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Aniinsiiuren Resultate erwarten. So wurde zuniichst das Oxametban, 
das seiner Constitution nach dem Urethan am nachsten steht, der 
Wntersuchung unterworfen und hat  in der That  einige Kiirper ergeben, 
die jedoch, wie andere ahnliche, noch einer genaueren Prufung unter- 
worfen werden sollen. 

Nach einer andern Richtung laden diese Verbindungen ebenfalls 
zur Untersnchung ein, namlich, ob es nicht gelingen wird, einzelne 
Theile der hinzuaddirten Urethanreste abzuspalten. Die hisher ange- 
wendeten Spaltungsmittel erwiesen sicb jedoch fast alle zu stark; nur 
schwaches alkoholisches Ammoniak scheint von giinstiger Wirkung 
z u  sein und sollen weitere Versnche das etwaige Auftreten neuer Ver- 
bindungen bei diesem Processe darlegen. 

310. J. A. Le Be1 und A. Henninger: Ueber verbesserte Apparate 
zur fractionirten Destillation. 

(Eingegangcn a m  29. Juli.) 

Die Apparate, welche man znr Trennung der Flussigkeiten durch 
Destillation auwendet , sind sehr mannigfaltig; der, wahrend langer 
Zeit fast allgemein gebrauchtr. ist der Glasaufsatz mit kugelfiirmigen 
Erweiterungen vori W u r t e .  Wenn man den Kugeln grosse Dimen- 
siouen giebt, so leistet diesw Apparat bei der Rectification von Fliissig- 
keiten, deren Siedepunkt 150° iibersteigt , ziernlich gute Dienste; 
immer jedoch ist die Trennung sehr langwierig und erfordert eine 
grosse Anzahl wiederhol ter Destillationen. 

Verfugt man iiber grosse Substanzmengen, S O  liefert der Riick- 
Busskiihler, welcher aus einer, in geeigrietem Bade auf eine constante 
Temperatur erhitzten Schlangenriihre besteht, gute Resultate; der Apparat 
ist jedoch zu complicirt, die Beaufsichtigung niuss eine sehr wachsame 
sein und nur in  seltenen Fallen wird e r  in einern Laboratorium An- 
wendung finden kiinnen 

L i n n e m  a n  n 1) hat  an dem Kugelaufsatze eine sehr wesentliche 
Verhesserung angebracht, indem er in die Rohre desselben fingerhutartige 
Napfchen aus Platindrahtrietz einschob; die Vorrichtung rriih~rt sich 
durch ihre Construction und ihre Wirkungsweise den in der Industrie 
gebrauchten Dephlegmatoren. Man kann iibrigens die Wirksamkeit des 
Apparates durch eine kleine Abandernng noch erhiihen j man hat nur 
dem Glasaufsatze die Form des W u r  tz’schen Kugelapparates mit 
4 --5 Kugeln von ungefahr 5 - 7 Centim. Durchmesser zu geben und 
die Platinnapfchen in die kurzen Riihrenstiioke zwischen je zwei Kugeln 
anzubringen. 

I )  Annalen Chem. u. Pharm., Bd. 160, 8. 195. 



Dnrch die grosse Oberflachc, welche die K u ~ ~ I I I  der Luft darbiet,cn, 
wird ciiic riel energischere Condensat.ion dcr Dhmpfe und folgliclL 
cine hcssere Scheidung erziell. 

Der L i n n o m a n n ' s c h e  Appar:tt bie- 
tet aber einige Uebelstiinde, von denen 
der hauptsachlichste darin besteht, daes 
die Destillat,ionen hiiufig unterbrochcn 
werden miissen und folglich sehr langwic- 
rig sind wid eine bes tandig  Beaufsic1it.i- 
gung verlangen. 

Wir hahen versucht, eine volllrornrno- 

vie1 wie rniiglich die Dephlegmatoren (ap 
pareils a colonne) der 1ndust.rie nachzubil- 
den. Doch miissen wir natiirlich den KuhI- 
:rpparat. der Dephlegniatoreii, cler ziir 
thcilweisen Condensation dcr D%rnpfe untl 
%uriickleit.ung der condensirten Pliissig- 
Itrit in die Sgule dient, bei Soite lassen 
nnd wir haben ihn dtidurch zii ersetzen 
gesncht, dass wir die lrugelfiirmigen Er- 
weit erungen des Glasaufsatees miiglichst 
gross machten nnd ihre Zahl niiiglichst, 
vermehrten. Nur auf diese Weise erzielt 
man  bei Fliissigkeit,en , deren Siedepunkt 
120' riicht iibersteigt, eine geniigendc 
Condensation; letzere muss namlich m i XI 

d e s t e n s  d i e  Hiilf'te, hesser d r e i  V i e r -  
i e l  odc,r mehr der verfliichtigen Fkssigkeit bctragen, wenn eine rasche 
Srhoidung erzielt werden ~011. 

jeder Kugc.1 ein W a s c h e n  der Dlmpfe in der ver- 
dichteten Fli.issigkeit und gleichzeitig einen regelmSssigen Ruckfluss 
der lotztercn zu bewcrkstelligen, habcn wir rnehrere Vorrichtungeo 
versncht. Man kann einen gewiihnlichen W ur  te'schen Apparat da- 
(lurch in einen Dephlegmator umwandeln, dass man unter jeder Kugcl 
mit.telst eines lose gerollten Drahtnekstrcifens ein kleines Riihrchcri 
befcstigt,, das etwas in  die Kugel hineinreieht und sich auf der an- 
deren Seite bis a n  den unteren Theil der darunterliegenden Kugel ver- 
18ngert; die unter der ersten Kugel befestigte Rijhre muss in die 
Flussigkeit des Sicdcgefiisscs eintauchen j zweckmassig giebt maii 
diesen Riihrcheri am nntcreri Ende eine sehr kurze und scharfb 
Kriinimung , darnit die Dampfblasen nicht in dieselben eindringeri 
lt (inn en. 

Fuhrt  man nun niit einem so hergerichteten Apparate eine De- 

nere Vorrichtung zn finden und dab( ?1 + so- 

5 der nattirlicheii Gross@. 

nnn  
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stillaticrn aus,  so sammelt sich die verdichtete Fliissigkeit in den 
Kiigelri an und das untere Ende der Riihrchen taucht bald in die 
L~liissigltciten cin , so (lass dic aufsteigenden DBmpfe geniithigt Bind 
durch dic Maschen der losm Drahtrolle zu dringen, die dariiber an- 
gesarnnieltc Fliissigkeit zii dorshstreichen und daselbst ihre schwer- 
Riichtigst,en T h d e  zuriickzulassen. Sobald der Stand der Fliissigkeit 
dic obwe OeEnung des Riihrchen erreiclit, fliesst sie durch letztere in 
die darunterliegonde Kugel und auletzt, i n  das Siedegefliss zuriick. 

Der  Gang tfcs Apparates ist regelrn5ssig und er liefert ganz vor- 
x,.ijgliche Resultale; die Hcrrichtung desst,lb(:n ist aher (.inc miihsame 
Arhrit und die Rcinigung erfordert vicl Zeit; diese Uebelstiinde sind 
bei dcm Apparate den wir jetzt heschreiben wollen und dessen Wirk- 
s;tmkcit riicht im Mindesten der des vorigen nachsteht, beseitigt. 

Derselbe hesteht ebenfalls aus einer Rijhre mit einer Reihe grosser 
kq$fiirmiger Erweiterungen ; unter jeder Kugel ist dic: RGhre ver- 
ongert, so dass die verdichtete Fliissigkeit durch die aofsteigenden 
Diimpfe ~ n i  Niederfliessen verhindert wird und sich in der Kugel an- 
satnmeln ltann ; sollte dieses Resultat nicht erzielt sein, so vermindert, 
rnan die Oeffnung mittelst kleiner Glasstiicke oder besser, mittelst 
lcleiner Ihllen ails I’latindraht,. Der Riickfluss findet durch aussere, 
itng?schmolzone enge Riihren a b statt, deren Kriimmung die Dampfe 
~ e r h i n d e r t ,  diesen Weg einzuschlagen. Die LBnge dieser Riihron 
nims hinreichond gross win ,  damit die Flussigkeit nicht durch deri 
Druck, der im Siedegefiissc und in den Kugeln herrscht , herausge- 
schlcudert wird. Nebenstehende Figur stellt in -& dcr natiirlicheri 
(‘rriisse einen solchen hppara t  mit 2 Kugeln zur Destillation von un- 
gefiihr 500 C. C. Substanz dar. Die Zahl und die Gr6sse der kugel- 
f6rmigen Erweiterungen, welche der Apparat haben muss, hangen na- 
t.urlich von der zu destillirenden Fliissigkeitsmenge und von der mehr 
oder weniger vollkornmenen Trennung, die man erreicheri will, ab; 
(’8 ist iibrigens immer sehr leicht zwei Apparate iibereinander zu 
setzen und sie auf passende Weise (mit.telst iiautschuck, Kork u. s. w.) 
m vereiiiigetr. 

Wir  sind bei diesem Apparate, als dern practischsten stehen ge- 
hlieben, riachdem wir durch eine grosse Reihe Versuche seine Wirk- 
nnmkeit frstgestellt tiatten ; derselbe vermindert wenigstens iim die 
I-18lfte die Zeit, weiche die Scheidung eines Fliissigl~eitsgemenges bei 
Anwendung des eirifachen W u r tz’scherr Glasaufsatzes erfordert. Mit 
ctcirn iieaen Apparate haLen wir aus rohem Chlorbenzyl in drei ‘De- 
stil1;it.ioneri reiries Chlorbenzyl isoliren konncn; ferner haben wir ails 
k6.ufiichem Wolzgeist ~ bei Anwendung eiues Apparates mit 5 grossen 
Rugeln, nach ewei Destillationen $ Aceton zwischen 56 und 58’ sie- 
dend :ibsclieiden Itijnnen und dabei dt-rstillirten wir rasch genug um 
3 Titer Destillat innerhalh nngefiihr 6 Stunden aufzufangen? 
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Die IICLIO Vorrichf.ung scheint uns vallkommener ZIJ sein ab  der 
A4pp:iral, L i ri 11 e in anii's; sic lrann mil, grijsster lAcicht.iglreit gtmiriigt, 
w d t ? i i  , gestat.t.et eine coritinairliclie Destillat.ion und ergiebt eiidlich 
ciue ritsclicre Scheidung dor Flussiglreiten, 

311. H. H i i b n e r :  Bemerkung zu der Mittheilung von H. E. Arm-  
strong and E. W. Prevost :  ,,Ueber dns Verhalten des bei 45'' 

schmelzenden Nitrophenols gegen Brom und Chlor." 
(Eingegsngen am 29. ddi.) 

E l .  13. A r m s t r o n g  und E. W. P r o v o s t ' )  habcii aus Brom- 
itc:ot.anilid (gthromt,em Acctanilid) durcti UebeiPiihrung der acetylirte~i 
Ainidogrnppe in die Hydroxylgruppc ein Srornplionol gebildet, von 
tlem sie vorauszusetzen scheiilen, dass es Orthobrompketiol: 
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sci, wolil weil sir, mit Roelrt anriehnim, das iiegafivc Mrom nnd tlic: 
positive Ac:c:tarnidogruppo hiitten sich in der Aiisgi~.xigcjverl)intlurlg be- 

Dies Ort,liobrotnpheiiol wurde nitrirt urid ergab e i n  b e i  1 1  7 O 
s c  ti rri e lz e n  de s I3 r o  m d i II  i 1, r o  p h t: n o I. 

Spiiter haben diesclben Forscher2) aus dem von I3re n l ren  und 
rnir dargestt:llten i<ronrphenol (Schmp. 63 - 64"), welckies man bis 
jctzt fur Parabroniphenol : 
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lidten darf, durch Nitrirung d a s s e l b e  b e i  11 7 "  s c h m e l s e n d e  
I ~ r o m d i n i t r o p h c n o l  e r h a l  t e n ,  neben einem zweiten isomeren, bei 
78 " schmelzenden Rroaidiriitrophenol. 

A r m s t, r o ri g und 1' r e v os  t schliessen nun, wenn ich ihre lrurzen 
Andtwttingen richt,ig verstehe: da a m  dem Parabromphenol ein Ab- 
ltiininrling des Orthobromphenols 3 )  entsteht (unter Hedingungen, welche 
eiric: Verrhclrung des in den Verbindungen vorhandenen Rromatoms 
uiclit voraussetzen lasscn), s o  muss d a s  I ' a r a b r o m p h e n o l ,  ob- 

I )  Dioso Berichlo VII, S. 406. 
2 )  Dioso Berichte VII, S. '322. 
x,  Unter tler Voraussetziiiig, die Stellung des Bromv und der Hydroxylgruppe 

in tliesen Vwbindungen sci schon sichor bekannt. 




