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176 Priedrich Holtz: Beitrige zur Preglschen Mikro-
Ansalyse.

[Aus d. Physiol.-chem. Institut d. Univ. Warzburg.]

(Eingegangen am 5. April 1922)

Verschiedenen Anregungen folgend, habe ich wihrend meiner
mikroanalytischen Titigkeit mich einiger kleiner Abdnderungen der
Preglschen Methodik bedient, die ich im [Folgenden schildere.

1. Ersatz des Bombenofens bei der Halogen- und
Schwefel-Bestimmung nach Carius. Um bei der Carius-
Bestimmung den Bombenofen (»Schiefiofen«) zu umgechen, dessen
Benutzung stets allerlei Unannehmlichkeiten mit sich bringt, er-
hitze ich die Mikro-Bombenrohre in einem Methyl-diphenyl-amin-
Bad (Sdp. 295° von Kahlbaum technisch zu beziehen).

Ein Weithalskolben von elwa 10 cmx Durchmesser und 15 cm léhe ist
versclilossen mit einem Kork (nach jeder Analyse zu erneucrn), durch den
cin Luftkiikler (30 cm) mit ecinigen Spiraltouren am oberen Ende, sowic
zwei einseitig hart zugelotele Messingrohre (Liuge 23 cm, lichte Weite
12 mm) zur Aufnahme der Bomben fiihren. Die Messingrohre enden unlen
dicht uber dem Kolbenboden und werden am Dbesten mit Holzpfroplen
leicht verschlossen, da sonst dic Temperalur im Innern derselben nicht
geniigend gesteigert werden kann. Dic Bonrbenrohre (Weichglasrohre von
170—200 mm Linge und 10 mrm duBerem Durchmesser mit gut gerundetem
Boden) werden in die Messinghiilsen eingeliihr, bezw. daraus herausgeholt
mit einem am Ende umgebogenen und tellerformig gewundenen, dinnen
Blumeindhaht; der ,Teller dient dabei als Unterlage I'iv das Bombemvohr.

Der Weilhaiskolben wird mit etwa 50 g Methyl-diphenyl-amin be-
schickt, damn das zugeschmolzenc Bombenrohr in die Messinghiilse ein-
gefihrt, der Ilolzpfropf aufgesetzt, das Methyl-diphenyl-amin mit cinem
Bunsen-Bremer erhitzt unrd das Ganze sich sclbst dberlassen. Dic
Fiallung des Bombenrehres erfolgle nach Preg!: Etwa 0.5 cem HNO;
konz., ein Kérnchen AgNO; resp. BaCly; 3—5mg Substanz, in ciner Ca-
pillare abgewogen; bei S-Bestimmuugen wird dic Erhitzungsdaver ofl
durch Zusatz einiger Tropfen Brom wesenllich verkurzt.

Nach 8 Stunden dreht man den Brenncr unler dem Methyl-diphenyl-
amin-Bad aus, 148t abkiihlen und schneidet die Bombenrohre nach dem
Herausnehmen aus den Hidsen und dem Ablassen des Drucks indglichsl
tief ab; es isl dabei darauf zu achlen, daf3 die Bombenrohre stets méog-
lichst vertikal gehallen werden, um ein Beschmutzen des oberen Rohr-
teiles mit Niederschlag zu vermeiden. Der Inhalt wird nach dem Ver-
dinnen mit Wasser dirckt mit dem Precglschen Ileber (flohr maoglichst
eng, freier Schenkel moéglichst kurz) aus dem Bombenrohr auf dic Asbest-
schicht des Preglschen Tilterréhrchens gesaugt.

2. Anderung der Preglschen Mikro-Stickstoff-Bestimmung
nach Dumas fiirx schwierig zu verbrennende Substanzen.

Um ein Ubergehen von Slickoxyden in das MeBrohr sicher zu ver-
hindern, fiihre ich die Verbrenuung im Quarzrohr mit folgender Fiillung
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aus (vom Sclinabel beginuend): Asbestpfropf, 7 cm dralitférmiges Kupler-
oxyd, 11cm reduzierles Kupfer in Drahtform, Asbestpfropf. Dann folgt
die fir jede Analyse nen ecinzufihrende Fillung: 7 cm drahtformiges
Kupferoxyd, 4cm Kupferoxyd-Pulver, gemischt mit der Substanz und mil
etwas Kaliumechlorat, 5ecm drah!formiges Kupferoxyd. Unlerstiitzt wird
das Quarzrohr durch zwei mil Asbest ausgefiilterte Rinnen von 3.0 und
6.5 cm Linge, dic auf den Rabmen des , Ofens fose aufgeseizt werden. Beide
sind so geslellt, daBl sic zwischen sich iiber dem Langbrenner ein Sliick
von 8 cm freilassen, das eingenommen wird von dem mit reduziertem
Kupfer gefillten Quarzrobrteil. Nacli oben ist diesc Strecke gegen
Wirmevertust doppelt geschiilzt: Zunidchst durch den Preglschen Drahi-
lunnel (Lange 15cm, Hohe 6.5 cin), den mman sich zweckmiilig aus Dreseh-
maschinen-Stahlsieb sclbst biegl; auBerdem durchh eiven darunter liegenden
zweiten klcineren Tunnel aus gebogencmm Lisenblech ([Iohe 5em, Linge
8 cm, Stirke 1 mm). .

Auf diese Weise wird die zur Zersetzung der Stickoxyde er-
forderliche hohe Temperatur sichier erzielt. Die Verjingung des
Quarzrohres zum Schnabel soll mindeslens 4 cm von der zweiten
Rinne, die das Ofencnde etwas tiberragt, entfernt und durch Asbest
gegen dic Wirmestrahlung aus dem Tunnel geschiitzt sein, um
cinen langsamen Temperaturabfall zu erzielen (CO-+0=> CO.).

Nach der Deschickung des Nohres und Verdriingung der Luft
durch €O, wird zunichst durch den Langbrenner die Tunnelstrecke
des Quarzrohres crhitzt, wobei man gegen die Substanz den Tannel-
cingang mit Asbestpappe abschirmt. Ist die reduzierte Kupfer-
strecke weifigitihend (5 Min.), so beginnt nach nochmaligem Durch-
leiten von CO, das iduflerst langsarile 'und vorsichtige Erhitzen der
Substanz (in der Richtung gegen den Tunnel). Man verschiebe
den Brenner hochstens alle 5 Min. um einige Millimeter und
kiimmere sich zwischendurch nicht um den Ofen. Nur so geht man
sicher, selbst bei den schwierigsten Bestimmungen richtige Werte
zu erlangen. Ist das Rohr durchgeglithl bis zum Tunnel, so ver-
fihrt man weiter nach Pregl.

Unsere Mikro-analysen wurden bisher, gepan wie die im
Preglschen Institut in Graz, durchweg mil Wagen des Hamburger
Feinmechanikers Kuhlmann, des Lrfinders der Mikrowage, aus-
gefiihrt.

3. Zum Trocknen voh Substanzen hat sich im hiesigen
Physiol.-chen:. Inslitut ein kleiner Trockenschrank schr bewihrt,
der nach Art des Preglschen Trockenblockes keine Fiillmasse
enthillt, sondern inassive, lcm starke Messingwiinde hat (Innen-
raum: cin Kubus von 6.5em Kantenlinge). Der Apparat ist bei
F. Hopfner, Nirnberg, Seuffertstrafie 20, zu beziehen.



