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Die Frage nach der h’atur der Lacke ist demnacb von einer 
Entscheidnng a priori weit entfernt, vielmebr iiberbnupt keiner so 
einheitlicben Beantwortung fahig, wie eie bei den substantiven Fiir- 
bungen m6glich war. Die unter Umstanden nachweiabaren ecbten, 
nus F a r  hstoff und Oxyd beatehenden Salze vermiigen gemase ibrer 
colloYdalen Beschaffedieit oocli weitere Farbstoffmeiigeii durch Ad- 
sorption zu binden. Unter anderen Verbliltnissen tritt eine Salzbildong 
entweder iiberhaupt nicbt ein, sodass man den Eindruck eines reinen 
Adaorptionsvorganges erhalt, oder sie wird durch dieseri mebr oder 
minder verschloiert. 

726. A. Wohl  und M. S. L o s a n i t e c h :  Ueber die Benutzung 
der Luftabsorption nach D e w  ar fur die Destillation im hohen 

Vacuum und eine verkurzte Form des MscLeod’schen 
Vacuummeseere. 

[Mirtheilnrig aua dem organ.-cbem. Laborat. der Tccbn. Bochschule Danzig.] 
(Eingegaogen am 14. December 1905.) 

Die Vortheile, welche die Destillation im stark luftverdiinnten 
Raume bietet, sind nicbt nur Ursache zahlreicber Modificationen und 
Verbesserungen an den umstiindlicben und ziemlich langsam wirken- 
den Quecksilberpumpen gewesen, sondern baben aucb auf die Vervoll. 
kommnung der Kolbenpumpen gewirkt, und endlicb darauf,, dass in 
letzter Zeit nocb andere Methoden zum Herstellen hoher Luftverdin- 
nunc grsucbt nnd gefunden wurden. 

E. P i s c b e r  und H a r r i e s ’ )  baben suerst bei der Henutzuog d8r 
Oelvacuumpumpe die Einscbaltnng einer mit flussiger Luft gekiiblten 
Vorlage empfohlen. E. E r d m  anna)  hat dann ein Verfabren angegeben, 
die Luft der zu evacuirenden Oefasse scbnell und vollstandig dorch 
Kohlensaure zu verdriingen, und diese durch Kiiblen an einer dafiir 
eingerichteten Stelle dea Apparates rnit Aiissiger Luft zum Erstarren eu 
bringell, wodurch Vacuum entsteht. Die hocliste auf diese Weise erzielte 
Verdiirinung entspracb einem Druck von 0.026 mm, w m  das Bediirfniss 
der Vacuumdestillation j a  schon iibersteigt. Diese Methode fordert 
aber ganz reine Koblenskure (die tecbniache ist unbraucbbar), kann 
nicbt Anwendung finden, wenn sich die zu destillirenden K6rper mit 
Kohlenslure verbinden und setzt eine ausgezeicbnete Dichtung aller 

I )  Diem Berichte 3.5, 2158 [1902]. 
?) Diese Berichte 31i, 3156 [1903]. 
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HIihne und eonetiger Verbiudungen voraus. Let dieae letzte Bedingung 
nicht erfiillt, so nimmt der Druck von einem gewieeeu Punkte a n  mi& 
der Zeit stetig zu, d s  die hineinetr6mende Luft nicht entfernt wird. 

Im Folgenden 8011, auf Grund der bekannten Beobachtung voo 
I ) e w a r  iiber die stark abaorbirendc Kraft tief gekiihlter Rohle. cine 
Anordnung beechrieben werden, die gestattet, fur die Deatillation irn 
luftverdiinnten Raum hohes Vacuum schnell und becpem herzuetellen 
und zu erbalten, ohne Oel- oder Queckeilber-Pompe und ohne d ie  
h6chete Anforderung a n  die Dichtigkeit des Apparatee zu stellen. 

D e w a r ' )  batte bereits 1875 gefunden, dase im Vacuum gegliihte 
Holzkohle bei AussenkGhlung mit tliiesiger Luft groeee Mengen Lnft 
und anderer Gaee zu abeorbireri rermag, und dase die Dampfspannung 
nolcher nirr theilweise mit I d t  gesattigter Holzkohle bei dieser tiefen 
Temperatur aueserordentlich klein iat '). Diese Eigenscbaft der ge- 
gliihten Holzkohle empfahl er neuerdings J, wiederurn zum bequemen 
Heretellen von bochatem Vacuum. Aber diese A n r e p u g  scbeint noch 
irirgende benutzt worden zu aein, urn fur die Vacuumdeetillatian die 
kostapieligen Quecksilber- und Oel-Pumpen z u  umgeheu. 

Vergleicheride Versuche zeigten uns, dase extrahirte Blutkohle I ') 
in ihrer Wirksamkeit die beete zur Verfugung etehende llolzkohle 
(Lindenkohle) weit iibertrifft. Irgend ein Ausgliihen der Kohl. ist 
dann uberhaupt nicht erforderlich. 

Am einfachsten laeat aich die Benutzung des Verfahrens gestalten, 
wenn man auf genaue M e s s u n g  dee Vacuums nach M a c  L e o d  v e r -  
z i c l i t e t 5 )  Ee bedarf dann nur der Einschaltung eines T-Stiickes in 
die zu evacuirende Apparatur. An dieses T-Stiirk wird mittels Gummi. 
schlauch eine Vorlage und daran wiederuni mit Gummiechlitnch 
das * Absorptionegefhs Init 20-30 g Blutkohle angeechlossen, beide 
rnit fliieeiger Luft zu kuhlen. Das letztere Gefaas kann dabei in eio- 
facbster Form aus einrm gr6eseren Reageneglas rnit eeitlichem An- 
satz beetehen, am best?n oben verengt, das nach Einfiihrung der Kohle 
verschmolzen oder durch cinen weichen Gumniiatopfen geschlosaen wird. 

SOC. Roy. d'Edinbourg 1875. 
4 Vergl. auch die khrzlioh erschienene Abhandlung: Dewar's Method 

of producing high Vacua by Lord Blythswood and Allen, Phil. Mag. 10, 
497 (190Sl. 

3 Compt. rend. 139, 261 [lYOa]. 
') Bezogen von H. F l e m m i n g ,  Kalk bei Koln. 
5, Nach Kraf f t  (diese Berichte 29, 1320 [1S96]) kann man vermittelst~ 

Combination der Barometerprobe uod des Kathodenstrablenrohres hohe Drucke . 
messen, oiedrige scbatzen. 



Die nebenstehende Figur stellt dagegen einen Apparat dar ,  vos 
der Form, die sich nach verechiedeneu Modificationen ale die prak- 
thchste nnd am leichteeten transportable erwiesen hat, wenn mit der  
Erzeogung des Vacuums die genaue M e s e o n g  desselben v e r b u n d e n  
werden aoll. Der  Apparat ist im hieeigen Laboratoriom eeit liingerer 
%eit in Benntzung und hat sich ale recht bequem und handlich er- 
wiesen. 

0 

OP=14--17cm, PQ=4-5cm, Q R = = 6 0 c m .  
Det Absorber A, der  mit 24- 30 g Blutkohle beechickt wird, isr 

mit dem M a c  Leod’echen Vacunmmeeser &, von deseen zweckmtieeig- 
eter Form noch weiter unten die Rede sein wird, und der Waeeeretrahl- 
pnmpe, sowie mit der  Condeneationevorlage V durch Schliffe verbunden; 
an die mit fliieaiger Luft zu kiihlende Vorlage V sind die Oef&se 
angeschlossen, welche evacuirt werden eollen. Dnrch die Hiihne 
w und 6 kann in die Apparatur Luft hineiiigelassen werden. Znr 
Heretellung dee Vacuums wird der Apparat mit dem angeschloeeenen 
Gefiieee vorsichtig *) durch die Wasserstrahlpumpe auf ca. 20 m m  vor- 

I )  Sonst wird die Tierkohle zu stark aufgewirbelt. Am besten ist ea, 
erst den Absorber vorzupumpen, den Hahn a zu schliemen nnd, wahrend die 
angeschlossenen Gefhse vorgepnmpt werden, den Absorber in die fliissige 

~- 
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'gepumpt, der Hahn 'w geschlossen und ddrch allmiihliches Heben des 
Dewar-Zylinders D1 der Absorber in die fliissige Luft hineinge- 

'taucht. Die Absorption geht rasch vor sich. Ein Zweiliterkolben 
wurde bei 6 Versucheo mit folgeadem Erfolg evacuut: 

Min. Druck in mm Quecksilber nach Einsrhnltcn der fliissigcn Luft 
0 17.0 15.5 19.5 21.0 20.0 21.0 
5 0.305 0.135 0.046 0.096 0.052 0.016 

10 0.095 0.080 0.0 I9 0.042 0.0?1 0.02 I 
15 - 0.060 0.0 I2 0.026 0.013 0.014 
20 - - - 0.018 0.009 0.011 
25 - - - 0.003 0.008 0.007 
30 - - - 0.00s - 0.006 

Die Apparatur war dabei nicht vollkommen dicht, da beim Aus- 
echliessen des Absorbers A der Druck in folgendem Maasee zunabm: 

Min. 

0 0.003 1 0.007 0.008 0.006 
1 .i 0.00,53 0.025 0.028 0.020 
10 0.0070 0.039 0.039 0.026 
15 0.0092 0.044 0.049 (1.02 

Druck in m m  Queakeilber nnch Ausschalteri 
des Absorbers 

- -. - 180 0.102 
240 u.117 - - - 

Hieraus ist es ersichtlich, dass alle xngegebenen Enddrucke nur 
das Gieicbgewicht darstellen zwischen der aCsorbireuden Wirkung der 
Rlntkohle und dem Einstriimen von Luft durch nndichte Stellen. 
Das aber ist f u r  die beqneme Benutzung dieser Einrichtuug vou ent- 
scheidender Wichtigkeit, d a  e s  d i e  s c h w i e r i g e  H e r s t e l l u n g  a b -  
s o l u t e r  D i c h t u n g  u n n i i t h i g  m a c h t .  

Die Menge ron 25-30 g Kohle, welche in  einem Apparat zur 
Verwendung kommt, ist im Stande, eine ziemlich grosse Menge 
Loft zu absorbiren. Rei der \'ersuchsanstel~ung, welche die obige 
Tabelle ergab, wurde drei Ma1 hinter einander dasselbe, einmal ab- 
gekiihlte Material verwendet, wobei naturlich das jedesmal ueu an- 
geschlossene Gefasa rnit der Wasserstralilpumpe vorgepumpt war, be- 
vor der Absorber wieder ebgeschaltet wurde. Ein nicht vorgeputnpter 
Zweiliterkolben konnte jedoch durch Kiihlen der oben angegebenen 
Menge frischer Kohle rnit fliissiger Luft tiur auf ein paar  Millimeter 
evacuirt werden. 1st die Grenze der Aufnahmefiihigkeit erreicht, so 
qeniigt es, die Kohle sich auf Zimmertemperatur erwarmen- zu Iassen, 

Luft hineinzutauchen. Die voa W o h l  (dicse t<erichte 35, 3495 [1902]) 
empfohlene AoordnunK von Feilstrichen, am Hahn n aogebracht , gestattct 
die Saugwirkung beliebig zu miissigen. 
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wobei die gesammte absorbirte Luftmenge abgegeben wird, urn ohne 
weiteres die volle Brauchbarkeit fiir die Wiederbenutzung herzuetellen. 

Urn diese Methode der Luftverdunnung nnch leichter zugiinglich 
zu machen, wurden Versucbe angestellt, HIS Kiihlmittel einen Rrei 
vnn A e t h e r  und f e s t e r  K o h l e n s a u r e  (-80”) zu benutzen, aber 
ohnr recht befriedigenden Erfolg. Aceton giebt rnit fester Kohlen- 
saure - 86*, Aldehyd -8i’O’), aber  das geniigt auch nicbt. Rei der 
Anwendung einer Mischung, die irn Vacuum einer Wasserstrahlpurnpe 
verdarnpft , wird nian vielleicht bessere Resultate erbalten. Die Ver- 
suche sollen in dieser Richtung forigesetzt werden 

Der  Apparr t  erhalt endlich, auf einem Brette mcntiert, eiue be- 
queme und trngbnre Form dadurch, dass wir den MacLeod’schen 
Vaciiurnrnesser abgekiirzt haben, iibnlicb wie dies kiirzlich S t o c k z )  
fiir die Quecksilberpumpe vorgeschlagen hat. Zu diesem Zwecke aurden 
(vergl. die Figur auf S .  4151) der Vacuummesser M und die Birne B 
aus iinern Stiick angefertigt. Die Birne B triigt den Hahn b und ist 
mit der Waseerstrahlpurnpe durch Gummischlauch verbunden; sie wird 
bis zum Hahn mit Quecksilber gefiillt. Rei der Druckmessung 
sind die Hahne b und t’ geijffnet, das  Queckeilber wird also durch 
den iiusseren Druck in die H6he getrieben und presst die im Apparate 
befindliche verdiinnte Luft bie in die Capillare c. Das  Zusammen- 
pressen der Luft gerade bis zu einer ganz bestimmten Marke der 
Capillaren, dae beim unverkurzten M a c  Leod’scben Vacuummesser 
durch passendes Heben des Quecksilbergefiisses bewirkt wird, llisst sich 
hier nach Anbringen der von Woh13) eiogefiibrten Feilstriche an1 
Hahne b leicht und bequern erm6glichen. Das Queckeilber wird in die 
Birne B zuriickgefiihrt, indem man e echlieest, die Wasserstrahlpumpe 
in Thiitigkeit setzt und deo Hahn b schliesst, eobald dae Quecksilber 
bis unter die Abzweigung des M a c  Leod’schen Gefasses gesunken 
ist. Diese Art van abgekiirztern M a c  Leod’schen Vacuummesser~j  
bat den Vorzug, dass das Quecksilber, das  mit Giimmi garnicht in  
BerGhrung kornmt, itumer rein bleibt und aus demselben Grunde aucb 
die Dichtuiig des Vacuumrneasers selbst absolut sicher ist. Naturlich 
sind die Messungen mit jedemvacuumrnesser nach dem M a c  Leod’schen 
Princip illusoriscb, wenn die Luft in dem Apparat nicht ganz trocken 
ist. Desbalb muss das Trockenrohr T immer genug Phosphwpent- 

I )  Das benutzte Pentanthermometer zeigte in fester Kohlensiiure allein -iP. 
2, Diese Berichte 38, 2182 [1905]. 
3 Diese Berichte 35, 3495 L19021 
4) Vergl. such Keiff ,  Chem. Zeibchr. 4, 426. 

Berichte d. D. chem. Geaellschait Jahrg. XXXVIII. 267 



4154 

oxyd enthalten, niemals sol1 in den Vaciiumniesser uniiiithig Luft 
hineingelassen werden, der Hahn m ist ausser im Augenblicke der 
Druckmessung gesctilosson zu halten, und es ist anch rathsam, 
zwischen dem ganzen Apparat und der Wa~eerstrahlpumpe ein Chlor- 
c:ilciumrohr einzuschalten. 

726. A. Wohl:  Ueber Amido-aoetale und Amido-a ldehyde .  11. 

[Mitth. aus d. Org;in.-chem. Laborat. der Tech. Hochschule zu Daozig.1 

(Eingegaogen am 14. December 1905.) 

Die Versucbe iiber Amidoacetale und Amidoaldehyde, iiber welclie 
ich vor Tier Jaliren bericbtet habe I) ,  sind inzwiscben mit einer Reihe 
yon Mitarbeitern weitergefiihrt worden und solleii nach Alschluss 
nocli schwebender Arbeiten an anderer Stelle im Zusammenharige 
ausfiihrlich beschriebeo werden. Hier sei mitgetheilt, dass es im 
Laufe dr r  Untersuchung gelungen ist, den y -  Amidobutyrdldehyd in 
P y  r r o l i d i n  iiberzufiibren, von Imidodialdehyden aus zu hydrirten 
A l d e h y d e n  d e r  P y r i d i n r e i h e  zu gelangen und d i e s e  und dannch 
auch einen A n i i d o a l d e h y d  d e r  F e t t r e i h e  i n  f r e i e r n  Z u s t a n d e  
zu gewinnen. 

Die Untersuchong des 7- Amidobntyraldehyds hatte Hr. S c h a f e r z )  
begolinen, Hr. Th i e l e  3) fortgesetzt. Die hydrirten Aldehyde der 
Pyridinreihe sind von W. H e r t z b e r g ’ )  iind weiterhin ron M. S .  
L o  s a n  i t s  c h bearbeitet worden, dern auch die Darstellung freier 
Amidonldehyde gegliirkt ist. Die experimentellen Daten, die mit den 
oberi genannten Ergebnissen in unrnittelbarem Zusanimeuhang stelien, 
sind in den folgendeii drei Abhandlungen zusammengeatellt ; beziiglich 
zahlreicher, weiter dargesrellter Derirate der beschriebeoen Verbin- 
dungeii sei auf  die spitere Publication verwiesen. 

Auegangspunkt aller Versuche ist das 6-C h l  o r  - p r o p  i o n  a c e  t a l ,  
CICH:,.CHo.CH(0CpHs):,. Wie friiher angegeben (1. c.), wird das- 
selbe durch Cynnnatriurn in das Cyanid, N i C.CH3.  CH1.CH(OC:,Hj)?, 
und dieses durcli Reduction in das Amidobutyracetal, HnN.CH? .CH2. 
CH2.CH(OC2H5)2, iibergefiihrt. 

Die hydrolytische Spaltung des Acetaki fiihrt nun zu sehr rer-  
anderlichen Salzen des freien pAmidobutyraldehyds; nur das Platin- 
chloriddoppelsalz eignet sich einigermaassen zur Analyse. Die er- 

I) Diese Berichte 34, 1914 [1901]. 
j )  Vergl. Diss. Berlin 1905. 

2, VergI. Diss. Berlin 1902. 
’) Vergl. Diss. Berlin 1903. 




