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Dies zeigt, dal Abstumpfung der Schwefelsiure beim Hydrati-
sieren zwecklos ist.

Zusammenfassung.

1. Beim Hydratisieren bei etwas hiherer, nicht geeigneter Tem-
peratur verringert sich die Viscositit des Produkts oder vermehrt
sich wenigstens nicht, wihrend die Kupferzahl mit der Zeit des
Hydratisierens zunimmt. Bei niederen, geeigneten Temperaturen ist
das Umgekehrte der Fall.

2. Der Einfluf der Temperatur ist deutlicher wihrend der Ace-
tylierung als wihrend des Hydratisierens, d. h. ein bei héherer Tem-
peratur acetyliertes Produkt ergibt ein minderwertiges acetonldsliches
Produkt, selbst bei darauffolgendem Hydratisieren bei niederer Tem-
peratur, wiihrend aut ein bei niederer Temperatur acetyliertes Pro-
dukt die Temperatur des Hydratisierens einen verhiltnism#Big ge-
ringeren Einflu§ ausiibt.

3. Die geeignete Temperatur hingt von der Menge der Schwefel-
séiure als Katalysator ab. Bei hoherer Temperatur ist eine geringere
Menge Katalysator nitig. Es gibt aber eine Minimalquantitit. Mit
einer zu geringeren Quantitht ist kein gutes acetonldsliches Produkt
erzielbar. Das kommt daher, daB Verldngerung der Acetylierung
einen schidlichen Einflu§§ ausiibt. Man mufi darum die Menge Kataly-
sator so wihlen, dafl die Acetylierung ohne Fortschreiten der De-
polymerisation innerhalb einer gewissen Zeit vollendet wird.

Sind Katalysatormenge und Acetylierungsdauer bis zu einem ge-
wissen Grade beschrinkt, so kann man selber bei etwas héherer
Temperatur noch gute Resultate erzielen.

4. Abstumpfung der Schwefelsiure beim Hydratisieren ist
zwecklos. [A. 185.]

Richtlinien der amtlichen Eichung von Mef-
werkzeugen fiir wissenschaftliche und
technische Untersuchungen.

Von Regierungsrat Dr. W. ROERDANSZ, Charlottenburg.
(Eingeg. 1./5. 1924.)

In Nr. 4 dieser Zeitschrift vom 24. Januar 1924 spricht Dr. G.
Bruhns, Charlottenburg, in einem Artikel iiber ,Die Verwendung
von Mefigefiflen bei Wirmegraden, die von der Normalwidrme ab-
weichen® iiber einen Irrtum, in welchem sich manche Chemiker be-
finden, wenn sie meinen, dafl ein nach wahrem Liter justiertes Gerat
nur fir die Temperatur mit ausreichender Genauigkeit verwendbar
sei, die auf ihm als Normaltemperatur (Normalwirme nach Bruhn s)
verzeichnet stinde. Um unnétige Besorgnisse beim Gebrauch solcher
Geridte zu vermeiden, schligt Bruhns vor, in Zukunft die Be-

. 15° .
zeichnungen 15° 4o USW. au! diesen Meflwerkzeugen fortzulassen.

Dann folgt eine Definition des Mo hrschen und wahren Liters mit
der SchluBifolgerung, daB eine Abweichung von -+5° von der Nor-
maltemperatur, die auf dem nach wahrem Liter justierten Mefgefif
angegeben ist, einen Fehler von -+ 0,0125 % des Sollvolumens, fiir
ein Liter demnach 0,125 ccm, ergibt. Dieser Fehler wiére aber so
klein, dafl er bei gewdhnlichen chemischen Arbeiten vernachlissigt
werden konnte. Es wire daher auch besser, die Bezeichnungen
15¢ 20° 280
407 4o oder 40
Zeichen dafiir anzubringen, dafl das wahre Liter bei der Anfertigung
des MefBgeriits zugrunde gelegt worden sei. Auch fiir die amtliche
Eichung konnte die Angabe der Normaltemperatur fortgelassen wer-
den, zumal die nach der Eichordnung vom November 1911 zugelassenen
Fehlergrenzen ofter das Vielfache der Volumenvergroferung dar-
stellen, die ein Gefdf beim Erwirmen von 15° auf 20° oder 28°
erfahrt. ,,Womit“, fragt Bruhns, ,will also die Eichungsbehtrde
o

ihre Aufschriften

Fehler bei der Herstellung der MeBgeriite zulifit, wie man ihn bei
deren praktischem Gebrauch bei abweichender Wirme innerhalb der
gewohnlichen Grenzen begehen kann?*

Hierauf ist folgendes zu erwidern.

fortzulassen und lieber die Bezeichnung W.L. als

1 . . :
450 usw. rechtfertigen, wenn sie den vielfachen

Roerdanf}: Richtlinien der amtlichen Eichung von Mefiwerkzeugen usw.

[ Zeitschrift Hic
angewandte Chemle

Der am 24. September 1923 erschienene Neudruck der Eich-
ordnung, der die zur Eichordnung fiir das Deutsche Reich vom 8. No-
vember 1911 von der Reichsanstalt fiir MaSe und Gewichte erlassenen
Anderungen und Ergénzungen beriicksichtigt, behandelt in den §§ 137
bis 151 unter Abschnitt X die Vorschriften iiber die Eichung der Mes-
werkzeuge fiir wissenschaftliche und technische Untersuchungen. Die
wesentlichsten Teile dieser Vorschriften sollen, soweit sie fiir uns von
Belang sind, hier kurz angegeben werden.

1, Maleinheit.

Die MaBeinheit bildet das Liter, das ist der
Raum, den die Masse eines Kilogramms reinen
Wassers grofiter Dichte unter dem Drucke einer
Atmosphére einnimmt. Es ist dem Kubikdezi-
meter an GréB8e gleichgeachtet. Der Raumgehalt eines
MeBwerkzeuges soll seinem Sollwert entsprechen, wenn es selbst
eine auf ihm aufgetragene Temperatur, z. B. 0°, 159, 17,5° 18°, 20°
usw., hat.

Nach § 8 und § 143 der Eichordnung miissen alle MeB-
werkzeuge an ersichtlicher Stelle die deutliche
Angabeder Temperatur tragen, bei der sierichtig
sein sollen.

2. Materialbeschaffenheit.

Beziiglich des Materials, aus dem die Mefigerite angefertigt sein
sollen, bestehen folgende Vorschriften. Nach § 2 miissen alle Mef-
gerite aus solchem Material hergestellt sein, dafl sie beim ordnungs-
miBigen Gebrauch gegen Abnutzung und Gestaltinderung hinreichend
gesichert sind. Nach § 139 sind nur solche Glassorten und andere
Materialien (Quarz u. dgl.) zulissig, die gegen chemische und andere
Einwirkungen hinreichend widerstandsfihig sind. Endlich wird im
§ 140, Ziffer 38, fiir aufstellbare MeSwerkzeuge (Kolben, Pyknometer
usw.) noch besonders gefordert, da der Boden der Geridte nicht zu
schwach im Glase sein soll.

3. Gestalt und Einrichtung der Mefilwerkzeuge.

Die Marken der Mefiwerkzeuge miissen scharf, ununterbrochen
und gleichmiBig verlaufen. Die Bezifferung mufl deutlich sein, ihre
Austithrung darf nicht zu Irrtimern AnlaB geben. Der Raumgehalt
ist in Litern, Millilitern oder in Kubikzentimetern zu bezeichnen.

4, Fehlergrenzen.

Nach § 7 gelten als richtig im Sinne der Eichordnung die MeS-
geriite, die von den mit Eichnormalen festzustellenden Sollgréfien im
Mehr oder Minder hichstens um die in den besonderen Vorschriften
festgesetzten Fehlergrenzen (Eichfehlergrenzen) abweichen. Die
Fehlergrenzen selbst sowie alle anderen Angaben der Eichordnung
werden als bekannt vorausgesetzt.

Aus den oben angegebenen Sitzen der Eichordrung geht heérvor,
daB jedes amtlich geeichte MeBwerkzeug einen Temperaturvermerk
haben mu8B. Derselbe lautet entweder + 15° oder + 17,5° usw,
175°
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bedingt notwendig, und zwar aus folgenden Griinden.

Haben wir es, um bei dem Bruhnsschen Beispiel zu bleiben,

mit einem 100-ccm-Kolben zu tun, der die Aufschrift EO(—)*_clcrr)x:] hat,

so besagt dieselbe, dal der Kolben auf EinguB fir eine Wasser-
temperatur von -+ 15° justiert ist und seinem Sollgehalt entspricht,
wenn sich der tiefste Punkt des Meniscus der Wassertiillung bei vor-
benannter Temperatur in der Ebene der den Kolbeninhalt abgrenzen-
den Marke befindet. Nun ist die Eichfehlergrenze fiir diese Kolben-
gréBe -+ 50 cmm, also eine GrdSe, die genau einem Normaltropfen
Wasser entspricht.

Dr. Bruhns findet diese Fehlergrenze zu grofi. Die Eich-
behérde muB jedoch bei Festsetzung der Eichfehlergrenzen fiir die
Abweichung vom Sollwert der Mefigertite einen gewissen Spielraum
lassen. Die von deutscher Seile hierzu gemachten Vorschlige ent-
sprechen im allgemeinen denen anderer Kulturstaaten. Sie wurden
auch von dem im Mai 1906 zu Rom tagenden internationalen Kongrefl
fiir angewandte Chemie gutgeheifien und angenommen. Die Behorde
hat ferner bei der Festlegung aller Fehlergrenzen das Bestreben ge-
habt, allen gerecht zu werden, dem Fabrikanten wie den Verbrauchern
dieser Gerdate. Man kann es keinem Fabrikanten zumuten, 100-cem-
Kolben anzufertigen, die so genau justiert sind, daB sie bis auf
+ 10 cmm stimmen. Anderseits ist erfahrungsgemafi nachgewiesen,
daB bei Einstellung des Fliissigkeitsspiegels beim Mefikolben der
Meniscus sich je nach der Art der Fliissigkeit und der Beschaffen-
heit der Innenfliche des Kolbenhalses ungleich ausbildet und auch
von einzelnen Beobachtern an der Begrenzungsmarke verschieden ab-
gelesen wird. Eine genaue Abgrenzung der in einem Kolben be-
findlichen Fliissigkeitsmenge und somit ein richtiger Befund der Ab-
weichung des ermittelten Kolbeninhalts von seinem Sollwert kann

0
niemals jedoch 1250 oder Erstere Aufschriften sind un-
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nur dann erzielt werden, wenn darauf geachtet wird, daBl sich der
Meniscus stets in gleicher Hohe einmal wie das andere Mal scharf
in elliptischer Linienfilhrung ausbildet. Diese Ausfiihrungen iiber die
Einstellung des Meniscus gelten fiir alle Meflgerite. Es ist wohl ein-
leuchtend, da88 nach dem Gesagten die von der Eichbehérde fiir
Mefigerite festgesetzten Fehlergrenzen nicht weiter
herabgesetzt werden koénnen.

Bei der Eichung werden iibrigens die jeweiligen Fehler der
Geréite durch besonders gewandte und erfahrene Beamte jedesmal
festgestellt, und wer den Fehler eines geeichten Kolbens wissen will,
braucht nur die zustindige Eichbehorde, also die Physikalisch-tech-
nische Reichsanstalt oder die Staatspriifimter fiir Glasgerite in Gehl-
berg und llmenau um Ausstellung eines Beglaubigungsscheines oder
um Angabe des ermittelten Fehlers zu ersuchen. Um diesen Fehler
fixieren zu konnen, ist es aber fraglos nétig, von einer bestimmten
Temperatur auszugehen. Es ist daher eine wohl berechtigte Forde-
rung der Physikalisch-technischen Reichsanstalt, diese Temperatur,
tiir die die Inhaltsangabe des Geriites gilt, von dem Anfertiger stets
an deutlich sichtbarer Stelle des MeBgerites anbringen zu lassen.

Was fiir die Kolben gilt, ist auch fiir die Pyknometer zutreffend.
Auch diese werden lediglich gem#B den Eichvorschriften nach dem
wahren Liter geeicht und ein Pyknometer beispielsweise mit der

Aufschrift Ezi_clc,;%o besagt analog dasselbe, was vorher von dem

100-ccm-Kolben angefiihrt wurde. Die Fehlergrenzen fiir Pyknometer
sind begreiflicherweise sehr eng gezogen. Zu jedem solcher ge-
eichten Apparate wird ein Pritfungsschein ausgestellt, welcher die
Abweichungen von dem Sollwert in Kubikmillimetern angibt.

Fir Vollpipetten wie iiberhaupt fiir alle Ger#ite auf Ausguf sind
die Fehlergrenzen ebenfalls bis zu einem gewissen Minimum herab-
gesetzt. Dariiber hinaus kann man wohl kaum gehen, denn gerade
beim Ablauf von Pipetten sind mehrere Fehlerquellen zu beriick-
sichtigen, die mit der Adhasion, der Viscositit und dem spezifischen
Gewicht der jeweiligen Fliissigkeiten in engem Zusammenhang stehen,
und welche die Grofie der ausgeflossenen Menge nach der positiven
wie nach der negativen Seite hin wesentlich beeinflussen konnen.
Hieriiber wird in einem spiteren Artikel noch einiges gesagt werden
miissen.

Nach alledem sind die von der Eichbehérde geforderten Autf-
schriften auf MeSwerkzeugen fiir wissenschaftlichen und technischen
Gebrauch unbedingt erforderlich und berechtigt. Sie
sind so gewiihit, daf sie von jedermann richtig ausgelegt werden kénnen.
Eine Anderung oder Erganzung dieser Vorschriften, wie z. B. der Zu-
satz ,W.L.“, ist nicht wilnschenswert. Eine solche Aufschrift kinnte,
da ein grofier Prozentsatz der amtlich geeichten Mefigeriite ins Aus-
land gelangt, dort nicht richtig aufgefait werden. Es wiire, falls man
ilberhaupt zu den auf den Geriten angegebenen Bezeichnungen noch
eine weitere hinzufiigen will, zweckméfliger, das MeSwerkzeug mit

dem Zusatz [T C| (internationaler Congrefl) zu versehen, weil man

daniit sagen will, dal das Geriit im allgemeinen den international
anerkannten Vorschriften fiir MeBwerkzeuge entspricht. Die Fehler-
grenzen sind wohl durchdacht und lassen sich jedem Einwand gegen-
iber rechtfertigen. Die Richtlinien der amtlichen Eichung sind so
klar, dal sie Irrtiimer iiber die Auslegung der Aufschriften auf Me8-
geriten und ilber die Verwendungsmethode der geeichten Geriite
gar nicht aufkommen lassen.

Will der Chemiker selbst maB- und gasanalytische Mefigerite auf
die Abweichung von ihrem Sollwert priifen, so verweise ich ihn
auf den in dieser Zeitschrift im Jahre 1903 in den Heften 40—42
erschienenen Artikel von W. Schlésser iiber die Einrichtung und
Priifung der MeBgeriite fiir MaBanalyse, in dem man alles Wissenswerte
findet. So sind dort auch beispielsweise die von der damaligen
Normaleichungskommission, jetzigen Abteilung I der Physikalisch-
technischen Reichsanstalt, aufgestellten Tabellen zu finden, in denen
die fiir die beobachteten Temperaturen und Luftdrucke theoretisch
erforderlichen Zulagegewichte fiir 1000 ccm, in Milligramm aus-
gedriickt, verzeichnet sind.

Beziiglich der Aufschrift ,,Normal“ auf MeSwerkzeugen, die nicht
geeicht oder amtlich gepriift sind, schlieffle ich mich der Meinung
Bruhns an. Es wiirde zu erwigen sein, diese auf Meflwerkzeugen
leider oft gebrduchlichen Aufschriften zu inhibieren und darauf zu
achten, daf mit dem Wort ,,Normal* kein Mifibrauch getrieben wird.
Grofien Erfolg verspreche ich mir allerdings nicht davon, da gerade
Gerate mit der Aufschrift ,Normal®“ vielfach exportiert werden. Es
liegt aber im Interesse der exportierenden Firma selbst, dafi sie in
solchen Fillen auch die Garantie leisten kann, daB8 die mit der Auf-
schrift ,,Normal“ versehenen Mefigerite im allgemeinen den Eich-
vorschriften entsprechen. [A. 79.]

Meyer Dorrs kontmmerllches Umsetz- Lauge- und Auswaschverfahren 1m Gegenstrom
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Dorrs kontinuierliches Umsetz-, Lauge- und
Auswaschverfahren im Gegenstrom.
(Eingeg. 10./4. 924.)

The Dorr Company in New York und London, E.C., hat im
Juni 1922 eine interessante Broschiire (Nr. 16) verdffentlicht iiber die
Anwendung dieses ohne Filter arbeitenden Verfahrens in der
chemischen Industrie, deren Inhalt ich hiermit meinen deutschen
Fachgenossen zuginglich mache.

Das C.C. D.-Verfahren (eine Abkiirzung von ,,Continuous Counter
Current Decantation”) wird darin definiert als ein System zum Aus-
waschen von kornigen und pulverigen festen Stoffen, wie z. B. Kri-
stallen, Niederschligen, gemahlenem Erz u. dgl, bis der Riickstand
frei von gelostes Material enthaltenden Fliissigkeiten ist. Es besteht
darin, daB die auszulaugenden festen Stoffe durch eine Anzahl hinter-
einander geschalteter Absetzgefifie hindurchgefiihrt und nach jedem
Absitzen mit Fliissigkeit verdiinnt werden, die von den folgenden
Absetzgefiien kommt und in der entgegengesetzten Richtung durch
das System flieSt. Erzielt wird dadurch ein hoher Grad der Aus-
waschung bei geringen Betriebskosten.

Die kontinuierliche Umsetzung besteht darin, daf einem System
von einem oder mehreren Umsetz- oder Reaktionsgefiiien die
Materialien, die sich miteinander umsetzen sollen, kontinuierlich zu-
gefilhrt werden, wihrend die Erzeugnisse daraus in demselben Ver-
hiltnis ablaufen.

Zum Vergleich wird das Verfahren der Kaustizierung mit inter-
mittierender Auswaschung demjenigen mit kontinuierlicher gegen-
iibergestellt.

Nach dem ersteren werden Soda und Kalk in dem richtigen Ver-
hiltnis mit Waschwasser eines fritheren Ansatzes, das noch geringe
Mengen kaustischer Soda enthilt, gemischt. Nach Beendigung des
Umsatzes soll das Gefdfl z. B. enthalten: 3 t gefdllten kohlensauren
Kalk (trocken berechnet) und 2 t kaustische Soda, die in 10 t Wasser
gelést sind (260 kg NaOH : 1 t Wasser). Dieses Gemisch 1t man
absitzen, bis 7 t Wasser (mit 1,4 t NaOH) abgezogen werden kdnnen.
Die restlichen 3 t Wasser (mit 600 kg NaOH) verbleiben in dem
Kalkschlamm in dem Umsetzgefas.

Zu diesem Schlamm werden 10 t Waschwasser mit 50 kg kaust.
Soda (5 kg NaOH :1 t Wasser) von einer friiheren Umsetzung zu--
gesetzt. Das daraus entstehende Gemisch enthélt die 3 t kohlen-
sauren Kalk, 13 t Wasser und 650 kg kaust. Soda (50 kg NaOH :1 t
Wasser). Nach dem Absetzen werden wieder 10 t Wasser mit 500 kg
NaOH abgezogen, wihrend die 3 t Niederschlag mit 3 t Wasser, die
150 kg kaust. Soda enthalten, im Gefaf zuriickbleiben.

Durch wiederholtes Auswaschen mit stets diinneren Wasch-
wissern kann der Kalkschlamm soweit ausgewaschen werden, daf
praktisch die gesamte darin enthaltene kaust. Soda von dem Nieder-
schlag getrennt ist.

Wenn man fiir das kontinuierliche Dorr-Verfahren denselben An-
satz annimmt, und ferner, da man einen solchen Ansatz regelmifig
alle zwei Stunden machen kann, so werden in 24 Stunden 36 t Calcium-
carbonat und 120 t Wasser mit 24 t kaust. Soda erzeugt, die alle dem
Absetzgefifl 1 regelm#Big wihrend der 24 Stunden zugefiihrt werden.
Wenn dieses GefiB8 schon mit dieser Mischung von einem friiheren
Ansatz gefiillt ist, so werden je 2 Stunden davon iiberflieflen 7 t
Wasser mit 1,4 t NaOH, wihrend 3 t Wasser mit 0,6 t NaOH das
Gefifl in Mischung mit dem Calciumcarbonat in Form von Schlamm
verlassen werden, genau 80 wie bei dem intermittierenden Verfahren
des Auswaschens.

Die 3 t Wasser mit 600 kg NaOH, die als Teil des Schlammes
jede 2 Stunden aus dem Absetzgefifi austreten, werden kontinuierlich
mittels einer Dorr-Pumpe in derselben Zeit einem zweiten Absetz-
getiBl zugefiihrt, in dem der Schlamm kontinuierlich mit dem von
dem dritten Absetzgefifl iiberflieBenden Waschwasser ausgewaschen
wird, dessen Menge in 2 Stunden 10 t mit 50 kg NaOH betriigt. Wie
bei dem intermittierend betriebenen Gefdfi besteht die durch diese
Mischung erzeugte Lisung aus 8 t Niederschlag und 18 t Wasser mit
650 kg NaOH. Von diesem Gemisch flieBen 10 t Wasser mit 500 kg NaOH
in die UmsetzgefaBie iiber, wihrend 8t Wasser mit 150 kg NaOH
mittels Pumpe dem Absetzgefdfl 3 tir die zweite Auswaschung zu-

getiihrt werden. Die konzentrierte Natronlauge flieSt vom Absetz-
gefif 1 der Eindampfapparatur oder der Verwendungsstelle
kontinuierlich zu.

Aus vorstehendem konnte man schlieBen, da8 man beim Aus-
waschen mit dem intermittierenden System dieselbe Ausbeute er-
zielen kann wie mit dem kontinuierlichen. Obgleich dies theoretisch
der Fall ist, trifit es in der Praxis selten zu. Bei der Kaustizierung
von Soda z.B. erreichen nur wenige Betriebe, die nach dem inter-





