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Indican (vermehrt), Melanin,

(Bkatol (vermehrt).?) Gallenfarbstoffe,

Alkaptonsinren, Gallensduren,
(Homogentisinsiure, Urobilin (vermehrt),
Uroleucinsiure ?), Cholesterin,

FiweiBstoffe, Albumosen, Leeithin,

Blut. Blutfarbstoffe, Diamine (Ptomaine),
Himatoporphyrin, Schwefelwasserstoff.

4. Endlich konnen noch als zufillice Bestandteile des Harnes eine
Reihe von Kérpern auftreten, die als Arzneien oder auch in der Absicht
einer Vergiftung dem Korper zugefithrt worden sind. Wenn auch nicht bei
allen Arzneikérpern deren Nachweis gelingt, so kann doch bei sehr vielen
ihr Gebrauch im Harne festgestellt werden; es kann dieser Nachweis fir den
Arzt von grofler Wichtigkeit sein, da er hiedurch nicht nur erfihrt, ob die
Areneienn resorbiert und im Organismus umgewandelt werden, sondern sich
guch iiberzengen kann, ob ordinierte Arzneimittel von dem Patienten wirklich
pincenommen werden. Penzoldt empfiehlt sogar in Fillen, in denen im

Urin nicht nachweisbare Arzneimittel verordnet werden, diesen Arzneien

als Brkennungszeichen kleine Mengen von Jodkalium oder Salieylsiure,
die im Harne sehr leicht nachweisbar sind, zuzufiicen. Ferner kann aus der
Form, in der die Arzneien ans dem Korper ausgeschieden werden, ein Riick-

schlufl auf die diesen Stoffen eipentiimliche Wirkune gezogen werden. Weiter

vermag der Nachweis 'i]"_‘l'lli’if.'j!ll':-: Heilmittels (1ch erinnere nur an Rheum,
Antipyrin) vor Irrtitmern bei dem Nachweise besonders pathologischer Harn-
bestandteile (Zueker) zu warnen. Endlich hat der Nachweis von Korpern,
die als (ifte eingefithrt worden sind, auch fiur den Gerichtschemiker einen
Wert, da derartize Stoffe nicht selten gerade im Harne nachgewiesen werden

kinnen.

B. Die chemische Untersuchung,

Zur Vornabhme der gqualitativen w e :jll;'.ntil'nli'.l'll Prifung des Harnes
mufl klarer Harn Verwendung finden mit Ausnahme der Priifune auf
Metallgifte. (S. dort.) Ist der Harn nicht vollkommen klar, so wird die
fir die Untersuchung nétige Menge erst filtriert.

Ich mache daranf aufmerksam, dag Spuren Biweill vom Filtrierpapier zuriickzehalten
werden kinnen, Manche Harne, besonders hakterientriibe, filtriere iltrat ist
immer noch getriitbt, In golechen Fillen miiBte man nach 0. Schw Bigaten
den Harn durch ein Filter filtrieren, auf das man eine kleine M
calcinierte Ware) gebracht hat.

Bei vielen Reaktionen, quantitativen Bestimmungen macht sich im Harne vorhandenes EiweiB
storand bemerkbar: es muB stets entfernt werden. Man erhitzt zu diesem Zwacke 100 oder 200 ccm
Harn in einem Becherglase zum Kochen und fiigt zuerst sehr vorsichtiy Essigsiiure (ein bis einige
Tropfen) hinzu, bis eine gute flockige Ausscheidung des Eiweiles erreicht und die iiber dem Eiweill-

1y Pharm, Centrlh, 1803, 440, 88
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Niederschlage befindliche Fliissigkeit vollkemmen kiar ist. MNach Schorer ist, wie H. Sahli
angibt, als guter Indicator fiir die richtige Sdure des Harnes fiir den in Frage stehenden Zweck Azo-
lithminlssung zu bezeichnen. Wenn die violette Fiirbung des Harnes durch den Zusatz von Essig-
sdure in eine rote umschligt, dann ist der Sdurezusatz ein geniigender. Man filtriert durch ein
kieines Filter in einen Mefzylinder, wéscht Becherglas und Filter mit kleinen Portionen Wasser
aus und fiillt das Filtrat bei etwa 18° C wieder genau auf 100 oder 200 cem auf. Oder man wiigt
besser ungefihr 100—200ccm Harn mit dem Becherglase auf einer guten Wage, scheidet das Eiweif,
Wie angegeben, aus und fiillt nach dem Erkalten zum urspriinglichen Gewichte auf. Man verwendet
das eiweiBfreie Filtrat, das mit Ferrocyankalium und Essigsdure oder mit Sulfosalicylsiure (s. Ei-
WeiBreaktionen) keine Triibung geben darf.

4. Bang empfiehlt, Harn mit etwa '/,—'/, seines Volumens Kaolinpulver zu schiitteln und
Zu filtrieren oder das Eiweif, wenn es nicht in zu groflen Mengen varkommt, durch Schiitteln des
Harnes mit Blutkohle unter Zusatz von etwa bis zu 10°/, Alkohol zu entfernen.

Andere emplohlene Methoden sind weniger brauchbar; auf die angepebene Weise wird der
Harn noch am wenigsten verdndert.

Verhalten des normalen Harnes gegeniiber Reagenzien,

Das Ergebnis der Priifung kann in differential-diagnostischer Hinsicht
oft wertvollen AufschluB erteilen.

1. Normaler Harn kann beim Kochen klar bleiben oder sieh auch
tritben, Erdalkaliphosphatausscheidung; letzteres findet statt bei
geringer Aeciditit bei gleichzeitizem reichem Vorhandensein von
Erdalkaliphosphaten. Nach Malfatti kommen normale Harne, die
sich beim Kochen triiben, reichlicher vor. Nach dem Zusatze von
Essigsiure oder Salpetersiure losen sich diese Ausscheidungen; ist
Eiweil vorhanden, so tritt dies deutlich in Erscheinung; es bleibt
ungeldst (kompakt oder in Form von Gerinnsel). Harn firbt sich,
mit Siuren versetzt, mehr oder minder dunkel, auch rot; zugleich
scheiden sich nach einiger Zeit Kristillehen von Harnsiure ab.
Alkalien (Atzalkalien, wie Carbonate) fillen Erdphosphate (phos-
phorsauren Kalk, phosphorsaure Magnesia); auch Ammoniak ver-
anlaBit eine flockige Phosphatausscheidung.

| i

3. Chlorbarium bewirkt eine Fillung von schwefelsaurem und phos-
phorsaurem Baryt; letzterer lost sich nach dem Zusetzen von ver-
diinnter Balzsiiure.

4. Silbernitrat fillt in mit Salpetersiure angesiiuertem Harme Chlor
als Chlorsilber; in nieht angesiuertem Harne fillt Silber-
phosphat aus.

5. Eisenchlorid fillt in einem mit essigsaurem Natron versetzten
Harne die Phosphorsiure.

6. Bleiacetat, neutrales wie basisches, fillt Phosphate, Sulfate, Chloride
und Harnsiure; eine briunliche Farbung des Niederschlages deutet
auf die Anwesenheit von Schwefelwasserstodff.

7. Oxalsiiure und oxalsanres Ammonium fillen Kalk als oxalsauren
Kalk, in Essigsiore unloslich.
8. Salpetersaures Quecksilberoxyd bewirkt nach Entfernung der

Schwefel- und Phosphorsiinre eine anfangs verschwindende Tritbung,
dann aber eine bleibende Fillung eines weiien Niederschlages (Ver-
bindung von Harnstoff mit Mercurinitrat).
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9, Alkohol veranlaBt eine beim Verdiinnen mit Wasser wieder ver-
sehwindende Trithung.

10. Alkalische Wismutlésung (Boettger-Almén-Nylandersche
Probe) darf beim Kochen mit dem Harne keine dunkelwerdende

Férbung erzeugen.

Quantitative ehemische Untersuchung.

Bei der f!ll.l]l[i‘lil!lﬁ'l']t Bestimmung eines Korpers bedient man sich
hauptsachlich der Gewichtsanalyse oder der MaBanalyse; in einigen

Fillen finden die gasvolumetrische Bestimmung eines Kérpers, dann

die Bestimmung auf colorimetrizsehem Wege Anwendung.

1. Bei der Gewichtsana lj.'pn- wird die Menge des dureh eine Umsetzung

erzeugten Endproduktes durch Wigen in einer geeigneten Form bestimmt.

shliioe auf aschefreien, zu diesem

Intweder werden di éi.lfl,!_'_l'hl:']lii denen Niedersi
Zwecke hergestellten Filtern gesammelt und nach dem Troeknen in Platin-

oder Porzellantiegeln geglulit (Kalk-, Magnesia-, Silberbestimmung) oder

» die abgesechiedenen Niederschlige werden, wenn sie ein Glihen
( ) aus verschiedenen Griinden nicht zulassen, auf Filtern ge-
.~:;:]|_j]||-'|i_ |1| L¢31'||F r i'p_ |-i|J-:'[|] .l_;‘lt"i.l_-"!]"ll']'_- offenen (;lil.ﬂ' vion
der nebenstehenden Form (Fig. 14) bei emer bestimmte
il Temperatur (meist 100—1109) 8 Stunden lang getrocknet waren.
| Die Gliser (Wigegliser) werden mit den Stopfen verschlossen
i in den Exsiceator gebracht und pach dem FErkalten im Fx-
I siecator OEWOoen. Nach dem Auswaschen der auf dem Filter
gesammelten Niederschlige bringt man das Filter mit dem Riick-
'mc:_hj_:f‘l stande in das Wigeglas zuriick, trocknet das Glas mit Filter
Fig 14, offen wieder 8 Stunden und wii e, im Exsiceator

\'c-]'n';|![1'i| \‘|.Ii!_’l"_'_-li|,‘-\ r||_i1 t|[lr it £ witen I]L:--!lilllllllllz_‘__[

:'|],-|- gewogsenem |"]'§[|-'|";‘ Statt der gewogoenen Milter 1ii.!]'_]: man -‘-'EL']I (és vor-
zi'l:_’[ir'||'- Dienste leistenden Gooehsehen Tiegels bedienen, der auch zum

Glithen aller anderen Niedersehlice bequeme Anwendung finden kann; er
besteht aus Porzellan, hat einen siebartiz durchlocherten Boden und eine

ebensolche Emlagplatte (Sieliplatte).

Bedingung fiir gutes Funktionieren ist eine richtige Fiillun
put gereinigten (mit Lauge und Siure behandelten), langfaserig
1_11':41.0.1, und legt diesen in diinner Lage iiber die h'ic-]-|:|'_" : man drilckt
etwas ancefeuchteten Hand an, schneidet das dariiber Abstehende
tiber die erste Lage Asghbs aine zweite: dieses Auflepen und Absc
gweimal. Dann liBt man die Siebplatte mit der Asbestlage, diese nach unten
fallen, driickt nach Herausnahme der leeren Siebplatte die Asbestlage n
den Boden des Tiegels an, stellt diesen in dem bekannten Filtrierrohr mit
Snugflasche und gieBt, ohne aber n 20 Baugen, mit Wa
gereinigten Asbest auf: ; Wasser lilt man durchfiltrieren, g
auf und verbindet diec Saugflasche mit der Saugpumpe., Man s nur schwach und gibt un
schwachem Andriicken des Asl ; mit dem Glasrohre nochmals von dem J
Tiegel einige Millimeter damit gefiillt . Man spiilt mit Wasser nach, bi lar durchiiltriert,
was bald erreicht ist. Nun trocknet man, nachdem man die Sicl te auf den Asbest gelegt hat,
znerst vorsichtig auf einem Asbestdeckel mit kleiner, da Flamme und glitht schlieflich
den Tiecel aus, wobei man aber und das ist wohl « re, wis der Einfiihrung dieses so

des Ti Man nimmt schiinen,
en Asbest, « man ansginander-

diese erste Lag

mit der
ial guer
olt man noch
gekehrt, in den Tiegel
einem Gilasrohre an
Gummieinlage auf eine
en Brei angeschilttelten
Bt nochmals von dem Asbeat

ab und legt nun di

eiden w

aer #0 einem di

shoest zn, bis der
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bequemen Filters etwas hemmend im Wege steht — ihn in einen groBeren Plat intiegel
einstellt, da avf diese Weise jedem Zerbrechen vorgebeugt wird. [".'hrjp:v:m gibt es jetzt auch
Goochsche Tiegel von Platin, sog. Neubauer-Tiegel und Porzellanfiltriertiegel mit Platin-
schwammfilter,

Nur gelten wird die Wigung in einer von den angegebenen Verfahren
verschiedenen Weize vorgenommen (Bestimmung des Zuckers, Berechnung
desgelben aus der im Allihnschen Rohre vorhandenen oxydierten oder
reduzierten Kupfermenge).

)

el einer grofien Menge der Harnbestandteile kann man an Stelle
threr gewichtsanalytischen Bestimmung die MaB- oder Titrieranalyse
in Anwendung bringen, die meist in kiirzerer Zeit mit demselben Resultate
zu Ende gefithrt werden kann als die erstere, zumal sie durch ihre Einfachheit
€8 ermdglicht, anch in einem weniger vollstindig eingerichteten Laboratorium
vorgenommen werden zu kinnen.

Die MaB- oder Titrieranalyse bezweckt, die Menge des Stoffes genan
kennen zu lernen, die erforderlich ist, um einen zu bestimmenden Korper
in eine neue andere Verbindung iiberzufithren oder ihn aus einer Lisung
auszuscheiden, von dem Grundsatze aunsgehend, dafl, wenn zwel chemische
Elemente oder Kérper nach bestimmten Mengenverhiltnissen in Reaktion
treten, die Menge des einen Kérpers den Mengen des anderen Elementes
oder Kérpers ehemisch gleichwertig oder diguivalent ist. Bei der MaBanalyse
miiszen deshalb Flissickeitsvolumina gemessen werden, die einen bestimmten
(Gehalt oder Titer haben. Der Punkt der Vollendung einer Umsetzung kann
an gewissen FErscheinungen, sei es durech Farbenreaktionen (Anwendung
von Indieatoren) oder durch Aufhéren einer Ausscheidung erkannt werden.

Zur Herstellung der MaBfliissigkeiten von bestimmtem Gehalte — der
Normallosungen — geht man von den Aquivalentgewichten der betreffenden
anzowendenden Titersubstanzen aus.

Eine Normallésung st emme Flissigkeit, die so viel an wirksamer Sub-
8tanz, m Grammen ausgedriickt, im Liter gelost enthilt, als 1,008 ¢ Wasser-
stoff entspricht. Diese mum Liter geloste Gewichtsmenge an wirksamer Sub-
stanz bezeichnet man als Aquivalentgewicht oder als Normalgewicht,
. Bei einsiiurigen Basen und einbasizschen Siuren ist das Normal- oder
"\.-luh:llr-nl;-l-wfv'm dieser gleich dem Molekulargewichte, bei einer zweisiurigen
Base oder zweibasischen Siure ist das Aquivalentgewicht gleich dem halben
Molekulargewichte, bei einer dreisiurigen Base oder einer dreibasischen Siure
ist dieses Aquivalentgewicht gleich dem dritten Teile des Molekulargewichtes.

Kine Normalldsung enthilt nun ein ganzes oder 1/, oder 1/, Aquivalent-
gewicht einer Substanz in Grammen ansgedriickt zu einem Liter Wasser
bei 150 0 gelist.

_ Man unterscheidet daher Normal-, 1/,, Normal- und 1/,,, Normallisung.
Die letzten beiden withlt man bei Elementen und Salzen mit hohem Aquivalent-
gewichte, da die Normallosung eine zu konzentrierte wiire und die Genauig-
keit der Titration leiden wiirde (z. B. bei Silbernitrat, Jod usw.). Man kann
diege Losungen selbstverstindlich anch dureh Verdiinnen der Normallisungen
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2. B. 100 ecm:1000 = 1/,, Normallésung oder 10 cem:1000 eem = */,5p Normal-

lésung darstellen.
hat man bei der Herstellung der MaBflissigkeiten, der NormallGsungen

Wie =schon erwihnt,
rung steht -

Wasser von 15° zn verwenden. Da e
kinnte es i|l|L'Tt|.il|_Lf:.\ in einem Tr]nlwril'[b:lrlc'. von 159 anf diese 'rI'III]J[-T.!t'II[' brin
MeBkolben mit der Liosung in dem gleichen Temperierbade stehen lassen und de
Marke mit dem nun 159 besitzenden W r zu der ebenfalls 15° zeigenden Li
man die Titersubstanzen in Wasser von Zimmertemperatur auf, bestimm
snden Thermometer, spiilt

in solches Wasser nicht immer zur Verf

vornehmen _ Jost
die Temperatur des Was
das Thermometer mit dem Wasser in das MebBpefill ab, bringt die I
stanzen vollkommen gelist sind, anf 1 Liter ader zur Marke und sieht nun in der nachstehenden
Tabelle nach, wieviel com Wasser hinzuzufiigen sind, nm unter der vorgeschrichenen Normal-

ers moglichst genau mit einem richtig 2

sung, nachdem die Sub-

temperatur zu arbeiten.

Ausdehnung eines Liters Wassers zwischen 139 und 259%

Volumen des | Ausdehnung in || Volu

- Ausdehnung in
Wassers bei S com (abgerundet) | Wass b cem (abgerunde
15° 1000000 1001,112 1,0
160 1000,157 0,1 1001 1,3
170 | 0.3 1001, 1.5
I8 1000,606 | 0,5 1001,812 1,8
190 1 000,697 0,7 1O02,065 2,0

200 | 10H0, 899 | 0,9

Hat man z. B. die Bereitung einer Normallésung mit Wasser bei 20° vorgenommen, go sind
sser hinzuzu n, da das Volumen bei der

der 1 Liter betragenden Lisung noch 0,9 cem W
Normaltemperatur 1000, 889 betragen mul.
Ebenso sind die Volumina der angewandten Normallsungen auf 15° umzurechnen, um bei
ganz genauen Untersuchungen einwandfreie Ergebnisse zu erzelen. In der folgenden Ubersicht
sind die Korrektionsfaktoren angegeben, mit denen die ¥ahl der bei {* verbrauchten ccm einer
15° entsprechende Volumen zu

n/,, Lisung zu multiplizieren ist, um das einer Temperatur von
ermitteln.

Korrektionsfaktoren zur Reduktion des Volumens von n/;. Lésungen auf 15°C

'l'rau':]::r:mu' Faktor 'l'l-=|:|::;:r.'u|:1- Faktor Tem L}:"illi“'
|
159 1, 000000 160 0,999412 () D95 648
160 apo 0,999238 0,998 433
17¢ aje 0,999057 0,908207
18% 0,999 576 220 0,998 857 — -

jeigpiele.

Von Jod als einwertigem Element wiiren, da 126,92g Jod 1,008 g Wasser-
stoff entsprechen, 126,92 g Jod unter entsprechendem Zusatze von reinem
Jodkalium zu 1 Liter Wasser zu ltsen; hier verwendet man aus praktischen
1/ und Y0 Normallosungen, also 12,692:1 Liter (+ 20 g KJ)

Griinden nur '/,

fiir 1/,4 Lisung und 1,2692:1 Liter fur !/,,, Normallosung.

Von Oxalsiure, Schwefelsiure, Natrinmearbonat wirde wegen

der Doppelwertigkeit nur die

als Normalgewicht zu I Liter Normallosung abzuwiigen sein, also
0,0,H,+2 H,0="2% —63,02¢

Hilfte des Molekulargewichtes in Grammen

oder, da man jetzt stets von wasserfreier S#ure ausgeht (5. 52).
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L 80,016
OL0H, =208 _isiol g
M A0, =28 _ i904 g:
Na,C0, = 0 _ 53,00 g.

Von Phosphorsinre, einer dreibasischen Siure, miiBte man nach

1 ey DRIk o
dem Gesagten den dritten Teil des Molekulargewichtes - 3 = 32,686 ¢

zur Herstellung einer Normalldsung in Anwendung ziehen.

Zu den Bestimmungen, bei denen eine Sauerstoffabeabe oder Sauerstofi-
aufnahme erfolgt, ist das fiir die Herstellung der Normallosung erforderliche
Normalgewicht des betreffenden Korpers mach der Sauerstoffmenge, die
abgegeben oder anfgenommen wird, unter Beriicksichtigzung der Zweiwertig-
keit des Sauerstoffes zu berechnen und in Anwendung zu ziehen.

Z. B. wirden zu einer 1/, Normal-Kaliumpermanganatlosung 3,161 g

I\-_‘HTILr}i abzuwigen sein, da 2 Molekiile dieses Salzes 5 Sauerstoff abgeben
0 . 2 KMnO 316,06 31,61 Lo 2
und 1 H=-— ist; also b= = "' normal)=3,161 ¥/,, normal.

2 5.2 10 10
Aufler diesen Normallésungen bedient man sich auch Lésungen von
bekanntem Gehalte, die auf ihren Gehalt oder auf ihren Titer eingestellt sind
oder unmittelbar vor ihrem Gebrauche eingestellt werden. Diese Lisungen —
émpirische Lisungen — verwendet man bhauptsichlich dann, wenn der gelosto
Korper leicht Veriinderungen ausgesetzt ist. (Einstellung der Kalium-
Permanganatlésung mit einer Lisung einer bekannten [genan abgewogenen]
Menge Eisen: ferner Rinstellen einer Jodlosung mit Kalinmdichromatlésung,
einer heliebigen Rhodanammoniumlésung mit der T/, Silberlosung.)
Bei der Mafanalyse unterscheidet man drei gréflere Gruppen:
Bittigungsanalysen, Alkalimetrie und Acidimetrie, 2. Oxydations-
ind Reduktionsanalysen und 8. Fillungsanalysen.

1.

Die Sittigungsanalysen bernhen auf Neutralisationsvorgingen
Zwischen Siuren und Basen unter Bildung eines Neutralsalzes (Bestimmung
des Saure- oder Alkaligehaltes mit einer Normal- oder 1/, Normallauge und
Umgekehrt).

Oxydations- und Reduktionsanalysen. Stoffe, die Sauerstoff
Aufnehmen, werden durch ein Oxydationsmittel von bekamnter Zusammen-
’ff'l:’.llj:l_f__r bis zur volligen Oxydation titriert. Sauerstoff abgebende Korper
Werden erst durch eine bestimmte, im Uberschusse zugesetzte Menge eines
reduzierenden Kérpers reduziert; der im Uberschusse vorhandene Teil des
Reduktionsmittels wird durch Zusatz des titrierten Oxydationsmittels be-
stimmt {Bestimmung von Eisenoxydulsalzen durch fibermangansaures Kali,
hl'i'il.inmauh_-_r von Jod mit Natriumthiosulfat).

.I"i'i]I!l]i:.{.‘ﬂtllat}.'_.‘.:.r‘u, Hiehei wird aus der zu bestimmenden Substanz
Und der Titerfliissigkeit ein unloslicher Korper (Niederschlag) ausgeschieden,
tlt"“-‘"‘ll vollstindige Fillung beendet ist, wenn durech weiteren Zusatz der
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Titerflissigkeit keine Fillung mehr stattfindet oder wenn durch einen zu-
gegebenen anderen Korper eine Farbeniinderung des Niederschlages oder
der Fliissigkeit verursacht wird, nachdem die Fillung des zu messenden Korpers
bereits vollendet ist (Titrieren wvon Chlorverbindungen mit Silberlésung,
Rhodanlosung, von Harnstoff mit Mercurinitrat, von Phosphorsiure mit
Uranacetat, von Zucker mit Fehlingscher Lisung).

Weiter hat man noch zu unterscheiden:

Direkte und indirekte oder Restmethoden,

Dureh die direkte Methode wird die Menge des aufzusuchenden Korpers
direkt ermittelt durch das Hinzugeben einer bestimmten Menge einer Lisung
eines Korpers bis zum sichtbaren Eintreten einer Reaktion (Indicator oder
Aufhéren der Fillung). (Titrieren von Alkalien mit Siuren oder umgekehrt
— Phenolphthalein, Lackmus, Cochenille; Titrieren von Eisen mit Kalium-
permanganat — schwache Rosafiirbung, Ende; Titrieren von Phosphorsdure
mit Uran — Ende rétlichbraune Firbung beim Tipfeln mit Ferroeyankalium).

Bei der Restmethode wird der Korper nicht selbst gemessen, sondern
nur der Rest eines anderen Korpers, der in einer bestimmten Menge zugesetzt,
von dem aufzusuchenden Kérper nicht ganz verindert oder zerstort worden
ist. MiBt man den {-'E'-i"l'.<f'llllf.‘r des zugesetzten !\l”u]"L:u-J'«' guriick, so erhilt
man nach dem Abzuge dieses Restes das MaB des zu bestimmenden Korpers.
(Bestimmung des Chlors nach der Volhardschen Methode; DBestimmung
des Aeetons mit Jod.)

Frkennung der Endreaktion.

1. Es kann beim Titrieren eine sichtbare Erscheinung durch die Titrier-
fliissigkeit eintreten, daB die Reaktion beendet ist. (Bestimmung
des Eisenoxyduls [ Eisen] mit Kaliumpermanganatlosung Auftreten
einer Rosafirbung.)

2. Bs muB in den meisten Fillen ein Korper zugesetzt werden, um di
Endreaktion zu erkennen. Indieator. (Phenolphthalein wird rot
beim Uberschusse von Alkali nnd versehwindet bei Sdureiibersehull ;
Stirkeldsung wird blan bei Jodiberschufh und verschwindet, wenn

das im Uberschusse vorhandene Jod durch Thiosulfat weggenommen

wird:; chromsaures Kali gibt mit Silbernitrat eine rofe | illune von
1']':|-||II1.‘*5“H-!', aber erst in dem Momente, m dem alles Chlor als ‘._ll'.l_l_l'l'—
silber gefillt ist.)

Das Ende der Reaktion wird nicht in der Flissigkeit, sondern aufer-

o

halb durch sogenanntes Tiipfeln vorgenommen — Tiipfelanalyse.
(Bei _l"‘]t[!}'l\}lI'lI':-'q;.‘.';]I"'hl'-"'li]ll]ll"ullf_" mit Uranacetat, Indicator Ferro-
(-_\‘u]'llm]innl: bei Harnstoffbestimmung mit Mercurinitrat, Indieator
doppeltkohlensaures Natron.)

MeBgerite.

Zur Ausfithrung von titrimetrisehen Bestimmungen hat man Instrumente

fille, die teils be-

zum Abmessen der Flissigkeiten notwendig, sog. MefBge
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stimmte Mengen Wasser fassen oder mit denen hbestimmte Mengen Fliissig-

keiten abgemessen werden kénnen. Man verwendet hiegu:

1. Graduierte Zylinder (Fig.15) und MeBkolben (Fig.16) von
a0, 100, 250, 500 und 1000 eem Inhalt.

2. Pipetten, und zwar geteilte MeBpipetten (Fig.17) und Vell-
pipetten (Fig. 18). (Die ersten gind am zweckmiiBigsten noch in
1/, cem eingeteilt.)

Vollpipetten zu 5, 10, 20, 25, 50, 100 ecem. MeBpipetten zu 10 und
20 com Inhalt.

3. Biiretten, und zwar Quetschhahnbiiretten (Mohr) fiir Siure,
Alkali, Fehlingsche Lisung (Fig. 19); sie sollen 50 cem fassen.
Gay-Lussaesche Biiretten fiir Silber, Rhodan, Kaliumpermanganat
(Fig. 20);

Glashahnbiiretten fiir Silber, Permanganat, Jodlésung, Rhodan
(Fig. 19 und Fig. 21); sie sollen 50 cem fassen.

Praktisch bewihren sich die sog. automatischen Biiretten nach
Dr. H. Goeckell); die Burette ist in die Standflasche eingeschliffen ;
Stative und Konsolen werden enthehrlich (Fig. 22},

Die zur Verwendung kommenden MefgefiBe miissen selbstverstindlich genauestens geeicht
Sein und miissen unter sich vollkommen zusammenstimmen, da bei manchen Bestimmungen schon
0,1—0,2 cem zuviel oder zu wenig bei der Berechnung des Prozentgehaltes nicht belanglose Fehler
verursachen kiinnen.®) Weiter miissen alle MeBgefife peinlich sauber gehalten, besonders frei von

Fett und Staub sein.

Gebrauneh der Biretten und Pipetten. Ablesen der Fliissig-
keiten in den Biiretten.

Beim Gebrauche wird man die Biretten gewcéhnlich bis zum Nullpunkte
fillen und zuviel hinzugegebene Flissigkeit wieder entfernen; vor dem Rin-
fiillen empfiehlt es sich, die Vorratsflasechen mit den Normalldsungen um-
Zuschiitteln, nm das abdunstende Wasser, dags man in Tropfen im oberen
leeren Teile der Flasche kondensiert beobachten kann, mit der I‘fuaﬁl.lji;: Z1
Vereinicen.

Man achte darauf, daB in der Gummiverbindung keine Luftblasen hingen bleiben; man
liBt bei gesiffnetem Quetschhahne am besten etwa 10 cem der Lisung aus der Biirette rasch ab-
flieBen und fiillt dann bis zum Nullpunkte,

Beim Gebrauche von Pipetten, Vollpipetten mit Auslauf, vermeide man das Aushlasen:

nan lasse frei ablanfen mit nachherigem Abstreifen desTropfens; als Wartezeit geniigt bei Pipetten
z. B. 1/ Minute (man ziihlt bis 15).

Beim Ablesen des Fliissigkeitsstandes bringe man das Auge genau
In die Hohe des Fliissigkeitsniveaus und lese entweder den oberen Meniseus
(bei dunklen Fliissigkeiten) oder den unteren (bei hellen Tliissigkeiten) ab.
Im allgemeinen gilt bei allen Mefgeriiten-als Ablesungsstelle der tiefste Punkt

des 1‘I[ihsij_fICI-i1r-'-_"']u'llin-:ﬂ'_.i-', Zum recht genauen Ablesen des Meniscus sind
2
d

16 mit weiBlbelegter Riickwand und sehmalem dunkelblanem Emaillestreifen

') Von dieser Firma, Berlin NW. 6, Luisenstrafic 21, zn bezichen.

*) Man erhiilt genau justierte und gepriifte Geriite im Handel, die von der Reichs-Normal-

I"“'Illlli!~|-:|-|:||||i.-:~iw:| gepriift und mit Stempel versehen sind.
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Besonders

bewihrt sich die Anwendung der von H. Goeckel erfundenen Visierblende.

Beim titrimetrischen Arbeiten verwende man reinweille Unterlagen, am besten einen reinen

Bogen weilien Papiers.
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Fir Herstellung und Finstellung der Liosungen, sowie Ausfilbrung der
Bestimmungen folgen bei den betreffenden Korpern genane Angaben; 1m
folgenden findet sich die Herstellung der Normalsiuren und der Normallaugen,
ferner der Indicatoren angegeben.

Die Herstellung von Normalsiuren und Normallaugen.

Als Urtitersubstanz fir die Acidimetrie und Alkalimetrie ist nach
der einen Anschauung die Verwendung des chemisch reinen, wasserfreien
Natrinmearbonates, das allen anderen zu diesem Zwecke angegebenen Sub-
sfanzen weit vorausstehen soll, zu empfehlen. Von anderer Seite wird als
Urtitersubstanz die Anwendung der vollkommen entwisserten Oxalsiure
empfohlen.

Die beiden Verfahren der Einstellung der Normalsiure und Normal-
lange, der 1/,, Normalsiure und der */,, Normallauge werden im nachstehenden
eingehend besprochen werden ; sie sind beide nach meiner Ansicht einwandfrei
und gleichwertig.

Bei der Verwendung des reinen wasserfreien Natriumcarbonates als
Urtitersubstanz hat man eine empirisch hergestellie Normalsiure (Normal-
salzsiiure, Normalschwefelsiure) oder 1/, Siure in Anwendung zu zichen
und diese dann auf Grund des Einstellungsergebnisses als genaune Normal-
sdure oder als 1/, Normalsiure herzustellen. Gegen die ganz genaue Normal-
sdure stellt man sich die Launge ein.

Soll die reine wasserfreie Oxalsiure (Winklers Verfahren) als Urtiter-

substa

nz in Anwendung kommen, dann muf man von einer empirisch her-
gestellten stiirkeren Normallauge oder 1 0 Lauge ausgehen, deren Gehalt
durech die Oxalsdure, wie spiter beschrieben werden wird, feststellen und
auf Grund dieses Ergebnisses die Einstelling der Lauge als Normallosung
vornehmen. (egen die ganz genaue Normallauge stellt man dann die Siure
(Normalsalzsiure usw.) ein.

Einstellung und Kontrolle der Normalsiure mit reinem wasser-
freiem Natrinmearbonat.

Darstellung des wasserfreien reinen Natriumecarbonates.

Man gewinnt oder stellt dieses am einfachsten aus dem kiiuflichen,
moglichst reinen doppeltkohlensauren Natron in folgender Weise dar:

Etwa 25 ¢ Natrinmbicarbonat zerreibt man in einem Morser mit wenig
Wasser zu einem dicken feinen Brei, bringt diesen in einen Trichter, der in
der Spitze ein kleines Flilter enthilt und wichst den Trichferinhalt so lange
mit kaltem destilliertem Wasser aus, bis die ablaufende Flissigkelt weder
auf Chlor noch auf Schwefelsiiure reagiert. Das auggewaschene Salz wird in
¢iner Platinschale ansgebreitet und im Luftbade (Trockenkasten) bei etwa
250—2700 (nicht iber 3009) eine Btunde lang getrocknet, um das doppelt-
kohlensaure Salz in wasserfreies einfach kohlensaures Salz zu verwandeln.

Man kann das zuerst bei 180—2009 getrocknete Salz auch in einem mif
Deckel versehenen Platintiegel bis zur Gewichtskonstanz schwach glithen.

-
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Das erstgenannte Verfahren mochte ich aber mehr empf hlen, da eine Bildung
von Natriumoxyd durch etwa zu starkes Glithen vermieden wird.

Das cewonnene wasserfreie Natriumearbonat bringt man nach dem
Zerreiben in ein Wigeglas und verwahrt dieses gut verschlossen 1im Exsiceator
iiber Schwefelsiure anf; dieses Salz dient als Urtitersubstanz zur Kinstellung
der Normal- oder 1/, Normalsiure in der im folgenden besehriebenen
Weise.

Das ganz reine wasserfreie Natrinumearbonat kann man natiirlich auch
von den bekannten GroBfirmen E. de Ha®n, Kahlbaum, Merck u. a.
bezichen.?)

Herstellung der Normalsalzsiure und Normalsechwei lsdure.

Normalsalzsiure enthiilt im Liter 86,46 g HCl;

Normalschwefelsiure enthiilt im Liter 49,04 g

an Herstellung der Normalsalzsiure b
reiner Salzsiure mit dem Ardometer das spezifische Gewicht und berechnet
daraus den Gehalt an Salzsiure oder man titriert 1—2 cem der Siure mit
der Normallange und berechnet daraus den Gehalt, wobei 1 cem Normal-

losung = 0,08646 g Salzsiiure entspricht. Angenommen die Salzsiure habe

tlg:-%t )y = 40.08 o HU;:-

timmt man in chemisch

einen Gehalt an HCl von 40%,, so wigt man 92 g oder mift 77 ccm ab und
gegeben,

verdiinnt zu 1000 cem. Die etwas zn starke Siure wird, wie §j
eingestellt.

Nach F. W. Kiister?) ist die Hl."l":ll']]”]Lr der Normalsiuren und der
Normallaugen eine einfache; unte lenh‘r;uu-r der Tafeln T und II 5. 48 und
49 kann man diese Lisungen 1-1- auf 1/,, Prozent genan herstellen; man be-
stimmt das spezifische Gewicht der konzentrierten Siure® oder Lauge bei
159 anf die vierte Dezimale genau (am besten durch die Bestimmung im
Pyknometer, auch mit der West phalschen Wage).

Beniitzt man die Tabelle I, dann liest man auf Grund des gefundenen
ab. wieviel Volumen Wasser man 1 Volumen der

gpezifischen Gewichfes
Sanre oder Lauge zugetzen mull, um die Normallosung zu bekommen.
Beniitzt man die Tabelle 11, dann ersieht man, wieviel Kubikzentimeter
der Siure oder Lauge auf 1 Liter aufeufiillen gind, um die Normallosung
zu erhalten.
7. B. Die zur Verwendung kommende Salzsiure zeigt
Gewicht von 1,200; nach Tabelle T hatte man 1 Vol. anf 12,87 Vol. oder
10 eem anf 128.7 oder 100 cem auf 19287 cem mit Wasser bei 159 aufzufiillen,
um die Normallésung zu erhalten.

ein spezifisehes

1y Von E. de Haén werden JFixarnal-Substanzen* in Ampullen fiir die Bercitung von
NormallGsuncen {u( nan 1““ \1]11. valente ] Bl Ill[:lh len und gelis fort,
%) Logarithmische Rechentafeln fiir € hemiker. Leipzig 1902, Veit & Comp.; siehe auch

Ing Wissense haftl. Verle

nene .-"mﬂ_ Berlin 1922, Verair oT
J Wire das «.5"1;1{1-.,]“ Gewicht der konzentrierten Siure, z. B, |||_-- \(]L\kt{:‘lwtllr-:'. grialer

als 1,35, so verdiinnt man eine entsprechende Menge mit Wasser h|.- y cenden

.-‘gmzlfm ‘hen Gewichte; von dieser verdiinnten Siure bestimmt man g

und verdiinnt weiter nach der Tabelle.
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Oder die Salzsiure zelgt ein spezifisches Gewicht von 1,126; nach Tab. I
15t fiir das Volumgewicht von 1,120 1 Vol. anf 7,817, fiir das Volumgewicht 1,180
1 Vol. auf 7,981 aufzufiillen: fiir das cefundene von 1,126 berechmet sich

- it o 60 e - ’ S i Tty
31T + oo+ 0,664 = 7,7154; es ist also 1Vol. der Sdure auf 7,7 cem
aufzufiillen.

Nach Tabelle II wiirde man 77,69 cem der Salzsiiure mit Wasser zu
1 Liter aunfzufiillen haben.

Oder bei der Verwendung der BSalzsiure mit 1,126 spez. Gewichte:
136,7 — 11,4 - - 129,86

&3 wiirden also 1299 ecm zu einem Lifer aufzufiillen sein.

Da es nun leichter ist, eine etwas zu starke Normalsiure als eine zu
schwache auf den richtigen Gehalt zu bringen, so ist es geratener, eine etwas
stirkere Stiure herzustellen, also nach dem obigen Beispiele 100 cem nur auf
1280 cem zu verdinnen oder 78 cem der gleichen Siure zu 1 Liter auf-
zufiillen.

Diese Normallésung mub nun mit Hilfe des reinen wasserfreien Natrinm-
carbonates sanz genan kontrolliert und eingestellt werden. Zu diesem Zwecke
bringt man je 2—2,5 g von dem reinen Natriumearbonat (man wigt mit einer
gewihnlichen Wage oder mit einer kleinem Handwage diese Menge ab) in
drei yollkommen trockene, im Exsiceator verwahrt gewesene, genan gewogene
kleine Wiigegliser, trocknet die Wiigegliiser mit dem Inhalte offen bei 80° noch
einige Stunden, wigt die geschlossen im BExsiceator erkalteten Gliser genau
und entleert den nun genau der Menge nach bekannten Inhalt der einzelnen
Wiige,

mehrmals mit Wasser mit Hilfe der Spritzflasche aus, 1ost die Sodamengen

lischen in Bechergliser oder Erlenmeyerkolben, spilt die Wigegliser

durch Umschiitteln nitizenfalls nach weiterer Zugabe von Wasser auf, gibt
21 der Lijsung 1—2 Tropfen des Indicators -_’.‘qu-!||}']n1-gmf_:+-} und titriert nun
mit der in eine reine, vollkommen trockene Biirette gefiilllten einzustellenden
Salzsiure so lange, bis eine eintretende orangebraune bis briunlichrote Firbung
das Ende der Reaktion, die atattgehabte Neutrahisation anzeigf. Man wieder-
holt die Probe nochmals mit einer zweiten abgewogenen und im Wasser oe-
listen Menge der Soda.

Um den Ablesungsfehler an der Biirette méglichst zu verringern, =oll man das kohlensaure
:T"f'l”‘lm in der angegebenen Menge, nicht unter 2 g und nicht iiber 2.5 g, zur Anwendung bringen,
94 man zur Neutralisation dann den griften Teil der Biirettenfillung, zwischen 40—50 cem
F“:“ll'l'l-i.t-l.ng_ verbrauchen wird; man verwende also eine 50 cem fassende Birette, nicht eine
Weniger aufnchmende, da bei einer Nachfillung statt zwei vier Ablesungen vorzunehmen wiren,

= Man kénnte nun such genau 13.256 ¢ des reinen Natriumearbonates abwiigen, durch einen
Hchter in pinmen 250 cem fassenden MeBkolben ]::'1'1lj_'r-:|, den Trichter mit Wasser nachspiilen,
'J“_-"th Umschiitteln das Salz losen, ganz genau bei 15° { Einstellen des Kolbens in Wasser von 159)
it Wasser von 159 zur Marke suffiillen und abermals umschiitteln: von dieser Normalsodalisung
“Unnte man genau 25—560 com mit einer Biirette oder Pipette abmessen und wie angegeben mit
der Salzsgure titrieren. Die Salzsiiure stellt man dann g

. ¥ 45 - Q e
n diese Normallisung ein. Das Ein
Stellen mit den genau abgewogenen Mengen von Soda ist indessen genauer und ist vorzuziehen.

Aus der fiir die genau abgewogene Menge der Soda verbrauchten Anzahl
der Kubikzentimeter der noch empirischen Salzsiiurelésung, die noeh keine
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Tabelle L
Herstellung von Normalldsungen aus konzentrierten Losungen.
V.-G, 1 Vol.-Lasung ist aufz gat . .o Vol V.-, v
bei Lo v . . . . ; i b -Iﬁll I
40 H,S0, HC1 HNO, KOH NaOH Na,CO, Lle NH,

1,010 {0,995

1,020 1,155 0,990 1,224
1,030 1,737 0,985 1,934
1,040 1,264 2 398 1,197 0080 | 2,637
1,050 1,578 2,029 1,407 1,146 1,135 0,975 3
1,060 1,806 3,644 1,796 1,393 1.3968 1,141 0.970 4,043
1,070 2.223 I. 4,158 2,002 1,631 1,603 1,341 0,965 1,740
1,080 2.5565 4. 784 1, S0 1,863 0.960 5,453
1,000 2,887 5414 2,082 2,128 0,955 6,208
1,100 3.219 6,037 | 2 085 2 394 2.207 0.950 5,966
1,110 3,556 | 3,287 2,560 2656 | 2,172 0,945 7,722
1,120 3.885 T.317 &, 504 2,814 2023 : 2392 0.59440 8,450
1,130 4,219 3,002 | 3,062 3904 | 2600 | 0935 | 9,251
1,140 4,569 £.215 3,492 2.798 0,930 10,03
1,150 4.903 {531 | 3 784 0,025 10,81
1,160 5,240 10,03 §, 850 3,821 4,080 0,920 11,69
1,170 5,600 10,74 5,174 1,052 4.381 0,915 12,39
1,180 5,058 11,45 5,409 1,278 4,686 0,910 13,19
1,190 6,319 12,156 5,828 4.507 4.997 0,905

1.200 3,685 12,87 6,154 1,750 5,332 0,900 14,80
1,210 7,062 6,490 L,975 5,657 0,895 15,61
1,220 7,424 6,827 5,214 5.963 0,800 16.42
1,230 7,803 7,175 5,470 #,279 0,885 17.30
1,240 8,162 65,612 0,850

1,250 8,521 5070 £.04!

1,260 8,882 | 6,208 7.20]

1,270 9.248 8,635 5,445 7.640

1,280 D623 0,016 6,685 8.017

1,200 10,00 9.401 6,930 8.372

1,300 10,39 9,702 7,176 8,762

1,310 10,78 | 10,20 7 443 9,156

1,320 1,17 | 10,62 9,526

1,330 11,57 11,05 0 )

1,340 11,95 | 11,49 8,186 10,28

1,350 12,34 | 11,95 8,433 10,68
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Tabelle II

49

Herstellung von Normallésungen aus konzentrierten Ldsungen.

V.-G, . com der Losung aufzofiillen auf 1000 cem V.-G.
el - H,S | | ; s o bei L Sty
> 1,80, HCl | HNO, KOH NaOH | Na,CO,
|
1.01 | | 0,095 i
1,02 863,5 0,990 | 816,7
1.03 575.6 0,985 | B517.0
1,04 791,0 429,06 8351 | 0,980 ‘ 379,3
1.05 633,68 3414 GB7,0 | 872.5 ! 881.1 0.975 ‘ 100, 1
1,06 527,34 | 2822 556,89 | 7179 73,0 | 8764 0,970 274,4
1.07 4400 40,5 477.9 ‘ 613.2 624,0 ' 7456 0,965 | 2110
1,08 301 .4 2000} 418.5 537.8 536,8 6472 0.960 : 1834
1,09 346.3 184.6 D1 2,0 | 4779 470.0 5HT0.6 0,955 | 1611
1,10 310.6 165,7 I 335.0 I 1204 ! 417.2 | 5114 0,950 | 1436
1,11 149.9 S04.4 380.2 ST6.T I 0,4 0,945 120.5
1,12 136,7 278,3 305,4 343.2 418,0 0,940 117,59
1,13 125, 256.3 296.5 3121 3439 0,935 108.1
1.14 115.6 23T 3 301.7 2R86.4 357 .4 (.0930 09,70
1,15 203.9 | 107.2 220.7 ‘ 280,0 264.3 329.0 0,925 92.54
1,16 190.5 5,2 261,7 | 2451 | 0,920 86,25
1,17 178,6 | 193,3 i 246.8 I 2983 | 0,015 80,71
1,18 1670 | 8741 | 18L9 9338 | 2134 0010 | 7581
1,19 158,38 | 82,30 171,6 221.8 2000, 1 0,905 71,46
1,20 149,06 77.68 162,44 211.0 ‘ 187.5 | 0,000 [ 67.00
1,21 141.8 | 15401 20,0 | 1768 | 0,895 64,05
134.7 I 146.5 191.8 | 167,7 0,500 30,01
1282 | 1304 1827 1502 | 0,885 57.82
1,24 1225 | 1328 | 1748 15,2 | 0,880 64,77
1,25 1174 | 126,7 | 167,5 | 143.9
1,3 1126 121,0 161,1 } |
108,1 1158 | 1552 |
1,28 103.9 110,9 149,6 |
1,20 99,96 1064 | 1443
1,30 06,20 1021 | 13594 114,1 [ |
L3 02,78 093,00 | 134,38 109,2
1,32 89,52 094,20 130,2 10:5,0
1,33 86,43 00,52 126.0 101.0
L5 83,67 87,02 122,2 07,20
1,35 81,05 83,72 118,6 93,61

g des Harnes. 5. A

ufl.

Té
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Normallosung darstellt, berechnet man den Gehalt der Siure leicht, wie 1m

weben ist.

”l-j'-ill[e']i' §

2

et

res fiir die Bestimmune angewendet ;

Gosetzt, es wurden 2,453 ¢ des
13 : - 3 . vy 1046 - 00 )
diese angewandte Menge wiirde, da hekanntlich 53,00 ¢ Na,CO, | . J

\ -
L

. . o = ; ; 2,453 « 1000 e ;
im Liter die Normallosung darstellen, : 46,28 eem  Normal-

653,00

natrinmearbonatlosung entsprechen und die balzsiure wiirde normal semn,

wenn genau die gleiche Menge verbraueht worden wire. FEs wurden aber

sur Neutralisation nur 42,15 cem statt 46,28 cem der Salzsiiure verbraueht,
Verwendunge als Norr

Weise berechnet

4

diege Siure 15t deshalb noch zu stark und st z

siinre noch entsprechend zu verdimnen, was n
werden kann,

Qtatt 46.28 cem sind nur 42.15 cem verbraucht worden; 42,15 eem der
Sinre miissen demnaeh noch mit 4,18 cem Wasser versetzt werden, nm eine
.\:HI'NEZI]--i'.

Die 910 cem der im MeBkolben vorhandenen Siéure miissen daher nach

der Gleichung: 42,15:4,18 = 910:2 mit §9,1 cem Wasser verdiinnt werden,

geiiure darzustellen.

die man mit der Pipette oder noch besser aus einer Biirette vorsichtig dazu-

nochmals i

Man schiittelt gut um und stellt diese Normals

bringt.

7

1 ilII!_'l'\‘tl:-_’l][l'“ \'\\irlj'l‘:' 1'.||'2Lj."!|. von der :':'i.‘" I Wissey-

frelen Boda emn.

Fiir dae '.:I-:_'-'k'--'-_',il ne 2

9 335 1000

5 g b Lra g I:"i.' .“*I:_ui;"i::l nge, the _".::t'-i! der *'-]."‘-"EENI.

= N ol | ( 1 1 117]
=210 44,05 cem NormalsodalGsung  entsprechen, wu
ARy

wie ancereben, noch verdiinnten Salzsiure in der Tat 44,05 ecem zur Neutra-
i

Es empfiehlt sich, die Einstellung immer mindestens doppelt vor-

fiure war somit nun eine ganz genane Normal-

lisation verbrauck

alsiiure verlassen zu kinnen.

gunehmen, um sieh auf die Richtigkeit der Norm

. ’ . S a
e1ne b die nicht ganz normal 1st,

Bemerkt mag sein, dafl natirl

-

deren Titer man aber fFenan kennt |.-:a'I]]_-_'_ —, ehenf:

wendet werden kann, Es wurden z. - ersten Einstellung der Siure

filr die ansewendete Menge von 2 atrinmearbonat, entsprechend

» verbraueht.

46,28 cem Normalsodalisung, bekenntlich 42,15 cem der Balzsi

(i 11 12,15 cem  sind nun ebenfalls s viel (Gramme Balzsiure ent-
1t e 46.28 cem der Normalsalzsiure: die 42,15 cem enthalten demmnacl

46.28 - 0,08646 1.6874 ¢ HCl: 1 eem der

1.098 cem Normalsiure: 1 cem der Sa

1 098-0.08646 = 0,04008 ¢« HCL

3‘” '|‘|'_‘Ii. ino |i- r ‘\Tf?!'l'..-li-"J_'-.'\.' :.I ]_-;‘E!II".

A

Man stellt zuniichst annihernd richtic

5 eem reine konzentrierte eng

1 Liter verdiinnt, oder indem man sich de:

neecehenen Welse bedient. Man fat



ol

etwas stirker herstellen ‘.'-.51'I!. in derselben Welse, wie bel der ]':I-]En’it-'illlll,'_':
der Normalsalzsiure a

gefithrt wurde, mit genan abgewogenen Mengen
von der reinen Soda (etwa 2—2.5 o) und stellt die Normalschwefelsinre in
der ausfithrlich angegebenen Weise ein. Die Normalschwefelsiure ist im
allgemeinen besser haltbar, als die N-Salzsiure,

1 eem der Normalschwefelsiure = 0.04904 o l-l__:h[)m,

¥

Durch entsprechendes Verdimnen, z. B. 100 cem der NormallGsung
zin 1 Later (ber 159 vornehmen), erhiilt man die 1/, Lisungen, die man mit
der reinen wasserfreien Soda ebenfalls wie angegeben kontrollieren muf:
von der Soda wiigt man hier, weil es sich wm 1/, Lésungen handelt, natiirlich
nur den zehnten Teil der oben angegebenen Menge, also zwischen 0,2—0,25 «
genau ab.

Will man direkt nur 1/, Losungen herstellen, so wird man selbst-
verstimdlich unter Anwendung deg zehnten Teiles der angegebenen Mengen
der Siuren genau in derselben Weise bei der Einstellung verfahren, wie an-
gegeben wurde. Die Einstellung erfolgt mit dem reinen Natrinmearbonat.
wie erdrtert, unter Abwigen von 0,2—0,25 g der Soda.

Gegen diese ganz genaue Normalsinre oder ! 10 Normalsiiure stellt man

sich die Lange em (3. 158).
E

Zur Urprifung der alkalischen Normalflissigkeit, wenn man von

instellune und Kontrolle der Normallauce.

dieger ausgeht, dient, wie schon erwihnt, absolut reine Oxalsiure, die man

sich selbst herstellen oder von den schon gemannten Firmen beziehen kann.
Man mull zum Umbkrystallisieren als Losungsmittel nicht Wasser, sondern
malzsiure anwenden, wobei die vorhandenen oxalsauren Salze als leicht-

lisliche Chloride in der Mutterlauge bleiben.

Nach Cl. Winkler?) 16st man 1!/, kg gewdhnliche kiufliche Oxalsinre

o

N gleichem Gewichte siedender Salzsi

e von 1,07 spezifischem Gewichte,

stellf sodann die Porzellansechale, in der die Lisung vorcenommen wurde,
m |

Eiswasser und 1 ihren Inhalt unter stetigem Umrithren erkalten. Das

ltene feine Krystallmehl net man auf einen (Glastrichter und liBt es
4uf emer lockeren Unterlage von Glaswolle vollkommen ;|]',:'l-||!-,,_f..||' woranf

man es durch wiederholte kleine Aufgiisse von Salzsi

ure deckt. Sodann

l6st man es aufs nene in siedender reiner Salzsinre,

kithlt aben

unter

Iorteesetztem Umrithren ab, das i{!'_\'*i‘1.|||-:-|-; nach dem _-\|||3'u||F|-!;

Mt wenig kaltem Wasser und bewirkt nun zum dritten Male seine Auflosung,
“esmal jedoch unter Anwendung einer eben ansreichenden Menge siedenden

Wassers. Auch jetzt wird wieder bis zum FErkalten nmgerithrt, das abeetropfte
J g

ind pedeckte Krystallmehl aber noech zwei- dreimal der niimlichen Be-

T 3
Bandlung unterworfen. Bamtliche Mutterla

‘:I|i_-5'.

1ieen und  Waschwiisser wver-

man, konzentriert gie durch Abda

fen 1i?|_|i :_-'!-'Ll_‘;llig': anf --||!i'!.'l' \.\-l'{.‘il'

ktische Ubu rén in der Ma

16902
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die darin enthaltene Oxalsiiure, deren Menge iibrigcens keine betriichtliche
ist, zuriick, um gie einer spiiteren Verarbeitung zuzugeben.

Die auf solche Weise gereinigte Oxalséiure bildet, nachdem man sie in
einem kithlen Raume auf einer wiederholt gewechselten Unterlage von Filtrier-
papier der freiwilligen Trocknung uberlassen hatte, ein zarteg, schimmerndes
i‘:r_‘t'hT:l”!ﬂl]\'L't'.

Vor der Anwendung der Oxalsiiure muob dieze entwissert werden, da
die Krystillchen trotz ihrer Kleinheit nicht frei von Flissigketsemschlissen
sind, die Verbindung {fQH:(,}_, + 2 H,O mulbl in t'zll:“‘ verwandelt werden.
Dies bewerkstellict man am besten durch Troecknen ber etwa 60—800

5—6 Stunden lang. Diese entwiisserte Oxalsiure bewalhrt man in dieht-
schlieBenden Glasgefiflen auf,

Bei der Verwendung der O=xalsiure zur Titerstellung der alkalischen
Normalfliissigleit bringt man in je drei genau auf der Wage gewogene Wiige-
gliaser etwa 1,5—20¢g der O=xalsiinre diese 2 ¢ kimmen auf einer kleinen

Handwage abgewogen werden —, trocknet die Wiigeglischen mit Inhalt

offen nochmals mehrere Stunden bei 60—S80° im Luftbade, liBt verschlossen

im Exsiceator itber Schwefelsiure erkalten und wiigt die Glischen mit ihrem
Inhalte wieder ganz genau auf der Wage.

Die gewogenen Osxalsiiuremengen bringt man aus den Wigeglischen
in je drei Bechergliser aus gutem, nicht Alkali abgebendem Glase, spiilt die
Glischen mit Hilfe der Spritzflaseche vorsichtic und mehrere Male mit Wasser
aus und gibt zur vollstindigen Liosung der Oxalsiure noch etwas Wasse
in die Bechergliiser. Nun tifriert man mit der in eine 50 cem fassende Biurette
unter

;;1-111"111:]&[.1-11 noch l'I]lFJi]'I-.\E‘l.'t'EI. Nili']lli!HilI!:'_:l' I]J.-,r.~'1--||=m_~_; siehe 8. 53, 54)
Zusatz von Phenolphthalein bis zum Eintritte der Neutralisation (Auftreten
von Rotfirbung). Wie schon bei der Urtiterstellung der Siure mit reinem

kohlensaurem Natron erwihnt wurde, soll man auch hier, um den Ablesungs-

fehler an der Biirette moglichst zu verringern, die Oxalsiiure in der angegebenen

Menge zu 1,8—2 g zur Anwendung bringen, da man dann zur Neutr
den grobiten Teill der Biirettenfiillune die Biirette mul 50 cem fassen
verbrauchen wird.
Aus dem Normalgewichte der Oxalsiure und zwar der wasserfreien
: : T . : ‘ 80,0152
es wird ja vollkommen wasserfreie verwendet —, also C,H,0p = ——

¥

45,01 entsprechend 1000 cem Normallauge, berechnet man, ebenso wie bei
der Urtiterstelling der Siure mit Soda, die Menge an Kubikzentimetern
Normallauge, die jede der abgewogenen Menge Oxalsiiure zur Neutralisation
verbrauchen wiirde.

Gesetzt, es wurden 2,15 g der genau im Glisehen abgewogenen wasser-
frelen Oxalsiure verwendet; diese Menge wiirde, da 45,01 g C,H,0, im Liter

2 15.1000

die Normaloxalsiurelosune darstellen, 477 eem der Normal-

15,01
oxalsiurelésung entsprechen und die Normallauge wiirde also normal sein,

wenn genau die gleiche Menge verbraucht worden wiire. Es wurden aber
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zur Neufralisation nur 38,22 cem statt 47,77 com der Lauge verbraucht,
die Lauge ist deshalb noch zu stark und ist entsprechend zu verdiinnen, und
zwar um die gefundene Differenz 47,77 — 88,22 = 9,55 cem: es sind also
je 88,22 cem der Lauge noch mit je 9,55 cem Wasser zu verdiinnen, um eine
Normallauge zu erhalten. Es wiiren demnach, wenn z. B. noch 493.6 cem
Lange im MeBkolben vorhanden sind, diese nach der Gleichung 88,22:9,55 —
423,6: 2 mit 105,85 com Wasser zu verdiinnen, die man vorsichtic am besten
dus emer Birette sufliefien lift. Man schiittelt wm und stellt die Normal-
lauge nochmals mit einer der schon genan abgewogenen Mengen der reinen
wasserfreien Oxal

Gresetzt, es wurden 1,8 ¢ Oxalsiiure angewendet und zur Neutralisation
dieser 40 cem der Normallauge verbraucht, dann ist diese wirklich eine oanz

o 1.8 « 1000
Zenaue Normallauge, denn nach —

SHNTE EIT.

= 39,99 miissen fiir die 1,8 ¢ 89,99 cem

45,01
verbraucht werden.

Man kann auch die ganz reine krystallisierte Oxalsiure H,(,0, + 2H,0
zur Hinstellung der noch empirischen Lauge verwenden: man stellt sich die
Normallosung dar, indem man genau 68,024 cem dieser Oxalsiure mit Wasser
bei 150 zu 1 Liter lost. Man titriert 10 cem der einzustellenden Lauge unter
Zusatz von Phe nolphthaleinlésung mit der n-Oxalsiurelosune und ver-
diinnt die noch zn starke Launge mit der berechneten Menge Wasser, worauf
man nochmals einige Begtimmungen vornimmt. 10 cem der n-Oxalsiure-

lisung miissen genau 10 cem der n-Lauge sittigen.

Herstellung der Normalkali- und Normalnatronlange.

Normalkalilange 56,11 ¢ KOH im Liter,
Normalnatronlauge — 40,01 ¢ NaOH im Liter.

Das Atzkali und das Atznatron kinnen niemals direkt verwendet werden,
da sie kohlensaures Alkali enthalten.

Man lést zur Herstellung der Taugen ungefihr 60 ¢ Natrium- oder etwa
0g Kaliumhydroxyd in ungefihr 200 cem Wasser und gibt zur Entfernung
fl*'l' Kohlensiure Atzbarytlosung im geringen Uberschusse hinzu. Man liBt
M einem gut verschlossenen Zylinder absetzen, hebert die Flissigkeit ab,
“thitzt diese und fallt den UberschuB an Atzbaryt durch vorsichtigen Zusatz
(¢ geringer UberschuB schadet nicht) von schwefelsaurem Natrium oder
Kalium vollstiindig aus. Man liBt wieder absetzen, hebert die vollkommen
l:l“r" Lauge in einen graduierten MeBzylinder von 1 Liter Inhalt, fillt mit
Wasser bis auf 500 cem auf und mischt dureh Schiitteln des Kolbeninhaltes.

Ist man bei der Herstellung der Normallosungen von den Normalsiiuren
“Usgegangen und hat man sich auf Grund der genauen Kontrolle mit dem
*men wagserfreien Natriumearbonat genaue Normalsiuren hergestellt, dann
Stellt man die empirische Lauge einfach mit Hilfe dieser Siuren ein.

Man 148t aus einer Biirette 10 cem der empirischen Lauge in ein Becher-
glag flieBen, verdiinnt mit der gleichen bis dreifachen Menge Wasser und
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titriert nach Zusatz von Phenolphthalein oder Methylorange mit der eben-

falls in einer Biirette befindlichen Normalsiure bis znm Eintreten der Real

(Gesetzt, 10 cem der Kalilauge hitten nach einem wiederholten Versuche

12.5 cemm Normalsiiure verbraucht, so wire

Lauge noch zu stark und

miifiten je 10 cem der Lauge anf 12,5 cem verdiinnt werden.
vorhandene Menge Kalilauge beispielsweise 480 cem, so
noch zuzusetzende Wasserms nge nach folgender Gleichung:

10:12.5 180 cem:z: 600 ecm.

e 480 cem wiren demn auf 600 ecem zn verdiinnen. Es st

zweckmiiBir, beli dem FEinstellen von Normallause stets etwa 5—I10 cem
Wasser weniger zugusetzen, alg der Berechnung entspricht und dann nach

wiederholter Prifunce die noch fehlende Wassermenge nach der oben

gefithrten Berechnung vors: o

r gug der Birette zuzugeben. Die Normal-

¢h 25 cem der No

lsung ist genaun, wenn 25 cem derselben
siure gesittict werden.

[et man aber bei der Herstellune der Normalldsunegen von der empirischen

von dieser Lauge den Gehalt dureh

Normallauge ausgegangen, dann hat man

die genau abgewogenen Mengen von reiner wasserfreier Oxalsiure n der
:.!*'r(']lil-|l'}'|t'lt Weise festzustellen und auf Grund dieses |".‘.';.'-'-|!||i~~l s die Ein

vorzunehmen.

stellung der Lauge alz Normallos

Zweckmifbig stellt man sich konzentriertere Lauge wie

dar. bestimmt von dieser dag spezifische Gewichte und berechnet aus der
Tabelle von Kiister (S.48, 49) die vorzunehmende Verdiinmung (2. Ein-
gtellong der Normalsalzsiinre). Man stellt die Normallange aus

angegebenen Grimnden ein wenig za stark her und bestimmt mit

giiure in der ancegebenen Weise den Gehalt und die noeh en

zunehmende Verdiimnune.

Durch entsprechendes Verdiimnen, =z. B. 100 eem der Normallisu
zit emem Liter (bei 159, erhiilt man die 1 10 Normallauge, die man mit der

£y

reinen wasserfreien Oxalsiure el g nochmals kontrollieren muli;
it von der Oxalsiure, weil es sich um 1/,, Liosung handelt, nur den zehnten

a)

Teil der oben angegebenen Menze, also zwischen 0,18—0,2 g genau ab.

Selbstvers llich kénnen die '.'Lt_rl.nz-:u-_:., auch mit Hiilfe der Kiister-

schen Tabelle hergestellt werden, indem man die Zahlen entsprechend an-

ure mit 1,20 spezifischem Gewichte witrde man 1 Vol.

wendet: von der Balzsi
anf 12.87 .10 = 128,7 usw. verdiinnen oder 7,769 cem zu 1 Later auffillen.

jenell

Die so hergestellten Liosungen muf man natiirlich in der ang:
Weise erst noch Lkontrollieren.

Wie Seite 58 angegeben, kann man auch von der reinen krystallisierten
Oxalsiiure ausgehen, aus dieser die Normallosung (63,024 cem der H,(,0,+
2H,0:1 Liter Wasser bei 159 herstellen und damit die Lauge einstellen.

Die Normallaugen bewahrt man in Flaschen aus widerstandsfihigem Glase (aus

oder aus rheinischem Geriiteglas), deren Offnung mit einem Natronkalk enthaltenden Fohre ver-
schlossen ist, auf. Vollst g kohlensiiurefre erhiilt man die Laugen

nicht.
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Lackmus. Azolitmin.

Der eigentliche Farbstoff stellt das blaue Kalinmsalz der roten Azolitmin-
giure dar.

Der Lackmusfarbstoff ist 1m nicht dissozierten Zustande rof, dissoziiert
Beim FEintreten der Neutralisation entsteht

im - Ionenzustande blau ge
Violettfirbung.

Der kiunfliche Lackmus wird fein zerrieben, mit heifem Wasser zu einem
ditnnen Brei angerithrt und zum Absetzen hingestellt ; dieser erste Auszug
wird wegeegossen. Der Riickstand wird mit beiflem Wasser erschopft, die
vereinigten Ausziige werden auf dem Wasserbade verdampft, mit Essigsiure
iibersiittigt, sodann weiter bis zur Konsistenz eines dicken Extraktes ein-
oeengt. Der Riickstand wird mit absolutem Alkobol so lange extrahiert,
als noch etwas in Losung geht. Man filtriert, wiischt mit Weingeist aus und
verwendet den getrockneten pulverigen Rilckstand in Wasser geldst als
[I:ﬂllil".'lh.l]'.

Man bereitet sich am besten beim Gebrauche der Tinktur diese stets frisch, indem n
geringe Menge des gereinigten Farbstoffes oder des im Handel sehr rein zu habenden Ls
farbstoffes (Azolitmins) in Wasser 16st, Linger aufbewahrte Losungen, zumal in fest sk

Flaschen, werden unbrauchbar. Man bewahrt deshalb Losungen in nur halbgefilllten und nu:
lose mit Baumwolle verschlossenen Gefiilen aunf,

Die Lackmustinktur ist gut, wenn sich Wasser damit deuntlich gefii
auf Zusatz eines Tropfens einer ganz verdimnten Siurelésung rot und
anf Zusatz emer Spur Alkali blau firbt. Fir das Titrieren von schweflig-
gauren, phosphorsauren, borsauren Salzen i1st der Lackmus unbrauchbar.
Kohlensiure beeinflufit die Schirfe der Reaktion.

Man verwendet von der Lackmustinktur bei der Titration so viel, daf
die Flissigkeit deutlich gefirbt ist.

Phenolphthalein. (p-Dioxydiphenylphthalid.)

1 g¢ Phenolphthalein wird in 100 g 90—95°/igem Alkohol gelost. Ist
dissoziiert intensiv rot gefiirbt. Mit Siuren farblos, mit Alkalienintensiv
rot; konzentrierte Alkalilaugen sind vor dem Titrieren stark zu verdinnen;

2, Zweiwertige *, so Ca, Mg, Ba, Sr, Ferro-, Cupri-, Mercuriverbindungen, Co, Ni, Zn, Cd,
3. Dreiwert » 80 Sbh, Al, Bi, Ferriverbindungen,
4, Vierwertig . BO Sn,

Von den Anionen (— elektrisch) unterscheidet man:

1. Einwertige ‘, 50 OH in den Basen, Cl, Br, J, F1, NO,, ClOy, ClO,, Mn0, (in Permanganaten),
die Anionen aller einbasischen Siuren,

2 Zweiwertige *, so 8, Be, Te, 80,, MnO, (in Manganaten), die Anionen aller zweibasischen
Siuren,

3. Drei-, sechswertige, nur die Ionen der entsprechenden basischen Siduren

Beispiele,

Kalium oder Kaliumionen geben mit dem negativen lon, dem Anion der Platinchloridwasser-
stoffstiure (Platinchlorid) den bekannten charakteristischen Niederschlag von K,PiCl,.

Bariumehlorid in Lijsung Jariumionen — gibt mit Sulfationen (negativen Ionen), Anionen
der Schwefelsiure, Barinmsulfat.

In dem mit Salpetersiure angesiuerten Harme werden durch Silberionen die Chlorionen
gefillt, — Bildung von Chlorsilber. EiweiBharn gibt mit Wasserstoffionen (verdiinnten Mineral-
siuren) Koagulation; Zuckerharn ngi_ mit Hydroxylionen, Kochen mit Natronlauge, Braun-
fiarbung,
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meht zu verwenden bei Gegenwart von Ammoniumsalzen. Gegen [Kohlen-
siiure ist der Indicator sehr empfindlich ; Carbonate konnen nur titriert werden,
wenn die freie Kohlensiure durch Erhitzen entfernt ist.

Auf ungefiihr 100 cem Flissigkeit verwendet man 1 bis 2 Tropfen. Phenol-
phthalein ist eine sehr schwache Siure, daher sehr -'n:!IriHiE]'LE'll.

Methylorange. (Dimethylamidoazobenzolsulfosiure oder deren Natrium-
salz.) Lunges Indicator.

‘\'\fiwr—-i']'if,{l' J,Il.ﬂIJ.'f_'. ] ¢ Natriomsalz : 1000 ecm Wasser. Wird durch
Siiuren rot, durch Alkalien gelb gefirbt. Nurin der Kiilte anwendbar.

Znm Titrieren von organischen Siuren nicht zu gebrauchen, da diese wegen

ihrer geringen Wasserstoffionenkonzentration nieht mit der nétigen Schiirfe

:II:f den ]:1||ir:|£||[' t'E]|‘L‘\E|'lCt']|, [{1.||i-_-]|-:,-':||]'|- iitht keinen ]’IIJ-IHJ'J aus.

Man verwende beim Gebrauche nur 1—2 Tropfen auf 100 cem Flilssig-
keit : bei zu starker Firbung wird der Ubergang nicht scharf. Die Endreaktion
beim Titrieren ist eine briinnlichrote (orangerote) Firbung. Bei Anwendung

von n-Losunegen, was wohl bei den Harnuntersuchungen kanm vor-

E'I‘_"!
kommt, ist der Umschlag unsicher.

Alizarinrot (Alizarinmonosulfosiure). (Hochster Marke Alizarin-
rot T W8.)

Wiisserige Losung 1:1000. Die verdiinnte gelbe Losung wird dureh
Alkalien purpunrviolett gefiirbt; diese Firbung geht bel Bdureznsatz
in Rot und plétzlich in Gelb iiber. Kohlensidure ist fast ohne EinfluB. Der
l.l]l:*l;'.ll_]ug ist auch bei Siedehitze scharf. Borsiure und Borax heben die
FEmpfindlichkeit des Indicators auf.

i\-n!l;_ru]'lrE.

0,5 ¢ Farbstoff in 90 cem Wasser und 10 cem 96°%/jigem Alkohol gelost.
Die Lochrote Lisung wird durch Séuren violett, dureh im Uberschusse
Mgesetzte Siure blau, durch Alkalien wieder rot gefiirbt. Kohlensdure
stirt die Reaktion. Ist als Imdieator von zweifelhaftem Werte.

Luteol. (Chloroxydiphenylehinoxalin.)

Man verwendet eine 0,29/,ige alkoholische Losung des ganz reinen Luteols
(Autenrieth). Bei der Titration des Destillates nach Kjeldahl (auch bei
den Ammoniakbestimmungen) sehr gut brauchbar. Die zu titrierende Fliissig-
keit muB farblos sein. Man verwendet fiir je 50 eem Fliissigkeit 4—5 Tropfen
des Indicators. Bei einer Spur Alkali — Gelbfirbung.

Cochenilletinktur.

6 g gepulverter guter Cochenille werden mit 500 cem emes Gemenges
."”“ 300 cem destillierten Wassers und 200 cem Alkohols bei gewdhnlicher
]l'itlglr':';lhlr einige Stunden unter hiufizem Umschiitteln digeriert, woranf
man filtriert. Oder man 168t reine Carminsiure (Merek) in emer Mischung
Von 1 Teil Alkohol und 8 Teilen Wasser,

Nicht zn verwenden bei Anwesenheit von essigsauren Salzen, von Eisen-

nd Tonerdesalzen.
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Nird mit Sinren gelbrot, mit Alkalien violett-carminrot.
schwache Siuren nicht brauchbar.

Stirkelosune.

1 ¢ Kartoffelstivke wird mit wenig Wasser zum Brei verrieben, mit
950 cem Wasser tiichtig gekoeht und die Mischung heild filtriert.

Am zweekmiBigsten verwendet man aber eine Auflésung der im Handel

hen Stirke in siedendem Wasser. Um dis

dindlichen sogenannten losh

Jtharer zu machen, gibt man eine geringe Menge Quecksilber-

jodid hinzu; man verreibt 2 g der 15slichen Stirke mit 0,01 g Quecksilber-

Stiirkelisung h

jodid und mit Wasser und gieBt die trithe Flitssigl

Stiirkeldsung.

Wasser: man erhilt eine klare haltbare

8. Gasvolumetrische Bestimmungsmethoden.

Harnes kommen verschieden

Bei der Untersuchung des

hem Wege die Bestimmung

methoden in Anwendung, j-_'-l."\'\.-]:.llll"”';-- G

'11'jill'|<l‘--i'.ll-.-. wichtizen Stofles l-t'[Jl'f.‘—'.]iL']:"'.l.

1

Unter (Gasvomnmetrie versteht man die Operationen, bei denen emn

-'.':;||'I|||:'iz l'lllu'*-' festen rJ*;.ll' ”'”I‘-—;.__'lll |\|||'||:'|'_— .i||_r'|-_|| E'..Ili'\‘.ll'..._'li]:',' und “\;-_-ui"-_
cines (Gages bestimmt wird.
Die Entwicklung, wie das Auffangen des (ases erfolgt in Apparater

fiir den angecebenen Zweck besonders konstruiert sind (Azoto-

die

meter, Ureometer). Solche |Isl"‘-li_'l_'III|||':_'.-|:I|'||Ll"'|"i.| verwenden wir z. B.

bei der Bestimmune des Harnstoffes, der Harnsiinre Berechnung des Harn-

dure aus der entwickelten und cemessenen Htickstoffmeng

stoffes, der Harn

doeh sind diese Bestimmungen bei den eben genannten Stoffen nich

genau —), bel der Bestimm des Zuekers durch Girung (Bere ung d
Zuckers aus dem ecemessenen Kohlensiuregas).
4 (Colorimetrische Bestimmungsmethoden zicht man hiufiger

in Anwendune besonders fiir Bestimmungen, die fir praktische Zwecke n

tkeit erledigt werden kinnen,

knrzer Zeit und mit ausreichender Gen:

Vorteil werden solche colorimetrischen Bestimmungen da ausgefithrt, wo es

nm die Ermittelune sehr kleiner Mengen der Substanzen handelt. Man
veroleicht den Grad der bel den Reaktionen anftretenden Firbung mit der

rbuneen, die unter Anwendung bhekannter Mengen des in Frage stehenden
Stoffes beobachtet werden, 7. B. Indicanbestimmung nach Straul, Bouma.

[Kreatimnbestimmung nach Folin u. a.
Frither zu diesem Yiweeke t-][]]lf||||11];-_- \]alu[]';[h- waren teils kostspieli.

toils war die Ausfithrung der Bestimmung eine ziemlich nmstindliche, auch

nieht o genaue. Es ist das Verdienst von W. Autenrieth und J. Ko nigs-
berger!), dafl solehe Bestimmungen schnell und sicher vorgenommen werden
kinnen und daB die quantitative Ermittelune von wverschiedenen Stoffer
auf diesern Weoe eine vielseiticere Anwendung finden wird, Die Genannten

1y Miinch. med. Wochenschr, 1910. 24, W5,
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1

haben ein neues Colorimeter konstruiert, das sich durch Emfachheit, durch

elne lseitige Verwendbarkeit und durch leichte Handhabung, nicht minder

durch die damit erhaltenen braunehbaren FErgebnisse auszeichnet und das

I

bei der Untersuchung des Harnes auf Traubenzucker, Milchzucker, Harn-

siinre, Kreatin und Kreatinin, Indikan, Eiweill, Stickstoff, Jod n. a. praktische
Anwendung finden kann. Die Avsfithrong der Untersuchungen, die Hand-
habung des Colorimeters finden sich in den dem Colorimeter belgegebenen

Vorschriften Jenau ]"':‘['I"«'!l‘]li 1.

nreaktion der zu
m keilfiirmigen

} die Fa
irbten, in eir

chen wird mit ciner ents Ci|
ceit. Der planparall Verg
ititsnuancen der Reaktionsfar
wertigen, haltbs

enden L
befindlic

wender Schi

v Weise
ne Ver-

1 in vollkon
en Lisung g t. ribt au

it einer op h of

di r entsprechender i jedes-
fiillen kann. Dur Vi ben des man eine Schichtstelle
f 1 bengleich ist. Da t der Schichtdicke die

Untersuchung

@ zunimint, aus der Hohe derjen n e elle,

treten ist, die tion der zu untersuchenden Lisung ermitteln.

(5]

Aptenrieth-Koenigshergersches Kol

Apparcatur!) ( Fig. 23. 24 u, 25

tohien untergebracht,
t blickt man linker-
rechterseits anf

1 einem kleinen Iiis
Durch diesen 8

! Y FATIZO O
a8z an seiner Vi

eine spaltfirmige {ffnun
s auf die in ei parallelwandigen Tr

'J'I'H mit Testfli gefiillten Keil K.2} Die beiden Farbbinder fli
Uber, weil durch Einschaltung einer Helmholtzschen Doppelplatte DF die sonst nnverme idliche

1Y Das Colorimeter liefert die Firma F. Hellige & Co., Freiburg i. B.
%) Die Keile kinnen fertis timmung) mit der Eichungs-

aue Messungen ist es nach

icht (jeder fitr die entspreche
Kurve von der angegebenen Firma bezoge wden: nnr fiir e

von der angegebenen Firma bezogen werden; r fir g e
'\-"-|"!I:'||'1'3! und Koenigsberger empfehlenswert, die Keile selbst zu eichen.




(4] I, Teil, Allgemeiner

Irennungslinie zwischen den beiden zu vergleichenden Gefialen vollkommen zum Verschwi
vebracht wird: dadurch wird die Genauigkeit des Vergleiches auf das “"'r'r"'“' bis D
erhisht. Mit einer an der rechten Seitenwand des Kiistchens angebrachten Schraube lalbt
I-'!l'l'l’-l'||.f‘."l'||li:ZL' Hinterwand des ,\}lirlllltl- die den Keil, sowie eine 1'|||||TI||[1’F inteilong 8 tri agt,
im (anzen verschieben.

Die Untersuchung ist eine einfuche und rasche. Nachdem der Trog mit der in Reaktic
gegetzten Untersuchungslésung gefillt worden ist, wird de I biz zur Farbengleichheit
schoben und der so pefunde skalenwert durch Ablesen auf
Kurve in den entsprechenden Prozentgehalt iibersetzt.

5. Die Capillaranalyse bei Hamuntersuchung hat F. Goppels-

roeder?) in Anwendung gezogen. Auf die Ergebnisse der schinen Arbeiten

26l Verwiesen.

1y Verhand] 1. natorforsch. Gesellsch. Basel 1904. 17: itschr, Chem. wv. Ind. d.
Kolloide 1910. 6, W Hu.|_||||-i;.||u|; r. Uber Anwendung der Capillaranalyse bei Har
iiI!‘nr'l':—ll*'l-lll!.:_'('ll in C. Neuberg, Der Harn usw, Berlin 1911, J. ?“:3:-."11: I
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