
hleibt die 1' r i o s  j - glii t :I r s i i u  r e  zuriick. 
die bei 1500 scbmelzen (I$. F i s c h e r  15Y). 

Schiine l'nfelii : i l l s  ACet(Jn, 

( ' : , l I~Oj .  Ber. C 33.33, H 4.44. 
Gef. '> 33.42, ,) 4 . i f .  

Nit Satri~iiiinninlgnni reduziert, bildet sie glatt C 1 u tnr 's i i  I I  re. 
liieine, nionoltline 1'8felchen a113 .4lkohol un t l  Chloroform, die I)ai  

! , i - - 9 8 O  schnrelzen. 
C; IJxOd. Bey. C 15.45, I1 6.06. 

Gef. )) 45.41, )) G.12. 

Die .\rbeit w i d  fortgeset.zt. 
L i v e r p o o l .  Runcorn Kesearcli Laboratories School of  .Yr~)pi~,:i I 

lletlicine. 

168. H. v. Wartenberg: Bestimmung des spedflschen 
Gewichts kleiner Fliissigkeitsmengen. 

(P;ingcgangen am 17. 3 l i i r z  1309: vorgctr. in der Sitzung vom \.erfasser.) 
Ih ist niitunter erwunscht , t h s  spezifischr (;ewicht von  Fliissig- 

1.. ' \elten z u  messen, v o n  denen nur sehr kleine Mengen (einige Kubikrnilli- 
meter) ziir Verfiigung stehen. P n ,  soweit hekannt Ij, bislier sine ent- 
sprechentlr hletlintle fehlte, wurcle versucht, (lie N e r n  s tsche hlikro- 
\i nge ') hierfiir :inzliwentlen, untl es sollen im Icolgenden einige Esperi- 
nlente heschrieben wertlen, die a i i P  Terxnlnssung und nnch Vorsc1iliigt.a 

Als IIintlernis zeigten sich ziiniichst die Cnpillarkriifte, die bei 
( I ewichten \-on eioigen Milligramrn v n n  der GrfiBenordnung tler z i t  

iiiessenden Mnssenkriifte werden. A D  ihnen scheiterte z. R. der nahe- 
liegende ( ietlnnke ~ den in verschiedenen Fliissigkeiten verschietlen 
XroMen Aiiftrieb eines .3-4 cmm groBen Glnskiigelchens zu messen, 
I lie Kiigel wurde an einerii 0.02 nrm dickeii Kokonfntlen aiifgehingt 
iind der A iisschlng tler IIikrownge beobnchtet. wenn sie i n  . ither t i n t 1  

\:-em sie i n  Wnsser taaclite.. Ilierbei schwehte dns  Iiiigelclien et,wn 
2-3 cni linter einer niehrere (,)iiadrntzentimetrr groIJen l.'liissigkeits- 
tliiche. l'rotzdeni ergnl) die geringste \-erunreinigiing tlieser "1cLe 
Iircleutende A ii~schlagsiinderungen d inch Beeinfliissung des Iiokonfnden >. 

I k i  Wnsser geniigte z. I). ein l'ropfen ;\ther, i n .  ( !as I)lolde :\lifflit.- 

on Hrn. Prof. N e r n s t zu tliesern %neck angestellt sind. 

1) Kiirzlicli i i t  yon E. F i s c h e r  (Bed. .\kad. 1908, 1, 553)  ciur Xlessangs- 

?) N(*i .ns t  i i n t l  I : iescnfc l t l ,  dies#. Hcrichte 36, 20S6 [1903]. 
niq.tliodc fir 0.1 ccm bi~sclirieben w r t t e n .  
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fienlassen von Atherdanipf zii einer scheinbaren huftriebsinderung 
yon cn. 10°/,,. Bei sehr kleineu Fliissigkeitsbehaltern, worin die 
Fliissigkeit mit konkaver Oberflache stand, wurde das Kiigelchen an 
die Wand gedriickt uiid eine Yessuug unmiiglich. Ks wurde daher 
zii dern Pyknonieter-Prinzip iibergegangeu. Ein kleines ;Iaskolbclien 
(Fig. 1 a), i n  (lessen Ha19 einige Narken eingcritzt wnren, wurde an  
dein Wagebalken aufgehangt. Sein Volumen (ca. 4 cmm) war durcli 
I'robieren so ahgemessen, dn13 der Zeiger tler Wage nuf 'I'eilstrich 0 
stand, wenn das Kiilhchen niit Ather rind anf 10, wenn es mit Chlo- 
roform gefiillt war. Auf diese U'eise xnrde fast, die gauze Sliala tier 

a 
:::I 2 

b 

2 :  1 

" 
1 : l  C 

\\'age ausgeniitzt ztir 1Iessurig tler Differeiiz der spezifischen Gewichte 
\-on i t h e r  u u t l  Chloroform (0.7--1.5), also eine vie1 genaiiere Mes- 
si iog erzielt, als wenn die Gewichtsdifferznz zwischen dem leeren und 
gefiillten Kiilbchen geniesseu wlre. Das Kolbcheu wiirde niittels 
riner ca. I, ' ,  inni dicken Glsscapillare gefiillt bis zii einer Jlarke. 
Aber auch diese Afethode versagte. Einnial niiI3lang es nieisteus, dns 
liolbchen ohiie Luftblase zu fiillen, dn die Fliissigkeit sich i n  den ('a- 
Iiillaren Hnls hineinzog, ehe iler Hauch volfgelaufen war. Dann aher 
verdunstete die I'liissigkeit t.rotz Aufsetzen eines leichten Stapsels 
Ivicht wahrend tles Wiigeiis, untl schlie(S1ich war der Jleniscus bei er- 
rieoerten Fullungen niclit bis auf l / l o o  ing genau auf die Jrarke ein- 
z iistellen. 

Befriedigendere Resultate ergab schliefilich folgentfe eiufache Jle- 
tliode. Die Fltissigkeit nurde  in eineiii liipettenartigen, in horizoii- 
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taler Lage an eineni 1)rahtbiigel an der \ \age  aufhiingbaren GefiiB ge- 
w-ogen (Fig. 1 1 1 ) .  Zuiii Fiillen uiirde die Pipette niit eiuer Pinzette in 
eiii niit Gummi aiisgefiittertes I-iahorolir (Fig. 1 c) gesteckt und dann 
die Fliissigkeit rorijichtig eingesaugt, his tler Korper gefiillt war: die 
Cspillare sog sich tlann selber roll. Die Capillareri Iiatteii eiu p a r  
h..:ndertstel Xlilliiiieter Llinien und waren an den Enden besonders 
frin arisgezogen. Die I<:ipazitiit war vietleruin so beniesseu, dali der 
Zeiper der Mikrowage iilaer fast. die gauze 8lcala :iusscliliig, wenn die 
Pipette erst. init tler Ieiclitesten untl daun iiiit tler scliwersten Pliissig- 
keit gefiillt war. ].)as (;e\\icIit tler Pipette niit tier Ieiclitesten Flussig- 
keit wurde n:itiirlicli durcli Aiili5ngeii \-oil Dr:ilitbiigeln :in deni ande- 
ren Wngenarni :iuhbalaiiziert. I\.eiiii ni:in speziifische iewichte i n  
kleinerein Interval1 Iiestiiiinieii \ \ i l l  (et\v;i Snlzliisungen vom spez. ( l e -  

Aviclit 1-13), kann (lie Piljette wid dniiiit die 13mpfindlichkeit der  
hlethode KroWer geniacht xerdeii ,  natiirlicli nur in den Grenzen der 
‘lr:igfihiglit$t tler JVnge. rhrcl l  Wiigen einiger Fliissigkeiten ron be- 
kannter 1)icIite \virtl ti:inn tlie Sk:ii:i direkt in sprzifiJchen (iewichten 
geeicht, so daU :t i is einer Kiirre zii jetlrni Sknlenteil (Ins bpezifische 
Gewiclit :hzulesen iht. I3ei tlieser llethotle bleibrii noch zwei Ubel- 
etinde: erstens, ~i eiiiiqe I.’IiissigIteiten, \vie z .  13. At~ier, trotz der  
e!igeii Capillareri zienilich rasc.11 und sichtbnr eiiidrinstrii, \rodurch tlrr 
1-orzug dieser Alethocle beeintriichtigt wirtl , Oequeni ein bestininites 
\-oliinien zri wigen. I;iiisclilielden d e r  I’iliette i n  ein feiues verschlieli- 
hares Rohrcheri oder Verstopfeti tler 7;ntlen iiiit Iiiip~~clieu ni:icht tlie 
Pipette trotz leirhtester Aiisfiilirung (0.1 g) schon zi i  schwer fiir die 
hlikrowage, so dala nian sich init tler offeneii Pipette hehelfeii iiiuLite. 
I3ei IVasser und tlergl. ljillt tlieser Umstniid \reg, dafiir bleibt aber an 
tier Olierfliiclie tles (.;I:ises beini Eintnuchen Feuchtigkeit Iilingen, so 
d:ilJ iiian bei inehrfach wiederliolten IY‘iigungeii ein etwas verschiedr- 

Gewicht erliiilt, (la diese Sliuren sich nicht gut rBllig gleicliniifiig 
nbwischen lassen. 

Die dn\vendting tlieser Netliode, znrikchst die Aiifnahiiie \on  1Sicli- 
liurreii. mijge ni in  :iii einigm Beispielen erlautert werden : 

1. Iu einer kleinen Pipette (Fig. 1 b), die leer 0.001) R \ \OF; u n t l  
cii. 4 ciiim falite, \riir(~eii Atlier (spez. ( ~ e w i c ~ i t  O . T l i ) ,  Ij’asser (I.UOO), 
1;erdiinnte Schwefelsiure (1.272) uutl Chloroforiii (1.4%) gewogen. 
XacIi SchIufi eiuer solehen KeiIie \vurtIe -:\ ther iiocli eininal gewogen, 
i i n i  deu Nllllpurilit tler \\.’age z u  kontrolliereri. Tor  Viillung init einer 
neueu Flussigkeit wurdc die Pipette sorgfiltig gereiiiigt und rorgespiilt. 
Ilie spezifischen Gewichte der Vliissigkeiten \\urcleii iiiit eiuem Arso- 
inetersntz bestininit, der Init einer Molir schen Wage kontrolliert war. 
Tab. 1 gibt 3 I~eol~aclit~itig-sreilieii wieder, in tlenen IJei jeder Yliissig- 
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heit die alle 1 ,> bek. abgelesenen Zeigerausschlilge der Wage ver- 
nierkt sind. 

'I 'abelle 1. 
- __. - - ____ - , 

.\ther \Vwser Schnefelsaure ' Chlowfolm .\?her 
I 

I .  ' 3.73 i 7.09 - 12.43 3.73 
1 3.71 1 7 09 I - 12.41 3.68 

3.65 7 . w  ' - 12 40 3.62 
3 6-1 
:;.52 
3 3 0  
3.76 
3.73 
3.69 
3.63 

7.09 - 12.3s 3.60 
10.12 12.31 3.82 7.07 

7.07 10.1 1 12.29 3.78 
7.07 10.11 12.26 3.74 
6.97 i 12.29 3.80 
6.96 10.01 11'25 3.75 
C; 96 1001 1 12.36 3.72 

1 

H'ie Z I I  sehen, iiebmen die Ausschlagc bei -ither uiid vhloroform 
infolge Yerdunstung iiiit der Z 4 t  ab, so da13 uur die hochsten Werte, 
iinniitte1b:ir nach deiii A d -  
liiingeu der Pipette abge- 
Irsen, branchbar sind. Bei 
\\.asser ist die Verdunstung 
iiiinierklicli. I n  Fig. 2 sind 
i n  der fast geracllinigen 
Kurre 1 die Ausschliige als 
)rdinaten, die spezifischeri 
iewicbte nls  Abszisseii 

vermerkt. 1)ie Schwan- 
kungen vom Mttelwert be- 
trageri f 0.05 Skalenteile 
oder 0.005 im spez. Ge- 
wicbt, d. h. tier wahrschein- 
licbe Fehler einer Ablesung 
betrlgt f 0.5 o/o. Trotz 
1iiehi.facber Versricbe ge- 
lang es nicht, die E'ebler- 
grenze berabzutlriicken. 

2.  WeitereVeisuche~.ur-  
tlen mit einw grii13eren Pi- 
Iwtte (Fig. 1 b) gemacht, 
die leer 0.035 g wog rind Fig. 2. 

c.3. 20 crnni fnflte, und zwar mit Fullungen Ton Wasser (spez. ( ie-  
Iticht 1.000) und zwei verdiinnteu Schwefelsiiuren (I = 1.272, II=1.491).  

Ibrichte d. D. Chcln. Gesellschaft Jahrg. XXXXII. 7-1 
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Pas Interval1 (1 - 1.5) war also kleiner und die Ernpfindlichkeit 
groIJer. D a  sich die Wage kaurn starker belasten liefi, ergab diese 
Pipette auch die mit der vorhandenen Wage i i i i  Xfaximum zu er- 
reichende Empfindlichkeit. Da ein .Gang(( infolge Verdunstung nicht 
zu beobachten war, seien hier nur 3 Beohachtungsreihen mitgeteilt, 
die in Fig. 2 Kurve I1 dargestellt sind. 

T a b e l l e  2. 

Schwefelsaure 
Wasser 

7.57 1 I .69 
11.62 

7.62 11.76 

Die Schwankungen voni hiittelwert der fast geradlinigen Knrve er- 
geben eine prozentuale Genauigkeit von A ' /a O:O des spez. Gewichts. 
Die Fehler durften ~usschlieBlich von den verschiedenen hiengen 
Wasser herruhren, die trotz Abwischens mit FlieBpapier an den Pi- 
pettenschnabeln hangen blieben. 

Bei waBrigen Losungen lafit, sich dieser Fehler ubrigens nocb 
verniindern durch schwaches Einfetten der Capillaren (Durchziehen 
zwischen etwas gefetteten Fingern), wie folgende Zahlen zeigen, die 
rnit derselben Pipette wie vorhin, aber einem neuen Quarzfaden der 
Mikrowage erhalten sind (der alte Faden zerriB durch Unvorsichtig- 
keit)? Kurve 111. 

T a b e l l e  3. 
- . - - 

Schwefelsiure 1. \Yiser  II -1 Wasscr 

I 
9.34 

:: 1 :% 1 6s:;; I 9.36 I i::: 
3. 1.30 6.21 9.34 1.40 

Auf diese Weise lafit sich also die Genauigkeit auf fast 0.1 O l 0  
treiben, wenn Inan das Mittel aus mehreren Wagungen nimmt. 

Da die Dichteanderung mit der Temperatur bei Wasser ca. 'il0 o/oo ,  

bei Ather 1.5 O l o n  pro Grad betragt, so ist der Umstand, dd3 man 
nicht genau uber die Teniperatur der Flussigkeit in der Pipette orien- 
tiert ist, ohne wesentlichen EinflriIJ auf die erreichbare Genauigkeit, falls 
Eich- und Probefliissigkeit, s m i e  die Wage in einem gleichmafiig 
temperierten Zirnmer stehen. 
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Z u m  Sclilufi nii)ge nocli die Bestininiung einiger spezifischen Ge- 
wic.lite iiiitgeteilt werden, die init der grol3en Pipette n m h  Kurve 111 
eine Woche nach Aufnnhnie dieser Kitrve gemacht sind. Es wrirderi 
rniiglichst velscliiedeunrtige Fliissiglieiten gewihlt und zwar Anilin, 
Glyverin, (Ililorofoiiii-Alliohol-C:eiiiiscli. 1)ie 1:)ichten wirden erst init 
der Xkrownge und dann niit den1 Arionreter bestimint, uin so die 
(fenaiiigkeit tler Jlethode zii erlHutern. Eine zunachst wie fruher Tor- 
genoiiiiiiene JSichung ergab als Aiisschllige : 

1.30 6.2iI 9.36 1.32 
Nun 

wrirden mit jeder der eriviihnteii k'liissiglteiten drei vollstandige 1Je- 
stirnitiiingeii (iieue Fiilliingen iis\v.) griiracht i i n d  hinter jeder nocli 
einniiil init Wl'nsser die Nulllage kontrolliert. 

liie 1':itil'fiiidliclikeit der Wage wxr also konstant gebliebeu. 

T a b e l l c  4. 
Spez. Gcwicht 

Xfikrowagct Argometer 1)iEEercoz 
1. Auilin I.S7 Wasscr 1.30 1.0'28 1 .@24 + 'J?o:* 

2. Glycerin 5.39 \\'asser 1.30 1.225 1.225 0 

3. Cllloro- 7.98 IVnsser 1.30 1.396 1.403 - ' I 3  0,'" 

1 . R 5  
I .90 

5.43 
5.40 

folm- S.00 
.4lkohol 8.1:; 

Aiis den gefiiiitlenen Aiisschlageii wiirclen iincli ICurve 111 (die Iireis- 
puiikte) die spezifischen Gewichte ermittelt. Eine Ariiometer-Bestimmrlllg 
ergali clanii die in der Tabelle rerzeichneteii Zahlen, die in befrietli- 
gziider i'bereiiistiiiiiiiuug niit den iiiit der Mikrowage ermittelteo steheii. 
Jeilt. Messungsgruppe bei einer Fliissigkeit darierte iibrigens ink]. : de r  
\'orl)ereitungen, \vie Ausspiileu i isw., ca. 10 Minuten. 

B e r l i n ,  PIiys.-clieni. Institiit der Uiiiversitgt. 

74 * 




