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was daran zu erkernen war ,  daes bei Wasserzusatz ans der  alkoho- 
lischen LBsung kein unveriinderter Ester mehr ausfiel. Die erkaltete 
rothe Liisung wurde dann mit Wasser verdiinnt und mit Salzsaurr 
angesauert, wobei ein gallertartiger, rother Niederschlag ausfiel, der 
abgesangt, mit Wasser gewaschen und auf einer Thonplatte getrocknet 
wurde. Beim mehrmaligen Umkrystallisiren aus Alkohol wurden 
scbiine rotbe Nadeln vom Schmp. 215O erhalten. Sie sind leicht los- 
licb in  Alkohol, Aether und Benzol, wenig loslich in Wasser. 

N (lSO, 721 mm.) 
0.0724 g Sbst.: 0.1532 g COs, 0.0220 g HsO. - 0.1 199 g Sbst. : 16.05 C C ~  

C I ~ H ~ O ~ N ~ .  Ber. C 57.57, El  3.82, N 15.49. 
Gef. )) 57.70, * 3.88, 15.68. 

Zii r i c  b , Universitatslaboratorium, December 1905. 

32. Ernst Erdmann: Bemerkungen zur Destillation im hohen 
Vacuum. 

[Mittbeilung aus demUnivereit5tslaboratorium f. angewandte Chemie in Halle a/S.] 

(Eingcgangen am 5. Januar 1906.) 

Zu der Veriiffentlichung ron A. W o h l  nnd M. S. L o s a n i t s c h  
im letzten Hefte dieeer Berichte I) bemerke ich Folgendes: 

Die Verfasser sind der Meinung, dass die von D e w a r  %) uach- 
gewiesene hohe Occlusionsfahigkeit gegliihter Holzkohle fur CJase bpi 
niederer Temperatur noch nirgends f i r  die Vacuumdestillation benotzt 
worden sei. 

Einmal ist der Anregung Dewar'a sofort 
mit grossem Eifer und Erfolg von p h y s i k a l i s c h e r  Seite Folge gr- 
geben worden. Sie hat zur Reindarstellung von N e o n ,  K r y p t o n  
und X e n o n  diirch V a l e n t i n e r  und S c h m i d t  3, mittels einer Art  
von fractionirter Destillation der occludirten Oase im Vacuum gefiihrt. 

Sodann mBchte ich erwahnen, dass D e w a r ' s  Entdeckung seit 
mehr als Jahresfrist im hiesigen Universitatainstitut fiir angewandte 
Cbemie zur Destillation bochsiedender Substanzen in hobem Vacuum 
regelmlssig benutzt wird. Die Anwendung besteht in der Einscbaltung 
e i n e ~  kleinen, rnit der  ausgegliihten K o h l e  von K o k o s n u s s s ~ h a l e  

Das trifft nicht zu. 

') Diese Berichte 38, 4149 [1905]. 
2, Ann. de chim. et de phys. [8] 3, 5 [1904]. 
3, Ann. d. Phps. 18, 187 [1905], sowie Sitzungeherichte d. Kgl. preuss. 

Akad. d. Wissensch. 38, 816 [1905]. 
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gefiillten Glasrohres in das System des friiher von mir beschriebeneii 
Destillirapparates 1). Dieses Qlaerohr wird unmittelbar Tor Beginn 
der Destillation ebenfalls mit fliissiger Luft gekiihlt, nachdem die 
Kohlensaure bereits condensirt worden ist. 

Ich bemerke, dam hier jetzt nur noch v o l l k o m m e n  d i c h t e  
Destillirapparate benutzt werden. In friiheren Veriiffentlichungen a) 
habe ich bereits ausgefiihrt, dass meine Kohlensauremethode I), wenn 
man den Kautschuk ganz vermeidet und sich auf reine Glasverbin- 
dungen beschrankt, ein K a t h o d e n l i c h t v a c o u m  zu erzeugen ge- 
stattet, j a  selbst ein Vacnum, in welchem die elektrische Entladung 
iiberhaupt kaum noch hindurch geht. Die Erreichung einee solchen Er- 
gebnisses wird durch Einschaltung des mit Kohle gefiillten Glasriihr- 
chens wesentlich b e s c h l e u n i g t  und e r l e i c h t e r t ,  sodass in meinem 
Laboratorium Destillationen und Colonnenfrtrctionirungen hochsieden- 
der Substanzen ganz allgemein bei Drucken von '/SOOO bis 1/200~~ mm - 
soweit der G a s d r u c k  allein in Frage kommt - durcbgefiihrt werden. 
Ein hohes Vacuum bietet, abgesehen von der Erniedrigung der Siede- 
temperatur auch den Vortheil, dass die Substanzen meist r u h i g  sieden. 

Wenn icli also die v o r r i i g l i c h e  W i r k u n g  mit fliissiger Luft 
gekiihlter Kohle, specie11 der aus Kokosnussschale hergestellten, fiir 
die Vacuumerzeugung auch meinerseits durchaus bestiitigen kann, so 
muss ich doch betonen, dass u n v o l l s t a n d i g e  D i c h t u n g  meines 
Erachtens fiir eineu Vacuumdestillationsapparat ein g r o s s e r  M a n g e l  
und ein Moment steter Unsicherheit ist. Verzichtet man auf v6llige 
Dichtigkeit und dann noch gar auf eine genaue Messung des vorhan- 
deneri Druckes, so ha t  man kein Kriterium mehr fiir die Reinheit 
einer Subetanz, wie es ein constanter Siedepunkt unter belianntem 
und constantem Druck darbietet, eben so wenig ist dann eine regel- 
rechte fractionirte Destillation miiglich, kurz , man begiebt sich der 
hauptsachlichsten Vortheile, welche die Destillation hochsiedender Sub- 
stanzen im Vacuum gewahrt. 

Die yon W o h l  und L o s a n i t s c h  betonte Schwierigkeit in der 
Herstellung absoluter Dichtung kann ich nicht anerkennen. Eiri 

I) Diese Berichte 36, 3456 [1903]. 
2) Daselbst S. 3460, Fussnote, u n d  Zeitschr. fiir angew. Chem. 17, 3 

(1et.ztere Publication scheint W o h I und L 08  an i t s c h nicht bekannt zu seio). 
3, Die Meinong, dass bei dieser Methode die Beschaffung geniigend reiner 

Kohlensgure Schwierigkeiten mache, ist ganz irrthiimlich ; ich meine doch 
a. a. 0. deutlich genug beschrieben zu haben, dass das Kohlendioxyd einfach 
aus Marmor  und reiner S a l z e i o r e  im Kipp'schen Apparate entwickelt 
wird, also in einer Weise, die in keinem Laboratorium f8r schwierig gelten 
dfirfte. 
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Chemiker, der  im hohen Vacuum destilliren will, sollte sich nicbt 
echeuen, ein paar Glasriihren zusammenzublasen, was bei entsprechen- 
der Einrichtung eine Sacbe w e n i g e r  M i n u t e n  ist, wahrend das am 
Platindraht aufgehiingte Thermometer ein fur alle Ma1 im Aufsatze 
des Destillationskolbens eingeschmolzen bleiben kann 1). 

33. Frane Kunckel l  und (3. Knigge: Ueber einige Brom- 
und Brom-nitro-Derivete der o-Beneoyl-benzo6siiure. 

[bfittheilung aus dom chemischen Universit%tslaborstorium zu Rostock.] 

(Eingegangen am 2. Januar 1906.) 

Vor einiger Zeit berichtete der  Erstere von uns an dieser Stelles) 
iiber einige Nitro- halogen- und Nitro - amino - Benzophenone. Ebenso 
leicht wie auf Benzophenon wirkt auch Brom auf die o-Benzoylbenzog 
saure ein, sodass es gelingt , verschiedene Halogenderivate derselben 
in guter Ausbeute zu erhalten. 

Rauchende Sa lpe terahre  fubrt diese Bromproducte leicht in Brom- 
nitro-verbindungen iber. Die Constitution dieser Substanzen haben 
wir vorlaufig noch nicht hewiesen und bezeicbnen deshalb die Ver- 
bindungen nur ale Monobrom- resp. Dibrom- Derivate der o-Benzoyl- 
benzoEsaure. 

Die zu unseren Versuchen nBthige o - B  e n z o y l - b e n z o E s a u r e  
stellten wir nach der Vorschrift, die v. P e c h m a n n  s, in diesen Berichten 
gegeben hat, aus  Phtalsaureanhydrid, Benzol und Alominiumchlorid her. 
Die wasserhaltige Siiure (CS HS . C O  . CS H4. COOH, HaO) schmilzt hei 
93-940. Denselben Schmelzpunkt fandeu M o h l a u  und Rerger ' ) ,  
wiihrend von P l a s k u d a s )  der  Schmp. 85-87O angegeben wird. Die 
aus Xylol umkrystallisirte, wasserfreie Saure schmilzt bei 127O. 

Die M o n o b r  om-o-beu  z o y l b  e n z o  Esiiu r e ,  Br. CF, H,. CO . Cs Hl. 
COOH, erhielten wir auf folgende Weise. 

10 g o-Benzoylbenzo~siiure, 10 g Wasser und 16 g Brom wurden 
im Einscbmelzrohr 5 Stunden auf 120 O erhitzt. Hierbei wirkten dem- 
nach 2 Molekiile Brom auf I Molekiil Saure ein. Das  gebildete rotb- 
brame,  iilige Product erstarrte in vie1 Wasser zu einer grauen Masse. 
Durch Umkrystallisiren aus Alkohol erhielten wir die Monabrom- 

Dasselbe gilt fiir die angefihrten Nitroproducte. 

1) Ueber Einzelheiten dieses Destillationsverfahrens und die damit erzielten 
Resultate wird in einer Dissertation von Em. F. Bed f o r d  berichtet werden. 

9 Diese Berichte 37, 3484 i19043. 3) Diese Berichte 13, 1612 [l880J 
4) D i m  Berichte 26, 1199 [1893]. 5, Diese Berichte 7, 907 [1874]. 


