124 Die mikroanalytische Bestimmung der Halogene und des Schwefels,

nitrat bleibt die Losung auch trotz andauernden Erwirmens
vollig klar.

Wihrend des langwierigen Suchens nach diesem prinzipiellen
Fehler der urspriinglichen Halogenbestimmungsmethode ergaben
sich noch einige wichtige Beobachtungen, die zur sicheren Ver-
meidung einer Reihe kleiner, aber manchmal sich summierender
Fehler fiihrten; dabei wurden alle prinzipiellen und nebensich-
lichen Bedingungen vollkommen durchschaut und konnten alle
Fehlerméglichkeiten vermieden werden. Dadurch erst sind wir
in den Besitz eines einwandfreien Verfahrens gelangt, das voll-
kommen beherrscht werden kann und dessen allgemeinste An-
wendbarkeit durch die vielen von Herrn Dr., Hans Lieb aus-
gefiihrten Bestimmungen an Korpern erwiesen wurde, die den ver-
schiedensten Kérperklassen angehoren.

Gegentiiber fast allen anderen bisher iiblichen Halogenbestim-
mungsmethoden hat die in Rede stehende eine Reihe von Vor-
ziigen, die erwihnt zu werden verdienen:

1. Die kurze Dauer nicht nur der fiir die vollige Zersetzung
der betreffenden Substanz erforderlichen Zeit, sondern der ganzen
Bestimmung im Vergleiche zur Zeitdauer irgendeiner anderen
Bestimmungsart.

2. Die Moglichkeit, durch Zuriickwiigen des Schiffchenin-
haltes gleichzeitig Riickstandsbestimmungen in Salzen auszu-
tiihren; insbesondere kommen da Gold- und Platinsalze in Be-
tracht.

3. Die Moglichkeit, Halogenbestimmungen ohne weiteres auch
in Korpern auszufiihren, die z. B. schon durch kalte Salpetersidure
oder sogar durch deren Dimpfe zersetzt werden.

Das Perlenrohr. (Abb. 24.)

Die Zersetzung der abgewogenen organischen Substanz erfolgt
in einer Verbrennungsréhre aus Jenaer Hartglas von mindestens
500 mm Linge. An dem einen Ende ist die Réhre zu einer dick-
wandigen Spitze ausgezogen, deren Lumen héchstens einen halben
Millimeter betragen soll. Der Zweck dieser feinen Offnung ist, dem
Waschwasser nach der vollzogenen Verbrennung nur langsam den
Durchtritt zu gestatten, um dadurch die Beriihrungsdauer mit
den Perlen zu verlingern, wodurch es ermoglicht wird, mit kleinen



Das Perlenrohr.

Fliissigkeitsmengen eine quantitative Ausspiilung
zu erzielen. Um ein Absplittern zu vermeiden,
schleift man zweckmiBigerweise die Spitze zuerst
auf grober Karborundumleinwand und poliert sie
dann auf feinem Schmirgelpapier. Im Bereiche
des konischen Teiles der ausgezogenen Spitze besitzt
die Glasmasse zwei parallele Eindriicke, um zu
verhindern, daB sich dort eine Porzellanperle fest-
setzt und die Durchspiilung beeintriachtigt. Der
daran anschlieBende Rohranteil ist in einem Be-
reiche von 200 mm mit massiven Porzellanperlen Pp
von etwa 3,5 mm Durchmesser angefiillt. Die
Porzellanperlen diirfen nicht pords sein, weil sonst
ein volliges Auswaschen kaum zu erreichen wiire.
Um ein Herausrollen der eingefiillten Porzellan-
perlen zu vermeiden, brachte ich iiber der Perlen-
schicht wiederum zwei parallele seitliche Eindriicke
am Rohre an, die nur soweit angenihert sein sollen,
daB sie gerade das Zuriickrollen der Perlen ver-
hindern. Eine zu starke Verengung des Lumens
durch diese beiden seitlichen Eindriicke der Réhre
hat den Nachteil, daBl es nur schwer gelingt, den
mit den Perlen angefiillten Rohranteil luftfrei mit
Wasser zu fiillen.

Um etwa vorhandene losliche Silikate aus den
Perlen zu entfernen, ist es angezeigt, ein neues Rohr
einige Tage mit destilliertem Wasser stehen zu
lassen und dieses Ofter zu wechseln.

Vor jeder Bestimmung reinigt man das Rohr
mit Schwefelchromsidure, indem man an der ver-
engten Spitze mit dem Munde ansaugt und die
Siure nach dem Umdrehen bei der Spitze aus-
tropfen 14B8t. Nun wird das Rohr der Reihe nach
auBen und innen wiederholt mit Brunnenwasser,
mit destilliertem Wasser und mit Alkohol ausge-
spiilt und schlieBlich an der Luftpumpe getrocknet,
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Fig. 24. Das ,,Perlenrohr® in Verwendung bei Halogen- und Schwefelbestimmungen.
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indem man iiber die Spitze die Schlauchverbindung zur Pumpe
zieht, die weite Miindung des leeren Rohranteiles mit einem Luft-
filter verschlieBt und vorsichtig iiber der Flamme erwéirmt.



