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Verbindung erhalten, die, aus Alkohol umkrystallisirt, farblose Kry-
stalle bildete, die bei 182V schmolzen.
0.1551 g Sbst.: 0.4260 g COg, 0.0876 g Ha 0. — 0.1875 g Sbst.: 24.6 cem
N (26", 749 mm).
Cn HNN.;O. Ber. C 75.00, H 625, N 14:)8
Gof. » 74.90, » 6.42, » 14.78.
Die Verbindung ist unldslich in Alkali, ]8slich in Siuren.

62. H. v. Wartenberg: Das Molekulargewicht des
Silberdampfes.
{Aus dem physikalisch-chemischen Institut der Universitit Berlin.]
(Vorgetr. in der Sitzung vom 15. Januar 1906; eingegangen am 20. Jan. 1906.).

Die Dampfdichte des Silbers wurde nach der von Hrn. Nernst!)
angegebenen Methode bestimmt und die loc. cit. beschriebene Apparatur
fast unveréndert beibehalten.

Das Princip der Methode ist das Luftverdringungsverfshren von
V. Meyer. In eine kleine Iridiumbirne, die in einem elektrisch ge-
geheizten Iridiamrohr erhitzt wurde, wurden Silberdrahtstickchen ein-
geworfen, die sich in kleinen Eimern aus abgebrochenen Stiicken von
elektrolytischen Glihstiften befanden, die an einem Ende verschmiert
waren. Die durch den Silberdampf verdringte Luft wurde durch die
Verschiebung eines Quecksilbertropfens in einem getheilten kalibrirten
Messrobr gemessen. Die kleinen Substanzmengen wurden auf der
Mikrowauge?) abgewogen. Zur Temperaturmessung diente das op-
tische Pyrometer von Wanner. Um aber nicht stets dies Instrument
in der unbequemen Lage des senkrecht stehenden Ofens verwenden
zu miissen, wurde wihrend der Versuche die Temperatur durch Ver-
gleich mit einem elektrolytischen Glihstift fixirt3) und spiiter bei

) Noerast, Zeitschr. fir Elektrochem. 9, 622 [1903]. Das dort (8. 627)
erwihnte negative Resultat mit Silber erklirte sich pachtriglich dadurch, dass
der mit der Abwigung betraute Privatassistent im letzten Augenblick Silber-
mit Platin-Drakt vertauschte. Spater von Hrn. Nernst angestellte Controll-
‘Versuche ergaben fir das scheinbare Molekulargewicht M:

bei t 17000 18850 19450 19900 20350
M e 3519 350.7 2143 174.0
womit zugleich der ungefihre Siedepunkt des Silbers zu 20500 festgelegt
wurde. Vergl. auch Nernst, Zeitschr. fir physikal. Chem. 4, 733.

%) Nernst und Riesenfeld, diese Berichte 86, 2086 [1903); O. Brill,
diese Berichte 37, 2086 {19041

%) Zeitschr. fiir Elektroch. 9, 622 [1903).
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wagerecht stehendem Ofen bei derselben Helligkeit des Gliihstiftes
(durch den durchfliessenden Strom bestimmbar) mit dem >W anner« auf
den Boden der Birne ausphotometrirt. Sie betrug bei diesen Versuchen
ca. 2000". Genau war diese Temperatur nicht, da die Birne in der
Mitte wahrscheinlich heisser war, weil der Boden bei der weiten
(2 em) Oeffnung des Ofens zu viel Wirme abstrahlte. Bei der
Meyer'schen Methode kommt es ja aber bekanntlich garnicht genau
auf die Temperatur an; die hier angegebene untere Grenze dient viel-
mehr nur zur Orientirung.

Die Dampfdichte I) einer Substanz ist bei dem V. Meyer schen
Verfahren bestimmt durch die Formel:
D = g (I + «t) 760

v 0.001293.B°
wo g das Gewicht der Substanz in Gramm, « der Ausdehnnngs-
coéfficient der Gase. v das Volumen, 0.001293 das Gewicht von 1 cem
Luft und B der Barometerstand ist. Die Dampfdichte ist also auf
Luft bezogen. Will man gleich das Molekulargewicht haben, so ist
noch mit 28.88 zu maltipliciren. Im vorliegenden Falle ist das
Volaumen v der verdringten Luft gleich der Apzahl der Theile n im
Messrohr, um die der Quecksilbertropfen wandert, moltiplicirt mit dem
VYolomen eines Theiles, bei dem benutzten Rohr 0.0215 cem. Die
Formel fiir das Molekulargewicht M wird also:
g (14 «t) T60
M= 2888 " 001293.00215 B

Bei der Aufiihrung eines Versuches steckt man nun ein Eimerchen
mit der gewonnenen Substanz ein, verschliesst die Einsteckéffoung
wieder und beobachtet unter fortwihrendem Klopfen des Messrohrs
alle 15 Sec. den Stand des Quecksilbertropfens. Hierbei zeigt sich
meist ein kleiner Gang, der durch Temperaturinderungen hervorge-
rufen wird. Dann wirft man die Substanz in die Birne und beob-
achtet den maximalen Ausschlag. Wirft man z. B. Calciumcarbonat hinein,
so wandert der Tropfen in ca. | Min. nach einem Punkt, wo er stehen
bleibt. Wirft man dagegen Quecksilber hinein, so wandert er rasch
zu einem Punkt, um dann wieder zuriickzugehen, weil sich das Queck-
silber im kalten Halg der Birne condensirt. Das Zurickgehen ge-
schieht aber so langsam, dass man leicht aus dem allmihlichen Riick-
gang auf die Zeit 0 des Einwerfens extrapoliren kann, was man ja
offenbar thun muss, da schon wihrend der Zeit, wo der Tropfen zum
Maximalausschlag hinwanderte, sich das Quecksilber zu condensiren
anfing. Dieselbe Erscheinung findet man nun beim Silber, nur dass
das Zuriickgehen des Tropfens so rapide erfolgt, dass man kaum
mehr extrapoliren kann. Dies erklirt sich sehr leicht aus dem hohen
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Siedepunkt des Silbers, sodass sich schon relativ tief in der Birne
das Silber wieder condensirt. Zum Theil wird die Erscheinung aber
auch durch die Absorption des Silbers vom Iridium erkldrt: Schiitzt
man daher das Iridinm nicht vor dem Silberdampf, so erhiilt man
hohe Molekulargewichte wie einige Zahlen, die zuerst gewonnen sind,
zeigen.

g n
in mg | Scalentheile M
0.883 6.0 170
0693 5.2 158
0.581 3.3 190

Dem letzteren Uebelstand kann dadurch abgeholfen werden, dass
man die Birne innen »glasirt«. Um pidmlich die Iridiumdfen zu con-
serviren und die sonst sehr stark abnutzende Verdampfung hintenan-~
zuhalten, wurde von nnserm Mechaniker, Hn. Schliiter, eine Glasur
angewandt, bestehend aus Zirkonnitrat- und Yttrinmnitrat-Lésung, die
aufgestrichen wird. Dann wird das Iridiumstiick gegliiht, wieder be-
strichen, wieder gegliiht etc. Durch etwa 50-malige Wiederholung
dieser Procedur wurde die Birne innen mit einer ein paar Zehntel
Millimeter dicken Kruste versehen, welche die Verdampfung des Iri-
diums wnd die Absorption des Silbers sehr stark hindert.

Mit Hiilfe dieser Abinderung wurden folgende Zahlen gewonnen.
Der Gang jedes Versuches ist dabei aus Fig. 1 (S. 384) zu erzehen, wo als
Abscissen die Zeiten aufgetragen sind in See. (Zeit 0 bedeutet den
Moment des Einwerfens) und als Ordinaten die Aueschlige. Die Aus-
schlige n des Tropfens sind dabei unmittelbar aus der Figur zu eat-
nehmen, da anf eine Extrapolation von 7 Sec. auf O Sec. verzichtet
warde, lLis auf die letzten Versuche V—VII, wo der wenig steide Ver-
lanf der Abfallcurve eine Extrapolation erlanbt. Die durch Extra-
polation erhaltenen Werthe sind eingeklammert.

g in (n) | ! ‘ ‘

Milli- n extra- M (M) No. | Bemerkung
gramm polirt ‘

0905 | 8.0 126 i

0.793 6.0 147 11 wiites Messrohr
0.874 | 6.9 I 141 C T 1n = 0.0215 cem
0.560 46 136 . Y i

0.349 | 2.90 3.60 120 9 | ¥ | engeres Messrhr
0.394 2.65 3.50 140 106 VI | 1 n = 0.0256 cem
0.322 2.65 3.35 115 40 VII

0.433 3.90 107 - VI

0.322 2.80 111 X
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Besonders bei Anwendung der grosseren Silbermengen ist deutlich
zu sehen, dass in Folge der Condensation der Ausschlag za klein,
also das Molekulargewicht zu gross, gefunden wird. Sicher ist aber,

dass ohne Extrapolation n zu klein gefunden werden muss. Daher
ist anch sicher, dass M kleiner ist als angegeben, was man aus den
Zahlen V—VI1I, wo die Extrapolation vorgenommen ist, ersehen kann.
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Da dieser Fehler nur hineinkommt, weil das Silber sich wibhrend
der Zeit condensitt, wo der Tropfen wandert, kann man ihn vermin-
dern, wenn man diese Zeit abkiirzt. Dies geschieht einfach dadurch,
dass man den Tropfen an den leicht im voraus zu. berechnenden
Maximalausschlag beinahe heransaugt. Zu dem Zweck ist das Ende
des Messrohrs mit einem Hahn verschlossen. Man becbachtet erst
den Gang, saugt dann den Tropfen Lis 1 n vor den zu erwartenden
Ausschlag, schliesst den Hahn und wirft dann das Eimerchen ein und
Offnet nach 3 Sec. wieder den Hahn. Der Tropfen schnellt dann
noch etwas zuriick. um daon sofort wieder vorwiiris zu gehen. Dann
fillt er wieder zuriick. Natiirlich muss die Birne luftdicht schliessen,
wovon man sich aber leicht dadurch tberzeugt, dass der Tropfen
schliesslich wieder auf seine Anfangsstellung zuriickgehen muss. was
er auch that. So sind die beiden letzten Zahlen VIII nnd 1X der
Tabelle erhalten.

Aus allen diesen Daten folgt, dass also in der Niihe des Siedepunktes
Silber als Dampf einatomig ist. Dass die Temperatur in der That
in der Nihe des Siedepucktes lag, konmbte auch dadurch constatirt
werden, dass an beiden Enden nur ganz lose verstopfte Eimerchen
keinen Ausschlag gaben. Die Dampfspanoung des Silbers reichte
also noch nicht aus, um einen losen Verschluss zu sprengen.

Die erhaltenen Zahlen liegen so dicht bei 108, resp. sicher tiefer
als 140, dass die Abweichungen vom theoretischen Werthe 10§
nicht grosser sind, als man sie bei Dampfdichtebestimmungen bei
gewdhnlicher Temperatar ohne weiteres zuldsst.

Zum Schluss mochte ieh mir erlanben, Hrn. Professor Nernst
fiir seine Anregung und Beihiilfe zu dieser Arbeit meinen verbindlichsten
Dank abzuostatten.

68, St. von Niementowski: Oxy-chinacridin und Phlorchinyl.
{Mitgeth. v. der Akad. d. Wissensch. in Krakow i. d. Sitz. v. 8. Januar 1904.]
(Eingegangen am 22. Januar 190¢)

Die Condensation der Anthrapilsdare mit Phloroglucin hat mir
vor zehn Jahren') das Oxychinacridon, Derivat einer nenen Base, des
Chinaeridins, ergeben. Es war voranszusehen, dass ein der Mutter-
substanz niher stehendes Product durch Condensation des

o-Aminobenzaldehyds it Phloroglucin nach der Gleichurg
2 C;H;ON 4+ CgHgOs = 4 HoO + CyHy3ONs

) Diese Berichte 29, 76 [18V6].



