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Gegenüber fast allen anderen bisher üblichen Halogenbestim-
mungsmethoden hat die in Rede stehende eine Reihe von Vor-

zügen, die erwähnt zu werden verdienen:
1. Die kurze Dauer nicht nur der für die völlige

Zersetzung der betreffenden Substanz erforderlichen

Zeit, sondern der ganzen Bestimmung im Vergleiche

zur Zeitdauer irgendeiner anderen Bestimmungsart.
2. Die Möglichkeit, durch ZurückwägendesSchiff-

cheninhaltes gleichzeitig Rückstandsbestimmungen

in Salzen auszuführen; insbesondere kommen da

Gold- und Platinsalze in Betracht.

3. Die Möglichkeit, Halogenbestimmungen ohne

weiteres auch in Körpern auszuführen, die z.B.

schon durch kalte Salpetersäure oder sogar durch

deren Dämpfe zersetzt werden.

Das Perlenrohr. (Fig. 22.)

Die Zersetzung der abgewogenenorganischen Sub-

stanz erfolgt in einer Verbrennungsröhre aus Jenaer

Hartglas von mindestens 500 mm Länge. An dem

einen Endeist die Röhre zu einer dickwandigen Spitze

ausgezogen, deren Lumen höchstens einen halben

Millimeter betragen soll. Der Zweck dieser feinen

Öffnung ist, dem Waschwasser nach der vollzogenen

Verbrennung nur langsam den Durchtritt zu gestat-

ten, um dadurch die Berührungsdauer mit den Perlen

zu verlängern, wodurch es ermöglicht wird, mit

kleinen Flüssigkeitsmengen eine quantitative Ausspü-

lung zu erzielen. Um ein Absplittern zu vermeiden,

schleift man zweckmäßigerweise 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 Eindrücke, um zu

verhindern, daß sich dort eine Porzellanperle fest-

setzt und die Durchspülung beeinträchtigt. Der daran

anschließende Rohranteil ist in einem Bereiche von

200 mm mit massiven Porzellanperlen Pp von etwa
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108 Die mikroanalytische Bestimmung der Halogene und des Schwefels.

3,5 mm Durchmesser angefüllt. Die Porzellanperlen dürfen nicht

porös sein, weil sonst ein völliges Auswaschen kaum zu erreichen

wäre. Um ein Herausrollen der eingefüllten Porzellanperlen zu

vermeiden, brachte ich über der Perlenschicht wiederum zwei pa-

rallele seitliche Eindrücke am Rohre an, die nur soweit angenähert

sein sollen, daß sie gerade das Zurückrollen der Perlen verhindern.

Eine zu starke Verengung des Lumens durch diese beiden seit-

lichen Eindrücke der Röhre hat den Nachteil, daß es nur schwer

gelingt, den mit den Perlen angefüllten Rohranteil luftfrei mit

Wasser zu füllen.

Um etwa vorhandene lösliche Silikate aus den Perlen zu ent-

fernen, ist es angezeigt, ein neues Rohr einige Tage mit destillier-

tem Wasser stehen zu lassen und dieses öfter zu wechseln.

Vor jeder Bestimmung reinigt man das Rohr mit Schwefel-

chromsäure, indem man an der verengten Spitze mit dem Munde

ansaugt und die Säure nach dem Umdrehen bei der Spitze aus-

tropfen läßt. Nun wird das Rohr der Reihe nach außen und innen

wiederholt mit Brunnenwasser, mit destilliertem Wasser und mit

Alkohol ausgespült und schließlich an der Luftpumpe getrocknet,

indem man über die Spitze die Schlauchverbindung zur Pumpe

zieht, die weite Mündung des leeren Rohranteiles mit einem Luft-

filter verschließt und vorsichtig über der Flamme erwärmt.

Die beiden Platin-Kontaktsterne.

Man fertigt sich dieselben am besten selbst an, indem man

dünnes 0,05 mm Platinblech in der Länge von 50 mm und in der

Breite von 15—18 mm so der Länge nach zusammenbiegt, daß

der Querschnitt an ein großes lateinisches Z mit etwas verlänger-

tem Anfangs- und Endstrich erinnert. Zu diesem Zwecke zieht

man sich auf einem etwas größeren Blatt Papier zwei parallele,

5 mm voneinander entfernte Linien, legt darüber das Platinblech

so, daß seine Längsmitte über diesen 5 mm breiten Streifen zu

liegen kommt und daß gleich breite Stücke desselben beiderseits

darüber hinausragen. Die Halbierungspunkte für die zwei heraus-

ragenden Teile trägt man sich jederseits auf dem Papier auf und

biegt den so gewonnenen Hilfslinien entsprechend das Platin-

blech, indem man für jeden gewünschten Bug auf das Platinblech

einen geradegeschnittenen Karton auflegt, niederdrückt und


