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Vorbereitung der Substanz zur Analyse.

Die Wigung der Substanz und deren Verbrennung erfolgt in einem
kleinen Platinschiffchen?) (Fig. 284). Dieses habe ich mir durch Zusammen-
biegen eines Stiickes Platinblech auf einer entsprechend zugeschnittenen
Form aus Holz zusammengebogen. Die beiden Schmalwinde stellen Qua-
drate von 4 mum Seite dar, die Lénge des Troges betriagt 15 mm, die des
Griffes 6 mm. In der Mitte des Griffes ist ein rundes Loch von 2 mum
Durchmesser ausgestanzt. Vor jeder Verbrennung wird
das Schiffchen in verdiinnter Salpetersiure ausgekocht,

= an einem Platinhiikchen bis zum Verschwinden der Na-
ﬁ Flamme ausgegliiht und auf einen Kupferblock gestellt.
In wenigen Sekunden erreicht es auf diesem die Tempe-
Pl?ffﬁ"éﬁﬁﬁ;" ratur des Wagenzimmers. Nach der Verbrennung mancher
Korper erwies sich sein Gewicht auch nach dem Aus-
kochen mit Salpetersiure grofer als zuvor; Ausschmelzen mit saurem
Kaliumsulfat oder Erhitzen mit FluBspat und Schwefelsiure stellten dann
stets wieder sein urspriingliches Gewicht her. Man fasse und iibertrage
das Schiffchen z. B. vom Kupferblock auf die Wage oder ins Verbrennungs-
rohr stets nur mit einer rein gewaschenen und geglithten, mit Platinspitzen
versehenen Pinzette.

Ist der zu analysierende Korper lufttrocken zu verwenden, so wird er
mit Hilfe der rein abgewischten Spitze eines Federmessers in das zuvor offen
gewogene Schiffchen in einer Menge von rund 10 mg eingebracht und gewogen.
Ich habe niemals weniger als 7 mg und nie mehr als 13 mg angewendet.

Vor dem Auflegen auf die Wage fait man das Schiffchen mit der
linken Hand mittelst der Platinpinzette, klopft zum Zwecke der Verteilung
der Substanz am Boden des Schiffchens einige Male mit dem Zeigefinger
der Rechten auf die Linke und pinselt das Schiffchen von allen Seiten
sorgfiltig mit einem feinen Marderhaarpinsel ab.

Bei hygroskopischen Korpern verbietet sich die Wigung im offenen
Schiffchen, und man ist daher genotigt, sowohl das leere Schiffchen, als

auch dieses samt

der Substanz in

einem Wigeglis-

chen (Fig. 285)

unterzubringen.
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‘Wiigeglischen fiir das Schiffchen (nat. GroBe). lniOIge Anfa‘ssens

des Wigeglis-

chens beim Einfiihren des mit der Platinspitzenpinzette gefaBten Schiff-

chens moglichst auszuschalten, habe ich beistehende Form gewihlt; die

langen und diinnen Griffe nehmen, da ihre Masse klein ist, trotz der
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) Zu beziehen von der Platinschmelze Heraeus in Hanau a. M.
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groflen Wirmekapazitit des Glases nur sehr wenig Wirme auf, und man
erreicht in lingstens einer Minute die gewiinschte Gewichtskonstanz.

Es soll ausdriicklich hervorgehoben werden, daf das Wigeglischen
weder im Exsikkator noch bei hoherer Temperatur getrocknet werden
darf; man hebe es stets unter einer Glocke im Wagezimmer auf, damit
seine Oberfliche seine konstante Sittigung mit Wasser beibehiilt.

Ist es notwendig, den Korper zu trocknen, so wird man ihn samt
Schiffchen entweder in den Exsikkator auf ein Uhrglas stellen oder, wenn
hohere Temperaturen er-
forderlich sind, sich am
besten des kleinen Apparat-
chens (Fig. 286) bedienen,
das durch die nebenste-
hende Zeichnung darge-
stellt wird. Durch W.ahl des
in das 50 e¢m? fassende
Erlenmeyerkolbchen  (E)
eingefiillten Losungsmittels
(Alkohol, Wasser, Eisessig,
Xylol etc.) bestimmt man
die Temperatur, bei welcher
getrocknet werden soll. Die
im gewogenen Schiffchen

abgewogene Substanz
schieht man in die kleine
Eprouvette bis an deren
Ende, indem man das
Schiffchen (s) zum Schutz
vor Beschmutzung auf ein
kleines Stiick Messingblech ;i :
stellt und dieses vorschiebt. i Tm(’fﬁﬁ;eﬁtu‘?k“m St
Nahe: dup QIR e e L eiekelt nall p et
Rohrchens stellt man, eben-  Horfen (Gie tbrigon sind Korko) + Soniichen mit dor ge-
falls auf einem Blechstiick-
chen, ein etwa doppelt so grofies Platinschiffchen ( S), das mit dem entspre-
chenden Trockenmittel gefiillt ist. Meist lege ich lange Asbestfasern hinein
und befeuchte sie mit 5—8 Tropfen konzentrierter Schwefelsiure. Durch
ein unter dem herausragenden Teil der Eprouvette angebrachtes Stiick
Asbestpappe schiitzt man das Trockenmittel vor Erwérmung. Die Miin-
dung des Rohrchens wird mit einem mit Glashahn (H) versehenen Gummi-
stopfen (G) verschlossen und mit der Wasserstrahlpumpe evakuiert. Dieses
Auspumpen ist zu wiederholen, sobald die Fliissigkeit im Kolbchen ins
Sieden geraten und der Riickflubkiihler (R) in lebhafte Téatigkeit gekom-
men ist. In der Regel geniigt 5>—10 Minuten wihrende Trocknung, um
bei zirka 10 mg Substanz Gewichtskonstanz zu erreichen.

Fig. 286.




