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Vergleichende Un ersuehung von Methoden 
zur quantitativen Farbstoffbestimmung 

y o n  

H. Salvaterra.  

Aus dem Laboratorium der Lehrkanzel ffir chemische Technologic organischer 
Stoffe an tier k. k. Technischcn Hochschule in Wien. 

(Vorgelegt in der Sitzung am 17. Oktober 1912.) 

Z u r  q u a n t i t a t i v e n  B e s t i m m u n g  v o n  F a r b s t o f f e n  s i n d  a l l -  

g e m e m  dre i  M e t h o d e n  b e k a n n t ,  u n d  z w a r  d ie  k o l o r i m e t r i s c h e ,  

d i e  M e t h o d e  v o n  K n e c h t  1 u n d  d ie  v o n  P e l e t  2 a n g e g e b e n e ,  

w e l c h e  e i g e n t l i c h  a u c h  v o n  K n e c h t  a u n d  R a w s o n  ~ z u e r s t  

a n g e w a n d t  u n d  n u r  v o n  P e l e t  5 im V e r e i n  m i t  G a r u t i  5 a u s -  

g e b a u t  w u r d e .  

E i n e  v i e r t e  M e t h o d e  w u r d e  v o n P e l e t  u n d  G a r u t i  6 z u r  

B e s t i m m u n g  b a s i s c h e r  F a r b s t o f f e  v o r g e s c h l a g e n ,  w e l c h e  a u f  

d e r  A d d i t i o n  v o n  J o d  u n : l  d e s s e r t  B e s t i m m u n g  b e r u h t ;  s i e  

e r w i e s  s i c h  n a c h  s p ~ i t e r e n  A n g a b e n  v o n  P e t e r ,  G i l l i d r o n  7 

u n d  S i e g r i s t 8 a l s  p r a k t i s c h  u n d u r c h f f i h r b a r .  

x E. K n e c h t .  Journ. Soc. of Dyers and Colourists, p. 169 (1903), p. 111 
und 292 (1905). 

2 L. P e l e t - J o l i v e t ,  Die Theorie des Fiirbeprozesses, Dresden. Th. Stein- 
kopf (1910). 

a E. K n e c h t ,  Chem. Zeitg., 12, p. 857 (1888). 
4 C. R a w s o n ,  Journ. Soc. of Dyers and Colourists, p. 82 (1888). 
5 L. P e l e t  und V G a r u t i ,  Bull. soe. vaud. Sc. nat., p. 1 (1907). 
6 L. P c l e t  und V. G a r u t i ,  Bull. soc. vaud. Sc. nat., p. 30 (1907). 
7 L. P e l e t  und E. G i l l i 6 r o n ,  Bull. soc. vaud. Sc. nat., p. 229 (1907). 
8 L. P e l e t  und H. S i e g r i s t ,  Bull. soc. chim. Paris, p. 626 (1909). 
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Die Knecht ' sche  Methode beruht  auf  der reduzierenden. 

W i r k u n g  des Titantrichlorids,  welches in sa lzsaurer  LSsung  
zur Anwendung  gelangt.  Der zu titrierende Farbs toff  wirkt als  
sein eigener Indikator,  indem er bei der Reduktion,  die in der 

Siedehitze im Kohlens/ iures t rom vor sich geht, in ungef/irbte 
oder doch anders  gefiirbte Verbindungen tibergeht.  Ein even-  

tueller 121berschul3 des Titantr ichlorids kann leicht mit e iner  
Eisena launtSsung zurticktitriert  werden.  

Im Jahre  1888 verSffentlichten Kn e ch t 1 und  R a w s  o n  ~ ein, 
Verfahren zur  Geha l t sbes t immung  yon Nachtb lau  mit Pikrin- 

stture undNaphto lge lb  S. P e l e t  und G a r u t i  ~ veral lgemeinerten 

das Verfahren, indem sie die bekannte  T a t s a c h e  ausnti tzten,  
daft viele bas ische  Farbstoffe mit sauren in W a s s e r  unlSsliche 

Niederschl~tge geben.  Der Endpunk t  wird durch Ttipfe!n er- 

mittelt, indem sich an der touchier ten Stelle der Niederschlag 
absetzt ,  umgeben  yon zwei Ringen;  der innere entspricht  dem 
basischen,  der/iul3ere dem sauren Farbstoff. Am Verschwinden 

eines oder auch beider Ringe l/il3t sich der Punkt  gegense i t iger  

vollst~indiger F/illung ermitteln. 

Die nachfolgenden Unte r suchungen  wurden  zu dem 

Zwecke  angeste!lt ,  um die genannten  Methoden untere inander  

zu vergleichen, mit besonderer  Bert icksicht igung der F/irbungen 
auf  Seide; gleichzeit ig wurde  versucht  festzustellen,  ob die 

verwendeten  Farbstoffe in molekularen Verh/iltnissen auf- 
f/irben, und zwar  auf  Seide. 

Die Unte r suchungen  nach K n e c h t  ~ w u r d e n  n a c h  
d e s s e n  Angaben ohne  wesentl iche .~nderungen vorgenommen;  

wo anders  verfahren wurde, ist dies an den speziellen Stellen 

vermerkt.  
Das ve r f ah ren  yon P e l e t  5 wurde  auch nach seinen An- 

gaben durchgef[ihrt. 

1 E. K n e c h t ,  Chem. Zeitg., 12, p. 857 (1888). 
2 C. R a w s o n ,  Journ. Soc. Dyers and Colourists, p. 82 (1888). 
3 L. P e l e t u n d  V: G a r u t i ,  Bull. Soc. vaud. Sc. nat., p. 1 (1907). 
4: E. K n e c h t ,  Journ. Soc. of Dyers and Colourists, p. 169 (1903), 111 

und 292 (1905). 
5 L. P e l e t - J o l i v e t ,  Die Theorie des F[irbeprozesses. Dresden 1910, 

p. 49 u. ft. 
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Zur Verwendung gelangten die weiter  unten angeffihrten, 
vollstttndig gereinigten Farbstoffe, welche so ausgew/ihlt  
wurden,  daft die in der Seidenfttrberei zur haupts/ichlichen 
Verwendung kommenden Farbstoffklassen vertreten waren. 

Es sind dies folgende'  

M a l a c h i t g r f i n ,  2 C2sH~4N~ + 3(COOH)2 + 2H20 , 
K r y s t a l l v i o l e t t ,  C25H30NsC1, 

p - F u c h s i n ,  C19H18N~CI+ 4H~O. 

Diese drei wurden  aus den Handelsprodukten  der Hoech-  
s ter  Farbwerke  durch wiederholtes Extrahieren mit absolutem 
Alkohol und mehrmaliges Umkrystall isieren aus Wasse r  ge- 
reinigt; die Wasserbes t immung wurde im Vakuum ausgeffihrt; 
zum Beweis der Reinheit wurde der Stickstoff nach K j e l d a h l  
bestimmt. 

Die nun folgend angegebenen Nitro- und Azofarbstoffe 
wurden mir dutch die Gfite der Badischen Anilin- und Soda- 
fabrik in vollst~ndig gereinigtem Zustand zur  Verffigung gestellt 
und bin ich dadurch obgenannter  Fabrik zu groflem Danke 
verpflichtet. Auch hier wurde die Wasse rbes t immung  stets i m  
Vakuumtrockenschrank  ausgeffihrt mit Ausnahme des Martius- 
gelbs, dessert Wassergehal t  wegen seiner Flfichtigkeit bei ge- 
wShnlicher Tempera tur  im Vakuumexs ikka tor  bestimmt wurde. 
Zur  Kontrolle der Reinheit wurden  bei allen weiter  unten an- 
geffihrten Farbstoffen St ickstoffbest immungen nach D u m a s  
ausgeffihrt und erwiesen sich auch alle als rein. 

1 2 4 7 

N a p h t o l g e l b  S, C10H4(ONa : NO 2 �9 NO~ : S Q N a) ,  
1 2 4 

M a r t i u s g e l b ,  (C10H 5 : Oca : NO~ : NO2)2, 
2 6 8 1 

K r y s t a l l p o n c e a u  6B,  C loH~(OH:NaS  Q : N a S O 3 ) N - -  

- -  N--CloHg, 
2 1 1 2 4 

E c h t p o n c e a u  B, CloH6(OH)N - -  NC6H3(SQNa)N 
1 4 

- -  NC6H~(SOsNa), 
2 6 8 1 

B a u m w o l l s c h a r l a c h  e x t r a ,  CloH6(OH : SOaNa �9 SO3Na)N--  
1 4 1 

- -  NCsI-t4 N - -  NC6Hs, 

Chemie-Hef t  Nr.  1. 1 7 
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2 8 1 1 4 

E c h t s c h a r l a c h  P X .  CloHs(OH : S Q N a ) N  - -  NC6H~N - -  
1 

2 6 s 1 --- NC~H~, 
O r a n g e  G, CloH4(OH : SO3Na �9 SOaNa)N --- NC6Hs, 

2 6 1 

O r a n g e  G R X ,  C l o H s ( O H ' S O ~ N a ) N  --- NC6H 5. 

Alle im nachfolgenden angegebenen  Analysenresul ta te  
sind auf  Gramme wasserfreien Farbstoffes berechnet,  w e n n  

nicht ausdrficklich anders  vermerkt .  

I. Malachitgriin = 2 C2aH~4N 2 + 3 (COOH)~ + 2 H ~ O .  

Molekulargewicht  962. 
N berechnet  (+Krys t a l lwas se r )  6"04~ . 

N gefunden ( +  Krystal lwasser)  5" 61 ~ 
Nach K j e l d a h l  wurden  f/Jr l ' 6 1 7 0 g M a l a c h i t g r t i n  ver-  

bra'ucht 6"86 c m  ~ H2SO, ~ (1 c m ' ;  = 0 " 0 1 6 0 6 g  NH~) und daraus  

N --- 5 "61 ~ berechnet.  

T i t r a t i o n  n a c h  K n e c h t .  

Verwende t  wurde  eine MalachitgrtinlSsung von 1 g wasse r -  

freiem Malachitgrtin in 1000 cm ~ Wasser .  
Ti ter  der TitantrichloridlSsung: 1 c m  3 = 0"0043795 g Eisen.  
i Mol. Malachitgrtin entspricht  2 Mol. Eisen.  

100 c m  3 obiger LSsung wurden  mit 2 0  c m  "~ 20prozent iger  
Seignet tesalzlSsung versetzt  und kochend im Kohlens~turestrom 

bis z u r  bleibenden Entft irbung titriert, wozu  5"55 c m  ~ Titan- 

16sung nStig waren. 

Berechnet  0" 1 g Malachitgrtin 
104"4~ . 

Gefunden 0" i 044g  Malachitgrtin ] 

Ein niedrigeres Resultat  war  trotz vielfacher wiederhol ter  

Versuche nicht erreichbar, auch bei direkter E inwage  ergaben 
sich keine besseren Zahlen. 

T i t r a t i o n  n a c h  P e l e t .  

Zur  Titrat ion wurde Formylviolet t  S 4 B yon Casella ver- 

wendet ;  1 c m  3 Formylviolet t lSsung entsprach 0"001766 g 
Malachitgrtin. 
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1. 10 c m ~  Malachi tgrf inlbsung 1 : 1000 verbrauchen  5"7 c m "  

Formylviolet t lSsung.  
2. I0  c m "  Malachitgrt inlSsung 1 : 1000 verbrauchen  

5 '  68 c m  ~ Formylviolet t lSsung.  

Berechnet  0"01 ~g Farbstoff. 

Ftir 1 gefunden 0 " 0 1 0 0 6 g ~  100"6~ . 
Ftir 2 gefunden 0"01003 g z 100"3~ 

II. K r y s t a l l v i o l e t t -  C,,sH3oNaC1. 

Wasserf re ie  Krystalle. Molekulargewicht  535" 5. 
Nach K j e l d a h l  ergaben 0 " 3 9 3 0 g  einen Verbrauch von 

7"308 c m  3 H2SO 4 (1 cm 3 - -  0 " 0 2 0 0 0 g  H~S04). 

Daraus  gefunden 0 " 0 4 7 6 g  N ~-~ 10"62~ N. 
N berechnet  10"33~ N. 

T i t r a t i o n  n a c h  K n e c h t .  

Farbs tof f l6sung 1 : 1000. 

Ti ter  der Titanl6sung:  1 cm 3 z 0" 0043895 g Fe. 
1 .50  c m  ~ Farb l6sung  -+-20 cm a SeignettesalzlSsung,  20pro-  

zentig, verbrauchten  3" 15 c~z a Titantrichlorid.  
2. 100 c m  a Farbl6sung -+-20 cm a Seignet tesalz l6sung,  

20prozentig,  verbrauehten  6 '  30 c ~ n  ~ Titantrichlorid.  

Berechnet  ffir 1 . . . . .  0 ' 0 5 g  
Gefunden ffir 1 . . . . .  0.0501.5 g j  - -  100" 3 ~ 

Berechnet  ftir 2 . . . . .  0" 1 g 
100" 3 ~  I Gefunden ftir 2 . . . . .  0" 1003g" 

T i t r a t i o n  n a c h  P e l e t .  

Titriert  wurde  mit einer Pikrinsfi, ure lSsung (1 c m '  ~ 

- - 0 " 0 0 0 7 9 1 g  PikrinsSure);  der Endpunk t  ist sehr deutlich, 
indem der dunkle Niederschlag sich an der Touche  vom Filter- 

papier  sehr  gut abhebt  und das Verschwinden  der Violett- 
ftirbung sehr  pr~izis erfolgt. Es  muff jedoch so lange weiter  
titriert werden, bis j edweder  violette Auslauf  au.~ der Touche  

aufh6rt ,  auch seibst  wenn schon Gelbf/irbung des ~ul3eren 

Ringes eintritt. 
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1 Mol. Krystallviolett entspricht 1 Mol. Pikrins/iure. 20  c m  a 

KrystallviolettlSsung verbrauchten 14" 2 c m  a obiger Pikrins/iure- 

16sung. �9 

Berechnet  0"02 g ~ 100.1 O/o" 
Gefunden 0 " 0 2 0 0 2 g )  

III. p -Fuchs in  - -  C~oH:sN3C1 + 4H~O. 

Molekulargewicht 323"5 (ohne Wasser).  
Nach K j e l d a h l  ergaben 0 " 8 4 1 7 g  p-Fuchsin  0 " 0 9 2 3 g  N; 

daraus:  

10" 960/0 N gefunden ~ auf wasserfi'eie Substanz.  
10"62~ N berechnet  ) 

Wasser  gefunden 18"3~ . 
Wasser  berechnet  18"2~ 

T i t r a t i o n  n a c h  K n e c h t .  

FuchsinI6sung:  in 1000 cm 3 Wasser  enthalten 2"27 g 
krystallwasserhalt iges Fuchsin. 

50 c~r 3 dieser L6sung 4- 20 c~u s SeignettesalzI6sung, 
20prozentig,  verbrauchten 7"8 cru '~ TitantrichloridlDsung 

(1 c~n 3 - -  0" 004389 g Eisen). 

Berechnet  0" 1135g p-Fuchs in  + 4 aq.~ entspricht 99" 560/0. 
Gefunden 0" 1 1 3 0 g y - F u c h s i n  + 4 aq. ) 

T i t r a t i o n  n a c h  Pe l e t .  

Als Titer l6sung wurde Orange G R X  verwendet,  und zwar  
2 g wasserfreier  Farbstoff in 1000 c~*t ~ Wasser.  Man titriert so 
lange, bis der Niederschlag an der Touche  sich, ohne aus- 
zulaufen, scharf  abhebt;  bei lJberti tration beginnt der Nieder- 
schlag ebenso, wie wenn noch zu wenig  Titerfltissigkeit zu- 

gesetzt  wurde, auszulaufen.  
In 1000 c/~r '~ Wasse r  gel6st: 1 ' 848 g wasserfreies _p-Fuchsin. 
5" 1 cm 3 dieser L6sung verbrauchten 5"0 c.m 3 obiger 

Orange G R X - T i t e r l O s u n g .  

1 Mol. Fuchsin entspricht 1 Mol. Orange GRX. 
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p-Fuchs in  berechnet  0"00942 g ~  __ 98" 1 ~ 
iv Fuchsin  gefunden 0 " 0 0 9 2 4 9 1  

IV. Naphtolgelb S --- C~0H, O8N2SNa. 

Molekulargewicht  358. 

N berechnet  7"82~ 
N gefunden 7" 46 ~ 
Nach D u m a s  1 ergaben 0 " 2 8 2 8 g b e i  17 ~  und 7 3 6 ~ u ~  

Druck 18"5 c m  ~ N .  

H20 gefunden 6" 82 ~ 

T i t r a t i o n  n a c h  K n e c h t .  

In 1000 cm 8 W a s s e r  enthalten gelSste 2 g wasserfl 'eies 

Naphtolgelb S. 
Ti ter  der Ti tanlSsung:  1 c , m  ~ ~ 0"008458~ ,,~ Eisen. 
1 c m  ~ ,EisenalaunlOsung entspricht  0"257 cm '~ Ti tan-  

"crichloridlTsung. 
Es  entsteht  beim Titr ieren eine weil3e Fi/llunR, die abe t  

die Endreakt ion nicht beeintr~ichtigt; nach dem Verse tzen  der 

LSsung mit Seignet tesalz  wird beim Titrieren ein Oberschuf3 
von Titantrichlorid zufliegen gelassen.  Dann ltif3t man im CO 2- 

Strom erkalten und bes t immt den lJberschul3 an Titantrichlorid 
mit gestell ter EisenalaunlOsung. Zur  Unters t t i tzung des Er- 

kennens  der Endreakt ion  zirka 0" 2 c1~ ~ einer IndigolSsung yon 

bekann tem Wirkungswer t  auf  die Titantr ichloridlSsung kurz 
vor Eintreten der Endreakt ion zugesetz t ,  machten  durch die 
scharf  auftretende Blauf~irbung diese deutlicher und genauer .  

Jedoch ist auch ohne Indigozusa tz  der Endpunk t  geni igend 
genau  zu ermitteln. 

1. 50 c m  3 FarblOsung + 5 c ~  :~ Seignet tesalzlSsung,  20pro-  
zentig, 2 verbrauchten  22 c ~  ~ Titantrichlorid. 

Die im nachfolgenden angegebenen Verbrennungen, Stickstoff- und 
Wasserbestimmungen wurden gemeinsam mit W. S i e g m u n d  ausgefiihrt. 
Wiener Monatshefte 1912. 

2 Eine Vermehrung oder Verminderung dieses Zusatzes beeintr~ichtigt die 
Titration ungiinstig. Statt SeignettesalzlSsung ein Gemisch aus Seignettesalz 
und Weins~iure zugesetzt, verhindert die oben erw~ihnte F~illung, gibe abet keine 
anderen Resultate. 
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Berectmet 0 '  1 g Naphtolgelb S } 
Gefunden 0 ' 9 9 2 g  Naphtolgelb S - -  99"20/0" 

2. 50 c m  ~ FarblSsung + 5 clu ~ SeignettesalzlSsung, 20pro- 
zentig, verbrauchten unter  Anwendung  von 0"2 c m  3 Indigo- 
15sung 22" 14 c r n  ~ Titantrichlorid. 

Naphtolgelb S berechnet  0" i g } 
N a p h t o l g e l b S g e f u n d e n  0"9976g  - - 9 9 " 7 6 %  " 

Wie zu ersehen ist, verbessert  Indigozusatz  das Resultat 

etwas. 

T i t r a t i o n  n a c h  Pe l e t .  

Man titriert mit Methylenblau, am vorteilhaftesten so, dab 
man in eine MethylenblaulSsung die zu untersuchende  Naphtol- 
gelb S-LSsung einfliel3en 1/if3t. Das Verschwinden des blauen 
Ringes ist n/imlich leichter zu erkennen als das V erschwinden 

des gelben. 
1 l MethylenblaulSsung enthS.lt 1"899 g Methylenblau. 
1 1 Naphtolgelb S-LSsung enth/ilt 4"0  g Naphtolgelb S. 

2 Mol. Methylenblau entsprechen 1 Mol. Naphtolgelb S - -  

= 639 : 358. 
20 c ~  '~ Methylenblau entspricht 5" 3 c , m  ~ Naphtolgelb S. 

Berech net 0" 02128 s "~ 
G e f u n d e n 0 " 0 2 1 2 g  ) ~ 9 9 " 6 ~ 1 7 6  

V. Mart iusge lb  - -  (CloHsOsN~)2Ca.  

Molekulargewicht 506. 
24" 2~ Wasser  gefunden. 
Nach D u m a s  ergaben 0"2417~q bei 15 ~ C. und 7 4 6 m ~  

lDruck 22" 9 c,~r ~ N. 

N ( D u m a s )  gefunden 11"02~ . 
N berechnet  11 �9 07 ~ 

T i t r a t i o n  n a c h  K n e c h t .  

W/ihrend K n e c h t  ftir Nitrok6rper die indirekte Titration 
empfiehlt, ergab mir direktes Titriercn in diesem Fallc bessere 
Resultate. 
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Titer  der Ti tanlSsung:  1 c m  ~ - - 0 " 0 0 8 4 5 8 2  g Eisen. 
0" 0705 g Martiusgelb, 1 gelSst in 100 c m  s Wasser ,  + 20 cm a 

SeignettesalzlSsung,  20prozentig,  verbrauchten  16"91 c m  a 

TitantrichloridlSsung.  

Martiusgelb berechnet  0 " 0 5 3 4 g  "~ __ 101 ~ 
Mart iusgelb gefunden 0 05407 g J  

T i t r a t i o n  n a c h  P e l e t .  

Man titriert mit MethylenblaulSsung bis zur schwachen  

Blauf/irbung des inneren Ringes: 

In 1000 c m  ~ LSsung 0" 2085 g Martiusgelb,  
in 1 cm ~ Methylenb]aul6sung 0"001899 g desselben.  
2 Mol. Methylenblau ehtgprechen 1 Mol. Martiusgelb. 
10 cm 3 obiger Mart iusgelblSsung verbrauchten  1"4 cm 3 

obiger MethylenblaulSsung.  

Martiusgelb berechnet  0" 002085 g ~  
Martiusgelb gefunden 0 " 0 0 2 1 0 8 g 1  --- 101 �9 1 ~ 

VI.  K r y s t a l l p o n c e a u  6 B  - -  C2oHI~_OTN~S~Na2. 

Motekulargewicht  = 502. 

H20 gefunden 11 "02o/0 . 
Nach D u m a s  ergaben 0 " 4 0 1 5 g  bei 16"5 ~ C. und 748 m m  

Druck 18"8 cm ~ N. 

N gefunden 5" 43 ~ 
N berechnet  5" 73 ~ 

T i t r a t i o n  n a c h  K n e c h t .  

Farb lSsung 2 : 1000; Ti ter  Titantrichlorid:  1 cm 3 - -  
0 ' 0 0 8 5 9  a g Fe. 50 c m  ~ FarblSsung + 20 c m  3 Seignettesalz-  

15sung, 20prozentig,  verbrauchten 5" 28 c m  "~ TitanlSsung. 

Krys ta l lponceau  6B berechnet  0" 1 g ~ _ 
100"3~ . 

Krys ta l lponceau  6B gefunden 0" 1003 g J 

1 Wasserhaltiges Produkt, entspricht 0' 0534 g~ wasserfl'eiem. 
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T i t r a t i o n  n a c h  P e l e t .  

Man titriert am besten eine Methylenblau l6sung  mit der 
zu un te r suchenden  L6sung,  da das Auftreten der Rotf/irbung 

und Verschwinden des blauen Ringes leichter zu erkennen ist 

als umgekehr t .  
2 Mol. Methylenblau entsprechen 1 Mol. Krysta l lponceau.  
20  cm ~ Methylenblaul6sung (1000 : 1'899) verbrauchten  

7" 75 cm ~ Krys ta l lponceaulSsung (1000 : 3'824). 

Krys ta l !ponceau berechnet  0 " 0 2 9 6 4 g ~  
100"67~ . 

Krys ta l lponceau  gefunden  0 " 0 2 9 8 g  ) = 

VII. Echtponceau  B ~ C,,H24OTN4S.,Na ~. 

Molekulargewicht  ~ 556. 

H20 gefunden 11 �9 57 ~ 
Nach  D u m a s  ergaben 0 " 2 3 7 8 g  bei 17 ~ C. und 7 4 9 m m  

Druck 21 "4 one 3 N. 

N gefunden 10"07~ 

N berechnet  10"00~ . 

T i t r a t i o n  n a c h  K n e c h t .  

Farbs toff lSsung 2:  1000. 
Ti ter  der Ti tanlSsung:  1 c m  ~ - -  0"008458 g Eisen. 

Ein scharfer  Umsch lag  yon Rot in Farblos  ist nur  dutch  
einen Zusa tz  von Natr iumtar t ra t  1 zu erzielen. Die ents tehende 

F/illung beim Titr ieren kann, obzwar  sie, weil weil3 gef~irbt, den 

Fa rbenumsch lag  eher begfinstigt,  durch Weins / iurezusa tz  ver- 

hindert  werden.  
50 c m "  Farbl6sung + 5 c m  ~ Natr iumtar t ra t l6sung,  10pro-  

zentig, verbrauchten  9 '  55 c m  a Titantrichloridl~Ssung. 

Ech tponceau  B berechnet  0" 1 g ~ _ 
100" 2 0/0. 

Ech tponceau  B gefunden 0" 1002 g J 

T i t r a t i o n  n a c h  Pe le t .  

Man titriert auch hier am besten eine Methylenblau l6sung  

mit der zu untersuchenden Ech tponceau  B-L6sung.  

1 Natrimnbitartrat und Seigr~ettesaIz ergeben keine brauchbaren Resultate. 
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2 Mol. Methylenblau entsprechen 1 Mol. Ech tponceau  B. 
19"9 c m  ~ MethylenblaulSsung (1000"1 '899)  verbrauchten 

16" 2 c m  ~ EchtponceaulSsung  (2 : 1000). 

Ech tponceau  berechnet  0 " 0 3 2 4 g  ~ _~ 
Ech tponceau  gefunden 0 " 0 3 2 8 s g  J 101 "0~ . 

VIII. Baumwol l schar lach  extra ~ C2eH14OTN~S2Na~ _. 

Molekulargewicht  ~ 560. 

H~O gefunden 8"30~ ~ 
Nach D u m a s  ergaben 0 " 1 4 0 4 g  bei 17 ~ und 7 5 3 m m  

Druck 12" 5 c m  ~ N .  

N gefunden 10" 15~ 
N berechnet  10"00~ . 

T i t r a t i o n  n a c h  K n e c h t .  

Farbstoff l6sung 1 : 1000; Titer  Titantrichlorid: 1 cm 3 - -  

--  0"0085033 g Fe. 
50 c m  a Farbl6sung -4- 15 cm ~ Seignettesa]zlOsung, 20pro-  

zentig, verbrauchten 4" 71 cm ~ TitantrichloridlSsung. 

Farbstoff berechnet  0 " 0 5 g  } ~ 100" 12~ 
Farbstoff gefunden 0"5006 g 

T i t r a t i o n  n a c h  P e l e t .  

Man titriert auch bier wieder  die Methylenblau- mit der 
Baumwollscharlachl6sung,  und zwar  bis zum Verschwinden 
des blauen und deutlichem Sichtbarwerden des roten Ringes. 

1 �9 19 c~t a MethylenblaulSsung (1 "899: 1000)ve rb rauchen  
19" 9 cr~ a BaumwollscharlachlSsung (1 : 1000). 

2 Mol. Methylenblau entsprechen 1 Mol. Baumwollscharlach.  

Baumwollscharlach berechnet  0"0199 g~ 
Baumwollscharlach gefunden 0"01.99 e~} ~ 100~176 

IX. Echtscharlach P X - ~  C2.HasO4N4SNa. 

Molekulargewicht  ~--_ 454. 

HzO gefunden 3" 37 ~ 
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Nach D u m a s  e r g a b e n 0 " 5 2 5 2 g F a r b s t o f f b e i  17 ~ C. und 
745 m m  Druck 56" 6 c m  3 N .  

N gefunden 12"41~ 
N berechnet  12"33~ 

T i t r a t i o n  n a c h  K n e c h t .  

0" 075 g wasserha l t iger  Farbs tof f  (en tsprechend 0 '  07249 g 

wasse r f r e i em)  verbrauchten  zur Entft irbung 8"48 cm 3 Titan- 
trichloridlSsung (1 c'm 3 - -  0 " 0 0 8 4 5 8 g  Eisen), wobei  2 0 c ~  3 

Seignet tesalzlbsung,  20prozentig,  zugesetz t  worden  waren. '  

Berechnet  Echtschar lach  P X  0 " 0 7 2 4 9  g ~  z 
Gefunden Echtschar lach  P X  0 " 0 7 2 7 9 g I  100"3~176 

Die Bes t immung nach P e l e t  wurde wegen  Schwerl6slich- 

keit  des Farbstoffes in kal tem Was s e r  und dadurch bedingte 
z u  grol]e Verd~'mnung der 1.6sung unterlassen.  

X. O r a n g e  G - -  C16HloOTN~S~Na 2. 

Molekulargewicht  ~ 452. 
H20 gefunden 11 "030/o . 

Die S t icks tof fbes t immung nach D u m as  ergab ftir 0" 3045 g 

Orange G bei 18 ~ C. und 757 r Druck 15"9 c m  '~ N.  

N gefunden 6" 097 ~ 
N berechnet  6" 19~ 
Die Verbrennung ergab ftir 0 " 2 7 3 5 g  Orange G 0 " 4 2 0 9 g  

CO 2 und 0 " 0 9 7 9 g  H20. 
C gefunden 41 "96~ . 
C berechnet  42"28~ . 
H gefunden 2" 32 ~ 

H berechnet  2"21 ~ 

T i t r a t i o n  n a c h  K n e c h t .  

0 " 2 2 6 g  wasserhal t iges  Orange G, entsprechend 0"2011 g 

wasserf re iem Produkt,  verbrauchten  bei einem Zusa tz  von zirka 
20 c ~  '~ Seignet tesalz lSsung auf je 0" 2 g Farbstoff  11 "45 cm '~ 

der Titantr ichloridlSsung (1 c.m ~ ~ 0" 008458 g Eisen). 



(~uantitative Farbstoffbestimmung. 267 

Orange G berechnet 0" 2011 g'[ __ 
Orange G gefunden 0 1946g~ 96"760/0" 

Trotzdem, wie die Stickstoff-, Kohlenstoff-und Wasser- 
stoffbestimmung ergibt, der verwendete Farbstoff sich als rein 
erwies, war es mir nicht m6glich, bei zehn aufeinanderfolgenden 
Versuchen ein vom Obigen verschiedenes Resultat zu erreichen. 

T i t r a t i o n  n a c h  Pelet .  

Eine LSsung von p-Fuchsin wird mit der LSsung des 
Orange G titriert bis zur ersten schwachen Gelbf~irbung des 
iut3eren oder doch zum Verschwinden des inneren roten 
Ringes. 

10 cm~_p-FuchsinlSsung (1"848: 1000) entsprachen 6" 95 c m  3 

OrangelSsung (1'928 : 1000). 
2 Mol. p-Fuchsin entsprechen 1 Mol. Orange G. 

Orange G berechnet 0"0129~. g~ _ 
Orange Ggefunden 0"0134g / 103"7~176 

Das zu hohe Resultat ist dadurch zu erkl/iren, dab der 
gelbe Ring erst bei einem Uberschul3 des gelben Farbstoffes 
am feuchten Filterpapier zu erkennen ist. 

XI. Orange G R X -  ClaHnO4N~SNa. 

Molekulargewicht --  350. 
H~O gefunden 3" 02 ~ 

N gefunden nach D u m a s  7"6~ 

N berechnet 8"0~ 

0"4282gbei 19"5 ~ C. und 
755 m ~  Druck ~- 
28" 2 c~t 3 N. 

C gefunden 54" 87 ~ } 
C berechnet 54" 850/0 0" 4485 g Farbstoff gaben 0" 9024 g CO 2. 

und 
H gefunden 3" 24% } 
H berechnet 3" 14% 0" 1448 H20. 

T i t r a t i o n  nach  Knech t .  

FarbstofflSsung 2" 1000. 
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50 cm ~ davon verbrauchten bei einem Zusatz von 15 c ~  ~ 

Seignettesalzl6sung, 20prozentig,  7"63 c m  ~ TitanlSsung vom 

Titer 1 cr ~ = 0" 0084580. g Eisen. 

Orange G R X  berechnet 0 ' l g  t - -  
Orange G R X  gefunden 0 " 1 0 0 8 g ]  100"8~176 

~ D i e T i t r a t i o n  n a c h  P e l e t  

wurde bereits bei der Best immung des p-Fuchs ins  mit Orange 

G R X  besprochen. 

Um zu entscheiden, welche der drei Methoden Rir das Be- 

stimmen yon Farbflotten, respektive von auf  Seide fixiertem 

Farbstoff die geeignetste sei, wurde folgende Versuchsreihe 

angestellt. Es  wurden von jedem der erw~thnten reinen Farb- 

stoffe AusfS.rbungen auf Seide hergestellt und dabei nach- 

stehende Bedingungen eingehalten. 

Es  wurden stets 6 %  des wasserfreien Farbstoffes, be- 

rechnet auf  lufttrockenes Gewicht der Seide, verwendet;  die 

Konzentration aller Farbflotten war die gleiche und so be- 

messen, dal3 auf  0"9443 g Farbstoff 750 crn 3 Wasser  kamen; 

bei geringeren Mengen natfirlich dementsprechend weniger 

destilliertes Wasser.  Ich verwendete auf 

14" 333a g Seide 0" 860 g" Malachitgrtin . . . .  in 679 c~t 3 Wasser,  

15"7392 g << 0 �9 9443 g Krystallviolett . . . . .  750 c~n 3 , 

14" 985 s g ,, 0" 8991 g p-Fuchsin  . . . . . . . .  709 cm '~ , 

12" 4966 g >> 0" 7497 g Naphtolgelb S . . . . .  592 cm '~ , 

13"6908g- ;> 0"8214g  Martiusgelb . . . . . . .  648 c m  ~ ,, 

14" 1212g ,, 0"8472g Krystal lponcau6B,,  668 cm ~ ,> 

15 .3044g  >7 0"9182g  Baumwollschar lachin723c~n '~ ~, 

13"953~. e~ " 0"8371 g Echtponceau  P X  in 660 cm ~ , 

15"453~ g" ,~ 0"927~ g E c h t p o n c e a u / ? . .  ~> 732 cm '~ >> 

14"9580 ~,f ,, 0"8974g  Orange G . . . . . . . .  708 c ~  ~ ,, 
15"226~g ,) 0"9135a~ Orange G R X  . . . . .  721 c m "  ,> 

Gef/irbt wurde 2 Stunden auf kochendem Wa~serbad bei 

achtmaligem Umkehren und fortwtthrendem Bewegen der 

Strtthnchen, mit einem Zusatz von 0 " 4 5 g  Weins~iure bei den 

sauren Farbstoffen; dann wurden alle Proben gleichzeitig aus 
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der  Flotte entfernt, auf  den Glasstg.ben aufgeschlagen und dann 
der  Reihe nach unter  Vermeidung  jedes  Verlustes  an 'Flot te  
ausgedreh t  und in destilliertem W a s s e r  g e w a s c h e n  (je 100 cm ~ 

W a s c h w a s s e r  f/Jr 500 c m  3 Flotte). Die Seidenstr / ihne wurden  
etikettiert  und getrocknet ,  die mit den Waschw/ i s se rn  ver- 

einigten Flotten ausktihlen gelassen und im Mel3kolben auf  ein 
bekann tes  Volumen gebracht  und auf Flaschen abgeftillt. 

Die Titrat ion der Flotten wurde so ausgeft ihrt  wie vorher  
die der reinen Farbstoff l6sungen.  Bei der Ti t ra t ion des Farb- 

stories auf  der Faser  wurde  so verfahren,  dab die gewogene  1 
luft t rockene Seide zun~ichst in den Kolben  gebracht  und mit 
zirka 100 c m '  destilliertem Was s e r  + x c m  ~ Seignet tesalzl6sung,  

20prozent ig  (x richter sich nach der Natur  des Farbstoffes)  oder 
Natriumtartratl tSsung gekocht  wurde,  um sie vo l lkommen luft- 

frei zu machen.  Der Wasse rgeha l t  der Seide vor und nach dem 

Ftirben wurde,  da die Differenz nu t  0"020/0 betrug,  beim Ein- 
wtigen ftir die Ti trat ionen vernachl/issigt.  Nach dem Luftfrei- 
kochen  wurde im Kohlenst turestrom ein gemessene r  121ber- 
schuf3 yon Titantrichlorid zugeffigt und bis zur  Entf t i rbung 

gekocht ;  dann wurde  immer im KohlensS.urestrom erkalten 
gelassen und der {)berschul3 des Titantrichlorids mit gestell ter  

E isena launl6sung  zurticktitriert. 
Nachs tehend  seien nun die erhaltenen Resul ta te  im ein- 

zelnen angefflhrt. Die angegebenen  Analysenresu l ta te  beziehen 
sich stets auf  Gramme wasserfreien Farbstoffes.  

I. Malaehitgrtin. 

Die auf 14"3366 g Seide verwendete  Menge Farbstoff  betrug 

O" 860 g. 
a )  F l o t t e ,  auf  500 c m  3 aufgeKillt: 

~.) N a c h  K n e c h t :  Ti ter  der Ti tanl6sung:  1 cm 8 - -  0 " 0 0 4 1 7 8 g  
Eisen. 

50 C m  a Flotte + 15 c m  ~ Seignet tesalz l6sung,  20prozent ig ,  

verbrauchten  1 �9 5 cm '  Titantrichloridl/3sung. 

Die spiiter angegebenen Gewichte beziehen sieh stets auf lufttroekene 
Seide. 
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Dies ergibt in 500 c m  ~ Flotte 0" 271 g Malachitgrfln. 

~) N a c h  P e l e t :  auf l l ' S c m  '~ Flotte verbraucht  3 " 7 c m  ~ 

Formylviolet t lgsung (1 cm ~ -~_ 0"001766 g Malachitgrtin). 

Ergibt  in 500 c m  3 Flotte 0" 276 g Malachitgrtin. 

7) Das Colorimeter ergibt unbrauchbare ,  zwei bis dreimal zu 
hohe Resultate. 

b )  Gef / i . rb te  S e i d e  n a c h  K n e c h t  titriert: Titer  der 
TitanlSsung 1 c m :~ ~ 0 " 0 0 4 3 7  g Eisen.  

1 " 0 7 2 2 g  lufttrockene Seide in 100 cm 3 Wasse r  + 20 cm 3 
SeignettesalzlSsung, 20prozentig,  verbrauchten 2"6 cm "~ Titan- 
trichloridlSsung, entsprechend 0" 0487 g Malachitgrtin. 

Daher auf 14"3336 g Seide 0" 628 g Malachitgrtin. 
c )  N a c h  P e l e t  in der Flotte gefundene Farbmenge,  ab- 

gezogen v o n d e r  gesamtverwendeten Farbmenge,  ergibt ft'tr 
14" 3336 g Seide 0" 584 g Malachitgrtin. 

d) N a c h  K n e c h t  g e f u n d e n e  S u m m e  Farbstoff  in der 
Flotte und auf der Seide ( 0 ' 2 7 1 g  §  ergibt 

0"899 g Farbstoff~ 104.50/0 gefunden. 
verwendete  Menge 0" 860 g Farbs tof f )  

II. Krystallviolett. 

Auf 15"739~ g lufttrockene Seide verwetldet  0944.+ g 
Farbstoff. 

a )  F l o t t e ,  auf  500 c m  ~ aufgeftillt. 

~) N a c h K n e c h t  2" i t e rde rT i t an lSsung : l  cnr "~ -  0"00417Bg 
Eisen. 100 cr~ + Flotte -4- 10 cnz ~ SeignettesalzlSsung, 20pro- 
zentig, verbrauchten 0" 45 cm ~ TitantrichloridlSsung. 

Dies ergibt in 500 c m  + Flotte 0" 03573 ,g" Farbstoff. 

~) N a c h  P e l e t :  50 c m  ~ Flotte verbrauchten 2"54 c m  ~ Pikrin- 
s~urel6sung (l c m  s - -  0"000791 g" .Pikrins~ure). 

Dies ergibt in 500 c m  ~ Flotte 0" 03575 g Farbstoff. 

7) Das C o l o r i m e t e r  ist unverwet~dbar, da sich die getrtibte 
Flotte mit der TypI/3sung nicht vergleiclnen Itil3t. 
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b )  D i r e k t e  T i t r a t i o n  d e r  S e i d e  n a c h  K n e c h t :  
0 " 9 1 0 6 g  lufttrockene Seide in 100 c m  ~ Wasser  + 20 c m  ~ 

SeignettesalzlSsung verbrauchten 3" 2 6 c m "  TitanlSsung (1 cm a--  
0" 004178 g Eisen), entsprechend 0" 05172 g Farbstoff, daher 

auf 15" 739 g Seide 0" 894 g Farbstoff. 
c )  N a c h  P e l e t  in der Flotte gefundene Menge Farbstoff, 

abgezogen yon der Gesamtmenge verwendeten  Farbstoffes~ 
ergibt auf 15" 739 g Seide 0" 909 g" Farbstoff. 

d )  N a c h  K n e c h t  gefundene Gesamtmenge Farbstoff, 
berechnet aus der Summe des in der Flotte und auf der Seide 
gefundenen Farbstoffes (0" 0357 g + 0" 894 g), ergibt 0" 9297 g 
Farbstoff. Verwendete  Gesamtmenge Farbstoff  0"9443, ergibt 
also gefunden 98" 7 ~ 

III. p-Fuchsin. 

Au}" 14" 985 s g Seide verwendet  0" 8991 ~" Farbstoff. 
a) F l o t t e ,  auf 500 cm 8 gebracht. 

a) N a c h  K n e c h t :  100cm 3 Flotte + 15c~n '~ Seignettesalz- 
1/Ssung verbrauchten 0"71 c m "  Titanl6sung (1 c m  ~ - -  

z 0"00437 g). Dies ergibt in 500 c m  3 Flotte 0"04585 g 
p-Fuchsin.  

~) N a c h  P e l e t :  200 c , m  "~ auf 50 c m  3 eingeengte Flotte ver- 
brauchten 6"29 c m  ~ Orange G-L6sung (2 '1000) ,  daher  
ffir 500 cm '~ b'lotte berechnet  0" 0450~ g p-Fuchs in  

7) Das Colorimeter ergab auch bier unbrauchbare  Resultate. 

b )  D i r e k t e  T i t r a t i o n  d e r  S e i d e  n a c h  K n e c h t :  
0 ' 8 6 4 4 g  Seide in 100 c m ~  Wasser  + 20 cm ''~ Seignette- 

salzlSsung, 20prozenfig, verbrauchten 4"32 cm ~ Ti tanl6sung 
(1 c m  ~; - -  O" 004175g  Eisen), entsprechend 0" 04565 ~ p-Fuchs in ,  
daher a u f  14" 985 s g Seide 0" 7913 g Farbstoff. 

c )  N a c h  P e l e t  in der Flotte gefundene Menge p-Fuchs in ,  
abgezogen v o n d e r  gesamtverwendeten  Menge p-Fuchsin,  ergibt 
auf 14"985 s g Seide 0" 854 g Farbstoff. 

d )  N a c h  K n e c h t  gefundene Gesamtmenge Fa rbs to f f aus  
der Summe des in der Flotte und auf der Faser  gefundenen 
Farbstoffes ( 0 " 0 4 5 9 + 0 '  7913 g) ergibt 
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gefunden . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  0"8363 g~ 930/0 p-Fuchs in  
verwendete  Menge p Fuchsin . . . . .  0" 899'eg ) gefunden.  

Die niedere Ziffer erkl~rt sich daraus, daf~ speziell bei 
Fuchsin das Auswaschen des F~rbegef~il]es auch trotz ver- 
wendetem Alkohol nur sehr unvollst~tndig gelingt. 

IV. Naphtolgelb S. 

Auf 12" 4966 g Seide verwendet  0" 7497 g Farbstoff. 
a) F l o t t e ,  auf 500 c m  ~ aufgeffillt. 

~) N a c h  K n e c h t :  25 c m  3 Flotte + 1 5 c ~  ~ Seignettesalz- 
16sung, 20prozentig,  wurden direkt titriert und dabei 
13"00 cm '~ Ti tanl6sung (1 cm 3 - -  0 " 0 0 4 1 7 5 g  Eisen) ver- 
braucht, entsprechend 0"02894 g Farbstoff, daher in 
500 cm 3 Flotte 0"5988 g Naphtolgelb S. 

~) N a c h  P e l e t :  25"5 c~t ~ Flotte verbrauchten .30 cm 3 
Methylenblaulbsung (l �9 899 g in 1000 c~nS), entsprechend 
0 " 0 3 1 9 2 g  Farbstoff, daher  in 5 0 0 c m  ~ Flotte 0 " 6 2 5 7 g  
Naphtolgelb S. 

y) D a s  C o l o r i m e t e r  versagte auch bier. 

b) D i r e k t e  T i t r a t i o n  de r  S e i d e  n a c h  K n e c h t :  
0" 6 0 0 g  Seide in 100 cm ~ Wasse r  + 20 cm '~ Seignettesalz- 

16sung, 20prozentig,  verbrauchten 3" 4 cm ~ TitanISsung (1 c ~  s - -  
z 0" 004175g  Eisen), entsprechend 0" 007217 g Farbstoff, daher 
auf 12" 4966 g Seide 0" 1503 g Naphtolgelb S. 

c) N a c h  P e l e t  in der Flotte gefundene Menge Farbstoff, 
abgezogen von der gesamtverwendeten Menge, ergibt auf 
12" 496~ g Seide 0" 124 g Naphtolgelb S. 

d )  N a c h  K n e c h t  gefundene Gesamtmenge Farbstoff, aus 
der Summe des in der Flotte und auf der Seide gefundenen 
berechnet  (0" 5988 g + 0" 1503 g), ergibt Napht01gelb S 0" 7491 g; 
die verwendete  Gesamtmenge Naphtolgelb S betrug 0"749g ,  
daher gefunden 100"0~ Farbstoff. 

V. Martiusgelb. 

Auf 13"6908g  Seide verwendet  0"8214g  Farbstoff. 
a )  F l o t t e ,  auf 2000 c m  '~ aufgeftillt. 
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a) Nach  K n e c h t :  50cm~ Flotte -4- 1 5 c m "  Seignettesatz- 
16sung, 20 prozentig, indirekt titriert, verbrauchten 6" 73 c m "  

TitanlSsung (1 c m  ~ ~-~ 0"004370 g Eisen), entsprechend 
0" 01107 g Farbstoff, daher in 2000 cm' 0" 4428 g Martius- 
gelb. 

[3) N a c h  Pele t :  50 c m  ~ Flotte verbrauchten 7" 2 c m  '~ Methylen- 
blaulSsung (1 c m  3 - ~  0"001899 g Methylenblau), ent- 
sprechend 0"01082g Farbstoff, daher in 2000cm ~ Flotte 
0 " 4 3 2 8 g  Martiusgelb. 

7) Das  C o l o r i m e t e r  versagte auch hier. 

b )  D i r e k t e  T i t r a t i o n  der  S e i d e  n a c h  K n e c h t :  
0"9790g Seide in l O O c , m ~ W a s s e r  + 2 0 c m  ~ Seignettesalz- 

16sung, 20prozentig, verbrauchten 16"7 c m  3 TitanlSsung 
(1 c m  ~ z 0.00437og Ve), entsprechend 0"0278g  Farbstoff, 
daher auf 13"690 s g Seide 0"3888g  Martiusgelb. 

c )  Nach  P e l e t  in der Flotte gefundene Menge Farbstoff, 
abgezogen von der gesamtverwendeten Menge Martiusgelb, 
ergeben auf 13.6909 g Seide, 0" 398~. g Martiusgelb. 

d )  Gesamtmenge des n a c h  K n e c h t  gefundenen Farb- 
stoffes, aus der Summe des in der Flotte und auf der Faber 
gefundenen Farbstoffes ergeben ( 0 ' 4 4 2 8 g  + 0"3888,r 
berechnet: 

gefunderm Gesamtmenge nach K n e c h t  . . . . .  0"8316g~ daher 
verwendete Gesamtmenge . . . . . . . . . . . . . . . .  0" 831 g J  

101 �9 3 ~ Martiusgelb gefunden. 

13) 

Chemie-Heft Nr. 1. 

VI. Krystallponeeau 6 B. 

Auf 14" 1212 g Seide verwendet 0" 847 g Farbstoff. 
a )  F 1 o t t e, auf 500 crn 3 gebracht. 

N a c h  K n e c h t :  2 5 c m  ~ Flotte + 1 5 c m  '~ Seignettesalz, 
20 prozentig, verbrauchten 3" 03 c m  ~ TitanlSsung (1 cm ~ 
z 0"004388g Eisen), entsprechend 0"02078g Farbstoff, 
daher in 500 c m  3 Flotte 0"595~ g Krystallponceau 6B. 
Nach  Pele t :  12"8cm 3 Flotte verbrauchten 10cm ~ 

MethylenblaulSsung (1 c m  ~ ~ 0"001899g Methylenblau), 

18 
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entsprechend 0"01492 g Farbstoff, daher in 500 c m  ~ Flotte- 
0" 5828 g Krystallponceau 6 B. 

~() Das C o l o r i m e t e r  versagt aueh hier. 

b )  Seide ,  d i r e k t  t i t r i e r t  n a c h  Knech t :  
1"7162g Seide in 100cm 8 Wasser + 30cm ~ Seignette- 

salzl6sung, 20prozentig, verbrauchten 3 '28 c m  '~ Titanl6sung 
(1 c m  '~ - - -  0"004178g gisen), entsprechend 0"03071 g Farbstoff, 
daher auf 14" 1212g Seide 0 :2527g Farbstoff. 

c )  Nach Pe le t  in der Flotte gefundene Menge Farbstofl, 
abgezogen yon der verwendeten Gesamtmenge, ergibt auf 
14" 1212 g" Seide 0'  2640. g Krystallponceau 6 B. 

d )  Gefundene G e s a m t m e n g e  F a r b s t o f f  nach  K n e c h t  
aus der Summe des in der Flotte und auf der Seide gefundenen 
(0" 595~ g + O" 2527 g) ergibt 

Krystallponceau 6 B . . . . . . . . . . . . . . . .  0 8477 g 
verwenciete Gesamtmenge F a r b s t o f f . . . 0  847 g ]d. i.: 

100"0% Farbstoff gefunden. 

VII. Echtponceau B. 

Auf 15" 4532 g Seide verwendet 0"927~ g Farbstoff. 
a )  I~lotte, auf 100 c m  3 aufgeffillt. 

a)  Nach Knech t :  50cm ~ Flotte + 5 c m  "~ neutrale Natrium- 
tartratl6sung, zehnprozentig, verbrauchten 5" 65 cm' Titan- 
16sung (1 cm ~ ~ 0 "004178g Eisen), entsprechend 0' 02936g 
Farbstoff, daher in 1000 cm ' Flotte 0"5872g Echt- 
ponceau B. 

~) Nach Pelet :  34 c m "  Flotte verbrauchten 12 cm ~ Methylen- 
blauli3sung (1 �9 899 : 1000), entsprechend 0"01983 g Farb- 
stoff, daher in 1000 cm ' Flotte 0"5832g Echtponceau B. 

~') Das C o l o r i m e t e r  versagte auch bier. 

b) Di rek te  T i t r a t i o n  der  Se ide  n a c h  Knech t :  
0"7582g Seide in 100cm ~ Wasser + l O c m  3 Seignette- 

salzl6sung, 20prozentig, verbrauchten 3" 1 c m  '~ Titantrichlorid- 
16sung (1 c m  ~ ~ 0 " 0 0 4 1 7 8 g  Eisen), entsprechend 0"01715g 
Farbstoff, daher auf 15" 4532 g Seide 0" 3496 g Echtponceau B. 
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c) Nach  Pe te t  in der Ftotte gefundene Menge Farbstoff, 
abgezogen von tier gesamtverwer~deten Menge Echtponceau B, 
ergibt auf 15"4532g Seide 0 " 3 4 4 g  Echtponceau B. 

d )  Nach  K n e c h t  gefundene Gesamtmenge aus der 
Summe des in der Flotte und auf tier Seide gefundenen 
(0 "5872 +0"3496 g) ergibt: 

Echtponceau B . . . . . . . . . . . . .  0" 9368 g } 
gesamtverwendete Menge . . . .  0" 9273 g .  alas entspricht 

gefundenen 100"9% Echtponceau B. 

VIII. Baumwollscharlaeh, extra. 

Auf 15" 3044 g Seide verwendet 0" 9182 g Farbstoff. 

a )  Flo t t e ,  auf 500 c m  3 gebracht. 

a) Nach  Knech t :  25 c m  ~ Flotte + 15 c m  3 Seignettesalz- 
16sung, 20prozentig, verbrauchten 4"43 c m  ~ Titanchtorid- 
15sung (1 c m  3 - -  0"004178g Eisen), entsprechend 0"02309g 
Farbstoff, daher in 500 c m  3 FIotte 0"4618 g Farbstoff. 

~) Nach  Pe 1 e t: 17" 5cm ~ Flotteverbrauchten l O c m  ~ Methylen- 
blaulSsung (1 '988 : 1000), entsprechend 0"0174 g Farb- 
stoff. Daher in 500 cm 3 FIotte 0" 4 9 7 g  Farbstoff gefunden. 

7) Das C o l o r i m e t e r  versagte auch hier. 

b) Seide ,  d i r ek t  t i t r i e r t  n a c h  K n e c h t :  

0"6420g Seide in 100cm s Wasser + 2 0 c m  ~ Seignette- 
salzlSsung, 20prozentig, verbrauchten 3"6 c m  ~ TitanlSsung 
(1 c m  ~ = 0"004178g Eisen), entsprechend 0 " 0 t 8 8 g  Farbstoff, 
daher auf 15" 3044 g Seide 0" 4482 g Farbstoff. 

c)  Nach  Pele t  in der FIotte gefundene Menge Farbstoff, 
abgezogen yon der gesamtverwendeten Menge, ergibt auf 
15"3044 g Seide 0" 421 g Farbstoff. 

d )  Nach  K n e c h t  gefundene Gesamtmenge Farbstoff, aus 
der Summe des in der Flotte und auf der Seide gefundenen 
berechnet, ergibt 1 

1 (o �9 4482 g_+.0 �9 461 s 3~-). 

18" 
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Baumwollscharlach extra . . . .  0" 909 g } 
gesamtverwendete Menge . 0 " 9 1 8 g ,  d. i.: 

101 ~ Farbstoff gefunden. 

IX. Eehtseharlaeh P X .  

Auf 13" 9532 g Seide angewendet 0"8371 g Farbstoff. 

a )  Flo t t e ,  auf 1000 c m  3 aufgeftillt. 

a) Nach  K n e c h t :  50cm ~ Flotte -4- 1 5 c m  ~ Seignettesalz- 
l~sung, 20 prozentig, verbrauchten 2"35 c m  s TitanlSsung 
(1 c m  3 z 0"004178g Fe), entsprechend 0"00995g" Farb- 
stoff. Daher in 1000 c m  3 Flotte 0" 199g Echtscharlach P X .  

~) Das Verfahren nach  Pe le t  wurde auch hier wegen der 
Schwerl6slickeit in kaltem Wasser nicht angewendet. 

7) Das C o l o r i m e t e r  erwies sich auch hier unbrauchbar. 

b )  Direk te  T i t r a t i o n  der  S e i d e  n a c h  K n e c h t :  

0"4332g Seide in 100 c m  ~ Wasser + 20 c m  '~ Seignette- 
salzl6sung, 20prozentig, verbrauchten 4"70 c m  3 Titanl6sung 
(1 c m  '~ ~ 0 '004178g Eisen), entsprechend 0"0199g Farbstoff, 
daher auf 13" 953 g Seide 0" 641 g Farbstoff. 

c) Nach  K n e c h t  g e f u n d e n e  G e s a m t m e n g e  Farbstoff, 
aus  der Summe des auf der Seide und in der Flotte gefundenen 
berechnet, ergibt: 

Echtscharlach P X  . . . . . . . . . .  0" 840 ,q, 
gesamtverwendete Menge . . .  0" 837 g~ d. i. : 

100" 3 ~ Farbstoff gefunden. 

X. Orange G. 

Auf 14' 958 g Seide verwendet 0" 8974 g Farbstoff. 

a )  Flot te ,  auf 500 cm ~ aufgeftillt. 

~.) Nach  Knech t :  25cm ~ Flotte + 1 5 c m  :~ Seignettesalz- 
16sung, 20prozentig, verbrauchten 4 '65 c m  3 Titanl6sung 
(lcm:~ ~ 0 '004178g Eisen), entsprechend 0"03921g 
Farbstoff. Daher in 500 c m : '  Flotte 0" 7842 g Orange G. 
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~) Nach Pelet :  8 " 6  c m  ~ Orangel6sungverbrauchten lO  c m  ~ 

p-Fuchsinl6sung (1 c m  "~ - - 0 " 0 0 1 8 4 8 g  FUchsin), ent- 
sprechend ~ 0"01288g Orange G. Daher in 500 c m  a Flotte 
0"7506gOrange  G. 

7) Das C o l o r i m e t e r  versagt auch hier. 

b) Die Se ide  nach  K n e c h t  d i r e k t  t i t r i e r t :  
1 " 7 1 8 , (  Seide in 100 c ln  a Wasser + 15 crn a Seignettesalz- 

1/~sung, 20prozentig, verbrauchten 1 "6 c m  ~ Titanchlorfirl6sung 
(1 crn 8 --  0"004178g Eisen), entsprechend 0"01349g Orange G, 
daher auf 14"958g Seide 0" 117~g Orange G. 

c) Nach Pelet  in der Flotte gefundene Menge, abgezogen 
von der gesamtverwendeten Menge Orange G, ergibt ffir 
14" 958 g Seide 0" t468 g Orange G. 

d) Nach K n e c h t  gefundene Gesamtmenge Farbstoff, aus 
der Summe des in der Flotte und auf der Seide gefundenen 
(0" 782 g 4- 0"1174 g) berechnet, ergibt: 

Orange G . . . . . . . . . .  . . . . . . .  0"899 g 
gesamtverwendete Menge . . .  O" 897 g } d. i.: 

100" 2 ~ Farbstoff gefunden. 

XI. Orange G R X .  

Auf 15" 2264 g Seide verwendet 0" 9135 g Farbstoff. 
a)  Flot te ,  aufgeftillt auf 500 c m  "~. 

=) Nach  K n e c h t :  25cm'  Flotte + 10cm ~ Seignettesalz- 
16sUng, 20 prozentig, verbrauchten 3" 0 c.m ~ Titantrichlorid- 
16sung (1 cm 3 - - 0 " 0 0 4 1 7 8 g  Fe), entsprechend 0"02529g 
Farbstoff, daher in 500cm' Flotte 0"505g Orange G R X .  

~) Nach Pelet:  20"0 cma Flotte verbrauchten 10 cm' 
p-Fuchsinl6sung (1 c m  ~ - - 0 " 0 0 1 8 4 8  g p-Fuchsin), ent- 
sprechend 0"02g  Orange G R X ,  daher in 500 c m  ~ Flotte 
0"5000g Orange G R X .  

7) Das C o l o r i m e t e r  versagte. 

b) Direk te  T i t r a t i o n  der  Se ide  n a c h  K n e c h t :  

1 "520g Seide in 100 cm ~ Wasser + 20 c m  a Seignettesalz.. 
16sung, 20prozentig, verbrauchten 4"85 c m  a Titantrichlorid- 
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15sung (1 cm' --  0" 004178 g Eisen), entsprechend 0"0404~g 
Orange GRX, daher auf 15"2264g Seide 0"405 g Orange GRX. 

c) Nach Pele t  in der  Flotte gefundene Menge Farbstoff, 
abgezogen yon der Gesamtmenge verwendeten Farbstoffes, er- 
gibt, berechnet ffir 15"2264g" Seide, 0"4135g Orange GRX. 

d) Nach K n e c h t  gefundene gesamte Menge Farbstoff, 
aus der Summe des in der Flotte und auf der Seide gefundenen 
(0" 505 g + 0"405 g) berechnet, ergibt: 

Orange GRX . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  . . . . . . .  0"910g  l 
Gesamtmenge verwendeten FarbstOffes...  0" 913 g l  d. i.: 

99"66% Farbstoff gefunden. 

Als Ergebnis der durcbgeftihrten Untersuchung habe ich 
gefunden, datl, sower  es sich um die Bestimmung reiner Farb- 
st~yffl6sungen handelt, die Knecbt'sche sowohl als aueh die 
Methode von Pe le t  vorztigliche Resultate liefert. Letztere hat 
zwar den Vorzug der einfacheren Ausftihrung und Apparatur, 
daKir dt]rfte es aher schwer fallen, ftir jeden Farbstoff den ge- 
eigneten Titerfarbstoff zu finden, denn es sind zwei Bedingungen 
zu erfiillen: 

1. muB die Nuance eine gentigend kontrastierende sein, um 
auch einen geringen l[lbersehu~ lei.cht erkennen zu lassen, und 

2. mtissen beide Farbstoffe miteinander eine in Wasser 
unl6sliche Verbindung geben. 

Dadurch ist man auch gezwungen, eine grSl3ere Anzahl 
TitertSsungen zu halten, w~ihrend bei dem Knecht'schen Ver- 
fahren dies alles in WegfaIt kommt, da es naeh den bisherigen 
Erfahrungen auf die meisten Farbstoffe anwendbar ist. 

Als Resultat des Versuches der Titration gefiirbter Seide 
ergibt sich, daft wohl, yon bisher bekannten Verfahren, alas 
Knecht'sche alas einzige sein dCtrfte, welches einwandfreie 
Resultate liefert. Die Bestimmung des Farbstoffgehal'tes gefiirbter 
Seide geht glatt vonstatten, wie es yon Kr~eeht 1 bereits fiir 
Wolle festgestellt war. Ja, es ist in vielen F/i.llen bei Ieicht 
reduzierbaren Farbstoffen mSglich, die indirekte Titration zu 

:t E. K n e c h t u n d  Eva H ib b e r t ,  Journ,  of Soe. of Dyers  and Colourists,  3, 

1904. 
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vermeiden und dutch direkte Titrat ion zu  ersetzen,  wenn  man 
nach jedem Zusa tz  von Titantrichlorid gent igend lange kocht  

und schfittelt, In bezug  auf die Farbflotten ergab sich, dab auch 
bier die Knecht ' sche  Methode ausgeze ichne te  Resultate gibt, 

wenn  auch nicht ge leugnet  w e r d e n  soll, daft das Pelet ' sche 
Verfahren gu te  Resultate liefert. Das Colorimeter  versagt  in 

diesem Falle ganz ;  durch die beim F/trben in der Flotte ea t -  

s tehende Tr t ibung  erschienen Farbs to f f l6sungen ,  die zwei-,  
auch dreimal konzentr ier ter  waren  als die Flotte, im Colorimeter  
um bedeutendes  hetler, so dab ich in einem Falle die achtfache 

Menge des vorhandenen  Farbstoffes erhielt. Durch diese Tr t ibung  

tritt auch eine Nuancen/ inderung ein, die Flotte hat stets 
einen bl/iulichen Stich, der einen Vergleich mit der TyplOsung 

fast unm6gl ich  macht. _~hnlich e Resul ta te  erhielten W. S u i d a,1 

E. K n e c h t  ~ u. a. 
Ein Aufgehen der un tersuchten  Farbstoffe in molekularen  

Verh/il tnissen konnte nicht konstat ier t  werden,  wie aus  der an- 

geffigten Tabelle  ersichtlich ist. Jedoch l/iBt sich schliei3en, dab 

mit der wachsenden  Zahl der Su l foxylgruppen  die AffinitM des 

Farbstoffes zur  Seide abnimmt.  
Alle gefundenen Resultate, auf wasserfre ien Farbstoff  be- 

rechnet, wurden  in der beigef~gten Tabel le  geordne t  zu- 

sammenges t  ellt. 

Herrn Professor  Dr. Wilhelm S u i d a  spreche  ich ffir seine 

gfitige Unters t f i tzung und das rege Interesse,  das er meiner  

Arbeit entgegenbrachte ,  meinen w~irmsten Dank aus. 

1 W. Suida, Wiener Monatshefte, 25, 1107 (1904). 
E. Kneeht, Ber. der Deutseh. chem. Ges., 36, 166 (1903); 3Z, 1549 

3479 (1904). 
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Name und Formel 

I; M a l a c h i t g r i i n  

2 (C23H24N~)+3 (COOH)~ 
328 fiir 

C23H~4N2]0"04388 

II. K r y s t a l l v i o l e t t  

C25H~oN~C1 407" 5 0" 0568 

III. p - F u c h s i n  

CagHIsN3C1 323" 5 0" 0528 

IV. N a p h t o l g e l b  S 
, CloH4OsN2SNa2 358 :0 '01203 

V. M a r t i u s g e l b  
CloHsO5N2 ca 253 0" 0284 

VI. K r y s t a l l p o n c e a u 6 B  
C10H1207N2S2Na2. 502 0'  01815 

VII. E c h t p o n c e a u  B 
C22H~407N4SoNa2. 556 0" 0226 

VIII. B a u m w o l l s c h a r l a c h  e x t r a  
C22H14OTN4S2Na2 556 0" 02929 

IX. E c h t s c h a r l a e h P X  

C22H1504N4SNa 454 0" 04594 

X. O r a n g e  G 

C16H1oOTN2S2Na2 452 0'  00769 

XI. O r a n g e  G R X  

C~sH~IO4N2SNa 350 0" 02665 

0"04110 

0'05775 

0"05699 

0"01211 

0"0276 

0'01785 

0"02201 

0"02987 

0'04574 

0"00765 

0"0268 
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In der Flottc na, 'h 

K n e c h t  ! P e l e t  

Gramnlc l"arbstoff 

0"04075 

0"0577 

0"05699 

0"0995 

0"0284 

0"0180~ 

0"0222 

0"0275 

0"06983 

0"0268  
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