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wird) uiid zwar ein Zwischenprodukt bei der Bildung des Benzilarns 
(Azobenzils). 

Hr. Z i n c k e  hat dagegen geglaubt, das Benzilam und das Benzi- 
limid von je  3 Molelriilen Benzil ableiten zu mussen, und es ist ihm 
dadurch die volle Bedeutung des von Hrn. H e t i i u s  beobachteten Auf- 
trcstrns von Benzarnid nicht klar geworden. 

Was nun die dritte der L a u r e n t ' s c h e n  Verbindungen, das Ima-  
b e i i z i l ,  betrifit, so ist die Zincke 'sche Formel, C121332N204, wohl 
die richtige. Ein kleines Molekulargewicht hicr anzunehmen erscheint 
ails folgenden Grijnden utistatthaft: die halbirten Forrneln verlangen, 
wie oben erwahnt , eine vorhergehende Spaltung von der Halfte des 
au der Reaktion theilnehmenden Benzils unter Bildung von BenzoE- 
saure (Aethylbenzoat, Benzamid) und dafiir ist nun die Ausbeute an 
Imabenzil, wie ich mich durch den Versuch iiberzeugt habe, zu gross. 
Fwner  habe ich gefuildeii, dass das Irnabenzil beim Kochen mit v e r -  
d ii 1111 t e r SchwefelsLure fast genau seiii eigenes Gewicht Benzil liefert, 
geniass der Gleichung : 

welche das Umgekehrte w n  der Z i n  c k  e 'schen Bildungsgleichung ist,. 
Es sind folglich keine BenzoBsilure - oder Benzaldehydreste in1 Ima- 
b e n d  enthalteri und die Verbindong liisst sich n u r  von 3 Molckiilen 
Bcnzil ableiten. 

Ich werde iiber diesen Gegenstand ansfiihrlicher berichten, sobald 
die experimentellen Resultate fertiggestellt sind. 

L o n d o n ,  den 30. April. 

C42H32N204 + 2H2O == 3ClaHloO2 + '2NH3, 

Normal School of Science. 

479. C. Winssinger:  Ueber ein neues Siederohr zur flak- 
tionirten Destillation. 

(Eingegangen am 31. October.) 

Durch Nachahinung der sinnreichen Apparate, welche in der 
Industrie im Grossen zur fraktionirten Destillation dienen, hat man 
in letzterer Zeit die Laboiatoriunissiederijhre sehr verbessert; diese 
briiigen bekanntlich eotweder eine liestimmte partielle Condensation 
der Darnpfmischungen hervor, oder sie bewirken eine moglichst 
vollkomniene Beriihruiig des aufstrigenden Dampfstroms mit den im 
Siedeapparat herunteraiessenden condcnsirten Fliissigkeiten. 

Einige Cheiniker haben versucht die Darnpfe hauptsiichlich durch 
eine Condensation Z U  trennen, indeni sie dieselben durch ein Kiihlrohr, 
dessen Temperatur iiur wenig unter dern Siedepunkt der fliichtigeren 
Flusaigkeit gehnlten wtirde , leiteten ; jedoch mehrere wendeten sich 
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zuin anderen Mittel und construirten kleine Siederohre, welche ungefiihr 
wie die Colonnenapparate bei der  Spiritus-Rektifikation wirken. 

Einer der besten Apparate nach erster Ar t  mag wohl von W a r r e n  
d e  la  R u e  I) gebaut worden sein, mit dessen Apparat man zu guten 
Resultaten kommt, aber da derselbe sehr complicirt ist und den Ge- 
Lrauch eines Temperaturregulators erfordert , so bewahrt er  sich nur 
bei der Behandlung grasseren Fliissigkeitsmengen als zweckmassig. 

Unter den Apparaten der anderen Art  ist der von L e b e l  und 
H e i i  n i n g e r  *) zu erwahnen , dessen Wirkung eine ausgezeichnete ist; 
doc11 hat er den Nachtlieil zu hoch und zu zerbrechlich zu sein, dabei 
liisst er  sich schwer reinigen und trocknen; ferner kann er auch bei 
kleineren E’liissiglreitsquantitaten nicht gut gebrauclit werden. 

Das  neue Siederohr, welches ich bekannt niachen will, ist aber 
gerade zum Fraktionniren beliebig kleiner B’liissigkeitsquantitaten be- 
stinimt. Obwohl einfach und klein, ist doch seine Wirkung eine sehr 
scharfe, da es zu gleicher Zeit den zwei soeben erwahnten Arten an- 
geIi6x-t; es hringt namlich eine vollstiindige Condensation bei einer 
bcatimmteii Temperatur , sowie eine dauernde Beriihrung der auf- 
steigenden Danipfe mit den herunterfallenden ,Fliissigkeiten hervor. 

Der  Apparat (aiehe die Zeichnung S. 2642) besteht aus einer zwei- 
armigen Rohre ADF,  die man senkrecht durch einen Korkpfropfen a m  
H a k e  eines Kolbens M von beliebiger Grosse befestigt. D e r  Arm D ist 
niit einem Thermometer versehen und miindet durch F i n  einen L i e b i g -  
when Kiihler. Im Hauptarm A befindet sich eine zweite Rohre B;  
dieselbe ist unten zugeschmolzen und wird genau in der Mitte der 
A-Riilire durch einen langlichen, gut gebohrten Pfropfen gehalten. 

Die B-Riihre, welche als inwendiger Kiihler dient, urnfasst ihrer- 
seits eine enge Rohre C. Durch diese letztgenannte lasst man einen 
langsamen Wasser- oder Quecksilberstrom fliessen, der dann zwischen 
C und B aufsteigt mid schliesslich durch den Tubus G hinausfliesst. 
Das Wasser dient bei den unter 100°, das Quecksilber bei den holier 
siedenden Fliissigkeiten. In letzterem Fallt? llsst man das wartne 
Quecksilber in einen mit frischem Wasser versehenen Scheidetrichter 
fliessen und hebt es von Zeit zu Zeit ab, urn es in den Halter zuriick- 

I) Zeitschrift fiir anal. Chemie 4, S. 243. 
2) Lebel und Henninger .  Diese Berichte FII, S. 1084. - Dictionn. 

~ l e  Wurtz. Suppl., pag. 6ti4. - Compt. rend. T. 79, pag. 480. Siehe auch: 
Linnemann,  Zeitschr. fur anal. Chemie, Bd. 11, S. 207. - B r o n n ,  Zeitschr. 
fur anal. Chemie, Bd. 20, S. 399 und Journ. of the chem. SOC. 18S0, pag. 49. 
- Hempel ,  Zeitschr. ftir anal. Chemie, Bd. 50, S. 502. - Belohoubck,  
Zeitschr. f i r  anal. Chemie, Bd. 20, S. 517. - Glinsky ,  Anu. Cliem. 
Pharm. 175, S. 351. 

Berichtc d. D. chem. Gesellschaft. Jahrg. XYI. l i ?  
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ziigiessen. Ein mit einem Zeiger K und einer empirisch getheilten 
Scheibe versehener Schraubenquetschhabn H ermiiglicht mit der griissten 
Genauigkeit den Wasser- resp. Quecksilberstrom Iiach der Temperatur, 

die dns Thermometer E angeben SOH, zu reguliren. Jeder Stellung 
di:s Zeigers K entspricht eine rmn Thermometer E angegebene 



Maximalt.emperatur, vorausgese tzt, dass der B u n s e  n’sche Brenner unter 
dern Kolben M eine constante Oeffiiung behiilt. Es ist auch zweck- 
massig, diesen Rrenner durch ein doppaltes Drahtnetz vom Kolben Y 
fern zu halten. 

Die Wirkungsweise dieses .Spparatee ist leicht zii erselien: 1. Der 
Dampfstrom steigt zwischen der Itiihre A und B auf und wird 
dort j e  nach der Stiirke des Kiihlstroms mehr oder weniger gekiihlt ’). 
Der kleinsten Drehung des Hahris H entspricht sofort ein Steigen 
oder Sinken des Quecksilbers im Thermonieter E und man ist daher 
im Stande, indem man den Zeiger K richtig stellt, mit voller Sicher- 
heit die Scheidung der  Dampfe bei einer best,irnrnten Temperatur zu 
bewerkstelligen. - 2. D a  der Zwischenraum der Riihren A und B 
sahr klein ist (1 mm angefihr), so sind die aufsteigenden D&mpfe ge- 
zwungen , in liingerer Beruhrung mit der her-unterfliessenden Fliissig- 
keit zu bleiben. 

Um eine wirksame Beriihrung der ‘Dampfe mit der Fliissigkeit 
berzustellen, braucht man nicht, wie man es manchmal zu glauberi 
scheint, die Dampfe durch die Fliissigkeit in Blasen aufgehen zu 
lassen, da eine aufsteigende Gasblase beinahe kugelformig und diese 
Form die ungunstigste ist, die man sich nur denken karin, denn sie 
bietet bei einem bestimmten Volumen die kleiiiste Oberflache. Es ist 
also zweckmlssig, ein zu waschendes Gas  durch s c h m a l e  Spaken 
und nicht durch runde Locher in  eine Fliissigkeit zu leiten. Ein 
anderer Vortheil meines Apparates besteht darin, dass - nicht wie 
bei den mit Platinnetzen rerseheneu Siederijhren - die schwerer 
fliichtigen Theile immer rasch genug in das Siedegefass zuruckfliessen 
und sich nie oben ansammeln; indem man die Flamme gehorig regu- 
lirt, kann man ihr  immer leicht die Stiirkc!, deren ein bestimmtes 
Gemiech bedarf, gebe 11. 

Endlich will ich noch darauf aufmerksam machen, dass das ganze 
Siederohr nur glatte und gegen das  Siedegefass geneigte Wande bietet, 
so dass die schwerer fliichtigen Theile immer ganzlich in das Siede- 
ge%ss fliessen, und dass man also im Stande ist eine Destillation bis 
zum letzten Tropfen fortzusetzen. 

Zur  Aufstellung des Apparates braucht man nur einen sehr kurzen 
L i e  big’scheu Kuhler, da die in die Rijhre F gelangenden Dampfe schon 
so weit abgekiihlt sind, dass sie sich dort beinithe ganz condensiren. 
Oft braucht man einfach nur die Riihre F in eine andere geneigte 
einzufiihren. 

Um die Handhabung des Apparates zu erleichtern, ist es zweck- 
massig, den Pfropfen des Siedegefasses sellst ail einem Statir zu be- 

1) Selbstversthdlich muss der ganae Apparat vor riussercn Luftziigen 

-~~ 

geschiitzt sein. 
17’” 
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festigen, dies ermGgliclit ein rasches U'echseln des Kolbens, ohne in 
die Lage zu koniinen, das Siederohr zii zerbrechen. 

Wab die Haiidhabung des Apparates anbelangt, die wohl etwas 
Erfahrung und Aufinerksainkeit bedarf, niiichte ich noch folgendes 
hinzufiigen: 

1. Dainit die Riihrr B krinen Temperaturetoss bekommt, ist der 
Hnhn H ini  h'lomrnt des Siedenz der Fliissigkeit zu ijffnen, urn bei 
Zeiten schon einen laiigranien Kiihlstroin durch B gehen zu lassen. 

2. Sohald die Diiiiipfe das Therinometer erreicht haben , dreht 
iiiaii langsam den Hahti If, bis die Tetnperatur der entweichenden 
Diiinpfe so tief wie niijglich liegt. 

3. Der Breiiner wird so regnlirt, dass ein geniigendes Zuriickfliessen 
eintritt. 

4. Man iiberlasst den so ringerichteteri Apparat sich selbst, bis 
dns Ausfiessen durch F scliarf abnimmt . was durch Schwankungen 
i in  Therniometer zu ereeben ist. Der Hahn H wird dann nur etwas 
gewhlosseo, um die Kiihlung irn Siederohr zu mindern, so dass man 
eiiie zweite Fraktion bekommt u. s. f. 

Dieser Beschreibung sind noch die Belege beizufiigen. Dieselben 
wwden zeigen, wie scharf die Wirkung dieses Siederohrs ist: 

1. Ver s u c h. Ein Geinisch bestehend aus 100 ccm Aethylalkohol 
zu 93.3 pCt. (dem ITolnmen nach) und 100 ccm Wasser gab nach e i n e r  
e i n z i g e n  Destillation 82 ccm Alkohol zu 93.3 pCt.; bei Fortsetzung 
der Destillation bekam man schliesslich 36.5 ccni Alkohol zu 93.1 pCt., 
das heisst, heinnhe die g a n z e  (Juan t i t i i t  A l k o h o l  mit einer Stiirke, 
die der urspriinglichen sehr nahe konimt und die bekanntlich durch 
Rektificiren nicht uberechritten werden kann. Das Thermometer ist 
wiihrend der ganzen Zeit zwischen 7S.4 und 78.5O stehen geblieben. 

2. V e r s n c h .  76.2 g (2 Theile) hlethylalkohol (Sdp. 65-67(') 
\vurden mit 3x.1 g ( I  Theil) Aceton (Sdp. 56.5-5Y0) vermischt. 

Eiiie erste Frnlrtionirung gab folgendes Resultat : 

56-5s" . . . . . 32.7 g (A) 
j$ -Gl . iO .. . . . 34.4g (B) 

Rebt . . . . . 46.5, g (C) 
113.3 g. 

Dt~r Theil B wurde alsdann nur e i n  ma1 fraktionirt und deninach 
war die g n z e  Fltissiqkeit u i e  folgt getheilt: 

,jti-5jHU . . . . . 46.5 g (A') 
5 s - 6 . 3 . 7 "  . . . . 9.Hg (B') 

Rest . . . . . 55.6 g 
1 1  1.9 g. 

__ 
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Schliesslich wurde nocb der Theil A' der Destillation unterworfen, 
iinl seine Reinheit zu erproben; es ergab sich: 

von 56 zu 57O . . G.4g 37.7g 
bei 5 6 0  bestandig . 29.8 g 

von 57 zu 58O . . 1.5g  
Rest und Verlust 5.8 g 

46.5 g. 

t 
- 

3. V e r s u c h .  Ein Geniisch bestehend aus 5Og Benzol (Sdp. 80 
bis 81 O; Schmp. + 2.4") und 5Og Toluol ( 1 O 9 - l 1 O o )  gab bei einer 
einzigen Destillation : , 

80-850 . . . . . . 39.1 g 
Rest . . . 57 g 
Verlust . . 3.9 g 

100.0 g. 
Der  Theil 80-85O war krystallisirbar nnd schmolz bei - 2.8O. 

Diese drei Versuche wiirden mit dem abgebildeten Apparat 
(Seite 2642) vorgenommen; derselbe ist 0.42 m hoch, vom Pfropfen 
his zur Thermoterkugel gerechnet. Ein kleinerer Apparat, von dem- 
selben Durchmesser aber nur 0.25 m hoch, ermoglichte noch die 
Trennung einer bedeutenden Menge Propylenchlorid aus dem sehr ver- 
wickelten Gemenge, welches man durch Einleiten von Chlor in Ortho- 
propylchlorid bei Sonnenlicht bekommt. D a s  Produkt siedete bei 94 
bis 950 und enthielt C1 = 62.87 pCt. anstatt 62.83 pCt. berechnet. 

B r i i s s e l ,  den 26. Oktober 1883. 

480. Alfred Einhorn: Ueber das Orthonitrophenyl-$-Manin. 
[Mittheil. aus dem chem. Laborat. der Akademie der Wissensch. zii bltinchen.] 

(Eingegangen am 31. Octoher.) 

Als ich kurzlich das Lncton der Orthonitrophenyl- /?-Milchsiiure ') 
beschrieb , theilte ich gleichzeitig mit , dass dasselbe beim Erwarmen 
mit Alkalilauge oder Barytwasser sich niit Leichtigkeit in die Salze 
der Oxysaure iiberfiihren 18sst. 

Ganz anders als gegen Alkalien und alkalische Erden verhalt 
sich das $-Lacton unter sonst ganz gleiehen Cmstanden dem Ammo- 
niak gegenuber. 

Erwarmt man nkmlich das fein gepulrerte Lacton rnit Ammoniak 
jm Wasserbade, so liist sich dasselbe nach und nach auf, und beim 

1) Dieso Berichte XVI, 220;. 




