancfasericer, weicher Asbest wird 1 a
sehnitten und eine Stunde lang in bedecl n
konzentrierter Salzsiiure im Wasserbade  dige lie
abeegosser i A g 11 1
_._'-il'-‘-'iﬂ und so lanee mit nter

der Pumpe), his die Salzsiure vollig entt

A I'.‘.\\'I:Illlll"

mit Silbernitrat | eehen,) Diesen ger

Filtrat da

Ashest bewahrt man in einer IFlasche
Zur Herstellune des  Asbestfilters in dem Gooe

tor einen diinnen Gummischlauch

man fiiber

und stellt den Tiee 1
m Il" =0 8¢l 111
Gummischlauch

Auf dem Boden man i
Schicht Asbest und  drite ] Al

en leicht mit e

sammen. Nun bri

Becherglas, rithrt mit W

r und Hobein

gsehr viele Annehmli



sehr eerineen Druckes ! von der triiben ['.|ii~..\'|_:|\:-'n durch den
Tiewel

_'\-;u-l',liun[ eine ca. 1 gan hohe Ashest-

schicht entstanden ist, legt man die sieb-
artig perforierte Porzellanplatte (Fig. 9 )

darauf, driickt sie leicht mit einem (ilas-

stabe fest und eieft von neunem von dem
in Wasser suspendierten Ashest dureh, so
dall die Platte eben mit Asbest bedeckt
wird, Hieranf gielt man so lange Wasser
durch, bis es vollkommen klar abfliefit.

1 bei der gewiinschten

Jetzt wird der Thiee

Temperatur  getrocknet und  gewogen, =)

Der Tie ist nun zur Filtration bereit,
Hiiufiee aber kommt es vor, dab bheim

Aufgieflen von Fliissiekeit auf die ge ; e
trockneten |"i]1-‘-r- feine ]'IJI“i‘I'll ||‘.|t'|'|| '].‘ih
|"i|t-'|' ||||1'|'||1|'|H'I|: LIBHI Il-H“\I' nicht Al
\!'I'“t'i‘-']'l. ;il'li 1man ||;ll‘|| 1 Hl'll'f, l]il'
ersten Anteile des tritben Filtrats in das
Gefiill, in dem sich der zu filtrierende
Niederschlag befindet. Das nun folgende
['iltrat ist stets frei von Asbestfasern.
Man kann mit einem so verbreiteten
Tiegel unzihlice Bestimmungen ausfiithren,
Wird die Menge des Niederschlages im
Thi¢
Man Sore
Ashestfilter zu zersttren, und beniitzt den

Soll ein Niedersehl:

schlieflich zu groli, so entfernt

iltie den oberen Teil, ohne das

weiter,

h"]i\\'.‘!('ll

ill] 'ul-nrf.'llm']ll':t

in einen

werden, so stellt man den Tiegel, wie dies

1y Man soll withrend der Filtration keinen zu grofien Druck anwenden,
der Niederschlag und aunch der Asbest sammengeprelit
Filtration sehr verziigert und hwert wird.
Schlauch den Tiegel schwebend triiet, ist die Miglichkeit
der Anwendon nes zu hohen Druckes vermieden, denn sobald der Druock
¢ine rewisse Grenz rreicht, drir die Luft zwischen Schlauch und Tiegel
wandung, und der Sehlauch wirkt gewissermallen als Sicherheitsventil.

Diese Ashestfilter sind nach . Henz durchaus nieht
skopisch, wie dies schon behauptet worden ist. (Anm. Jonrn. Science 14,
S, 1566.) Wenn sie eben ans dem Exsikkator kommen, nehmen sie zunfichst
auf der W y etwas an Gewicht zun. Das ist aber bei allen Glas- und Porzellan-
gerfiten der Fall. Naeh 20 Minuten langem Stehen in der Wage haben
sie stets konstantes Gewicht ommen., Hand die Wilpung

dem Nied

von |:
it 20 —30

weil da
wird,
Dadaor

Auswi

hyero-

elt es sich um

ren, so stellt man den Ti
versehenes \'\':'.;.{'l'_ as,
;. dann,

IJ'C[(lrili:-:'!il n x["llr'!'
schliffe

ehen und witg

schlag in ein mit ein nen Stijpsel

Minuten in der Wage
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beren Porzellantiegel und erhitzt zuerst langsam und schlieflich

ker: man kann soear vor dem Geblise erhitzen, wenn erfor-
derlich,

Fiir manche Zwecke ist es

\lll'll'i]ll}”‘l, statt :]:'-- 'ulnu|']|_a<']\|'|| < e

=] Tiecels eine (Glasrihre mit Asbest- = jem =
<3 . ; il : :
i filter zu beniitzen. Besonders he el |
H quem ist diese Methode, wenn | : '
o : H : 3 |
H der Niedersehlag in einem (ias- i |
o strom erhitzt werden soll, /5 | &
: I .
Ik G 1
. 4
[
« g ¥
i Fig. 11. Fig. 12.

I‘\'fq_ Viel |||'11IH'||:I'I' als die Goochtiecel von Porzellan mit Ashest-
i filter. sind die Platin-Goochtiegel mit Platinfilter nach Neu-
] bauer?) wie sie von der Firma W, C. Heraeus?®) in Hanau a M,
=+ in vorziiglicher Qualitit geliefert werden.

i Um Niederschlige in diesen Tiegeln zu hen, stel

:: sie in einen zweiten Platintiegel, oder noch besser, man

tH einem Heraeusschen elektrischen Glithofen (Fie. 1

3 I||||‘|']1 Anschlieflfen an llii‘ {3 -_;w'f.\‘.t-r'|:|' I'\_|-1',z_1 fast H'I-'=||
= vorhandene Wechselstromleitung 1) in ea, 15 Minuten auf 1100 C' erhitzt
2 werden., Diese Ofen sind dann besonders zu empfehlen, wenn es sich
8 darnm handelt, Niederschliige, die durch die reduzierenden Gase der
& (asflamme veriindert werden kiénnen, wie :'\l_'f_.['__:f.’l. Mg, As, O, u, a, m,
o ) Der Niedersechlag wird .nall* verbrannt.

Niederschliice, welche di

ch die \.'t'i‘fnt'i-||||||||:.=J||'|u]i|].;[e- des Filters

keine daunernde Verinderung erleiden, werden nall verbrannt, Man

Ch. 1900, S.

sw., Ch. 1900

[anBding 8. 60,

110 Volt,

E ]I;:]I'.][l‘.'lj_".

nstruiert aber O

"
it
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bringt den wmbelichst trocken gesogenen  Niederschlag noch  feucht
in einen Platintiegel, driickt das Papier fest an die Tiegelwandung
an, stellt den Tic
den Deckel schief
den Deckel. wodureh das Filter bald troeknet. dann sengt, lang-
sam verkohlt und verbrennt. Hierauf riickt man die Flamme
langsam riickwiirts unter den Tiegel, der schlieBlich bei voller (Gas-
Hamme oder vor dem Geblise erhitzt wird, je nachdem der Fall
es erfordert.

1 schief auf ein Dreieck (Fig. 13),1) lehnt

wen den oberen Rand  des "]'il';_"z']r-' und  erhitz

I. Das Eindampfen von Fliissiekeiten.

Das  Eindampfen von
Wasserbade. Damit von aulen nichts in die Sechale fillt. bedeckt

eeschicht  meistens  im

man sie zweckmiiig mit Schutztrichtern, wie sie Fig, 14 z

Ilig. 14.

B

') Wie in der Figur ersichtlich, ruht der Tiegel nicht auf dem Eisen-
dreieck, sondern anf m innerhalbh des letzteren angebrachten Dreieck aus
Platindraht. PlatingefiiBe diirfen niecht mit glithendem KEisen in Kontakt
kommen, weil sich letzteres mit dem Platin leriert und die Gefiifie dadurch
stark angegriffen werden.
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Als Halter fiir den Trichter beniitzt man (3abeln von Porzellan,
welche von dem am Wasserbad angebrachten, mit einer Hiilse von

wen werden.

Harteummi iiherzogenen FEisenstabe

e

mit (+1as-

Ist man im Besitze einer ol '.-'._-l'llt'1'|I|I'I! K

i

- . 1

FY.: dach, so ist die Anwendune des Schutztrichters ent rlich.

=2 Wenn die Kapelle direkt mit dem Schornstein kommuni :

223 wie das in Ziirich der Fall ist, so kommt es bel starkem Winde
! vor. daB Staub in grofer Menge in die Kapelle fiillt.

b e IIIH ||l'[|| \u|',.f||l-||‘|'\l'_"r1'“ habe ]<'|| seit ||||-||r1-|'--l_! v[.l]l:" 11 |

meinem  Privatlaboratorium  folgende i getroffen, welche

; recht cute Dienste leistet. Die
£ | l\.-'l]--.']'l" triiet ein dicht sehliefien
= s 1 . Iy 1 1 o] =
i es, -i']lli'll-wlr|;|x.|::l.-||_ aalk 5
-.ﬂ: - . v I 1
= A und ety 15 em tiefer behindet
“ﬁ—"' : | sich cine zweite Glasplatte b b,
i 1 1 . . : e -
i | welche die hintere Wand der Ka-

|,.-{|;- nicht errcicht, sondern der
. canzen Liinge
=

absteht.

7 a9

heiden (Glasplatten

| rohr R, von ca.
eSS etwa 5
hinteren Rand unteren
= . 3 e
k) | 1||;[-|||.'|.:[1- vOr nnd fiihirt direkt

| | in den Kamin K, in welchen

hoel kleine Lockflamme he

: findet (in der Abbildung nicht
b anveceben). Etwa herunterfallen-
N',“

P

o
(21!

Fig. 16. Fie, 16 a. Wasserbad mi
yrtem Messinglonus
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der Staub. Sand ete. bleibt auf der Platte hbh liegen; es fillf
keine Spur davon in die i\';qn‘][l'_

Bei der \-1‘|'|1.'||||;|l'|l1!_',:' Von l"|ii.\'.-i:_[|-\t--lh'!|. im  Wasserbad n
CEWOEEnen Platintiegeln oder Schalen vermeide man, wo es nur

anceht, die Beriithrung mit Kupfer- oder Glasringen. Am  hesten

sind Porzellanringe. In
der Ring ist. beniitzt man cinen Platinkonus mit breitem Rand und
. 16). den man in den Ring hiingt, und

Fillen, in welehen der Tiegel kleiner als

abgeschnittener Spitze | [
stellt den Tiegel in den Konus (Fig. 16 a).
[eh verwende hiezu einen dicken “i~-.~i]1§_11§u||l!.~. der innen mit

ginem diinnen Platinblech ansgekleidet ist.
Viele Substanzen haben die Kigenschaft, beim Verdampfen iiber

die Rinder des Tiegels oder der Schale zu  kriechen®, wobei leicht

Verluste eintreten: ebenso tritt bisweilen starkes Stofen ein, manch-
mal derart, daB der ganze Inhalt des Tiegels herausgeschleudert wird
(vgl. die Bestimmung der Borsiure nach Gooch)., Diese beiden Er-
scheinungen kann man leicht wie folgt verhindern :

Man stelle den anf hochstens 2/, gefiillten Tiegel in die
7_‘\-]';|..|,|-'|-..-|| gewundene Zinn- oder Messingspirale k k (Fig, 17).

Fig, 17.

Die ersten zwei Windungen der -‘iil".'i“h}li[':il[‘ legen sicht dicht an
die Wandungen des Tiegels oberhalb der Fliissigkeit, die
ibrieen Windungen berithren den Tiegel nicht, Leitet

man nun bei a Wasserdampf ein,
so findet die Wiirmezufuhr haupt-
gichlich von oben mnach unten 5

b

statt. wodurch das Stofen sicher

vermieden wird, und dadurch, dab =
der oberste Rand des Tiegels wiih- Fig, 18.
rend des eanzen KEindampfens @ = Asbestring.
. : . . b Asbestteller.
heiff gehalten wird, kann em
Uberkriechen der Substanz nicht stattfinden, Auf diese Weise kann
man Alkohol, ohne dall er ins Sieden geriit, rasch eindampfen,
s sich um die Verdampfung von hochsiedenden

Handelt ¢
Fliissiekeiten, wie konzentrierte Schwefelsiiure, Amylalkohol ete.,
so erhitzt man sie entweder sorgfiltie iiber freier Flamme, indem
man letztere fortwihrend unter dem Tiegel hin und her bewegt,
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oder im Lufthade, das man sich anf viele einfache Arten herstellen

kann, wie es z. B, Fig. 18 veranschaulicht,

5. Trocknen der Substanzen im Gasstrom.

Das Trocknen einer Substanz im Luft- oder Kohlensinrestrom

bei hoherer Temperatur kann in verschiedener Weise ausgefithr

trocknet \\"'1"-|"II.

werden,  Soll die Substanz in einem  Schiffchen g

so verwendet man ein Olbad (Fig. 19), durch welches kupferne

Fig. 19,
114 Rohr mit Thermometer zum Messen der Temp. des Gasstroms.

Réhren gehen, In die eine Rihre I man die Glaseohre, welche

1 eine oder mehrere ||.-|- anderen

die Substanz enthiilt, und leitet durc
leeren Rohren das trockene (Gas hindureh, Daduoreh, dali das (Gas

't dirmt auf die Tem-

durch die leeren Rohren geht, gelanet es, vorg
peratur des Olbades. in die mit der Substanz beschickte Rishre, wo

'\\';.I'Il.

durch die Dauner der U‘[-[':';a]inu wesentlich :IF\_

Um Tieeel u. del. im Kohlendioxydstrom zn erhitzen,
kann man den sehr bequemen P aulschen Trockenschrank (Figz. 20
beniitzen ; den Tiegel stellt man in die f.|:|_~].!'<-it'¢- R, bedeckt letztere
mit einen
Stiel der Pfeife trockenes Kohlendioxyd ein und erhitzt aunf die ge-
wiinschte Temperatur,

Uhrelas, ebenso den li:IJIIIE'I'?.I\'|illrié'l' K, leitet durch den
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Handelt es sich darum, eine Fliissigkeit in einem Kolben 71 |
verdampfen und den Riickstand bei einer seschenen Temperatur zu I
trocknen, so verfiihrt man wie folet : i

Die Losung, weleche zuniichst in dem offenen Erlenmever K
so weit wie moglich iiber freier Flamme verdampft wird, bringt man,

wie 21 a

hiingt, und sanet trockene Luft

a b

N
|
/|

|

Fig. 20.
zeigt, in einen Metallbecher, der in einem Olbade

im Ol hefindende

.-|»'|r':|]|'r">rlul':_-' eewundenc Kupferrohr

durch das sich
Fig, 21 b zeigt die einzelnen
Teile des Apparats.

k k.

—
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6. Vorbereitung der Substanz zur Analyse.

pur  Ana-

Allsemeine Regeln zur Vorbereitung einer Pubst

hen, 1|I||.'| sle ~']|||i| VoIl ]Ill rAll Fall

l\".l' |EJ.‘-_-\".'. ?h:l"ll '~\.|‘.\'|'I'l.||']l 24

verschieden, Fliir eine wissense haftliche Analyse, d. h. eine

L

solehe. welche daza dient, die atomistische Zusammensetzung  einer

! Qubstanz zu ermitteln, ist es notwendig, die Analyse mit reinem
H Material vorzunehmen, 5o selbstverstindlich  dies erscheint, so
schwer ist es off, diese Bedi o zu erfiillen. Viele Substanzen
i sind hygroskopisch und ziehen an der Luft Feuchti t an, die
man dureh Erhitzen oder durch Stehenlassen im Fxsil
5% Chlorkalzium entfernt, vorausgesetzt, dafl der Korper dabei
- Veptinderune erfihrt. Viele kristallwasserhaltigen Substanzen

eimnen

nicht einmal im Ixsikkator getrocknet werden, weil sie dabel

Teil ilres Kristallwassers abgeben; sie miissen lufttrocken analysiert
werden,

In allen Fillen aber mul man sieh wvor der

5 ler Bubstanzen

Analvse von der Gewichtskonstanz d

. YO Zeu g en.
! Fiir technische Analysen, welche den Kauf- oder Ver-
5F kaufpreis einer Ware hestimmen oder den Betriebh  bei  deren
Substa i i

Fabrikation kontrollieren sollen, mulb die

., die Anal

an einer richtigen Durchschnittsprobe auszufithren, sofern es mi

i vorliegt, unters neht werden., Hier gilt die Re

ist. eine solehe zn entnehmen.
Wir haben uns im folgenden nur mit der wissenschaftlichen

Analvse zu beschiifticen und werden unsere ersten Ubung

3 Wasser leicht kristallisierbaren Substanzen : sfithren.
‘ Die Handelssalze sind oft nach ihrer Fertiostellung  aubler
o ordentlich rein und diirften dann ohne weiteres zur Analyse ver-
e \.\.wluivi \\'n-r'\l.t-n: wir erhalten sie Iil"l'l"]l l||l"‘.:~[, I|.'Ll']|'|":l| ere
22 Zeit an der Luft gelagert und von Arbeiterhand verpackt und ver-

£ sandt worden sind, wodurch sie namhafte Vertinderungen erleiden
,,.;: konnen, Die zu analysierende Qubstanz mull daher i1mmer zuvor

- cereiniet werden. Dies eeschieht durch
o

Umkristallisieren.

e 1
e 20—30 ¢ der fein pulverisierten Handelsw st man in

moglichst wenig heiBem Wasser (am besten in so wenig Wasser,
-.,: dalh eine kleine Menee der Substanz uneeltst  bleibt) nnd  e1elt
S die Liosung, um Staub oder andere unlésliche Verunreinigungen zu

entfernen, rasch dureh ein Faltenfilter, das sich in einem abge-
sprengten Trichter befindet (Fig. 22). Das Filtrat sammelt man,

unter bestiindicem Umrithren mit einem (ilasstabe, in eine Porzellan




schale. welche, behufs rascher Abkiihluneg, in einer griferen Schale
auf kaltem Wasser schwimmt.

Durch die rasche Abkiibhlung und das bestindige Umriihren
erhiilt man das Salz als feines Kristallmehl, ')  Dieses gielit man
durch einen mit Platinkonus versehenen Trichter und saugt mittels
der \\';ls_~|-|'-'n-;l|||.Jn‘.|||]i\t' die Mutterlauge mielichst \.“H"[':i”‘“.'—" ab.

Hierauf pritft man die Substanz durch geeignete Reaktionen qualitatis
anf Reinheit, Sollte sie noch nicht rein sein, so lést man sie von
neuem in moelichst wenig siedend heiflem Wasser, stellt die Schale
in kaltes Wasser und rithrt mit dem Glasstabe bestiindig, bis zum
villiven Erkalten der Losung, um. Das nun erhaltene K ristall-

mehl sangt man  auf dem Trichter, wie oben angegehen, ab und
wioderholt die Umkristallisierung so oft, bis die Substanz rein er
halten wird,

Die reine, aber noch feuchte Substanz breitet man auf einer
mehrfachen  Lase von reinem FlieBpapier aus, bedeckt sie mit
einem Blatte lieipapier und Libt dieselbe 12 Stunden bei ge-
wohnlicher '!'q-m!,;-rumr stehen. Hierauf wigt man 1—2 g der
Substanz auf einem tarierten Uhrglas ab, stellt dieses auf eine trockene
Glasplatte, bedeckt die Substanz mit einem Uhrelase, Lifit sie

ot wieder, :f,l"ll'_"1 sich

wiedernm mehrere Stunden stehen und  wi

keine Gewichtsiinderung mehr, so ist die Substanz zur

hiehei
Analvse vorbercitet. Im anderen Falle Lifit man sie an der Luft
bis zur (Gewichtskonstanz stehen. Ein Trocknen im Fxsikkator ist

1y Grofie Kristalle wiirde man erhalten, wenn man die Lisung langzam
erkalten liefie, aber gerade das soll vermieden werden, weil grofie Kristalle
stets mehr oder weniger grofie mit Muatterlauge angefiillte Hohlriume ent-
halten. In dem feinen Kristallmehl sind aber diese Hohlriiume auf ein
Minimum reduziert, so dal der dadurch entstandene Fehler vernachliis

werden kann.




die Substanz kein Kristallwasser abei

nur dann statthaft, wenn
ZierflieBliche Substanzen darf man  selbstverstindlich nicht lange

Diese werden auf einer pordsen Tonplatte

der Luft liegen lassen,
so rasch als moelich abeeprebt und sofort in einer eut schl
Flasche, mit eineerichenem Glasstopsel anfbewahrt, Weitere

oy : T - y oyl =
zur Yorbereitung der Substanz zur Analyse, werden spiiter bei den

einzelnen Fiillen angeseben,
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