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Eine Bleidose fiir die mikrochemische Silikatanalyse.

Von H. V. Graber in Bthmisch-Leipa.
Mit 1 Textfigur.

Die Schwierigkeit, chemisch-reine Flufisiure zu beschaffen
und dauernd rein aufzubewahren, wird bekanntlich durch die Ver-
wendung von Bleidosen behoben. Doch sind diese ausschlieflich
den Zwecken der makrochemischen Analyse dienlichen Gefifle
meistens zu umfangreich und bediirfen groBer Mengen von Flub-
spat und Schwefelsiure oder es werden mit ihnen andere Absichten
verfolgt, z. B. die von Couen (Mitt. d. naturw. Ver. fiir Neu-
pommern u. Riigen. 20, Jahrg.
1888) vorgeschlagene Trennung
von Mineralen eines Silikat-
gesteins (vergl. auch Rosex-
BUscH, Mikroskop. Physiogr. ete.
3. Aufl. 1. 255). Ich verwende
nun seit liangerer Zeit und mit
dem bhesten Erfolge eine kleine
Bleidose, die in ihrer gegen-
wirtigen Form und natiirlichen
Griofie durch die beigegebene
Abbildung illustriert wird. Man
stellt sich dadurch in véllige
Unabhingigkeit von dem teuren  Bleidose fiir die mikrochemische Sili-
und nicht immer ganz tadel- katanalyse (natiirliche Groge).
losen Handelspriparat der rein-
sten Flufisiure, von der fiir die mikrochemische Analyse ohnedies
nur geringe Mengen benotigt werden. Sehr gute Dienste leistete
mir diese Dose beim Studium der Feldspat-(Albit-)Einsprenglinge
im dypamometamorphen Quarzkeratophyr des Maschwitzbergs
bei Bohmisch-Leipa.

Der gegenwiirtige Verschluff der Dose ist der einfachste und
beste. Der vorspringende Rand kann auch vermieden werden, doch
ziehe ich ihn aus Reinlichkeitsgrinden vor. Die AufschlieBung
erfolgt mit roher rauchender Flufisiure, die iiberall erhiltlich ist.
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Der Vorteil ihrer Verwendung gegeniiber dem FluBspat-Schwefel-
siure-Gemisch liegt einerseits in der héheren Sauberkeit und dann
im Umstand, daB bei Anwendung von Schwefelsiure die Dose als
Exsikkator wirkt und den im Platinschiisselchen befindlichen Wasser-
tropfen absorbiert.

Das ca. 2-——3 g schwere Platinschiisselchen (S) hat halb-
kugelige Form und faBt 1 em®; es hingt mit zwei Fortsitzen,
die zum besseren Anfassen mit der Pinzette an ihrem Ende seit-
lich aufgedreht sind, im Rahmen eines DreifuBles (D), der ent-
weder aus dickem Platin- oder etwa 2 mm starkem Bleidraht ver-
fertigt wird. Den Ersatz des Gestelles durch eine durchlochte
Platte kann ich nicht empfehlen. Der Schnabel des Schiisselchens
ist nicht entbehrlich.

Je nach dem beabsichtigten Zwecke 148t sich die Aufschliefung
dem Verfahren von Boricky oder Benrexs anpassen. Fir die
Boricky-Probe wird das Schiisselchen mit einem Tropfen destillier-
ten Wassers beschickt. Vorteilhaft ist es, diesen Tropfen in der
Weise zu bereiten, dal man gewdhnliches destilliertes Wasser in
einem kleinen und engen, von einem Uhrglase bedeckten Becher-
glase erhitzt und den auf der Konvexitit des Uhrglases zusammen-
laufenden Tropfen in das Schiisselchen fallen liBt. Aunf den Boden
der Bleidose gieft man einige Kubikzentimeter roher FluBsiure,
verschlieBt und erwirmt die Dose einige Sekunden direkt iiber
der Flamme. Die nun im Schiisselchen befindliche Siure besitzt
nach kurzer Zeit eine geniigende Konzentration.

Auffallend groBe Kristdllchen von Kieselfluornatrium bezw.
Kieselfluorkalium entstehen, wenn man einen kleinen Splitter des zu
untersuchenden Minerals (Feldspat) direkt im Schiisselchen auf-
schlieft und die Liosung auf einem mit Kanadabalsam iiberzogenen
Objekttriger langsam werdunsten laBt. Die Kristillechen werden
dabei viel griéfler als nach der gewohnlichen Methode. Bei An-
wesenheit von Kali neben Natron bildet sich freilich sehr leicht
die monokline Modifikation des Kieselfluorkaliums; diese, wie ich
mich iiberzeugen konnte, nicht von der Anwesenheit des Natrons
sondern vom Uberschufl an freier Siure abhingige und wohl-
bekannte Erscheinung trat nicht ein, wenn die im Schiisselchen
befindliche Losung zuvor eingedampft und mit Wasser aufgenommen
wurde.

Die Art und Weise der Verwendbarkeit der Bleidose zu den
Benrexs’schen Reaktionen ergibt sich von selbst.
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