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Phosphorpentoxyd (auf Goochtiegelasbest verteilt) als Ab-
sorptionsmittel fiir Kohlensdéure und Wasser zu verwenden,
wurden durch einige Monate hindurch ausgefiihrt. Die Ergebnisse
waren zufriedenstellend, doch wurden gelegentlich, mitten in
einer Reihe aufeinanderfolgender Bestimmungen zu hohe Wasser-
stoffwerte gefunden, ohne daf} diese aufgeklirt werden konnten.
Infolge dieser Unsicherheit bei der Bestimmung des Wasserstoff-
wertes wurde von dieser Fiillung wieder abgegangen. Der
Vorteil der Ascaritefiillung ist nicht so grof}, wie er auf den ersten
Blick hin scheint. Das Natronkalkrohr vertrigt eine Aufnahme
bis zu 180 mg Kohlendioxyd; geht man aus Sicherheitsgriinden
nur bis zu einer Gewichtszunahme von 100 mg, so kann man bei
Substanzeinwaagen von 3 bis 4 mg rund 10 bis 15 Verbrennungen
mit einer Fillung durchfithren. Das Auswechseln des Natron-
kalkes beansprucht 2 bis 3 Minuten Zeit. Die VerliBlichkeit der
Natronkalk- und Chlorcalciumfiillung ist sowohl durch die Unter-
suchungen Pregls als auch durch eine mehr als 10jihrige Er-
fahrung in den verschiedenen mikroanalytischen Laboratorien
erwiesen.

Gebrauch der Mariotteschen Flasche.

Die Mariottesche Flasche (s. S. 199) ist fiir die vereinfachte
Apparatur der Kohlenstoff-Wasserstoffbestimmung nicht er-
forderlich, da die Absorptionsapparate dem Gasstrom keinen
Widerstand leisten. In der organischen Mikroanalyse ist sie
jedoch unentbehrlich, da sie zur Priifung von Gasgeschwindig-
keiten gebraucht wird. Es empfiehlt sich, in groBeren Zeitabstin-
den die Mariottesche Flasche fiir einige Minuten an den Schnabel
des Verbrennungsrohres zu schalten, um sich vom richtigen
Funktionieren des Gasregulators zu iiberzeugen.

Die Einwaage der Substanz.

Feste Korper und hochsiedende Fliissigkeiten. Die Einwaage
der Substanz erfolgt in kleinen, einseitig geschlossenen Rohr-
chen aus Supremaxglas. Die Rohrchen
sind 4 cm lang (ohne Haken), haben eine
Wandstéirke von rund 0,6 mm und einen = -
dulleren Durchmesser von 6 bis 7 mm TS =
(s. Abb. 13). Wesentlich ist, daB das ge- Abb. 13.
schlossene Ende so flach wie méglich ge-
halten ist. Am geschlossenen Ende ist ein Haken angesetzt. Um
es bequem fassen und legen zu konnen, ist um das Rohrchen ein
Aluminiumdraht mit vorstehenden, abgebogenen Enden gewickelt.
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In letzter Zeit werden diese Réhrchen von der Firma Paul Haack
in Wien mit einer kleinen Klemme aus Nickelblech geliefert, und
zwar so, daB fiir jedes Rohrchen samt Fassung ein 2 g-Gewicht
als Tara verwendet werden kann.

Die Substanzréhrchen werden zur Reinigung aufBlen und
innen griindlich mit reinem Rehleder abgewischt. Im allgemeinen
kénnen sie nach einer Verbrennung, sobald sie abgekiihlt sind
(20 Minuten), ohne weitere Zwischenreinigung wieder verwendet
werden. Bei starken Verunreinigungen erhitzt man sie in einem
Reagensglas mit Schwefelchromsiure auf dem Wasserbade oder
man legt sie in ein altes oder gebrochenes Verbrennungsrohr,
welches in eine Klemme gespannt wird und glitht sie einmal
durch.

Die Réhrchen werden entweder mit der Pinzette oder mit
der Kornzange am Aluminiumdraht bzw. Nickelblech angefallt.
Das Einfiillen der Substanz auf den Boden des Rohrchens fithrt
man entweder mit dem Mikro-Spatel durch, wobei man achtet,
nicht an die Wandung zu streifen, oder man bedient sich der zu
den Rohrchen gehorigen kleinen Einfiilltrichter, welche auf der
Miindung aufsitzen und etwas kiirzer sind als das Rohrchen; man
kann damit bequem die Substanz einfiillen, ohne die Wande zu
benetzen, was fiir die Verbrennung von Vorteil ist. Bei Be-
niitzung des Einfiilltrichters klemmt man das Réhrchen zweck-
miBig senkrecht stehend in die auf dem Schreibheft liegende
Kornzange. Fiir hygroskopische Substanzen verwendet man
Réhrchen mit eingeschliffenem Stopsel. Die Schliffstiicke der
Rohrchen halten das wiederholte Erhitzen ohneweiters aus.

Hochsiedende Fliissigkeiten bringt man mit Hilfe einer
Kapillare auf den Boden des Verbrennungsréhrchens.

Die Einwaage der Substanz soll 3 bis 4 mg betragen. Bei
kohlenstoffreicheren Substanzen nimmt man kleinere Einwaagen
(rund 2 mg), bei Substanzen mit sehr geringem Kohlenstoff-
gehalt groBere Einwaagen (5 mg eventuell etwas dariiber).
Kleinere Einwaagen als 2 mg sind wegen der Wigefehler nicht
ratsam.

Bei Analysen von Salzen der Alkalien und Erdalkalien fiigt
man nach beendeter Einwaage eine Messerspitze Kaliumbichromat
(reinst, trocken, feinpulverig) zu und durchmischt mit einem
Platindraht, den man im Rohrchen belat. Das Bichromat
verhindert die Bildung von Carbonat im Riickstand. Schwer
zersetzliche oder explosive Substanzen mischt man in gleicher
Weise mit feingepulvertem, trockenem Kupferoxyd.

Die Wiigung des Rohrchens mit und ohne Substanz wird nur
mit dem Reiter genauestens ausgefiihrt. Man vermeidet das An-
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greifen der Réhrechen mit den Hénden, desgleichen das Verweilen
der Hand in der Waage ; am besten verwendet man die Kornzange.
Die Ausfithrung der beiden Wigungen, Rohrchen allein und
Rohrchen mit Substanz, kann innerhalb von 5 Minuten be-
endet sein.

Nach der Wagung legt man das
Rohrchen auf einen Kupferblock und
stellt es in den Exsikkator. Der in der
Mikroanalyse verwendete Exsikkator mit
Kupferblock ist in Abb. 14 wieder-
gegeben.

Fliissigkeiten. Die Einwaage von
Fliissigkeiten fiir alle Verbrennungsana-
lysen geschieht nach der Vorschrift
Pregls in Kapillaren. Man bedient sich
hiezu einer Kapillare von ungefahr 1 mm
Lumen, welche man sich durch Aus-
ziehen einer nicht zu diinnwandigen
Glasrohre (am besten gebrauchte Mikro-
Bombenrshren) herstellt. Eine solche
Kapillare von 8 bis 10 cm Linge hilt man Abb. 14.
in der Mitte iiber das kleine Flimmchen
eines Mikrobrenners und 1aBt das Glas zusammentfallen, bis sich ein
massives Kiigelchen gebildet hat. Dann zieht man dasselbe zu einem
diinnen Faden von 2 bis 4 cm Linge aus (s. Abb. 15). Nach dem
Erkalten bricht man den massiven Faden in der Mitte auseinander
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Abb. 15.

und rundet die beiden Enden in der Flamme ab. Dieser Glas-
faden ist als Griff gedacht. In das Lumen der Kapillare gibt man
ein Kristillchen Kaliumchlorat (bei schwer verbrennlichen Sub-
stanzen etwas mehr) und fixiert dasselbe am Boden durch vor-
sichtiges Anschmelzen. Bei Halogen-Bestimmungen nimmt man
an Stelle von Kaliumchlorat Ammonnitrat. Die Kapillare halt
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man nun ungefihr 15 mm vom abgeschlossenen Ende in die
Mikro-Flamme, 1dBt sie erweichen und zieht sie dann rasch aus,
wihrend man gleichzeitig aus der Flamme geht. Die so ent-
standene Haarkapillare soll eine Linge von ungefihr 1 cm haben,
der iibrige Teil wird abgebrochen. Die Kapillare wird dann
auf der Mikro-Waage genauestens gewogen.

Zum Einfiillen der Fliissigkeit wird der Hohlraum der Kapil-
lare am Mikro-Brenner vorsichtig erhitzt, dann sofort die Spitze
der Haarkapillare in die Fliissigkeit getaucht. Wahrend des Ab-
kithlens tritt die Fliissigkeit in die Kapillare ein. Das Tropfchen
wird durch die Haarkapillare festgehalten und muB erst auf die
gegeniiberliegende Seite geschleudert werden. Am besten legt
man die Kapillare in eine Handzentrifuge, mit welcher durch
wenige Umdrehungen dieser Zweck erreicht wird. In Ermangelung
einer Zentrifuge gelingt dies auch durch eine Schleuderbewegung
mit der Hand. Man nimmt die Kapillare zwischen die Finger
(mit dem Griff nach unten) und schligt rasch mit der Hand gegen
das Knie.

Ehe die Spitze der Haarkapillare zugeschmolzen wird,
miissen die Fliissigkeitsspuren, welche an der Wandung des Hohl-
raumes bzw. in der Haarkapillare haften, entfernt werden. Man
zieht den oberen Teil der Kapillare und die Haarkapillare einige-
mal durch die Flamme, 148t die Reste der Fliissigkeit verdampfen
und schmilzt anschlieBend die Spitze der Haarkapillare zu. Die
Kapillare wird nun zum zweitenmal gewogen. Das Vorbereiten
der Kapillare, Einfiillen der Fliissigkeit und AbschlieBen der
Kapillare ist nicht schwierig und kann rasch erlernt werden.

Tiefsiedende Fliissigkeiten. Fiir sehr nieder siedende Fliissig-
keiten wurde von F. Pregl und G. Petridis eine Abénderung
der Methode vorgenommen. Die Kapillaren werden gleich her-
gestellt wie friiher, erhalten jedoch ein Griffstiick und eine Haar-
kapillare von je 50 mm Linge. ZweckmiBig verwendet man fiir
diese Kapillaren Weichglas. Zum Einfiillen der Fliissigkeit wird
das Erwirmen der Kapillare durch Halten zwischen den Fingern
besorgt. Die vorgewidrmte Kapillare wird in fast horizontaler
Lage in die Fliissigkeit getaucht, dann durch Beriihren mit einem
gekiihlten Uhrglas (Kaltemischung) abgekiihlt. Auch wihrend des
Abzentrifugierens mul die Kapillare gekiihlt werden. Sie wird
rasch zugeschmolzen und nach dem Wigen in geschlossenem
Zustand in das Verbrennungsrohr gebracht.

Uber eine weitere Art der Kapillarenfiillung siehe S. 185.



