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Zeltschrift fir
e - angewandte Chemie.

Im Betriebe fliefit die Fliissigkeit in
der Regel ohne besondere Drosselung aus

dem Druckrohr aus, aber in einer ge-
wissen Hohe h iiber dem Saugbehilter-
spiegel. Hierbel tritt die Forderhohe h an

So-

Stelle von h, in die Rechnung ein.
mit wird:

Q=0,37-0,20. 60107210 (H—h)
=200 1H—h

die wirkliche Férdermenge der Pumpe aus-
driicken.

Der Kraftbedarf diirfte etwa 1 PS. aus-
- machen. Wenn die Leergangsarbeit (bei ab-
geschlossener Leitung) N, schitzungsweise
zu 0,5 PS. angenommen wird, 6t sich der
Kraftbedarf aus N,=N,+-QH/60.75 be-
rechnen. Der Wirkungsgrad ¢ oder das Ver-
hiilltnis der Nutzleistung Qh/60.75 zu dem
Kraftbedarf N wird am giinstigsten, wenn
L=0.7 H bis 0,9 H ist.

In Fig. 3 ist der Verlauf der Werte von h

flir H=10m Ws. aufgezeichnet, ferner die .

zugehorigcen Werte von Q und von Qh (mit

h=0 2 4
Q=01M n==~u 425 6oV
100 ¢=0,83m’ 150 1450 620
150 1,25 225 420 640
200 1,67 300 520 670
250 2,08 375 565 705
300 2,50 450 620 25

Zum Schilull dieses Berichtes mochte
ich nicht unterlassen, der Deutschen
Steinzeugwarenfabrik in Fried-
richsfeld i. B. die Anerkennuug da-
fiir auszusprechen, dall sie sich ent-
schlossen hat. sowoll im allgemeinen
als auch im beszonderen Interesse der
Benutzer ihrer Maschinen, die FErgeb-
nisse aus den Untersuchungen ihrer Ma-
schinen riickhaltlos der Offentlichkeit zu
ibergeben.

Eine Fehlerquelle bei der
Bestimmung des Acetons nach der
Jodoformmethode.

(Mitteilung aus dem Laboratorium von W. Vaubel zu
Darmstadt.)

Von W. Varser und O. Scuetver.
(Tingeg. d. 13.'1. 1905.)

Die Bestimmung des Acetons nach der Jodo-
formmethode ist zuerst von G. Kr & merl) vor-

1) G. Krimer, Berl. Ber. 13, 1000 (1880).

einem Maximum bei h =%H), schlieBlich auch
N. und e. Die GroBlen sind fur die Grand-
mafle a/b mit 1 =0.74=2» berechnet. Von
praktischer Bedeutung sind nur die ersten
MaBe bis héchstens a/b=1.

Fig. 4 zeigt fiir die Pumpe, in gleicher
Weize wie Fig. 2 fiir den Exhaustor, den
Zusammenhang der wichtigsten GroBen :
7. B. sel1 Q=200 1/3M. und h=9 m Forder-
héhe fiv die verlangte Leistung gegeben.
Man findet rechts nach unten aufgetragen
den Wert Q=200 bei der Stromung c
=1,67 m/s: daritber bis zu der flach ver-
laufenden Parabel H--h=1 m. Geht man
um h=9m naclh oben hinauf, so erreicht
man die ganze Hohe H=10 m und geht in
dieser Hohe nach links hintiber, bis die links
aufsteigende Parabel geschnitten wird; das
geschieht bei dem nach links aufgetrage-
nen Grundmafi n=950 U/Min., wobei
die Radumfangsgeschwindigkeit u=15 m/s
wird.

Die Zahlenwerte sind, nach den oben ent-
wickelten Formeln. in folgender Tabelle auf-
gefiihrt :

6 8 10 12m Wk,
35 850 950 1040 UM; H—h—=0m
750 860 960 1050 0,25
0 870 975 1060 0,66
790 900 995 1080 1,00
810 925 1020 1100 1,56
860 960 1050 1130 2,25

geschlagen worden, und zwar zur Bestimmung des
Acetongehaltes im Holzgeist. Hierbei Lkam das
gebildete Jodoform als solches zur Wégung, und
durfte der Gehalt an Aceton 19 nicht iibersteigen.
Diese Methode erfuhr eine Abidnderung durch J.
Messinger?), Nach dessen Methode verfihrt
man so, dafl man die acetonhaltige Losung mit
5—69%iger Kalilauge versetzt, cine titrierte Jod-
losung im UberschuB zugibt und nach dem An-
siuern mit Schwefelsiure und zwei Minuten lan-
gem Stehenlassen unter Verwendung von Stidrke-
kleister als Indikator mittels Thiosulfat zuriick-
titriert.

Die Messingersche Methode entspricht in
dieser Fassung noch nicht allen Bediirfnissen. Sie
hat dementsprechend vielfach Abfinderungen er-

fahren. Vor einiger Zeit sind wir auf eine
besonders ins Gewicht fallende Fehlerquelle
aufmerksam geworden, iiber die wir nachste-

hend kurz berichten wollen. Die Beobachtung.
um die es sich hier handelt, ist bereits vor
kurzem von Forster und G yr3) beschrieben

%) F. Foerster u. Z. f. Elektro-

chem. 9, 1 (1903).

K. Gyr,
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worden. Sie war uns aber, als wir mit unse-
ren Versuchen begannen, nicht bekannt und ist
von uns also ganz unabhingig von der Ver-
offentlichung der oben erwihnten Forscher bei
Untersuchungen nach der Messingerschen
Methode gemacht worden.

Die Uberschrift der Arbeit von Férster
und G y r lautet : ,,Uber dic Einwirkung von Jod
auf Alkalien“. Der wesentliche Inhalt der Arbeit
ist nach dem Referat im Chemischen Centralblatt
folgender :

Es ist von Schonbein u a. auf das
sicherste festgestellt worden, daf Jod mit Alka-
lien zundchst Hypojodit bildet. Es trcten dabei
nebeneinander die Gleichgewichte auf:

J, + OH'=HOJ +J'.
HOJ+0H'=J0O' + H,0.

Dal die erste Reaktion unvollstindig ist, und
dafB freies Jod neben freiem Alkali bestindig ist,
konnten Verf. sowohl direkt beweisen, als auch
durch die Untersuchung, indem Zusatz von Jod-
kalium zu einer Ldsung von unterjodiger Siure
eine starke Jodausscheidung hervorruft. Unter-
jodige Siure ist wahrscheinlich eine noch schwich-
chere Siure als unterchlorige Siure. Die Menge
des freien Jods neben einer bestimmten Menge
Hydroxylionen ist im Sinne der Forderungen des
Massenwirkungsgesetzes immer gréfer, je mehr Jod-
ionen die Losung enthilt.

Setzt man Bicarbonat zu einer Ldsung von
Hypojodit, so wird dadurch die Menge des freien
Jods vermindert, weil die Menge der Hydroxyl-
lonen vermindert wird. Es bleibt also immer eine
gewisse Menge unterjodiger Sdure zuriick. Dies
schlieBen die Verff. daraus, dal} die Losung we-
niger Thiosulfat verbraucht als arsenige Sdure.
Sie nehmen an, daB zwar das freie Jod Thio-
sulfat zu Tetrathionat oxydiert, daf aber die

unterjodige Sdure das Thiosulfat direkt zu Sul. |

fat oxydiert. Arsenige Sdure wird nicht durch
freies Jod oxydiert, sondern nur durch unter-
jodige Sdure. Geldste Hypojodite gehen allmih-
lich vollstindig in Jodat iiber.
erfolgt ganz analog der Reaktion des Chlorats
nach der Gleichung

KOJ+2HO0J=KO,J +2HJ.

Sie erfolgt mit sehr groler Geschwindigkeit

und um so langsamer, je grofer der Uberschul :

an freiem Alkali ist. TemperaturerhGhung be-
schleunigt die Reaktion. Auch die Vermehrung
des freien Jodkaliums beschleunigt die Geschwin-
digkeit der Jodatbildung. Da durch die Jodat-
bildung die freie unterjodige Saure verbraucht
wird, muf} gleichzeitig auch das mit dieser im
Gleichgewicht befindliche freie Jod verschwinden.
Wenn neutrale Oxydationsmittel wie Sauerstoff,
Ozon, Wasserstoffsuperoxyd, Perjodat usw. auf
Jodkalium einwirken, entsteht neben dem freien
Jod immer freies Alkali und durch deren
Zwischenwirkung Hypojodit und Jodat. Zu
beachten ist, dall durch die Reaktion des
Hypojodits mit dem Wasserstoffsuperoxyd oder
mit dem dureh die Einwirkung von Ozon auf das

Atzkali entstandenen Kaliumsuperoxyd ein Teil
des Hypojodits unter Sauerstoffentwicklung zer-
stért wird.

Wenn wir im vorstehenden die Resultate der
von Forster und G yr ausgefiihrten Untersu-
chungen etwas ausfiihrlicher  wiedergegeben
haben, so liegt der Grund darin, dall wir vor-
erst von einer Erklirung der Tatsachen ab-
sehen und uns mit der Wirkung der beobach-
teten Erscheinungen auf die Acetonbestimmung
hegniigen wollen.

Unsere bei der Acetonbestimmung gemachten
Erfahrungen veranlaffiten uns, die Einwirkung von
Jod auf Alkali durch einige Versuche klar zu
legen. Dieselben ergaben folgendcs :

Wenn man 20 cem 1/,,-n. Natronlauge mit
20 cem 1/, 5-n. Jodlésung zusammenbringt und mit
Thiosulfat zuriicktitriert, so werden direkt ver-
braucht 4,0 cem 1/, 5-n. Thiosulfatlésung und nach
Zusatz von Essigsiure nochmals 13,2, im ganzen
also 17,2 cem. Es fehlten also 2,8 com 1/,4-n.
Thiosulfat, die noch verbraucht hitten wer-
den miissen, wenn der Vorgang der Mischung
von Jod auf Alkali unter Bildung von je
einem Molekiil Jodid und Hypojodit erfolgt sein
wiirde. Zusatz von Schwefelsiure brachte keine
Anderung.

Alsdann wurden 30 cem 1/, ,-n. Natronlauge
auf 20 cem 1/, 4-n. Jodldsung verwendet. Es wur-
den vor dem Anséuern 2,0 ccm 1/;4-n. Thiosulfat
und nach dem Ansiuern noch 14,7 ccm 1/,4-n.,
im ganzen also 16,7 ccm 1/,,-n. Thiosulfat ver-
braucht. Die Menge des in der Natronlauge frei
vorhandenen Jods war also gesunken, das Gesamt-
ergebnis noch ungiinstiger. "f—. o

Verwendete man dagegen arsenige Sdure zur
Titration nach dem Anséuern und Versetzen mit
Bicarbonatlsung, so wurden richtige Resultate er-
halten.

Umalso wenigstens'eine Fehler-
quelle bei der Messingerschen Me-
thode der Acetonbestimmung zu

. vermeiden, ist es notwendig, mit
Diese Reaktion

arseniger S#dure zuriick zu titrie-
renundnicht mit Thiosulfat.

Die hier mitgeteilte Fehlerquelle scheint iibri-

| gens schon frither zur Abinderung der Versuchs-

anordnungen gefithrt zu haben. So empfiehlt M.
Martz4) die Titerstellung des Thiosulfats auf eine
bestimmte Menge Jod in Natronlauge geldst und
durch Séure wieder ausgeschieden. Hierdurch wird
der Fehler teilweise vermieden werden kénnen, je-
doch nicht vollstindig, da die oben mitgeteilten
Versuche”ergeben haben, daB die GriBe des Feh-
lers mit den ' Verhiltnissen von Jod zu Alkali
wechselt.

Mitteilungen iber weitere Versuche iiber die
titrimetrische Bestimmung des Acetons sollen
folgen.

4 M. Martz, Rép. de Pharm. 1897,597; —
Pharm. Centralh. 38, 903; —- Chem. Centralbl.
1893 11, 238.





