161

soll der stiirkere Benzylalkohol das Phenol verdringen, wie im Falle
des Ozxalsdurediphenylesters, und dann eine Einwirkung des Phenols
auf das Dibenzylcarbonat unter Bildung eines gemischten Aethers und
Entwickelung von Kohlensiure stattfinden:
I. CO(OC¢H;)s + 2C:H;.CH..OH
= 2C4¢H;.OR + CO(0.CH;.CsHjp)s;
II. CO(O.CH:.CsH;): + 2C:H;.0H
= 2C¢H;.0.CH;.C:Hs + H0 + COs.

Zur Priifung der Richtigkeit dieser Ansicht wurden 1.88 g Phenol
und 2.42 g Dibenzylcarbonat gemischt. Das Phenol loste sich unter
Wirmebindung grisstentheils auf. Sowohl beim langsamen Destilliren
des Gemisches aus dem Metallbade, als nach 3-stiindigem Sieden unter
Riickfluss wurden je 1.8 g Destillat von 180 —2109 erhalten, die
grosstentheils erstarrten und sich als Phenol erwiesen. Nur geringe
Mengen waren in Natronlauge nicht laslich. Kohlensiure war in
beiden Fillen nur spurenweise nachzuweisen. Die Gesammtgewichts-
verluste betrugen 0.1 —0.2 g, wihrend nach obiger Gleichung 0.44 g
Kohlensdure und 0.18 ¢ Wasser hitten verloren gehen sollen. Die
nach dem Abdestilliren des Phenols an der Luft hinterbliebenen Oele
gingen bei der Rectification im Vacuam beim Siedeintervall des
Kohlensiuredibenzylesters iiber. Eine Umsetzung mit Phenol
war mithin nicht-eingetreten.

80. J. Wetzel: Eine neue Form von Gaswasehflaschen und
Absorptionsapparaten fiir die Elementaranalyse.
[Mittheilung aus dem I, Chemischen Institut der Universitéit Berlin.}
(Eingegangen am 8. December 1902.)

Fast alle gebrinchlichen Apparate, in denen Gase durch ein
fliissiges Absorptionsmittel von einem ihrer Bestandtheile befreit werden
sollen, leiden an dem Uebelstande, dass die Beriihrung des Gases mit
der Absorptionsflissigkeit eine zu wenig innige ist. Ein einfaches
Durehleiten des Gases durch die Waschfliissigkeit bedeutet ein recht
mangelhaftes Verfahren, wie z. B. jeder weiss, dem bei Ausfiihrung
einer Elementaranalyse ein Theil der Kohlensfiure durch den vorge-
legten Kaliapparat bindurch in die Luft entwich, sobald einmal die
Verbrennung etwas zu schnell von statten ging, und der Gasstrom leb-
hafter als gewohnlich wurde. Um eine bessere Ausnutzung der
Waschfliissigkeit zu erzielen, benutzt man seit Langem Bimsteinstiick-
chen, die man mit dem Absorptionsmittel trinkt. Ihre Wirkung lisst

Berichte d. D. chem. Gesellschaft., Jahry. XXXVL 11



162

aber bald nach, sobald nimlich das Letztere auf der Oberfliche des
Bimsteins an dem zu absorbirenden Kdrper gesittigt ist; die in’s
Innere des pordsen Materials aufgenommene Fliissigkeit kommt nicht
zu geniigender Geltung.

Ich habe nun, um der Waschfliissigkeit die nothwendige grosse
Oberfliche za geben, mich der Glaswolle bedient, welche grosse
Flissigkeitsmengen aufzusaugen im Stande ist, und sich dabei leicht
reinigen lisst. Der im Folgenden beschriebene Kali- und Schwefel-
siiure-Apparat fiir die Elementaranalyse (Abb. 1 und 2) und die Gas-
waschflasche (Abb. 3) zeigen eine um das Vielfache gesteigerte Ab-
sorptionsfihigkeit gegeniiber den bisher benutzten Apparaten.

Den Figuren sind nur wenige Worte hinzuzufiigen.

Bei dem Kaliapparat (Fig. 1) tritt das Gas durch das Zuleitungs-
rohr A in die Kalilauge im ioneren Theile des Apparates ein und
passirt die mit Kalilauge durchtrinkte Glaswolle B. Mehrere dorn-
artige Glasansiitze C halten die Letztere
in einiger Hohe iiber der unten befind-
lichen Kalilauge, damit ein ungestortes
Beobachten der durchtretenden Gasblasen
gesichert bleibt. Das von Kohlensiure
¢ vollig befreite Gas nimmt seinen Weg
— g durch Robr D und eine lange Schicht
Natronkalk hindurch, mit der der innere
¢ rohrenformige Theil des Apparates be-
sehickt ist, in’s Freie. Die verhiltniss-
missig grosse Linge dieses Natronkalk-
rohres, verbiirgt auch bei sehr schnellem
(Gang der Analyse eine véllige Trocknung
des aus der Kalilauge austretenden Gases. Ausserdem werden durch
die feste Verbindung dieses Rohres mit dem Kaliapparate alle
die Fehler vermieden. welche bei Gummi- oder Schliffverbindungen
sonst auftreten. Die Absorptionsfihigkeit des Apparates ist eine {iber-
aus grosse

Mehrere zur Controlle vorgenommene Verbrennungen leicht
fliichtiger Korper, wie z. B. wasserfreie Blauséiure, gaben immer ganz
genaune Resultate, selbst wenn die Verbrennung absichtlich sorglos
ausgefiibrt wurde und im Laufe weniger Minuten vor sich ging. Die
Form des Apparates ist eine sehr handliche und stabile; er lisst sich
dusserlich leicht reinigen und kann ohne Stativ oder dergl. auf die
Waageschale gesetzt werden.

Die Fiillung des Apparates geschieht dadurch, dass man durch
A 20—25 ccm 33-procentiger Kalilauge einsaugt. Durch vorsichtiges
Neigen veranlasst man die Durchtrinkung der Glaswolle, wobei man
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darauf achte, dass keine Fliissigkeit in das Rohr D gelange. Die
Fldssigkeit im uoteren Theil des Apparates soll etwa 1 ccm hoch
stehen. Die Beschickung des inneren Rohres erfolgt mit feinem, ge-
siebtem, vor der Benutzung ausgegliihtem Natronkalk (der kiufliche
Natronkalk enthilt stets viel Wagser), den man zwischen zwei
Pfropfen von Glaswolle festlegt. Gebrauchsfertig wiegt der ganze
Apparat 45 —55 g. Bei der Neufiillung wird die Glaswolle mit neaer
Kalilauge einige Male gewaschen.

Der in Abb. 2 wiedergegebene Schwefel-
sdureapparat dient zar Absorption des
Wassers, anstatt der meist gebriuchlichen
Chlorcalciumrobren. Das Innere des Appa-
rates ist mit Glaswolle und soviel Schwefel-
sdure gefiillt, dass letztere gerade zur Durch-
trinkung der Glaswolle ausreicht. In A
condensirt sich die Hauptmenge des ge-
bildeten Wassers und kann nach der Wigung
beim Neigen des Apparates durch das Zu-
leitungsrobr entfernt werden, um die Schwefel-
siiure moglichst wasserfrei zu erhalten. Auch
dieser kleine Apparat erfiillt seinen Zweck
in vollkommener Weise; er steht auf ebener Unterlage ohne Weiteres.

Das gleiche Princip ist bei der Gas-
wasch- und Trocken-Flasche (Abb, 3)
befolgt, die nach meinen Versuchen so
gut absorbirt, wie sechs hintereinander

Abbildung 2.

geschaltete Waschflaschen der bisher  Sniience ;
benutzten Art ohme Glaswollefiillung. N E— c
Die Fliissigkeit (ansser der durch die

Glaswolle aufgesaugten) im Raum A ; I—
betrage micht mehr, als die Sicherheits- ’
réhre B aufzunehmen vermag; dadurch
wird ein Zuriicksteigen der Fliissigkeit
vermieden. Die Waschflagsche kann in Bl A
allen Fillen warm empfohlen werden,
wo es sich um absolute Trocknung Abbildung 3.
oder Reinigung eines (Fases handelt.

Die Apparate sind ges. geschiitzt, jhre Anfertigung hat die Firma
Gebrider Muencke, Berlin N.W., Karlstrasse, ibernommen.
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