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142. J. W. B r u h l :  Ueber einen Schiittel- und R u h r - A p p a r a t .  
(Eirgegangen am 19. Februar 1904.) 

Bei Gelegenheit metallorganischer Synthesen ergnh sich mir hiiufip 
die  Nothwendigkeit, das Zusammenballen des angewandten Ziuk- ode, 
Natrium-Staubes oder des Maguesiumpulvers und das Conglomerireu 
mit festen Reactionsproducten, wodurch unangenebmes Stossen bewirkt 
und die Vollendung der Umsetzungen unmiiglicli gemacht wurde, zii 

verhindern. Es musste also fiir ein continuirliches Durchniischen der 
Ingredientien wahrend der Einwirkung gesorgt werden. An Schiittel- 
und Riihr-Apparaten ist nun zwar durchaus kein Mangel, allein fur 
rneine Zwecke war keiner der inir bekannten brauchbar. Denn hier 
handelte es sich urn das Durchmischen von Reagentien wiihrend des 
Kochens in  atherischen oder nnderweitigen, auch liochsiedenden Lii- 
sungsmitteln, bei allmiihlichem Zufugen eines oder mehrerer Reactive 
im Laufe der Operation - also beim Arbeiten in mit Rickflusskiih- 
lern versehenen Glaskolben, welcbe den Gang der Umsetzung rnit den1 
Auge zu 6 erfolgen gestatteten. Hierzu geeignete Mixhapparate gab 
es bisher nicbt, wenigstens habe ich solche nirgends beschrieben ge- 
funden. Ich fertigte sie mir daher mit den Hiilfsmitteln des Labora- 
toiiums zuniichst selbst an, und nachdem sie sich wabrend eines l ln -  
geren Crebrauclis bewahrt hatten, liess ich sie nach mancherlei Ab- 
anderungen in der nachstehenden Form von der biesigen Firma 
C. D e s a g a  herstellen. Diese i m  Folgenden beschriebenen, lediglich fur 
den ublicben Kleinbetrieb des Laboratoriums berechneteu Apparate 
sind compendios und an jedem Platze aofstellbar, dabei so einfach, 
dass sie von jeder Werkstatt z u  billigem Preise angefertigt werden 
kiiunen. Ich glaube daher, durch vorliegende Mittheilung manchen 
Facbgenosssen eine nicht unwillkommene Rereicherung des experimen- 
tellen Werkzeugs bieten zu konnen. 

In  Fig. 1 (S. 919) ist der Schiittelapparat in perspecticixher An- 
sicht abgebildet, nnd zwar der obere, wesentliche Theil, das  mit Scbnui- 
rad gekuppelte Excenter in ungefiihr 314 der natiirlichen Grosse, der 
untere Tbeil, die Axen-Fuhrong und -Lagerung in natiirlicher Gr6sse. 
Dieser untere Theil ist zu anderem Zwecke und in etwas anderen 
Dimensioneo in Fig. 4 (S. 923) im senkrechten Schnitt gezeichnet. 

Der  obere Theil des Apparates besteht aus einer flachen, trom- 
melfiirmigen Messingbiichse, welche oben durch einen aufgeschraubten 
Deckel D geschlossen, unten aber  offen ist. Urn diesen Hohlkorper 
ist ein in einer Nut gleitender hlessingring R gelegt, welcher die 
eingescbraubten und angelotheten Oesen o tragt. Die Biichse ist ex- 
centrisch durchbolirt und mit einem in der Mitte gelochten Scbnurrad 
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aus Hnrtholz H fest rerbunden. In der  gemeinsamen Durchbohrung 
ist die Axe des Apparates, der glatte Messingstab oder das glatte 
Messingrohr SS, mittels des Kautscbukstopfens C befestigt. 

In Fig. 2 ist das  Excenter sammt Schnurred, yon der Axe ab- 
Renolamen und von der Deckplutte befreit, abgebildet, und zwar i n  
natiirlicher Orijsse. Man sieht, dnss die Schuurrolle H ron unten her  

mittels zweier Schrauben s s  auf  dem Excenter festgebalten wird. 
Diese Befestigung geschieht miitel$ des an die Trommelwand T ex- 
centrisch angeschlossenen kleirier en Reifsegments j'. Trommelwand T 
und Reifsegment f bestehen aus e i n e  rn St icke  in Messingguss. D a s  
Reifsegment ist an zwei gegeniiberliegenden Stellen mit Scbraubm- 
gangen aa versehen, in welche die Schiauben aa des Schnurrsdes 
hineinpassen. 

Fig 3 (S. 921) giebt einen seukrechten Schnitt des Excenters u ~ i d  
Schnurrades in natirlicher GrBsse. Man sieht, dass das Holz des Schnnr- 
rades H sich nach oben in einer Hiilse h, fortsetzt, welche somohl die 
Stabilitiit der Verbindung mit dem Excenter erhiiht, als auch fiir die 
Refestigung der Axe durch den Kautschukstopfen C (Fig. 1) die 



92 1 

nijthige Reibungsflache darbietet. Aus der Zeichnung in  Fig. 3 ist 
ferner die Befestigung der Deckplatte D auf der Trommelwand T und 
die Art der Fuhrung des ausseren Gleitringes R mit den Oesen o 
zcvischen Dtckplatte D und Trommelwand T deutlich zu erkennen. 

Fig. 3. 

Zur Oelung des Gleitringes R, welcher mijglichst wenig Reibung ver- 
ursachen SOH, befinden aich in der Deckplatte an zwei gegeniiber- 
diegenden Stellen kleine, conisch gebohrte Lijcher rnm (Fig. I) ,  durch 
Tvelche ein Tropfen reinen Paraffiniils eingefubrt werden kann. 

Fiihrung und Lagerung der Axe des Apparates ergeben die Fi- 
guren 1 und namentlich 4. Man sieht, dass die Lagerung cler Axe 
mittels des Rohres U geschieht, welches auf einer in der Mitte durch- 
Lohrten Metallscheibe ii rotirt. Die Axenflhrong beeorgt das Rohr  Ti, 
wahrend das Rohr  ?Y nur als Oelreservoir und zur Befestigung des 
Apparates am Stativ dient. In  das Reservoir wird Paraffin61 in ein 
paar Millimeter hoher Sehicht gegossen, nicht mehr, da  es sonst 
herausgeschleudert wird. Die Fuhr- urid Lager-Vorrichtung wird mit- 
tels der Rohren V und IY an ein Stativ angeklammert, welches sehr 
s tabi l  zu befestigen ist. 

Setzt man nun die Schnurrolle durch einen Kleinniotor i n  Bewe- 
gung, so wird das angekuppelte Excenter mit rotiren. Wird aber der 
iiussere Gleitring a n  irgend einer Oese rnittels eiiier Schnur lose ge- 
Iialten, so wird er, wie leicht ersichtlich, kcine kreisenden, sondern in 
d e r  Wagerechten hin und her oscillirende Bewegungen ausfiihren. 
Verbindet man aber die Oese durch eine Schuur rnit einern federnd 
aufgehiingten Gefass, so wird dieses krafrig hin und her geschuttelt 
werden, uiid man kann die Amplitude dieser Bewegungen durch die 
yerschiedene Spmnung der Schnur und die Geschwindigkeit der Ex- 
centerrotation reguliren. Der  Apparat kann sowohl zum Scliiitteln 
eines einzelnen Gefasses, als auch mehrerer gleichzeitig arigewandt 
werden, indem man eine oder mehrere Oesen des Excenters benutzt. 
Es kijnnen so 6 bis ca. 1 L fassende Kolben zusammen krBftig ge- 
iwbiittelt werden, und die Leistungen des kleinen Appnrates sind ge- 
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I adezu erstaunlich. Wendet man Gefjisse geringerer Dimensionen au, 
ro geniigt als hlotor das kleinste hlodell der Rabe 'schen Turbine, 
bei starkster Inanspruchnahrne reicbt aber das nhchst griissere Modell 
rollkommen aus. 

Es ist nun noch einiges iiber die Art der Aufhlngung der Re- 
actionsgefasse zu bernerken. Ich wencle Rundkolben an, welche rnittels 
eines weichen Korkes (nicbt Kautschuk) rnit einern aufrechten L i e b i g -  
schen Kiibler rerbundrn werden, der 60-70 crn lang ist nnd nur am 
obersten Ende an die Stange eines ca. 1 m hohen Stativs angeklnm- 
niert wird. Auf diese Weise befindet sich der Kolben in einer vor- 
ziiglich federnden Lage, was ffir eine gute Leistung des Schuttelappa- 
rates eine Hauptbedingung ist. Man kann den Kiihler ziemlich locker 
zwischen die Backen der Rundklarnmer einspannen und bewirkt die 
stabile Verbinduug rnit der Stativstange durch eine kraftige Schnur, 
welche in ihrer Mitte urn die untere Einschniirung des Kiihlers ge- 
schlungen und deren beide Enden oben an der Klamrner des S ta t iw 
festgebunden werden Man steckt nun zwischen die parallelen Schnur- 
stiicke ein Holzstabchen wagerecht hinein und dreht sie mittels des- 
selben so lange urn  einander, bis sie eine einzige zuealtrnengeflochtene 
und ganz straff gespannte Schnur bildeu, und legt dann das  Stlbcheth 
an dern Kiihlerrnantel an. Der Kiihler ist dann in einer Lhnlichen 
Weise federnd an das Stativ gespannt, wie die Klinge einer Sage 
straff gezogen wird. Da sornit ein festes Einklarnmern des Kiihl- 
mantels unnothig ist,  kann man ganz gut einen gewiihnlichen Glas- 
mantel benutzen. lmrnerhin ist e s ,  w e n n  d e r  A p p a r a t  d a u e r n d i  
b e n u t z t  w e r d e n  s o l l ,  gerathen, den liiihlrnantel aus Zinkblech her- 
zustellen. 

Eine einfache Verbindung des Reactionskolbens mit dem KiihI- 
rohre mittels des Korks wiirde ungeniigend seiu, da  br i  den hel'tigen 
Schiittelbewegungen der Kolben unfehlbar sehr bald abgerissen wiirde. 
Man muss dernnach den Kolben a n  den Kork federnd anpressen, un8 
dies geschieht ebenfalls in der oben beschriebenen Weise, wobei die 
Schnurrnitte uni den Kolbenbals geschlungen und die beiden Enden 
fiber dern Wasserzuflussrohr des Kiihlrnantels festgebunden werden. 
Das Zusammenflechten und Spannen der  Schnur erfolgt wie angege 
ben. Der  Kork wird nun noch, urn ihn absolut luft- und wasser-dicht 
zu rnachen, rnit Collodiurn iiberzogen. 

Die Erhitzung der Reactionskolben geschieht im Luftbade, durch. 
ut:tergestellte tellerfiirmige oder kugelsegrnentige Metallschalen. MaD 
kiinnte natiirlich, wenn die Schalen geriiumig genug sind, auch Fliis- 
sigkeitsbader anwenden, doch babe ich dies nie fiir n6thig befunden, 
wenn f i r  einen gehcrigen Abstand des Kolbens von dem Boden des 
Luftbades gesorgt wird. 
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Xachdem nun alles vor- 

durch das obere Kuhler- 
ende einfiihIen und das- 
selbe auch mit einemTropf- 
trichter rersehen. 

Sol1 die Durclimischung 
ron Reagentien in umfang- 
reiclieren Kolben statt- 
finden, ~iamentlich bei Aus- 
scheidung dickbreiiger Mas- 
sen wiihrend der Um- 
setzungen, dann geniigt 
der beschriebene Schiittel- 
apparnt nicht mebr, und 
es i j t  zweckrniissiger, einen 
kraftigen R 3 h r a p  p a r  a t  
anzuvienden. 

gerichtet ist, schlingt man 
eine Schnur urn den untereu 
Theil des Kolbenhalses, 
rerbindet dieselbe mit einer 
der Oeeeii des Excenter8 
des Schiittelapparates und 
setzt den Motor in Bewe- 
gung. Der  Apparat kann 
T a g  iind h'ncht ohne Be- 
aufsichtigung im Gange 
bleiben. 

D a  nur der untere, pen- 
delnde Theil des Kiihlers 
mit dem Reactionskolben 
starke Oscillationen ~ i a c h t ,  
der obere aber sehr wenig 
bewegt wird, kann man 
wahrend des Schiittelns rnit 
aller 13equemlichkeit feste 
und Hussige Reagentien 

Einen solchen, ebenfalls 
fur Erhitzung in Rund- 
kolben mit Riickflusskiih- 
lung eingeiichteteu Appaiat  
zeigt in den Haupttheilen 
die Fig. 4. Die Drehungs- 
axe bildet bier der Riihrer 

L 

Fig. 4. 
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selbst, dessen Construction mit dem beweglichen Querbalken und den 
.oben und unten entgegengesetzt gestellten Propellerfliigeln sich nament- 
lich fur ziihe und breiige Massen vorziiglich bewahrt hat. Bei Anwen- 
dung von Reagentien niederen Kocbpunktes hat man fur ein miiglichst 
-scbwaches Sieden zu sorgen, damit keine Diimpfe durch das  Fiihrungs- 
rohr  V entweichen. Alkohol oder Benzol kann hier noch mit einiger 
Voraicht ganz bequem a13 Reactionemedium benutzt werden, und es ge- 
niigt meist als Dichtungsniittel ParaffinBl. Aber es kanii zu diesem 
Zwecke auch Quecksilber in das Rohr Wgegossen werden, in diesem Falle 
mussrn die Metallrbhren U, V ,  W selbstrerstandlich vernickelt oder 
aus  Eisen sein. Die einzelnen Theile des Apparates sind in Fig 4 
in ungefahr %/s natarlicher Grosse dargestellt, mit Ausnahme der  
Bohre U und W, deren Dimensionen annahernd den natfirlichen ent- 
sprechen. 

H e  i d  e 1 b e r g  , Februar 1 904. 

143. August K l a g e s :  Zur Kenntniss der Styrole. 

[IV. M i t t  hei l  u n  g.] 

(Eingegangen am 9. Februar 1904.) 

Ch. S t a m m :  S t y r o l e  d e r  M e s i t y l e n r e i h e .  
Die Sonderstelluog, die das hlesitylen in mancherlei Hinsicbt im 

Gegensatz zu anderen, nicht symmetrisch gebauten Benzolkohlen- 
waserstoffen einnimmt, findet rirh nuch bei den M e s i t y l s t y r o l e n  
wieder, Kohlenwasserstoffen, die sich vom Me~itylen durcli Einfthrung 
ungesiittigter Reste ableiten. 

1'-alkylirte Mesitylstyrole der Formel: 

bilden sich aus dencarbinolen der Mevitglketone (CH&C6H2. CH(0H). R 
imch der bekannten Methode durch Erhitzen ihrer Chloride mit 
Pyridin 1). 

I)  A. I i l ages ,  diese Berichte 35, 224>, 2633, 3506 119021. 


