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8. H. L i m p r i c h t :  Quantitative Bestimmung der NO, in 
Nitroverbindungen. 

(Eingegangen am 9. Januar; verlesen in der Sitzung von Hrn. A. P i n n e r . )  

In  vorstehender Abhandlung berichtete ich iiber Versuche, welche 
von H e i n z e l m a n n  und A l t m a n n  zur quantitativen Bestimmung von 
NO, mittelst Zinnchloriir ausgefiihrt worden waren. Die in den 
meisten Fallen befriedigenden Resultate bewiesen die Brauchbarkeit 
dieser Methode und ich bin iiberzeugt, dass sie nicht nur bei wissen- 
schaftlichen Arbeiten, sondern auch in der Technik Anwendung 
finden wird. 

Bei fliichtigen Nitroverbindungen war das Verfahren - Erhitzen 
mit Zinnchloriir in  einem verkorkten Kolben - noch mit einigen 
Unbequemlichkeiten verbunden , die ich auf folgende Weise gehoben 
habe. Die zu analysirende Substanz wird in einem Rohrchen von etwa 
8 Mm. Weite und 3 Cm. Lange, das an einem Ende zugeblasen urid 
am andern mit einern Kork verschlossen ist, abgewogen. Dieses RBhr- 
chen wird darauf nach Entfernung des Eorks  in  ein anderes von 
13-15 Mm. Weite und ca. 20 Cm. Lange, daa ebenfalls a n  einem 
Ende zugeblasen ist,  hineinfallen gelasaen. Nachdem noch 10 Cc. 
der titrirten Zinnchloriirlosung aus einer Pipette hinzugelassen sind, 
wird vor der Lampe das  offene Ende des grosseren Rohrs zuge- 
schmolzen. Da es spater kaum einen Druck auszubalten hat, kann 
es aus diinnem, leicht schmelzbarem Glase bestehen, so dass das Zu- 
schmelzen ohrie Schwierigkeiten sich ausfiihren lasst. - Man erhitzt 
das Rohr in einem Wasserbade, wobei von Zeit zu Zeit umgeschiittelt 
wird, um die i n  dem leeren Theil des Rohre sich absetzende Nitro- 
verbindung mit dem Zinnchloriir in Beriihrung zu bringen. Nach be- 
endigter Reduction laset man das Rohr erkalten, offnet das eine Ende, 
bringt den Inhalt ohne Verlust in ein 100 Cc.-Flaschchen und fiillt 
mit dem Wasser, mit welchem das Robr tlusgespiilt wird, das Plasch- 
chen bis eur Markr. Von diesen 100 Cc. werden nach dem Um- 
schiitteln mit einer Pipette 10 cc .  herausgenommen und in ihnen, wie 
ich friiher beschrieben habe, das Zinnchloriir bestimmt. 

Das Erhitzen der zugeschmolzenen Rijhren im Wasserbade bedarf 
natiirlich keiner Beaufsichtigung und man ist dadurch in den Stand 
gesetzt, mehrere Analysen gleichzeitig - a n  einem Tage gewiss ein 
Dutzend - ausznfiihren. 

Bei den folgenden Analysen wurde dieses modificirte Verfahren 
angewandt. 

N i t r o b e n z o l ,  C , H ,  (NO,). Es war robes, von K a h l b a u m  
bezogenes Nitrobenzol. 

1) 0.232 Or. lieferten 0.08355 Gr. NO,. 
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Das Nitrobenzol wurde rectificirt und das zwischen 205-210' 

2) 0.3742 Gr. lieferten 0.13568 Gr. NO,. 
Es wurde nocbmals rectificirt und das zwischen 205-208' Siedende 

3) 0.293 Gr. lieferten 0.10885 Gr. NO,. 

Ilebergehende analysirt. 

zur Analyse genommen. 

Berechnet. Gefunden. 
I. 11. 111. 

N O ,  37.4 36.0 36.3 37.2. 

P a r a n i t r o t o l u o l ,  C, H, (NO,). Gute Erystalle. 
0.1495 Gr. lieferten 0.04983 Gr. NO, .  

Berechnet. Gefunden. 
NO, 33.5 33.4. 

M e t a n i t r a n i l i n ,  C ,H,  . N O 2 .  NH,. 
0.1507 Gr. lieferten 0.04983 Gr. NO,. 

Rerechnet. Gefunden. 
N O ,  3 3 3  33.1. 

Eine Azosulfobenzolsaure, welche bier von Ma h r e  n h o l  t z unter- 
sucht wird, verwandelt sich bei Behandluug mit Zinnchloriir in  Hydra- 
zosulfobanzolsaure. Die Menge des aufgrnommenen Wasserstoffs lasst 
sich daher durch Bestimmung des verbrauchten Zinnchlortirs iiach 
derselben Methode bestimman. Es wurde das Natriumsalz der Azo- 
sulfobenzolsaure einrnal mit der sauren Zinnchlorhlosung und das 
zweiteual mit der Zinnchloriirliisung, nachdem sie mit der  Seignette- 
salz-Sodalosung bis zum Verschwinden des anfangs entstandenen 
Niederschlags versetzt war, mehrere Stunden auf 100' erhitzt. - Bei 
Anwendung der  sauren und alkalischen Losung wurden nur 2 H  auf- 
genommen. , 

ClaH,N2(S0,Na)2+ SnC1,+ 2HCI=C,,H,.,N,(SO3Na),+ SnC1, 
berechnet sich, dass 100 Thl. Natriumsalz 30,5 Zinn aus dern Chlortir 
in das Chlorid verwandeln, oder 0.518 H aufnehmen. 

Sa u r  e Z i n  n I6 s u n  g. 

A 1 k a l i s  c b e Z i n  n 16s u n g. 

Aus der Gleichung: 

1 )  0.878 Gr. Natriumsalz brauchten 0.2655 Gr. Sn. 

2) 1.150 Gr. Natriumsalz brauchten 0.3481 Gr. Sn. 
Berechnet. Gefunden. 

Zinn 30.5 30.2 30.2 
Wasserstoff 0.51 8 0.512 0.512. 

Die Bestimmung geringer Differenzen im Wasserstoffgehalt bei 
Verbindungen mit hohem Molekulltrgewicht durch die Elementaranalyse 
leidet a n  dern Uebelstand, dass diese Differenzen haufig . in  dem Be- 



reich der unvermeidlichen Versuchsfehler liegen. Gestattet es aber 
die Natur der Verbindung mit Zinnchloriir die Quantitat des hinzu- 
tretenden W asseretoffs zu ermitteln , so kann dieses, wie vorstehende 
Analyse zeigt, mit der griissten Genauigkeit geschehen. 

G r e i f s w a l d ,  den 8. Januar  1878. 

9. A1 b. Fit z : Ueber Schizomyceten- Gahrungen 111. 
Mit e i n e r  Tafe l .  

(Mittheiluog aus dem chem. Iustitut d. Uoiversitat Strassburg.) 
(Eingegangen am 26. December; verlesen in der Sitzung von Hrn. A. Pinner.) 

N a c h t r a g e  z u r  M i t t h e i l u n g  I l l ) .  
1) Normalbutylalkohol. J. P i e r r e  und E. P u c h o t a )  fanden, 

dass der bei 108O C. siedende Isobutylalkohol,. rnit Wasser gemengt, 
constant bei 90.5O C. siedet; die Volumina Wasser zu Isobutylalkohol 
im Destillat verhalten sich wie 1 : 5. Bei dem normalen Butylalkohol 
war Aehnliches zu erwarten; in der That  ergab der Versuch, dass 
der bei 117 siedende normale Hutylalkohol, mit Wasser gemengt, 
constant bei 93O C. siedet. Um das Verhaltniss von Wasser zu Nor?- 
malbutylalkohol im Destillat zu bestimmen, wurde ein' gemessenes 
Volumen Destillat zur vollstandigen Abscheidung des Butylalkohols 
rnit Potabche bis zu r  Sattigung versetet ond das Volumen des Butyl- 
alkohols gemessen; es ergaben sich die Volumiria Wasser zu Normal- 
butylalkohol anniihernd wie 1 zu 2. 

Urn zu sehen, ob bei 
der Glyceringahrung auch Essigsaure auftritt, wurde eine grossere 
Menge fluchtiger Saure darauf ontersucht. 130 Gr. wasserfreies Ealk- 
salz, gewonnen aus 900 Gr. Glycerin, wurden mit der berechneten 
Menge Salzsiiure versetzt , die abgeschiedene olformige Saure abge- 
hoben, die ruckstandige Chlorcalciumlosung, in welcher etwa vor- 
handene Essigsaure zu suchen war ,  mit einer angemessenen Menge 
Wasser versetzt und destillirt. Die abdestillirte Saure wurde in das 
Kalksalz ubergefuhrt und fraktionirt mit Silberlosung gefallt. Die 
umkrystallisirten Silbersalze gaben folgende Ztlhlen : 

2) Fluchtige Siiure der Glyceringahrung. 

1) 55.9 pc t .  Ag. 4) 61.5 pCt. Ag. 
2) 56.6 - - 5) 62.0 - - 
3) 57.3 - - 6) 63.8 - - 

Buttersaures Silber verlangt 55.4, essigsaures 64.7. 
Das Auftreten einer geringsn Menge von Essigsiiure ist somit 

nach ge w iesen. 

1) Diese Berichte X, 276. 
2)  C. r. t. 78, p. 699. 




