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1. Uber das Trocknen der Niederschliage.

Im hiesigen Institut wird zur Niederschlagsbehandlung beim
Arbeiten mit der mikrochemischen Waage von WiLH. H. F. KuHL-
MANN fast ausschlieBlich das Filterstdbchen von F. EmMICH be-
nutzt. Die Fallung erfolgt bekanntlich') in einem Mikrobecher, die
Losung und die Waschfliissigkeiten werden durch den Tauchfilter,
das Filter- oder Saugstibchen, abgezogen. Der gewaschene Nieder-
schlag befindet sich schlieBlich zum Teil auf der Filterschichte des
Stibchens, nicht unbetrichtliche Mengen bleiben auch hdufig im
Becher zuriick. Becher und Stidbchen werden mit dem Niederschlag
zusammen getrocknet und gewogen. Das Trocknen erfolgte bis vor
kurzem in einem gewdhnlichen Trockenschrank, obschon Professor
Dr. F. EMICH bereits vor Jahren empfahl, es in einem Glasrohr
unter Durchsaugen von Luft vorzunehmen.

Der Versuch bewies mir nun, daB die letzterwdhnte Trocken-
methode auBerordentlich vorteilhaft ist. Das Trocknen erfolgt in
sehr kurzer Zeit, die Apparate sind vor Staub geschiitzt und
auBerdem kann das Trocknen ohne jede Anderung der Apparatur
in jedem beliebigen Gasstrom erfolgen. Die Abb. zeigt die Trocken-
vorrichtung?), die sich nun seit einem halben Jahre bei den ver-
schiedensten Bestimmungen bewihrt hat. Das Trockenrohr T wird
in dem mit Gas geheizten Aluminiumblock, der dem Regenerie-
rungsblock von F. PREGL?) nachgebildet ist, durch die beiden
Korke*) K gehalten. Die beiden Korke werden beim Einlegen des

1) F. EmicH, Mikrochemisches Praktikum. S. 63. Miinchen 1924; Lehrbuch
der Mikrochemie. S. 84. Miinchen 1926.

2) Die Trockenvorrichtung kann vom Mechaniker K. SCHMITT, Graz, Lessing-
straBe 25, bezogen werden.

3) F. PREGL, Die quantitative organische Mikroanalyse, Berlin 1923.

%) Vergl. auch hierzu die Befestigung des F. PREGL’schen Mikroexsiccators im
Regenerierungsblock.
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Rohres an den Block angedriickt. Die Reibung an den Seiten-
winden des Blockes verhindert das Rollen des Trockenrohres.

Um Becher und Stébchen in das Trockenrohr einzufiihren, nimmt
man letzteres aus dem Block heraus und legt es auf den Arbeits-
tisch. Je eine ebene Fliche an den Korken K gibt auch in diesem
Falle dem Rohr eine sichere Lage. Der Gummistopfen bei I, wird
entfernt und das Verbindungsrohr V so weit in das Tr ockenrohr
eingeschoben, dafl das normalerweise im Trockenrohr befindliche
Ende aus der Miindung des weiten Rohres bei L herausragt. Mit
Hilfe eines Gummischliuchchens wird das aus der Miindung des
Mikrobechers herausstehende Ende des Filter stdbchens ange-
schlossen. Dann ergreift man mit der rechten Hand das Verbin-
dungsrohr bei V und zieht mit Hilfe desselben das Filter stédbchen
in das Trockenrohr hinein, wihrend man gleichzeitig mit den Fin-
gern der linken Hand den Becher derart nachschiebt, dall das Saug-
stiibchen stets den Boden des Bechers beriihrt. Die mit der Innen-
seite des Bechers in Beriihrung gekommenen Teile des Filterstib-
chens miissen selbstredend immer im Becher belassen werden, da
man sonst Niederschlagsverluste zu befiirchten hitte. SchlieRlich
fihrt man den Stopfen mit dem Luftfilter L ein und setzt die
Vakuumpumpe, mit der V stets durch einen Schlauch von 2 mm
Innen- und 4 mm AuBendurchmesser verbunden ist, in Téatigkeit.
Dann erst bringt man das Trockenrohr in den auf die gewiinschte
Trocknungstemperatur erhitzten Block.

Der Weg, den der durchgesaugte Luftstrom nimmt, ist in der
Abbildung durch Pfeile angedeutet. Selbstverstindlich mul} die
Gummischlauchverbindung bei G gasdicht sein. Damit das Ver-
bindungsrohr V aber trotzdem leicht beweglich bleibt, besitzt es
nur iiber eine kurze Strecke die fiir das Dichthalten der Verbin-
dung G erforderliche Weite. Dag Verbindungsrohr mufB natiirlich
linger sein als das Trockenrohr. Ferner ist erforderlich, daB das
Schlauchstiick, welches den AnschluB des Filterstibchens an das
Verblndungsrohr vermittelt, sich bereits auBerhalb des erhitzten
Rohrteiles jenseits des Korkes K befindet. Da der Kopf des Stib-
chens gleichzeitig den Boden des Mikrobechers beriihren soll, muly
der Stiel der Filterstibchen wenigstens 90 mm lang genommen
werden. In das Luftfilter L kommt ein Bausch langfaseriger Watte.

. Das Lumen des Luftfilterrohres lasse man nur auf etwa 1 mm
zusammenfallen. Ein irgend héheres Vakuum ist im Tr ocknungs-
raum nicht vorteilhaft. Die im Becher befindlichen Reste der
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Waschfliissigkeit verdampfen dann zu rasch und man erhilt un-
erwiinschte Kondensate an allen kalt gehaltenen Teilen des
Trockenrohres. Will man im spéiteren Verlauf des Trocknens
das Vakuum verstirken, so kann dies jederzeit erfolgen, indem
man in die dullere Miindung des Luftfilters einen Stopfen mit einer
feinen Kapillare einsetzt. In #hnlicher Weise kann auch die Ver-
bindung mit einer geeigneten Gaasquelle erfolgen, wenn die Trock-
nung nicht in Luft, sondern in einem anderen Gase vorgenommen
werden soll.

2. Bestimmung des Aluminiums.

Die gewichtsanalytische Bestimmung kleiner Aluminiummengen
bot vor der Entdeckung der hervorragenden Eignung der 8-Oxy-
chinolinverbindung®) als Wigungsform betrichtliche Schwierig-
keiten. Zwar war es J. DONAU®) bereits im Jahre 1911 gelungen,
das Aluminium als Aluminiumoxyd zur Wigung zu bringen.
J. DoNAU sammelte das Oxydhydrat in einem kleinen Filter-
schilchen aus Platinfolie. Der zundichst gut getrocknete Nieder-
schlag konnte in den leichten Schélchen heftig gegliiht werden. Da
ferner zur Wigung NERNST-Waagen benutzt wurden, deren Ge-
hiiuse gut abgedichtet und mit Trockenmitteln beschickt war,
konnte auch der Absorption von Wasserdampf durch das gegliihte
Aluminiumoxyd begegnet werden.

Als nun der Verfasser vor mehreren Jahren den Versuch unter-
nahm, unter Benutzung der KunrMaANN-Waage die Bestimmung
des Aluminiums durch Wégung des Oxydes durchzufiihren, wurden
zunéchst ganz unbrauchbare Resultate erhalten. Eine Nachpriifung
des entsprechenden Makroverfahrens (das Hydroxyd wurde stets
aus sulfathaltigen Losungen ausgefdllt) fiihrte zu den folgenden
Feststellungen”) :

1. Durch andauerndes Erhitzen eines Aluminiumoxydhydratniederschlages auf
Gelbglut erhilt man nie reines Aluminiumoxyd. Das Glithprodukt ist stark
hygroskopisch und enthilt bekanntlich, falls die Fillung aus sulfathaltiger Losung

erfolgte, auch stets Schwefelsiure. Erst durch Erhitzen auf beginnende W ei -
glut wird ein Oxyd erhalten, das nur mehr wenig hygroskopisch ist und keine

®) B. BERG, Ztschrft. f. analyt. Chem., 71, 369 (1927); F. L. HAuN und
K. VIEWEG, ebenda, Seite 122.

%) Monatshefte fiir Chemie, 32, 1115 (1911).

") Man sehe hierzu noch die Arbeiten von: F. L. HAHN mit H. BRUNEE,
Ztschrft. f. analyt. Chem., 71, 125 (1927), und G. JANDER u. O. RUPERTI,
Ztschrft. f. anorgan. Chem., 153, 253 (1926).



