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Das Rohproduct schmilzt gegen 170". Durch wiederholtes Um- 
krystallisiren aus einem Gernisch von Benzol und LigroYn erhiilt man 
die Sobstanz in farblosen, asbestartigeu, dunnen Krystallen, die bei 
1 9 1 O  schmelzen. 

0.1314 g Sbst.: 0.4336 g COz, 0.OC;iZ g HaO. 
CajEIlsO. Ber. C 89.8, H 5.4. 

Gef. 0 S9.9, )) 5.7. 
Das B i  p h e n  y l e n -  p h e n  y 1 -oxy  p h e n  y 1-m e t h  a n  ist un16sIicli in 

Wasser und verdunnter Natronlauge. Sehr schwer loslich in Ligrob, gut 
inAlkoho1, Benzol uud Eisessig. Fiigt man zur concentrirten,alkoholischen 
Lijsung verdiinnte, wiissrige Natronlauge, S O  bleibt die Fliissigkeit klar. 

G e n f ,  December 1903. Uiiiversitiitslaboratorium. 

13. Gust. Walther: Eine Modification des neuen Beckmann-  
schen Siedeapparates fur Heizung mit stromendem Dampf. 

(Eingegangen am 2 .  December 1903.) 
In  der Zeitschrift fur phpsikalische Chemie 40. 129 [1900] be- 

achreibt E. B e c k m a n n  einen neuen Siedeapparat fiir Heizen niit str6- 
mendem Dampf. Diesem haften noch einige kleine Mangel a n :  Das 
Verschmelzen des Apparntes zu einem Stiick erweist sich als nicht 
vortheilhaft in Folge der entstetrenden Spanuungen im Glase, wodurch 
der  Apparat leicht zum Springen neigt. Ebenso zeigt sich der durch- 
bobrte grosse Schliff am I<uhler sehr empfindlich, besonders bei An- 
wendung hochsiedender Lijsu~igsmittel. Dann wir d das  Losungsmittel 
beim Tubus H leicht herausgedriickt, meist in Folge zu hohen Staudes 
der  Fllssigkeit i m  Siederohre bei Anwendung r o n  Thermometern rnit 
langem Quecksilbergefasse, und endlich kommt es ofters vor, dass uach 
dern Einbringen der Substanz und nach der er-ten Ablesung die Lij- 
siing aus dern Siederohr in den Siedernantel zuruckgedriickt wird, wo- 
durch die Bestimmung a19 verloren gelten kann. 

Diese Griinde veranlassteu mich, den Apparat etwas anders zu 
construiren. Dem bier zu beschreibendeii Apparat liegt die Construc- 
tion von M c C o y ' )  zu Grunde niit deui eingeschmolzenen Dampfrobr 
und dem graduirten Siedegefass. Icli habe nun rersueht, das  Liisungs- 
mittel, welcbes bei M c C o y  als Darnpf weggeht, in den Siedemantel 
zuruckzufiihreo unter Vermeidung grosser Schrrielzstellen und Schlifle. 
Die Grosse dee McCoy'schen Apparates wurde bedeutend reducirt. 

1) Analyse und Constitutionsermittl. org. Verbindungen von H. Meyrr  , 
Vcrl. S p r i n g e r ,  S. 27G. 
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Kork und Kautschuk vermeide ich soviel als moglich und ersetze 
dieselben durch Asbestpapierwickelungen, welche leicht dicht schliessend 
herzustellen sind. 

I n  Bezug auf die drei Tuben nahm ich das Siedegefass yon B e c k  - 
m a n n  an und auch den tadellos srbeitenden Riickflusskiihler bebielt 
ich bei. Nur w i d  derselbe zur Vermeidung des durchbohrten Schliffes 
verschiebbar angebracht. 

B e s c  h r  e i b u n g  d e s  A p p a r a t e  s. 
Derselbe besteht aus drei Theilen, wenn man voni Thermometer a 

1. dem Siederohr b mit Ansstetuben, fur Thermometer e, Kiihler .Q 

2. dem Siedemantel c mit den beiden Ansatzrohren k und m, 
3. dem Kiihler d, welcher rerschiebbnr mit Asbestwickelung in g 

absieht : 

und zum Einbringen der Substanz f, 

befestigt wird. 



ad 1. Im Siederohr ist innen das Dampfrohr i eingeschniolnen, 
welches an seiner nnteren Miindung ausgefranst sein soll. Das Siede- 
rohr selbst ist rnit einer Millimetertheilung versehen zum Ablesen des 
Volumens des Liisungsmittels. Endlich t r lg t  der Tubus 9 die Hahn- 
riihre n, die bauchig an 9 angesetet sein soll, und den Stutzen I t .  Durch 
diesen steht das Siederohr mit der Atmosphare in Verbindung. Dns 
Thermometer a wird ruit Asbestpapier im Tubus  e befestigt. ,/’ triigt 
einen eingeschliffenen Glasstopfen. 

Der  Siedemaiitel ist ein cylindrisches Gefiss, welclies sich 
nach der offeoen Seite hin auf 2 cm Lange verengt. An dieser Stelle 
wird das  Siederohr b mit Asbestpapier im Siedemaiitel befestigt. 

Ich muss bemerken, dass hier p i n  ‘/z cm hoher Streifen ron  diinnem 
Asbestpapier vollstandig genugt. 

Der  Ansatz m kommt rnit dem Hahnrohr n mittels Korkrer-  
schluss in Verbindung. Dns links angesetzte Rohr F dient ziim Aus- 
gleich mit der Atmosphlre beim Ablesen des Volumens. Der gewiilbte, 
geschlossene Theil vou c wird in  die passende Oeffnung einer Asbe>t- 
platte gestellt. Damit derselbe beim Erhitzen For den 11’lamrnengaseir 
geschutzt ist, scbneide ich aus Asbestpa pier eioe den Durchniesser in 
der Asbestplatte um 1 cm uberragende Scheibe, lege diese Scheibr 
auf die Oeffnung und driicke c in Letztere hinein. Dadurch erzielt 
man vollstiindigen Ab,pchluss des Siedemautcls von den Il‘lammen- 
gasen. 

ad 3. Der Kiihler d I&sst sich in (I verachiebeo. An1 geschlossenen 
Ende desselben siud die Glnswareen wie beim Reckmann’schen  
Kiihler. Sie bezwecken, die condensirten Diimpfe an der Wand von g 
zurtickeufuhren und geben am Kiihler ausserdein eine gute Fuhrung. 
Steht der Kiibler in der ~ ~ g e s t r i c h e l t e o ~ ~  Stellung, so fliesst die Con- 
densationsflussigkeit in das Siederohr, befindet er sich in der ausge- 
zeichnetenc Stellung, also hinter p ,  so fliessen die condensirten Dampfe 
nach n a b ,  gehen durch deu geiiffneten Hahn, gelangen nach 1 n  und 
ron  da in den Siedemantel. 

ad 2. 

A u s f i i h r u n g  d e s  V e r s u c h e s .  
Entweder aicht man das Siederohr ein fiir all? Ma1 mit heraus- 

gezogenem Thermometer, liest also nach Constanz des Thermometers 
jedes Ma1 das Volumen ab, oder man aicht bei eingesetztem Thermo- 
meter, doch muss diese Aichung jedes Ma1 von iieiiem geschehen 
wegen Veranderung des Therinometerstandes beim Einsetzen. 

Bei einer Bestimmung fullt man das  Liisnngsmittel in den Siede- 
mantel c. Ale Maximum genugen 35 ccm. Dann setzt man das Siede- 
rohr niit Asbestwickelung und Kork in den Siedemantel und priift 
auf guten Schluas. Der  Apparat wird bei c mit h e r  kleinen Klam- 
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nier a n  einem Stativ befestigt und ruht auf der Ashestplatte, allenfalls 
anf einem Ring liegend, am Stativ befestigt. 

Tubus f und k sind geschlossen, dagegen bleibt der Hahn vor- 
laufig geiiffnet. 

Nun setzt man einen Branner mit Schornstein unter und erhitzt 
zum Sieden. Die Dampfe steigen i m  Siedemantel in die Hiihe, gehen 
durch das Dampfrohr i ,  condensiren sich zum Theil und gelangen in 
den oberen Theil des Siederohree bis zu d e n  in Bgestrichelterc Stellung 
atehenden Kiihler d. Hier werden sie verfliissigt und gelangen nach 
b zuriick Damit man die erste Ablesung machen kann, muss das  
Quecksilbergefass vollstandig von siedendem Lijsungsmittel umgeben 
sein; dann zieht man den Kiihlcr zuriick, um die condensirten Dampfe 
in den Siedemantel zuriickzuleiten. 

Man liest nun iifters (es geniigt 3 Mal) den Siedepunkt des Lo- 
sungsmittels und das entsprechende Volumen a b  auf folgende Weise: 
Man entfernt den Brenner unter Ablesung des Siedepunktes, iiffnet k, 
zieht das Thermometer bis iiber die Fliissigkeit unter Abstreichen des 
anhangenden Tropfens und liest das Volumen ab. Dann schliesst man 
k,  schiebt das  Thermometer iu seine alte Stellung und bringt von 
neuern zum Sieden. Man liest dann noch einige Male ab, immer, so- 
bald das  Thermometer einige Zeit ccnstant stehen bleibt. W a r  das  
Siederohr mit eingestelltem Thermometer geaicht, so iet nach Oeffnen 
von k ein Herausziehen desselben unniithig. 

Auf einen Vortheil mache ich besonders aufmerksam. Man hat 
nicht niithig, bei weggenommener Flamme k zu affnen, und die Fliissig- 
keit wird trotzdem nicht nach dem Siedemantel zuriickgedriickt. Ee 
entsteht wohl innerhalb des Siedemantels ein Vacuum, und die Fliissig- 
keit hat die Tendenz, im Dampfrohr i in die Hiihe zu steigen, doch 
tritt zum Ausgleich immer die Luft  in den Siedemantel. Ein Zuriick- 
eteigen der Fliissigkeit vom Siederohr in den Siedemantel findet nie- 
mals statt. Schliesst man aber den Glashahn, so tritt dieser Fal l  ein, 
besonders wenn man durch Blasen den Druck innerhalb des Siede- 
mantels rasch rermindert. Das Siederohr ist also entleert; man X n e t  
den Glashahn wieder, fiihrt durch f die Substanz ein, schliesst f, 
schiebt zum anfanglich rascheren Fiillen des Siederohres den Kiihler 
nach vorn uud stellt den Brenner unter. Die Operationen wieder- 
holen sich wie bei der Bestimmung des Siedepunktes des Liisungs- 
mittels. 

Die Einstellung des Thermometers erfolgt sehr rasch, und braucht 
man zii einer Bestimmung nicht mehr 31s eine halbe Stunde. 

Den dnrch schweizerisches Patent und D. R.-G.-M. geschiitzten 
Apparat liefert die Firma F. M o r i n  & S o h n  i r i  Rasel. Derselbe zeichnet 

Berichte d, D. chem. Gesellschaft. Jahrg. XXXVII. 1; 
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sich durch billigeu Preis aus, und m a r  besonders deshalb, weil der  
Mantel, der Kiibler und das Siederohr eineeln nachgeliefert werden 
k6nnen. 

E i n i g e  z u r  Pri i fuug d e s  Sppa ra t e s  a u s g e f u h r t e  
€3 e s t i m m u n g e n l). 

Beobacht. Tern- g Substanz in Gefundenes 
peraturerhoh. 100 ccm L6sung Molekcl-Gew. 

25.8 0.4609 
26.3 0.4609 
27.8 1 0.4609 

25.3 0.2960 0.315 1.17 I 
25.9 I 0.2960 I 0.310 I 1.14 

216.0 
217.0 
21 9.2 

0.129 
0.126 
0.118 1.66 

27.1 1 0.2960 1 0.299 1 1.09 I 110.7 
L b s u n g s m i t t e l :  Chloroform.  

Constante fur 100 ccrn = 26.0°. Benzil: CsH5CO.COC(,II; = 210. 
22.3 I 0.4005 I 0.220 I 1.79 I 212.3 
24.57 I 0.4005 0.2 12 1.67 1 200.0. 
26.25 0.4005 1 0.185 211.0 

1) Die Constanten fur 100 ccm sind die von B e c k m a n n  angegebenen. 

- 


