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20. F. W. Kiister und Siegmar Miinch: Tabelle zum Ein-
stellen normaler Salzsfiure nach dem Volumgewicht.

(Eingegangen am 19. December 1904.)

Wie der Eine von uns in Gemeinschaft mit Ph. Siedler gezeigt
hat!'), kann man Ldsungen bestimmten Normalgehaltes fiir titrime-
trische Zwecke mit vollstindiger Zuverlissizkeit dadurch einstellen, dass
man concentrirtere Ldsungen auf Grund einer Volumgewichts-Bestim-
mung in aus Tabellen zu entnehmendem Grade verdiinnt. Derartige
Tabellen sind in den »Logarithmischen Rechentafeln fiir Che-
miker« enthalten. Diese Tabellen setzen die Bestimmung des wirk-
lichen Volumgewichtes mit einer Genaaigkeit von == 0.000! voraus,
doch sind erfabrungsgemiss weder in allen Laboratorien die hierfir
iblichen Hiilfsmittel vorhanden, noch sind alle Fachgenossen mit der
kunstgerechten Handhabung der etwa vorhandenen geniigend vertrant.
Wir haben deshalh versucht, fir die erforderliche Dichtebestimmuong nur
die stindig benutzten Apparate des titrirenden Chemikers heranzuziehen,
nimlich die Pipette und die Analysenwaage. KEntgegen bestehender
Meinung?®) geniigen diese beiden Messinstrumente in der That voll-
stindig.

Zur Ausfiihrung der  Dichtebestimmung wihle man eine gut
geformte Pipette von 100 ccm, mit engem Stiel und dinner Ausfluss-
spitze. Die Pipette wird mit warmer Losung von Kaliumbichromat
in roher Schwefelsiure gereinigt und mit frisch destillirtem, fettfreiem
Wasser ausgespiilt. Dann bestimmt wan die Wassermenge von 18.0°,
welche die Pipette ausfliessen lisst, durch Auswiigen in einem mit
Glasstopfen verschliessbaren Erlenmeyer-Kolben. Bei Fiillung
und Entleerung wird die Pipettenspitze nur /s em tief in die Flissig-
keit getaucht und bei stets senkrechter Haltung /s Mioute nach Been-
digung des freien Auslaufes von der Flissigkeitsoberfliche abgehoben.
Es gelingt so leicht, bei mehrfacher Beobachtung des Versuches den
»Wasgerwerth« der Dipette auf wenige Milligramm, also mit einer
Fehlergrenze von hdchstens 0.05°%,, ein fiir alle Male festzulegen.
Benutzt man eine sich automatisch einstellende »Ueberlaulpipette», so
gelingt es, die Unsicherheit der Messung auf 0.01°; herunterzu-
driicken?). Nun bestimmt man in ganz analoger Weise die Gewichts-

) Chem.-Ztg. 1902, 1055.
%) 8o ist in Ostwald-Luther’s »Messungens, S. 144, unter »Dichte-
bestimmung mit der Pipette« angegeben, dass diese Bestimmungen auf 0.001
genan seien, wahrend man sie leicht auf 0.0001 genau erhalten kann,

3) Naheres hieriiber sowie dic Belegzahlen sind in der demniichst erschei-
penden ausfithrlichen Mittheilung in der Zeitschrift fir anorganische Chemie
zu finden.
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mengen, welche di» Pipette bei derselben Temperatur von der zu
verwendenden Losung ausfliessen ldsst. Die so erhaltene Verhiltniss-
zahl ist picht genau das Volumgewicht der Losung, da einerseits nicht
auf Wasser grosster Dichte bezogen wurde, andererseits die Benetzung
des Glases durch die Ldsung von der durch Wasser etwas verschieden
sein kann.

In nachfolgender Tabelle ist nun angegeben, wie auf Grund so
gewonnener Dichtezahlen Salzsiuren verschiedener Concentration zu
verdiinnen sind, um normale Sdure zu gewinnen. Die erste Spalte
enthiilt die Dichten von 50 za 50 Einheiten der 4. Decimale. Die
zweite Spalte giebt an, wieviel ccm Siure der fraglichen Dichte
auf 1000 cem aafzufiillen sind, um die Sidure normal zu machen.
Die dritte Spalte enthilt den 50. Theil der Differenzen dieser Dichte-
zahlen, sie giebt also an, wieviel ccm fiir jede fernere Einheit der
4. Decimale der Dichtezahl von der Zahl der 2. Spalte abzuziehen
sind. Die 4. Spalte enthilt die Logarithmen dieser Dichtezahlen.

Verdiinnungstabellie zum Einstellen von a.-Salzsiure.

Specif. ‘ ccm Differenz

Gew. 189 abzumessen mal /50 log
1.0500 343.3 0.64 8062
550 3113 0.54 7324
600 284.3 0.46 . 6628
650 261.3 0.398 5999
700 241.4 0.344 5566
750 224.2 0.296 4713
8C0 209.4 0.260 4159
850 1964 0.230 3617
200 184.9 0.206 3139
950 174.6 0.184 2648
1.10600 1654 0.165 2175
030 157.15 0.150 1761
100 149.65 0.138 1399
150 142.75 0.126 1004
200 136.45 0.116 0645
250 130.65 0199 0374
300 125.20 (1103 0128
350 120.05 0.098 9912
1.1400 115.15

Beispiel: Unsere Pipette mit dem »Wasserwerth« 99.7714 g bei
152 liess von einer Salzsiiure bei 189 110.1177 g ausfliessen, mithin
ist das spec. Gew. 110.1177 : 99.7714 = 1.10370. Um nun diese
Siiure normal zu machen, miissen wir nach der Tabelle

165.4 — 37 .0.165 = 159.3 cem

auf 1000 cem verdiinnen. Fiir die Abmessung dieser 159.3 cem ver-
wendet man zweckmiissig die beiden Pipetten zu 100 und zu 50 cem
uad die in 0.1 cem getheilte Messpipette von 10 ccm.
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Es ist zweckmissig, die Tabelle in ihren mittleren Parthien zu
verwenden, also von Siuren mittlerer Concentration auszugehen. Man
benutzt demnach die concentrirte reine Handelssiure, der man vor
der Bestimmung des spec. Gew. etwa 2 Volume Wasser zusetzt.

Der Vortheil der Einstellung von Normalsalzsiure nach dem
spec. Gew. ist ein doppelter: einmal erfordert die einmalige Ein-
stellung nar sehr wenig Arbeit und Zeit, andererseits aber lassen sich
auf Grund einer einmaligen Volumgewichtsbestimmung fast unbe-
grenzt grosse Meugen von Normalsiiure herstellen; denn in grossen
Laboratorien und Betrieben, wo dauernder Bedarf an grésseren Mengen
Normalsiiure ist, wird man von einem ganzen Ballon (50 oder 100 L)
Siure geeigneter Concentration (etwa 15-proc. Salzsiure) ausgehen,
eine einmalige Bestimmung des spec. Gew. dieser Siure geniigt dann,
den ganzen Ballon nach und nach, dem Bedarf entsprechend, durch
wenige Minuten Zeit in Anspruch nehmende Verdiinnung in Normal-
sdure zu verwandeln. 50 L Sidure vom spec. Gew. ca. 1.1 geben
300 L Normalsiure.

Clausthal im Harz.

21. C. Graebe: Ueber Alizarin-dimethyléther.
(Eingegangen am 20. December 1904.)

In Gemeinschaft mit Hrn. Aders hatte ich friiher mitgetheilt,
dass das Alizarin sich nicht direct in einen Dimethylither Gberfiibren
ligst. Auch bei den Purpurinen, welche zwei Hydroxyle in 1.2-
Stellung enthalten, ist es bisher nicht gelungen, eine vollstindige Me-
thylirung der Hydroxyle zu erreichen.

Es ist mir nun geglickt, durch Ueberfihren des Alizarins in Des-
oxyalizarin, Methyliren des Letzteren mittels Dimethylsulfat in alka-
lischer Losung upd Oxydiren des erbaltenen Products, zu dem Ali-
zarindimethylither zu gelangen. Zur Oxydation wurden chromsaures
Natrium und Eisessig angewandt.

Der Alizarin-dimethyldther krystallisirt in goldgelben Na-
deln. Er ist sehr wenig in kaltem Alkohol, ziemlich gut in heissem
Alkohol und reichlich in Benzol und Chloroform 18slich. Der Schmelz-
punkt liegt bei 215° (Quecksilberfaden ganz im Bad). In concen-
trirter Schwefelsiiure 168t er sich mit rother Farbe.

C]GH]QO,‘. Ber. Cl 71.60, H 4.45.
Gef. » 71.60, 71,62, » 4.45, 4.50.





