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[.4u\ tl Physiol.-chc~n Institnt d. Unir. Wurhnrg ] 
(Eingcgangen ain 5. April 1922.) 

Verschiedenen Anregungen folgend, habe ich wahrend nieiner 
mikroanalytischen TBtigkeit inich einiger lrleiner Abanderungcn der 
Prc  g 1 schen It'ethodik bedient, die ich im FoIgenden schilderc 

1. E r s a t %  d e s  B o i n b e n o i e n s  b e i  de r  H a l o g e n -  u n d  
S c h w e f e I - B c s  t i r r in iung  n n c h  C a r i u s .  Uni hei der C a r i u s -  
Bestimmung den Bonibenofcn (nSchieGofen-) zu umgchen, dessen 
Renutzurlg stets ailerlei Unannehmlichkeiten mit sich bringt, er- 
hitzc ich die Mikro-Bombenrohre in einem Methyl-diphenyl-amin- 
Bad (Sdp. %5@, von Kah lbaurn  technisch zu beziehen). 

Ein ;l\'eithalskolben $011 elna 10 cni Durchnirsser und 1.5 cni lIolic is1 
vcrsclilossen niit eineni Iiork (nacli jcder Anelyse zu  erneuern), clurch clcn 
ciu 1.uftkiihler (30 cin) init cinigen Spirallouren am oberen I:ntle, sowic 
zwei einseitig hart  zugeldtele hlessingrohrc (L.:unge 23 cm, lichtc Weile 
12 mm) zur Aufnahine dcr Bomben fuhrrn. Die hlessingrohrc riitlcii unlcn 
dicht fiber dein Kolbenboden uncl werden am besten niit JIolzpfropfen 
lcicht v e r s c l r l o ~ i ,  da sons1 die Tempcrnlur im Innera dcrsetben nkht 
geniig~xid gestcigert wercten ksuii. Dic Bombenrolire (\VeichgIarrohrc voii 
170-2flO min Lange, uiid 10 iim auBercm Durckincsser mi t gut gertledeteni 
Boden) werden in die hlessinghiilsen ringelulu-t, bezw. daraus iieratrsgehol t 
mi t einem am Bide umgcbogeiien und tellrrFdrniig gcwundcncn, cltinncn 
IHumendraht; der ~jTellercc dient dabei als Unlcrtage f u r  ths Bombenrohr 

Der \I'eilhalskolben mird mit etwa 50 g hIetlipl-dipheii~1-alfpill be- 
schickt, dam das zugeschmolzenc Bsmbeiirohr in die Jfessinghtilse ein- 
gefuhrt, dcr IIobpfropf aufgesetzl, clas hletligl-dipheiiyl-amin init cincin 
B u n s e n  - Brcnner erhitzt und das Ganze sich selbst uberiassen. Die 
I%illnrug des Bomknrohres erfolglc nach P r e g 1 : Etwa 0 3 ceni H NO2 
konz., ein ICdmchen &NO, rcsp. &I CI,, 3-3 mg Substauz, in ciner (:a- 
pillare abgewogcii; bei S-Bestimniuugen wirtl die Erlii1.mngstlauer 011 
durcli Zusatz einigcr Tropfen Broni wesenllich vcrkurzt. 

Nacli 8 Slunden clreht nian den Brenner uiilci- detn Blcthyl-diphciigl- 
aniin-Bad nus, Id131 abknlilen nntl sclineidrt die Bonibcnrohre nscli clein 
Iferausnehnicn atis dcu Hulsen uncl deni Altlasscii des Drucks ~nbglichst 
lief ab, es is1 dabci darauf zu achleri, (IaB die Bombenrolire stels iii6g- 
lichsl verlikal gehalten werden, tiin ein Beschmutzen des obcrrn Rohr- 
teiles niit Niedersclilag zu verinciden Dcr Inhalt wird nach dein Ver- 
diinnen mit TVasser dircht init dem 1' r c g 1  sclieii IIeber (Rolir inogliclist 
eng, freier Schcnkcl moglichst kurL) aiis dcin Uoinbcnrolir aiiP clic Asl)rsl- 
schiclil des 1' r e g 1 schen Fillcrrdirclicns gcsaugt. 

2. Wnderung der Pr e 51 schen Mikro-Stickstoff-Bestinimunz 
nach D u 111 a s  fur schwierig zu verbrennende Substanzen. 

Uni ein Uhei-gehen von Slickoxgden in das 'Afe8rohr sicher Z L I  vcr- 
I~iiitlern, fuhre ich dir I'erbrcnining i n i  Quarzrohr mil lolgcnder Fulluiig 



nus (vom Schiiabel beginiicnd). Asbcslpfropf, 7 ciii dralilformigcs Iiupler- 
oxyd, 11 cm reduzicrteq Kupfer in Drahtform. Asbestpfropf. Dam1 folgt 
die fu r  jetlc Aiiaiysc ncii ciiiziiftilireiidr Fulliiig 7 cni tfrahtfcirmigcs 
Iiiiplciwqd, 4 ciii 1iupIeroxgtl-Ptilvcr, gciiiischt iiiit drr Subslanz iiiid mil 
etwas IL&uiiclilora t, 5 ciii dralilformigcs Kupferosycl LTnlcrsliitzt wird 
das Quarzrolir durcli zwri init Asbcst ausgcfiitlcrtc I<iiincii voii 5.0 uud 
6 5 ciii Lange, die auf dcn llaliincii dcs ,Ofens low aiifgcsc~zt wcrtlcn. Ihitlc 
siud so geslcllt, daW sic zwischcii sich abcr tlciii Laiigbreniicr eiii S l ~ c k  
voii 8 em Creilasscn, das eiiigeiioniinrii wirct voii dcin mit rcduzicrtcni 
ICupfer gefullten Quarzrobrteil. Xacli obeii i5t dicsc Streclte gegeri 
\V.irmevertust doppelt gcschulzt Zunachst diircli deli P r c g 1 schcn Dralil- 
Liiiiiiel (Liiiigc 1.5 cm, H6hc 6 5 ciii), clcii iiiaii sicli zwcckmiiBig nus 1)rescli- 
mascliiiierl-Stahlsieb wlbsl biegl ; auWcrdcui dtircli civlcii dnriuilcr lirgriidcii 
zweiteii klciiiercn Tunnel nus gcbogcnciii I~iscnl)lccli (Ifohc 5 cin, I.Biigc 
8 cm, Stirkc 1 miii). 

Auf diese W\'cise wird die z u r  Zersetzung der Stickoxyde er- 
fordcrliche lrolie Tcnipcratur siclier crzielt. Die Verjungung cles 
Quarzrohrcs zum Schnabel sol1 niindestcns 4 cm von der mw3teu 
Rinne, die das OIenende etwas iibcwagt, en tfernt und durch dsbest 
gegcn die Wirmestrahlung nus dcin Tunnel gcschutzt sein, um 
cincn Inngsamen Tempcraturabfall zu crzielen (CO -/- O+= CO?).  

Nach der I3cschicBnng des 1:olircs und Verdriingung der Luft 
durch CO, wird zunachst durch den Lnngbrenner die Tunnelstrcclte 
des Qunrzrohrcs crhitzt, mohei man gcgcn die Snbstanz den Tunnel- 
cingang mit Asbestpappc ahschirint. 1st die reduzicrte Rupfer- 
streckc weif~gliihend (5  A h . ) ,  so bcginnt nach nochnialigem Durch- 
leiteri von CO, das iiufkrst langsai2e und vorsichtige Erhitzen der 
Substariz (in dcr Richtung gcgen den Tunnel). Man verschiehc 
den Brcnner hijclistens alle 5 RIin. um cinigc Millimeter und 
lcummerc sic11 zwischcndorch niclit urn deli Ofen. Kur  so geht man 
sicher, selhst bci den schwierigs tcn Bestimrnungcn richtige Wertc 
z u  crlaiigen. 1st das Rohr durchgegluhl his z i im 'I'unncl, so ver- 
flihrt inan wcilci- nech Prcgl .  

Unserc Rlikro-nnalyscn wurdcn bishcr, gcgait wic die in1 
P r c  g I schen Inslilut in Graz, durchwcg mil \Tagen des liamburger 
Feinmechaniltcrs li u h l  ni a n  n ,  dcs IMinders ilcr Nikroir-age, aus- 
gefiihrt. 

3. Zuni ' I ' r ockncn  v o i i  S u 1 ) s t a n z e n  11111 sic11 in1 hicsigen 
Physio1.-cheni. Inslilut ein lrleiner Trockcnsclirank sclir bewahrt, 
der nacli Art d cs P rc  g1 sclien Trockenblockcs Gcinc Fullmasse 
cntiiiilt, sondern massive, 1 cm starke Messingwiinde hat (Innen- 
raum: cin fiubus von 6.6cm I(antenl6nge). Der Apparat ist hei 
17. €I 6 p f n c r , Nurnberg, SenffertstraBe 20, zu heziehen. 


