Jahrgang 1800,
Heft 34. 21. August 1900.

Ost und Klapproth: Fillung des Antimons,

829

An der Anode der Versuchszelle tritt
kein Gas auf. Das kathodische Gas erwies
sich in beiden Fillen als reiner Wasserstoff
und sein Volum betriigt fast genau ?/; von
dem Knallgas des Voltameters, wie zu er-
warten war.

Nunmehr wurden der Schwefelnatrium-
16sung von gleicher Concentration 0,0985 g
Antimon in den Kathodenraum hinzugefiigt
und die Gase und das gefillte Antimon
bestimmt:

3 5k |g2,

:: g‘ Dauer | 3 ?1_, 3 : >° ‘3 Sb

el < Volt m 2 8|3 gE| gemnt

@ & = [CI-]

3 S g ]

> ca. | Min. cem cem g
0324-225! 26 | 219 | 550 | 0,081
0,1 %2,3—1,65 45 84 | 36,1 | 0,0825

Auch bei diesen Versuchen bestand das
Gas der Zersetzungszelle aus reinem Wasser-
stoff. Rechnet man das gefillte Antimon in
die dquivalente Menge Wasserstoff um, und
zwar 1 Sb=>5 H, so erhilt man bei Ver-
such 3: 0,081 g Sb— 144 ccm H, zu-
sammen 14,4 + 21,9— 36,3 ccm; bei Ver-
such 4: 0,08325 g Sb==15,1 ccm H, =zu-
sammen 15,1 48,4 = 28,5 cecm, also auch
hier fast genau 2/; vom Knallgas des Volta-
meters, soweit es die Fehlergrenzen der
nicht sehr exacten Methode gestatten. Der
dichtere Strom bei Versuch 3 hat verhalt-
nissmissig mehr Wasserstoff entwickelt, etwa
60 Proc. der Stromarbeit sind zur Entwick-
lung von Wasserstoff und 40 Proc. zur Fillung
von Antimon verbraucht; der weniger dichte
Strom bei Versuch 4 hat mit 36 Proc.
Wasserstoff entwickelt und mit 64 Proc.
Antimon gefillt. Das elektrolytische Aqui-
valent des Antimons ist /5 Sb.

Etwas schwieriger sind die Vorginge an
der Anode quantitativ zu verfolgen. In den
ersten Stadien der Elektrolyse tritt hier nur
Schwefel auf, welcher sich, falls geniigend
Schwefelnatrium vorhanden ist, in der Wéarme
zu gelbem Polysulfid 16st; bei fortschreiten-
der Elektrolyse tritt auch Sauerstoff auf,
vermuthlich aus dem zunehmenden Gehalte
an Atznatron gebildet; der Sauerstoff er-
scheint jedoch nicht als Gas (nur bei hoher
Stromdichte oder wenig Schwefelnatrium
kann dies eintreten), sondern erzeugt mit
dem Polysulfid Thiosulfat, und zwar scheint
Thiosulfat das einzige Oxydationsproduct zu
sein, Die Versuche hieriiber sind noch nicht
abgeschlossen.

Ebenso werden wir spiter berichten, ob
und wie weit eine quantitative Elektroana-
lyse mit Diaphragma empfehlenswerth ist.
Die Fillung des Antimons allein mit Dia-

phragma hat keine Schwierigkeiten; gilt es
aber, Antimon gleichzeitig vom Zinn zu
trennen, so darf die Badspannung 1 Volt
nicht {ibersteigen.

Hannover, 16. Juli 1900.

Die Benutzung von Schwimmern bei
Biiretten.
Von Dr. Kreitling.

Es ist vielfach die Ansicht verbreitet,
dass bei der Abmessung von Fliissigkeiten
mittels Biiretten die Zuhiilfenahme eines
Schwimmers durch die auf demselben ange-
brachte Marke eine bessere Einstellung bez.
Ablesung und somit eine grossere Genauig-
keit und Sicherheit gewihrleistet.

Diese Ansicht ist in Folgendem auf ihre
Berechtigung gepriift, da es in neuerer Zeit
wiederholt vorgekommen ist, dass geaichte,
d. h. ohne Schwimmer auf ihre Richtigkeit
gepriifte und amtlich beglaubigte Biiretten
noch nachtriglich zur Benutzung in der
Praxis, wohl auf Wunsch der Besteller, von
den Fabrikanten mit Schwimmern versehen
worden sind.

Die Versuche hierzu sind von mir in
der Kaiserlichen Normal-Aichungs-
Commission zu Berlin angestellt.

Es wurden Biretten von verschiedener
Grosse und Weite, und far dieselbe Biirette
Schwimmer von verschiedenem Durchmesser
und verschiedener Linge, mit und ohne (se
benutzt.

Die Versuche bestehen in Vergleichungen
der Priifungsergebnisse fir den Gesammt-
inhalt und mehrere von der obersten Marke
ab gerechnete Theilabschnitte, einmal ohme
Benutzung, das andere Mal mit Benutzung
von Schwimmern.

Die nachfolgenden Angaben beziehen sich
auf 4 in [, ccm getheilte Biretten und zu-
nichst auf Schwimmer, die von dem Fabri-
kanten als ,dazu passend“ bezeichnet sind.

Von diesen 4 Biiretten zeigen die No. 2,
3 und 4 dem Sinne nach gleiche Abweichun-
gen zwischen den Priifungen ohne und mit
Schwimmer; die gepriiften Intervalle sind
bei der Priifung mit Schwimmer anscheinend
grosser geworden. Ein umgekehrtes Ver-
halten zeigt die Birette No. 1.

Nach diesen Vorversuchen, die unzweifel-
haft darthun, dass die Priifung von Biiretten
mit Schwimmer wesentlich andere Resultate
liefert als die Priiffung ohne Schwimmer,
dass man also beim Abmessen von Flissig-
keiten mittels Biiretten, die ohne Schwimmer
justirt sind, unter Zuhiilfenahme von Schwim-
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mern bedeutende, die Analyse sicher beein- |
flussende Fehler begeht, sind die Versuche
in systematischer Weise fortgesetzt worden.

N el Fe‘hler
(Jo;plru.fltcr Prifung ohne Prifung mit
o ) Schwimmer Schwimmer
abschnitt Mittel Mittol
ccm cmm ‘ cmm cmm cmm
Birette No. 1.
— 68 \
-5 |*F §|} o | 2208 b5
o-10 | Tl } w10 | TIT b -8
o—15 |75} -5 Thg ) 200
— 4. —188
0—20 —?;‘{ — 6 --192‘}—190
-2 [T,5 )1 — 6 :_21:9’} 111
Biireite No. 2.
0— o fg}l BT } 14
+ 20 . [ +28
o—19 21 18 [y b9
0--29 —tflzl;‘} +17 . T 3 Jl L9
. 41 +55
0-39 [Tz } + 48 ‘ e } +58
+ 68
050 | 1%l 4 |+ boros
- 76 I ‘! |
Biirette No. 3.
0--10 i‘l’i}+3‘i§‘fi}+23
0 20 _,_;‘1’1}_20‘j},§}._3
0-380 :ig}}—ﬂ!fi"}ﬁ' 0
o—g0 [Z3.1 3 |2 |+
= -- b P 4+04 0
050 | Iy5i} -7 dgH|] e
Birette No. 4.
i e B -
! :
P R
— 45 +14
0-30 } — 37 ‘ :} +15
TR
0—40 _19'} — 26 14 } + 3
59 o | +18
0—50 ”_27!} —42 | T 18 } +18

Zur weiteren Verwendung kamen 4 Bii-
retten und zu jeder Biirette 6 Schwimmer,
3 kiirzere und 3 lingere. Beide Arten von
Schwimmern, die kurzen und die langen,
wurden mit 3 verschiedenen Durchmessern
gewihlt. Sodann wurden am Schluss der
Priifungsreihen von je 2 Schwimmern, einem
kiirzeren und einem lingeren, die (@blichen)
Osen abgeschmolzen bez. zu einer kurzen

Spitze ausgezogen, und die Beobachtungen

wiederholt. Geprift wurden stets von zwei
Beobachtern in getrennten Reihen die Ge-
sammtinhalte und 4 Theilabschnitte. Jeder
Beobachter reinigte die Biiretten derartig,
dass die Benetzung zweifellos eine gute und
normale war. Die Ausmessung der Biiretten
und der Schwimmer ergab:

Barette No. b.

Gesammtinhalt 100 cem, getheilt in 1/, ccm, lichte
Weite 16,84 mm.

Zugehdrige Schwimmer:

No.

112 3 4 5 6
Durchmesser ! :
; 15,70 14,75 14,30' 15,70 14,80 14,30
In mm : )
Linge=11 o5 99 91 45 41 8
in mm i ]

Biirette No. 6.
Gesammtinhalt 100 com, getheilt in 1/ cem, lichte

Weite 13,80 mm.

Zugohorlge Schwimmer:

No. 12 sl 4.5 s

Durchmesser
in mm
Linge =1

in mm

12,70 12,60 11,25 12,65 12,60, 11,05

o 96 922 s 36 3

Biirette No. 7.
50 cem, getheilt in 1/, com, lichte

Weite 10,84 mm.

Zugehorige Schwimmer:

Gesammtinhalt

No. |1 2 845 s
' : ‘
Durehmesser [ -7/ 10,00 8951035 10,10° 8,50
1n mm
Linge=7 1 o5 o5 97 , 40 ' 88 85
in mm ‘ ,

Biirette No. 8.
(Jesammtmha.lt 25 cem, getheilt in 1)) cem, lichte

Weite 8,46 mm.

Lugehorlge Schwimmer:

No.|1f e 3 ' 45 ¢
Durchmesser | ¢ o7 | 7 95 .09 82"'i 795, 6,00
in mm (e 05 | 20| 690 O
Linge =12 PR ; §
wmm | 2212225860 34 s

Die nun folgende Zusammenstellung ent-
hilt die Prifungsergebnisse. Hierbei ist die
Differenz zwischen der lichten Weite der
Biirette und dem Durchmesser des Schwim-
mers mit 4 bezeichnet, so dass der Schwim-
mer, falls er in der Mitte der Biirette

. . 4 .
schwimmt, rings herum g mm Spielraum hat.
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Biirette No. 5.

Priifung ohne

Prifung mit Schwimmer

Priifung mit Schwimmer

Priffang mit Schwimmer

Thel Schwimmer No.1 4==1,14 1=25 mm No.2 4=2,09 1=29 mm. No.8 4=254 1 =27 mm
- I " Abweichung Mittel { Abweichung Mittel Abweichung Mittel
ab- Fehler | Fehler gegen beider Fehler gegen beider Fehler gogen beider
cohmitt ; er | Mittel in das Mittel der PO in das Mittel der | B in das Mittel der | ooy
n { cmm Priifungen ohne . tungen emm Priifungen ohne tungen emm Priifungen ohne tungen
tmm | Schwimmer | unter Schwimmer anter : Schwimmer unter
i 1 I -7 | 1 I -1 B84 11 I I
| | |
Con |+ 62 4+ 39| —98 + 48 —14 4+ 38| — 24
0N ree T8 THIiel s [ F Lo s | Y
4+ 25 — 10 — 48 + 38 4+ 0 — 31| — 1|
0400+ 50 =38 f 8] —s 8 17, —s g}l q0 | —60
|
+ 89 | + 55 82 < | + 59 — 98 + 12 — 1B
060 sy + ST 5y —m  F M s s [T a0 | T
+ 201 | +135 —63 | +135 | —63 +109| — 89
0801 05, +198 | Lao1 | —77 } 12 | s | TWN L5 o T
+ 153 + 191 —41 + 100 — 62 + 45 — 117
0—100) Jymg  +162 | J e | ey FI9)  ag ) g5 (8| o1a] 148 } +30
1 2 3
Theil- Prifung ohne Priiffung mit Schwimmer Priiffung mit Schwimmer Pritfung mit Schwimmer
abe g g g g
schnitt Schwimmer No.4 4=114 =45 mm No.5 4=2,09 =47 mm No.6 4=254 1=43 mm
+ 62| + 1] — 61 + 2% | — 36 + 19 4+ 17
0-20 +62l‘+62 T8l g BTy Ter WD sy g | T
+ 25|, ..| —e61 — 99 — 60| — 98 + 1| — 31 |
040|350 -+ ) Typ “ g0 Bl _ s —18 | O 12| —140 51
o]+ 89 — 9% —112 — 88| —15 4+ 86| -— 51
0—60 | T g 8| Top | Tz | =% | Tiw “io1 | 8| Tosr| 168 | T
| - N
+ 201 + 85 —113 4+ 81 —161 4+ 30| —168 B
0801 | 195 | +198 ) Ter | Ty | FBT 10, _—1ss | T _ 93| —991 32
+ 158 | — 4 166 — 41| —203 — 11| —113 B
0--1000 Tozo | +162 | Tao | Tygy | U T gr | Tigs | —3 | 19| —om 60
.| 5 6
\
Theil- Prifung mit Schwimmer Prifung mit Schwimmer
ab- No.1l 4=1,14 1==25 No.b 4=2,04 1=47
schnitt ohne Ose ohne Ose
[ i
I + 8| — 54 + 72| +.10
0--20 | T3 “es T 83T 40 Tie |16
f — 6| — 44 — 5 — 9
040 | — 4 — |7 21 58| 196 | 106
: + 18| — 69 — 82| —119 B
0—60 siehe oben Y L 101 + 21 119 199 72
e +109 | —~ 89 + 21| —1m
080 | Tis| —e (T or e |E O
|
i L8| — 13 + 51| —111 .
0--800 | TR Z& |l o :
7 8
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Biirette No. 6.

Priifung ohne

Priifung mit Schwimmer

Prifung mit Schwimmer

Prafung mit Schwimmer

Thel Schwimmer No.1 4=1,10 1 =27 No.2 4=1,20 A==26 No.3 4 =255 =22
El ] Abweichungen %[ei‘téﬁ- Abweichungen 11;4:;2;21. Abweichungen aﬁfég
- nd 1 e}
a Fehler Mittel I<e’hler gegen Be. Fe?ller gegen e Fehler gegen cide
schnitt in itte in dn? Mittel der obach- in daf Mittel der obach- in das Mittel der obach-
emm cmm Priifungen ohne tungen cmm Priifungen ohne tungen emm Prilfungen ohne tungen
Schwimmer unter Schwimmer unter Schwimmer unter
I II I1—I 11 11 II—1 I 11 I—T I
o | + 16 + 30 + 10 + 29 + 9 + 40 + 20 .
0201 4y oa |+ 20 57 417 | T3 or| L7 B gl L g |+ B
+ 1 — 2 —13 + 35 + 24 — 25 — 36
0401 oo |+ M4 130 +2 |+ Sy 18l + 7 2l g | — 8
-+ 22 + 25 — 1 + 23 — 3 + 39 -+ 13
0601 99 |+ 261 "9 g7 1T 45 ya2 [T Y Zgg |+
—+ 56 = | +113 -+ 48 + 145 + 80 + 118 + 583
080 L 73|+ 6 1311 | 446 | T2 3195 04 | T4 05| 4 og0 | 12
. + 94 —+ 194 -+ 92 —+ 206 + 104 , -+ 223 —+ 121
0—100 + 110 -+ 102 4193 + 91 + 194 4 9200 4 o8 -+ 203 4186 + 84 ! —+ 204
9 10 11
T?}ngil- Prafung ohne Prafung mit Schwimmer Prifung mit Schwimmer Priifung mit Schwimmer
schnitt Schwimmer No.4 4=1,15 1 =32 No.5 4=1,20 1=236 No.6 4=2,75 =35
o + 51 + 31 + 39 + 19 .
0—20 + 53| +33 | T\ 3| y11 |+ 8 Klebte beim
5 o Ablassen
0—40 ::: 38 i 19 + 25 :"“_ 1? —+ 1(1) + T des Wassers
— an der
. Wand
060 | (wieoben) | F L T @ | +ee|T | T | +a foct, s
wenn das
e I B B B
ausgelaufen
14 . .
0100 o e | +w8 | TH0 TN | o
12 13
Theil- . Prifung mit Schwimmer Prifung mit Schwimmer
P h -
ab- g:;”\‘;in fnefe No.1 4=1,10 1 =27 No.5 4=120 A— 36
schnitt ohne Ose ohne Ose
| | ]
B + 21 + 1 + 87| =+ 17
o + 46 w2 Ty La [ +O | {
B + 16 + 5 + 41 + 30 ‘ |
00 + 11 o |t MWL L1 |+ 3 | |
0— wie oben + 17 -9 + 4 + 18 |
60 + 36| +10 | T )39 13 |+ 42 |
g +112 | 4T +145 | =+ 80 | | |
080 +128| 463 | F120) yqpg | L ogg |+ 149 | }
_ + 179 + 77 +259 | 157 E
0100 +169 | +61 | F1™ [ 93] 15 | 296 | |
14 15
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Birette No. 7.

Prifung ohne

Prifung mit Schwimmer

Priffung mit Schwimmer

Prifung mit Schwimmer

Theil Schwimmer No.1 4=029 1=25 No.2 4=0,84 1 =25 No.3 4=1,89 1=27
e Abweichungen Mittel Abweichungen Mittel Abweichungen Mittel
ab- Fehler Fehler gegen beider | Fehler gegen beider | Fehler gegen beider
sohmitt in Mittel in das Mittel der 01}:2'11_ in das Mittel der obn;ec-h- in das Mittel der olgi.h-
emm Priifungen ohne tungen emm Prﬂfungen ohne tungen emm Prﬂfung.en ohne tungen
emm Schwimmer unter Schwimmer unter Schwimmer unter
1 I -1 I 11 -1 i It 11 I
+ 4 — 33 — 38 + 25 -+ 20 4+ 24 —+ 19
0101 4" 5| + 5 "qgg| —191 | —MOf o3| g | FH|_ g _— 13 | *8
- — 18 — 88 — 74 — 1 -+ 13 — 6 4 8 .
0-201 “qo | ~M [ o3| —ot9 |~V _ 3| +11 | —2|_ 9| 4+ 5 8
oo =3 ca || @ e 18| 3B e |p 4] T8 e
— 45 .
0—40| —42 | —sg |20 —12 4 g |+ 4 +42 |4 L2 e
_ 98 + 29 -+ 67 + 4 -+ 42 + 18 -+ 56
- — 27 — 246 — 224 + 18 -+ 40 , -+ 100 + 122
0501 7 ) —2 ) 53| _—p514 | | Lo 443 | TN 5 L | T8
16 17 18
T:gil' Prifung ohne Prifung mit Schwimmer Priffung mit Schwimmer Priffung mit Schwimmer
schnitt Schwimmer No.4 4==0,29 1=40 No.b 4=0,74 2 =238 No.6 4=2,04 1=36
IR R IS N b T e
i -+ 23 -+ 37 + 32 -+ 46 + 10 -+ 24
0-20 1 Tot | 10 | —l)x19] s |t e 43 | FI8
o iche ob -+ 66 + 87 + 44 “+ 65 -+ 20 +41
0—80 | swheoben | Top ! T T |+ 4 e | ¢TB) LI 43 | T
040 +45 + 83 | g [T #1090 | | 452 +90 52
—12 -+ 26 -+ 18 -+ 111 -+ 51 -+ 89
- + 97 -+ 119 -+ 108 -+ 130 -+ 62 -+ 84
050 | +48 |+ 70 1 +B 103 4125 | T106] 66 + 88 } +64
19 20 21
V;I-‘;eil- . Priifung mit Schwimmer Priiffung mit Schwimmer
Priif h g g
ab- | onE OARE No.1 4=029 =25 No.5 4= 0,74 1= 38
schnitt Schwimmer ohne Ose ohme Ose
1 |
4+ 3 — 2 + 30 + 25 | 1
0-10 418 +13 | P95 L2 | T | ‘
+17 - 81 + 384 + 48 ‘ 1
0—20 —20 % | 2119, w83 | T ‘
+ 1 -+ 22 -+ 59 -+ 80 = !
0—30 1 siehe oben | g1 T30 | 73| L 49 40 |+ B4 | |
]
+ b + 43 - |+ 80 + 118 !
0—40 — 34 T4 | "B Lea| w2 |77 i
| + 54 + 76 + 125 + 147 i ,
0—50 i Klebte -+ 54 + 118 i ‘
1 fest — +-111 +- 133 \
22 23
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Birette No. 8.

Prifung ohne

Prifung mit Schwimmer

Priifung mit Schwimmer

Priifung mit Schwimmer

. Schwimmer No.1 4=021 1=22 No.2 4=051 1=22 No.8 4 =246 ,=25
Thel- \ l Abweichungen Mittel Abweichungen t1\di:itel Abweichungen é![i:itel
ab- | beider eider n eider
: . Fehier © Mittel Fehler | das ng?tgtzlll der Be- Fehler | das Bgdiftzlll der ' Be: Fe‘hler das ]%Ieifteel der l?e-h
schnitt in | in - | prifungen ohne :l?:c:;l in Priifungen chne : toub:c:y; m Priifungen ohne :u:;a;
emm cmm Schwimmer untger cmm Schwimmer | un%er cmm Schwimmer unter
‘ 1 111 | 1T -1 ‘ I I II—I bif
! | |
—2 +16 —+ 17 -+ 29 -+ 80 ; -+ 31 | —+ 32
R T e B O I " R e I
-+ 6 + 35 +29 + 41 + 41 oo | +387 1 +31
0—10f g +6 | |39 | +31 1 131 + 9 +39 1 453 E +45
—2 +45 | 448 | +32 | +35 +48 . +51 |
0151 5 =3 1 y46 | a9 | T o7 430 | T} 4 44 T
i i
—1 -+ 46 -+ 47 + 28 + 29 ! ~+ 37 | + 38
0-20) _y ¢ —1 | {5 +56 | O 13 +14 | PR 15 43 | T3
—T = | +40 + 45 + 21 + 26 +16 |  +21
0=25] o | —5 | {43 +a8 | TR 1 +16 | t® | 14 419 | D
A
24 i 25 26 4
i |
T;lﬁil' Prifung ohne Prifung mit Schwimmer Prifung mit Schwimmer Prifung mit Schwimmer
schnitt Schwimmer No.4 4=0,21 1=236 No.5 4==0,01 1=34 No.6 4 =246 1=38
i \ |
‘ w —+ 45} . ~
0—5 + 30 ‘ + 31 +30 |+ 36 -+ 41 _ 34 — 38 — 37 £+ 0
} +30 | + 31 — 182 — 181 -+ 38 + 39
\ \
+ 44 + 38 — 29 — 35 + 44 -+ 38
0--10 +33 . 421 | T |6 +se [T L4 436 | T4
| siehe oben +30 + 33 a0 | — 182 —129 + 56 +59
0—15 +41 450 | P qer | s | W L5 | e |+
+34 | +3 + 22 + 23 + 60 +61
0—20 + 33 \ 430 T3 1| laee | | a0 441 | HO0
+ 10 —+ 15 — 170 — 165 + 6 —+ 11
0—25 410 ‘ 415 | T10 0 o0r | _qe9 | 8| 45 420 | 1
! |
27 | 28 | 29
i !
Theil- Prifuog ohne Prifung mit Schwimmer Prifung mit Schwimmer
ab- Schwi No.4 4=0,21 =36 No.b 4=0,51 1=384
schnitt chwimmer ohne Ose ohne Ose
_ + 85 +36 | + 30 +31 |
05 447 +a8 T 435 +36 | T38 L
: + 46 140 + 38 + 32 |
0—10 | 452 Ta6 | T I 4139 | +38 |
40 43 44 47
0—-15 siehe oben i 52 | i 55 + 46 i 40 j—— 43 + 42 ‘
+ 24 +2 | + 16 + 17 ‘
0—=20 | +45 | +46 | B 4] 415 | 718 | |
. 1] | |
0—25 + 8 +10 0 e rsp T2 o |
+ 29 +34 | —14 — 9 |
30 | 31
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Die Zusammenstellung zeigt, wie erheb-
lich die Unterschiede zwischen den Priifun-
gen mit Schwimmer und denen ohne Schwim-
mer sein kénnen. Sie lehrt aber wieder,
dass Gber den Sinn dieser Unterschiede sich
nichts voraussagen lisst, denn bei der Prii-
fung mit Schwimmer zeigen sich die Biiretten
anscheinend bald kleiner (bei No. 5), bald
grésser (No. 6, 7 und 8); vielfach sind die
Resultate schwankend. Eine Erklirung und

Wahrscheinlich béngt Alles von der Ober-
fiichenbeschaffenheit der Birette und des
Schwimmers ab, woriiber sichnichtssagen lisst.

Um aber ein Urtheil iiber die Zuver-
lissigkeit bez. die Ubereinstimmung der
Priifungen ohne Schwimmer einerseits, und
derselben mit Schwimmer andereiseits zu
gewinonen, dient die folgende Zusammen-
stellung, welche, ohne Beriicksichtigung der
Vorzeichen, die Unterschiede zwischen den

ein Gesetz hierfir ist nicht anzugeben. | Priifungen beider Beobachter enthilt:
Biirette No. .

Theil- ohne Reihe 1 | Reihe 2 | Reihe 8 | Reihe 4 | Reihe 5 | Reihe 6 | Reihe 7 | Reihe 8
abschnitt| Sehwim- | y=114; | 4=2,09; | 4=2,54; | 4=1,14; | 4—2,04; | 4=2,54; | 4=1,14; | 4=2,04;
com mer 1=25 =29 =27 =45 =47 A=43 1=25 =47

0—20 0 6 36 14 7 25 112 9 112
0—40 25 13 55 45 19 20 103 34 105
0—60 5 2 26 55 0 36 117 32 80
0—80 6 14 12 58 21 27 123 24 54
0—100 17 24 23 31 36 14 98 16 110
11 | +=12 [ =+=30 +41 | =17 | =924 | =111 | +23 | 92
ohine Ose | ohne Ose
Biirette No. 6.
Theilabschnitt ohne Reihe 9 | Reihe 10 | Reihe 11 | Reihe 12 | Reihe 13 | Reihe 14 | Reihe 15
erabselint Schwim- | 4==1,10; | 4=1,20; | 4=2,55; | 4=1,15; | 4=1,20; | 4=1,10; | 4=1,20;
com mer =27 =26 1=22 1=32 A=236 A=27 1=36
0—20 8 7 2 14 2 8 25 47
0—40 19 15 17 39 10 11 3 19
0—60 1 16 15 38 4 6 19 b
0—80 17 2 14 13 14 18 16 8
0—-100 16 1 6 37 16 26 10 6
+13 +8 +11 -+ 28 +9 —+ 14 +15, + 17,
ohne Ose | ohne Ose
Biirette No. 7.
Theil- ohne Reihe 16 | Reihe 17 | Reihe 18 | Reihe 19 | Reihe 20 | Reihe 21 ! Reihe 22 | Reihe 23
abschnitt] Schwim- | 4 =0,29; | 4==0,84; | 4=1,89; | 4=0,29; | 4=0,T4; | 4=2,04; | 4=0,29; | 4=0,74;
mer 1=25 =25 A=27 A=40 1=38 L=236 1=25 1=38
cem
010 1 153 2 32 ’ 21 19 5 15 5
0—20 8 205 2 3 47 13 15 37 15
0—30 1 344 17 46 93 2 3 62 10
0—40 16 259 0 56 57 2 1 39 16
0—50 10 290 3 45 49 5 4 — 14
+8 + 270 +5 +36 + 53 ( +8 +6 438 | =12
| ohne Ose | ohne Ose
Biirette No. 8.
Theil- ohne |Reihe 24 |Reihe 25 | Reihe 26 | Reihe 27 | Reihe 28 | Reihe 29 | Reihe 30 | Rethe 31
abschnitt| Schwim- | #==0,21; | 4=0,51; | 4==2,46; | 4/=021; | 4/=051; | 4=246;| 4=021; | 4=0,51;
mer =22 A=22 A=25 L=36 A=34 A==38 A=36 )=34
ccm
05 3 5 1 5 0 222 76 12 5
0—10 0 4 16 16 11 89 2 6 0
0—15 1 1 5 10 17 29 1 12 4
0—20 0 9 15 7 1 185 20 21 2
0—25 5 3 10 2 0 34 9 24 22
+ 2 +4 +9 +38 +6 + 112 =+ 22 + 15 + T,
- - ohae Ose | ohne Ose
Ch. 1900. 70
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angewandte Chemie.

Es ist ersichtlich, dass, verglichen mit
den Priifungen ohne Schwimmer, bei den
31 Reihen von Priifungen mit Schwimmer

6 Reihen geringere oder gleiche Beob-

achtungsfehler aufweisen,

7 Reihen den doppelten Beobachtungs-

fehler,

8 Reihen bis zum vierfachen Beobach-

tungsfehler,

10 Reihen den vierfachen bis sechzig-

fachen Beobachtungsfehler aufweisen.

Vergleicht man bei den einzelnen Reihen
den Grad der Ubereinstimmung mit den
Dimensionen der Schwimmer, so kénnte man
vielleicht zu dem Resultat gelangen, dass
fir jede Biirette ein Schwimmer herzustellen
gei, dessen Beschaffenheit, Lange und Durch-
messer in sich fbereinstimmende Resultate
gewihrleisteten.

Zwischen den Resultaten der Priifungen
vermittelst Schwimmer mit und ohne Ose
ist, wie eine Vergleichung der Reihen 1 mit

7, 5 mit 8, 9 mit 14 u. s. w. zeigt, ein er-
heblicher Unterschied nicht festzustellen ge-
wesen.

Als Gesammtergebniss aller Priifungen
mit Schwimmer lésst sich nun Folgendes be-
trachten:

1. Fir geaichte Biiretten (die ohne
Schwimmer gepriift sind) sind Schwim-
mer auf keinen Fall zu verwenden.
Man kann beim Abmessen von Fliussig-
keiten aus einer geaichten Biirette,
wenn man Schwimmer benutzt, sehr
erhebliche Fehler begehen, iber deren
Sinn und Grdsse sich nichts voraus-
sagen lasst.

2. Uberhaupt ist die Anwendung
von Schwimmern nicht rathsam, da
die Ergebnissezu verschiedenen Zeiten
und bei verschiedenen Beobachtern
sehr starke Abweichungen gegen ein-
ander zeigen kénnen.

Patentbericht.

Klasse 12: Chemische Verfahren und
Apparate.

Darstellung der gemischten Anhydride der
Ameisensdure mit anderen aliphati-
schen Sdauren. (No. 113 165. Vom 8. Juni
1899 ab. August Béhal in Paris.)

Die Darstellung gemischter Anhydride der Ameisen-

sdure mit anderen organischen Siuren war bisher

nicht bekannt. Es wurde nun gefunden, dass sich
dieselben leicht darstellen lassen, wenn man auf
die Anhydride aliphatischer Sauren unter Vermei-
dung zu hoher Temperatarsteigerung wasserfreie

Ameisensiure einwirken lisst. Die Reaction voll-

zieht sich sehr rasch. Die erhaltenen gemischten

Anhydride lassen sich leicht dadurch charakteri-

siren, dass sie schon in der Kilte mit den tertifiren

Basen, wie Chinolin, Pyridin, Dimethylanilin, reich-

liche Mengen von Kohlenoxyd entwickeln. Auf

acyclische sowie cyclische Alkohole oder auf mehr-
werthige Alkohole wirken sie unter Bildung der
entsprechenden Ameisensiureester ein. Desgleichen
verbinden sie sich mit Ammoniak und dessen

Substitutionsproducten. Die neuen Korper sind

zur vortheilhaften Verwendung in der Industrie

bestimmt, wie zur Darstellung von Formylderivaten
der Alkohole (fir die Zwecke der Parfimerie,

Destillerie, der Bonbonfabrikation u. s. w.) oder

von Formylderivaten des Ammoniaks oder sub-

stituirten Ammoniaks (anwendbar in der Pharmacie

u. s. W.).

Patentanspruch: Verfahren zur Darstellung
der gemischten Anhydride der Ameisensiure mit
anderen aliphatischen Sduren, darin bestehend, dass
man wasserfreio Ameisensiure auf die Anhydride
der betreffenden Sduren einwirken lisst, die frei
gewordene aliphatische Sdure durch Extraction

mit Petroleumither oder einem anderen geeigneten
Lasungsmittel moglichst entfernt und das Reactions-
product im Vacuum rectificirt.

Darstellung von Condensationsproducten
des Phenyldimethylpyrazolons mit pri-
midren aromatischen Aminen. (No.
113 384. Vom 19. Juli 1899 ab. Dr. Ernst
Silberstein in Berlin.)

Die vorliegende Erfindung betrifft die Darstellung

von Condensationsproducten des Antipyrins mit

primiren aromatischen Aminen unter Verwendung
wasserentzichender Mittel, wie Phosphoroxychlorid
oder Phosphorpentoxyd. Werden gleiche Mol,
salzsaures Anilin, Antipyrin und Phosphoroxychlorid
zwei Stunden auf etwa 2500 erhitzt, so entsteht
ein bei 1240 schmelzender Korper, der weder

Chlor noch Sauerstoff, noch Phosphor enthilt. Es

ist anzunehmen, dass der Sauerstoff des Antipyrins

mit zwei Wasserstoffatomen des Anilins als Wasser
ausgetreten ist nach der Gleichung:

Cs Hy

CH; . N-—-N—-CO
| | -+ CGHSNH2:
CH,.C ——=CH
Cs Hs

CH;  N—N—-OC:C,B; N
| ! + H,0.

CH;.C———=CH

Es ist somit aus dem Pyrazolon ein Pyrazolin
entstanden. Die neuen Substanzen sollen zur
Darstellung von Heilmitteln dienen.

Patentanspriicke: 1, Verfahren zur Darstellung
von Condensationsproducten des Phenyldimethyl-
pyrazolons mit priméren aromatischen Aminen, da-




