
324. Ivo  Deiglmayr: Verfahren zur selbstthatigen Reguli- 
rung der Kohlensaure- oder Stickstoff-Entwickelung bei Ver- 

brennungen. 
(Eingegangen ttm 10. Mai 1902.) 

Es giebt wohl keinen Chemiker, der nicht geklagt hatte i i ter  
die zeitraubenden Verbrennungen, die meist bei einer recht zweifel- 
haften Zimrnertemperatur auszufiihren sind. Vor dem Verbrennungs- 
ofen zu sitzen, um eine Gasflamme auszudrehen oder anzuziinden und 
die Kohlensaureblaschen im Kaliapparat zu zahlen, diirfte wohl eine 
der uninteressantesten Beschaftigungen im Laboratorium sein. 

Im Nachvtehenden will ich 
ein ganz einfaches Verfahren 
schildern , welches es ermog- 
licht, den Verbrennungsprocesa 
griisstentheils ohne Beiseiri 
des Chemikers vor s i th  gehen 
zu lassen. 

Vor allem will ioh be- 
merken, dass mit der  Ein- 
schaltung des neuen Appa- 
rates l) keinesfalls eine Neu- 
anschaffung eines besondereil 
Oferis 1 erbunden ist, sondern 
dass lediglich die Gasrehre, 
welche die Flammen tragt, 
durch einen Gummistopfen 
(der zweckmassig vorher tnit 
Glycerin eingeiilt worden ist) 
in zwei Theile getheilt wird, 
damit das Gas von beiden 

Seiten - nicht wie vorhei- nur von einer Seite - aus zugefiihrt 
werden kann uud demnach auch der Operateur, der an diesem Oten 
ohns Einschaltung des ))Verbrennungsautomaten(( verbrennen will, 
denselben Ofen ohne Abknderung zu beniitzen vermag. 

Bekanntlich muss man, die zu untersuchenden Substanzen ausserst 
vorsichtig verbrennen, damit die entstehende Kohlensaure resp. der 
Stickstoff nur sehr langsam durch den gefiillten Absorptionsapparat tritt. 

Wenn ich nun einen Apparat construire, der  vermittels einer 
genau gewahlten und erprobten Capillare einerseits den TJebei tritt des 
Stickstoffs oder der Kohlensaure in die Absorptionsapparate nur in 

*j Zu beziehen dureli Dr. B e n d e r  und Dr. H o b e i n ,  Miinchen-Ziirich, 
zum Preise von 3 Jn. (D. R.-G.-M. 183315.) 
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Jc m zuiassigen Tempo gestattet, andererseits bei zu siiirmisch werden 
wollender Entwickelung der genannten Verbrennungsproducte die Gas- 
Aamrnen! tmterhalb der zu verbrennenden Substanz zum theilweisen 
oder rollstandigen Erliischen brirylt. dann ist sowohl die oft kaum 
zu verliindernde Gefahr der  zu raschen Verbrennung beseitigt und die 
-4riwesenheit des Chemikers unnothig. 

Dieser Apparat, der bei Kohlenstoff bestimmungen zwischen dem 
Chlorcalciurnrohr und dem Kaliapparat eingeschaltet wird, besteht 
aus eiuem communicirenden Rohrenpaar, an dessen kiirzerem Schenkel 
a ein Glasrohr angeschmolzen ist; Letzteres ist an einer Stelle b ver- 
enyt. Dem zweiten Schenkel c wird der Gasstrom fur den Theil der 
Rrenner, die unterhalb der zu verbrennenden Substanz sich befinden, 
durch ein mit einem Stopfen verschlossenes Rohr d zugefiihrt und 
d a m  gleich wieder durch das Rohr  e abgeleitet. I n  dem communi- 
cirenden Rohrenpaar befindet sich die zum Absperren geeignete Fliissig- 
keit - Quecksilber - und zwar wird soviel von Letzterem eingefiihrt, 
dass das Niveau gerade bis an die Stelle reicht, an der das  Glasrohr 
(mit d m  Capillare) an den einen Schenkel angeschmolzen ist, f. 

Nachdem nun der eine Theil der Riihre, in welchem sieh das  Knpfer- 
oxyd o h n  e S u b s  t a n  z befindet, bis zur Rothgluth erhitzt ist , 6ffne 
ich denjenigen Hahn, der das Gas durch den Regulator zu den Flam- 
meu leitet, die unierhalb des mit der Substanz sermischten Kupfer- 
ox:& fiihren, und zwar werden bei geschlossenen Kacheln sammtliche 
Fiarnnten zuni Entziinden gebracht. 

Somi$ beginnt die Verbrennung, und es wird bald mehr Kohlen- 
fikure resp. Stickstoff entwickelt werden, als durch die feine Capillare 
bindurch Irann. 

I n  diesem Moment aber entsteht vor der Capillare ein Druck, 
durch welchen die Quecksilbersaule in  dem einen Sckenkel herabge- 
driickt wird, in dem anderen Schenkel aber steigt sie und verschliesst 
somit die OeRnung des Glasrohres d ,  lasst also kein Gas mebr zu 
den BIammen unterhalb der Substanz. (Das Glasrohr d wird so nahe 
an das Quecksilberuiveau eingestellt, dass der geringste Druck bereits 
die Gaszufuhr abschneidet, da  ja die Hitze an sich einige Zeit weiter- 
~\ i rkt . )  

In  demselben Moment erliischen diese Flammen, urn nach einiger 
Zrit, wenn der Druck, also die Stickstoff- oder Kohlensaure-Ent- 
wickelung, nachgelassen hat, sich wieder von selbst zu entziinden, da  
ja die Flammen unterhalb des Kupferoxyds ohne Substanz stets 
brennen und durch Ueberschlag die Entziindung veranlassen. Die 
Verbrennung geht nun ganz von selbst vor sich, die Flammen wech- 
seln in ihrer Grosse, sie erloschen und entziinden sich j e  nach Bedarf. 



(Rei schlechten jBrennern, die leicht ein Durchschfagen der Flarmien 
zulassen, setze man iiher jeden Brenner eiii bleines Drahtnetz.) 

Es ist bei dirsem Verfahren zweckmiissig. die Verbrennnng zu- 
riachst im geschlosseuen Rohre - also ohne t u f t -  oder Sauerstoff- 
Dnrc:hleitung - vorzunehmen , wid erst, w a n  dic Verbrenurmg tier 
Hauptsache nach bereits sor sich grgangen, was durchsehnittlich nach 
I//z Std. der Fall ist, den Sauerstoffhahn zu iiffnen. 

Der Operateur hat demnach ausser der Waqung folgende Hand- 
lungen Z M  rollfiihren: 

1. Oeffnen das IIahnes, welcher das  Gas zu dem 1Cupferox:u 
ohnt  Substanz fiihrt, und darnuf folgendes Einstellen des Glasrohrs J 
bis nahe an d m  Quecksilberniveau. 

2 .  Nach einer Viertelstoode begiebt sich der Operateur wiede: 
zum Ofen, iiberzeugt sich, dass das Kupferox: d ZUP Rothgluth erhitzr 
ist, und iiffnet den Rah~i ,  der das Gas fiir den Regulator eutstriimen Iasit 

3. Nach ca. ' 1 2  Std. sieht e r  nach, ob die Verbrennung der Haupt- 
sache nach beendet ist, und iiffnet d a m  den Sauerstoffhahn. 

4. Nach ca. 20 Minuten: Oeffnung des Liafthahnes. 
Bei Stickstoff bestimmungen, bei denen vor der Verbrennung diz 

Luft vermittels Kohlrnsiiure verdrgngt wrrdeu muss, wird - fall, 
man die Kohlensaure nicht - wie wohf mcistentheils - durch den 
Kipp ' schen  Apparat erzeugt, an den Schlauch, der von dem Regu- 
lator zu den Flammen fiihrt, eine Abzweiguns angebracht, die zu den] 
Brennrr fiihrt, der den Magnesit erhitzen soil. Wird nun zu vie1 Kohlen- 
saure entwickelt, so wird ebenfalis die Zufuhr des Gases durch dasQueck- 
silber vermindert, die Flamrrie kleiner, die RohlensPureentwielrelun,rr 
geriuger. (Da die Flamme aucti zum ErIocchen kornmen kann, fiihre 
man in dern Stopfen des Regulators neben der Glasriihre d eine 
weitere ausgezogene Glasriihre ein, die, falls das Quecksilber das Gas 
unten abschliesst, so r ie l  G a s  dem Krenner zufiihrt, dass derseibe 
nicht zum vollstandigen ErlBschen gelangt 1 Naehdem der Operateur 
ca. 20 Minuten auf diese oder jene Weise Kohlensiiure durchgeleitet 
bat ,  begiebt e r  sich wieder zuni Ofen, a m  den Hahn zu iiffnen, der 
durrh den Regulator das Gas fuhrt, und verfahrt ahnlich wie oben. 

Die Verbrennungen, die mit Hiilfe dieses Spparats theils im 
Tubinger Bniversitatslaboratorium theils im Privatlaboratorium bei 
Dr. B e n d e r  und Dr. H o b e i n  gernacht wurden, ergaben folgende 
Resultate, wobei ich hetone, dass wiihrend des Processes niemals ein 
Halin des Gasofens von mir auf- oder aus-gedreht wurde und tlieil- 
weise wahrend d r r  Mittagszeit der Process vollstandig unbeaufsichtigt 
vor sich ging: 
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Benzoin. 

R.>sorcin. 

it-NaphtoL 

Weinsaurc. 

Btx. C 73.24, H 5.67. 
Gef. ;> 79.05, )) 5.65. 
Bey. C 65.45, N 5.4-5. 
Gef. )) 6.522, x .i.5. 

Ber. C 83.33, H 5.55. 
Gef. )) 83.29, )) 5.8. 
Ber. C 32.00, El .&0. 
Gcf. 2 32.12, 4.08. 

Salicyls5ure. Bcr. C 60.87, H 4.35. 
Gef. * 60.65, * 3.15. 

Cnffein. 

bcetanilid. Ber. C 71.11, H ti.66. 
Gef. . 7'1.12, )) 6.:. 

Benzoin. Ber. C 79.24, I1 5.67. 
Gef. )) 79.16, )) 5.6s 

13er. C 49.43, H 5.1:). 
Gef. i) 49.77, i> 5.31. 

S t i e 1~ s t o  f f  - B e s t  i mm u n g en .  
Acctanilid. Ber. N 10.37. Gef. N 10.45. 
Renzamid. )> )) 11.57. x n 11.65. 
Nitroplrcnol. )) ) 10.00. 1) )> 10.60. 

Bei festen Substanzen von nicht zu niederem Schmelzpunkt wird 
n1.m erfahrungsgernass die Verbrennung vollstandig eelbstthatig VOI' 

sivh geben lassen kiinnen. Hingegen wird man bei niedrig siedenden 
Flussigkeiten die Xethode, bei der j a  gleich zu Snfang sammtlichr 
Flammrr? entziindet w erden, nichi so allgemein gebrauchen kannen. 
Sc halt? k h  versucht, Toluol zu verbrennen, wobei ich erst dann ein 
befriedigendes Resultat erhielt, als ich die Flnmmen, die vor der 
Substanz stehen, langew Zeit wirken lirss und nun langsam die 
nachstrn Flammen entziindete. Sedenfalls bietet die Einschaltung des 
Apparztes gerade in letzterem Falle grossen Vortheil, da  der Operateur 
durch das Sinken der Quecksilbersiiule zu rechter Zeit auf die zu 
sctinelle Verbrennung aufmerksam gernacht wird und er  gewisser- 
mcbassen die Verbrennungsgeschwindigkeit abzulesen vermag. 

Auch muss beachtet werden, dass bei sublimirenden Substanren 
norhweniliger Weise ein starker €3 u n  s e  n - Brenner a m  Ende des Rohres 
stets zu brennen hat, urn einen kleinen Theil defi Rohres zu erhitzen. 
dainit ein Zurucksoblimiren fiir alle Falle verhindert wird. (Eine 
kleine .A bgnderung am Verbrennungsofen liess natiirlich eine eigene 
Gaszuleitung ersparen.) Auch ist es zweckmassig, die Suhstanz mir 
moglichsx vie1 Kupferoxyd zu vermischen , urn einigermaassen Ver- 
theilung zu erzieien. Ferner ist ein Verbrennungsrohr nur bester 
Qualitat (Jena) zu verwenden, da  bei dem vorhsndenen Druck sonst 
ein Aufblahen des Rohres eintreten kann. 

Es ist eine bekannte Thatsache, dass die Ansichten iiber die 
Verbrennungsgeschwindigkeit bei Analysen sehr verschieden sind. 
Wenn nun derselbe Apparat a n  Stelle der Capillare einen Glashahn 
traigt, so ist damit die Mijglichkeit gegeben, die Grosse der Oeffnung 
selttst zu wlhlen, und es bietet sicb ausserdem der nicht zo unterschatzende 
Vortheil, dass man bei Stickstoff hcstimmungen durch Veranderung 
der  Oeffnung das Vertreiben der Luft mittels Kohlensaure vie1 
schiieller vor sich gehen lassen kann als bei Verwendung der Capillare. 
die ja fast nur secundenweise die Case in den Apparat fiihrt. Aucb 
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muss bei Gebrauch des anfangs erwahnten Apparates sehr darauf 
geachtet werden, dass nicht durch pnachtaame Handhabung die 
Capillare (z. B. durch Quecksilber) verstopft wird. Aus den genannten 
(irunden ist meines Erachtens der letzterwahnte vorzuziehen 1). 

Somit diirfte bewiesen sein, dass diese Methode - die den 
anderen durch Einfachheit und Billigkeit iiberlegen ist - nur Vor- 
theile, niemals jedoch Nachtheile fur die Genauigkeit der Artalyse 
mit sich bringt. Vor allem ist es hierdurch miiglich, mehrere Ver- 
brennungen gleichzeitig auszufuhren. 

Endlich miichte ich noch erwahnen, dass dieser Apparat auch 
dazu dienen kann, die Entwickelung irgend welcher anderer Gase ZIP 

reguliren, wenn z. B. an Stelle des Gases Saure tritt und die Ab- 
sperrfliissigkeit je nach Bedarf geandert wird. 

Zum Schlusse miichte ich nicht versaumen, Hrn. Professor Dr. 
C. Ri i low und Hrn. Professor Dr. T h .  P a u l  zu danken fur das  
rege Interesse und die liebenswiirdige Unterstiitzung bei meinen 
Tersuehen. 

325. E. Rnoevenagel  und J. Arndts:  
Zur Kenntniss des Benzo'ins. 

(Eingegangen am 17. Xai 1902; mitgetheilt in der Sitzung  on Hrn, 
W. Marckwald.) 

Das Verhalten des Benzoi'ns gegen Alkalien ist schon Tor liingerer 
Zeit Gegenstand mehrfacher Untersuchungen gewesen. 

Z i n i n 2 )  beohachtete bei der Einwirkung von alkoholischem Kali  
auf Benzoi'n im geschlossenen Rohre das Auftreten von Hydrobenzoi'n, 
Benzilsaure, wenig BenzoBsaure, nadelfiirmigen Krystallen und einer 
iiligen Substanz, in der e r  Benzylalkohol vermuthete. 

L i m p r i c h t  und J e n a 3 )  erhielten durch Spaltung des HenzoYns 
mit etwa 5-procentigem Natriumallioholat im Bombenrohre Hydro- 
benzoib, Aethylbenzoi'n, Toluylen, eine Verbindung C28 8 2 6  02, Aethyl- 
benzilsanre und BenzoBsaure. Mit alkoholischem Kalihydrat entstanden 
BenzoBsaure, wenig Benzilsaure, Aethylbenziisaure und die Kiirper 
C28H2602 (Schmp. 61°) und C28H2203 (Schmp. 157"). 

Durch eine Untersuchung von K l i n g e r 4 )  wurde festgestellt, dass 
rerdiinnte (bis 7-procentige) wassrige Alkalien das Benzoi'n unter 

11 Ebenfalls bei Dr. B e n d e r  und Dr. Hobein  erhaltlich. 
2) Journ. fiir prakt. Chem. 98, 495 [1866]. 
3; Ann. d. Chem. 156, S9 [1870]. 4) Diese Berichte 19, 1868 [1886]+ 




