
92 Die gasvolumetrische Bestimmung des Stickstoffes (Mikro-Dumas).

sobald sich an der erwähnten Trennungsfläche feinster Kupfer-
oxydstaub angesammelt hat.

Die 50 proz. Kalilauge.

Die Messung kleiner Gasvolumina fordert unbedingt, daß das

Niveau der 50proz. Kalilauge, dessen Stand im Präzisions-Mikro-

azotometer abgelesen wird, absolut schaumfrei ist. Da auch
aus den besten Handelssorten bereitete Laugen diesen Anforde-

rungen nicht entsprechen, war es von Wichtigkeit, ein Verfahren

zu finden, nach welchem eine Lauge von den erforderlichen Eigen-

schaften gewonnen werden kann.

200 g Kaliumhydroxyd in Stangen (von Merck) werden in

200 cem Wasser zur Lösung gebracht und hierauf 5 g feingepul-

vertes Baryumhydroxyd zugesetzt. Nach dem Umschütteln läßt

man !/, Stunde stehen, um die Hauptmenge des ausgeschiedenen

Baryumkarbonates sich absetzen zu lassen, und filtriert hierauf

durch einen Trichter, in dessen Schaft man ein Bäuschchen Glas-

wolle und darauf Gooch-Tiegel-Asbest gebracht hat, indem man die

zuerst abgelaufenen Portionen so lange wieder aufgießt, bis man

ein vollkommen wasserklares Filtrat erhält. Die so erhaltene

Kalilauge wird in mit Gummistopfen verschlossenen Flaschen auf-

bewahrt. Ebensogut gelingt es, das Schäumen der Kalilauge

durch Zusatz von Baryumchlorid zu beseitigen, wie ich das schon

in meiner ersten Veröffentlichung mitgeteilt habe. Ich gebe

gegenwärtig der Behandlung mit Baryumhydroxyd den Vorzug,

weil dabei eine halogenfreie Lauge erhalten wird.

Vorbereitung der Substanz
für die volumetrische Stickstoffbestimmung.

Das Abwägen der Substanz für die Stickstoffbestimmung
nimmt man am besten in Wägeröhrchen (Fig. 19) vor, die man
sich vor der Flamme aus Reagenzgläsern zieht. Sie haben eine

Länge von 30—35 mm und verlaufen etwas konisch. Ihr offenes

Ende hat einen Durchmesser von etwa 4 mm, das geschlossene

einen solchen von etwa 2—3 mm. Für hygroskopische Körper

bereitet man sich aus dem benachbarten Stück der gezogenen

Kapillare einen in die konische Mündung des Wägegläschens

passenden Stopfen, der einerseits abgeschmolzen, anderseits zu


