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dunsten des Athers ds sebr dickes 01  zuriick, das durch Destillation 
linter vermindertem Luftdruck gereinigt wird. 

Der reine Ester siedet bei 230° unter einem I h c k  von 80 mm. 
0.2135 g Sbst: 0.4200 g CO,, 0.1300 g HsO. 

Cla Has Ole. Ber. C 53.46, H 6.83. 
Gef. )) 53.65, D 6.81. 

Verseifte man den Ester durch langeres Kochen mit 25-prozentiger 
Salzsaure, so schied sich beim Eindampfen der erhaltenen Losung 
T r i c a r b a l l y l s a u r e  am, die nach einmaligem Umkrystallisieren den 
Schmp. 163O zeigte. 

0.23313 g Sbst.: 0.3446 g COz, 0.0918 g HSO. 

CsHoOs. Ber. C 40.91, H 4.55. 
Gef. w 40.63, B 4.44. 

Hrn. Dr. W. N i t h a c k ,  der niich bei der Susfiihrung der eben 
geschilderten Versuche in ausgezeichneter Weise iiiiterstutzt hat, sage 
ich hierfur meinen besten Dank. 

720. AlPre’d Stock: Por8se Materialien als Mrsata von 
HBhnen be5m Arbeiten mit Oaeea 

[Aus dem Chemischen Institut der UniversitPt Berlin.] 
(Eingegangen am 25. November 1907; vorgetragen i. d. Sitzung v. Verfasser.) 

Vor zwei Jahren wies K. P r y  t z darauf hin I), da13 poriise Stoffe, 
welche Luft, aber kein Quecksilber hindurchlassen, beim Arbeiten rnit 
Gasen eine sehr vorteilhafte Anwendung finden konnen, deren Prinzip 
aus folgendem Versuch hervorgeht: Im Innern eines unten geschlossenen 
Glssrohres A (s. Fig. 1) befindet sich, nicht weit von der oberen Off- 

nung entfernt, ein Pfropfen aus porosem Material. Uber 
dem Pfropfen steht etwas Quecksilber, YO daS die Luft im 
Rohre dadurch abgesperrt ist. Taucht man i n  dieses Queck- 
silber ein zweites, am unteren Ende ebenfalls mit einem 
porosen Pfropfen versehenes engeres Glasrohr B so ein, 
daW die beiden Pfropfen einander beriihren, so kommuni- 
ziert jetzt das Gas in -4 durch die beiden Pfropfen und 
Rohr R hindurch mit der AuBenluft. 1st Rohr R mit einer 
Luftpumpe verbunden, so liil3t sich auf diese Weise A 

Pig. 1 evakuieren. Durch einfaches Abheben des Robes  B kann 
die Verbindung mit der Luftpumpe gelost werden, ohne da13 Luft in 
-4 eindringen kann, weil das iiber dem porosen Pfropfen stebende 

A 

I) Overs. 0. d. Kgl. Danske Vidensk. Selsk. Forh. 1905, 293 und Annalen 
(I. Phys. [4] 18, 617 [1905]. 
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Q u & & t e r  dur& &a Poren nicht hindurchgeht. DaO man nun auf 
entaprechende Weise in das evakuierte Rohr A ein anderes Gas ein- 
W e n  kann, leuchtet ohne weiteres ein. Der VerechluO bleibt dauernd 
gasdicht und enthiilf kein Fett, welches Gas absorbieren oder mit 
seinem Dampfe den B,oh&ddt verunreinigen konnte. P r y t z  be- 
schrieb eine ganze A n d d  htibscher Anwendungen seines eleganten 
Yerfahrens. Als bestee Material far die porbsen Stopfen empfahl er 
SohhorootteplWen, w e h e  er aus Deckeln von Schamottebfen fer- 
tigte und mit Siegdack in den Glasrahren befestigte. 

Jeder, der beim Arbeitea mit Gasen, besonders bei Verwendung 
hober Vakua, erfahren muDte, da0 kein oftera gedrehter Hahn dauerod 
dicht bleibt, muI3tePrytz’ Methode mit Freude begrtiSen. Auch ich 
versuchte sie anzuwenden, stieI3 aber dabei auf mehrere Schwierig- 
keiten. Die Herstellung der Schamotteplilttchen war eine oft malingende 
Arbeit; die fertigen Stopfen lieBen hgufig bei einer Druckdifferenz 
von einer Atmosphiire auch Quecksilber durch, und die Befestigung 
mit Siegellack hatte ebenfda Nachteile, weil Siegellack viele Gase 
und Diimpfe, z. B. Schwefeldioxyd, Ather und dergl., kondensiert und 
sich mit diesen Substeneen verschmiert; auch konnten die mit Siegel- 
lack gedichteten Verschltbse natblich nicht erwiirmt werden. Schwerer 
wiegend als diese Miingel aber war der urnatand, dal3 die Gasdiffuman 
auch durch die besten Schamottepfropfen nur iiuJ3erst langsam erfolgte. 
Das hatte schon Pry tz  hervorgehoben; er fiihrte an, da13 ein Schamotte- 
pfropfen von 8 mm Durchmeeser bei einer Druckdifferenz von 65 ccm 
Quecksilber auf seinen beiden Seiten in der Minute 160 ccm Luft hin- 
durchlasse, ein Ergebnis, das ich tibrigens bei meinen Versuchen nach 
seioem Verfahren niemals erreichte. 

Da mir die Methode aber prinzipiell so aderordentlich brauchbai 
schien, versuchte ich, ein geeigneteres Material als Ofenschamotte f i i r  
die poriisen Pfropfen aufzufinden. Nach vielem Probieren ist es mir  
gelungen, durch Brennen einer Mischung von Ton mit Wasserglas 
und Gummi poriise Pliittchen von groOer Oleichmlll3igkeit in der 
PorengrijBe herzustellen, die gegen verdiinnte Siiuren und siedenees 
Wasser bestiindig sind und mch - ihre angenehmste Eigenschaft - 
mit  Glas  ha l tbar  verschmelren lassen,  so daI3 es zu ihrer 
quecksilberdichten Befeat;gung gar keines Bindemittels bedsrf. Ihre 
Porositiit ist VerhiiltnismHBig groS: Durch ein Pliittchen von 8 mm 
Durchmesser und 2-3 mm Dioke, daa sind die auch von P ry tz  
nntersuchten Dimensi6- troten bei einer Druckdifferenz von 60cm 
Quecksilber in det Minute 600--800ocm Luft hindurch. Die Diffu- 
sion verdi innter  Oase erfolgt, wie schon Pry tz  betonte, ganz be- 
sonders rasch. Quecksilber lsSt sich auch durch mehr d s  Atmo- 
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sphiirendruck durch die Pliittchen nicht hindurcbseibea. Dib' p&ea 
Platten laesen sich sowohl am Ende, als auch in der Mitte von Glss- 
riihren einschmelzen; die so hergestellten Venue kannen auf weit 
ilber looo erhitzt werden, ohne zu springen. Das, in Verbinduog mit 
ihrer Widerstandsfiibigkeit gegen chemische Agenzien, erlaubt auch, 

sie leicht zu reinigen und zu 
trocknen, wenn sie verschmiert 
sind. Auf meine VeranIsssung 
stellt eine hiesige Firma') aus 
h e n  verschiedene Arten achliff- 
loser Ventile her, von denen ich 
einige hier beeprechen will, um 
i hre Brauchbarkeit fur verschie- 

1 1  1 1  9- C 

Pig. 3. 
dene Zwecke zu zeigen (8 .  Fig. 2). 

Fig. 2 1 ist ein Ventil, welches RUS einer an1 Ende durclr eine 
poriise Platte verschlosseneii Glasrijhre besteht. Schiebt man unter 
das niit pinem lu f tve rd i inn ten  A p p a r a t  verbundene Ventil ein 
SchBlchen rnit Quecksilber, SO da13 die porose Platte darein taucht, 
SO ist der AuSenluft der Zutritt gesperrt, wlihrend ein im Innern 
etwa entstehender rtterdruck sich auszugleichen vermag. Will man 
yon nuBen Luft in den Apparat atromen lassen, so senkt man das 
Schiilchen mit dem Quecksilber, tiis das Pliittchen frei liegt. Ohne 
Verschiebuiig cles Schiilchens kann man dasselbe erreichen, wenn man 
ein in das Quecksilber tauchendes Glasrohr oder dergl. hochzieht. 

Da.8 durch Zeichnung I1 wiedergegeliene Ventil, bei welchem die 
Ylatte mitten im Glasrohr eingeschmolzen iet, dient iihnlichen Zwecken 
wie I. Kur vermsg man bei seiner Verwenduiig in ein evakuiertes 
Gef113 ein beliebiges Gas einzulassen, indem man dieses in den unter 
deni Pliittchen befindlichen, mit Qiecksilber gefiillten Roum leitet. 

Durch gleichzeitigen Gebrauch yon I und I1 kann man die po- 
riisen Kontakte nach Yry tz  heratellen; I1 dreht man dszu mit der 
weiteren Qffnung nach oben. Die Diffusionsgeschwindigkigkeit wird Ibei 
der Beriihrung zweier Platten inimer stark verniindert, so daS die 
Anwendung dieses Verfahrens aiif Fiille beschriinkt werden muf3, wo 
es sich uin Bewegang kleinerer Gitsniengen handelt. 

Figur 2 III ist eine etwas kompliziertere Vorrichtung, welcbe zwei 
poriise Platten, A untl 11, und einen Schliffhahn C trigt. Sie eignet 
sich, besonders beim Arbeiten mit der Queckdberluftpumpe, als Hahn- 
ersatz, wenn zwei Teile eines Apparates fest rnit einrrnder verbunden 
wrden  sollen. Der kleine Apparat wird liei geliffnetem Hahne C mit 

') Bleckmann und Burger,  Berlin N. 24, hogoststr. 3a. 



sovidQueekeilber beschidt, daS die poriise Platte A verschlossen ist (wie 
0s die Figur zeigt). SchlieSt man jetzt C und evakuiert auf der durch den 
Pfeil kenntlich gemachten Seite, so sperrt das Ventil A die linke, mit der 
hft, einem Gasometer oder dergl. verbundene Seite ab. Will man den 
hftleer gemachten Appsrat mit Gas fullen, so Bffnet man den Hilfs- 
hahn C: Das Quecksilber steigt inbig@ des h k s  berrschenden fjber- 
druekes im rechten Schenkel des U-Rohres bis zur poriisen Platte B, 
gibt dadurch die Platte A frei und gestattet dem Gase dea Durch- 
gang. Hahn C w i d  dabei geachlossen. Hat sich der Gasdruck auf 
beiden Seiten des Ventiles A ausgeglichen, so stellt sich beim dffnen 
von C das Quecksilber in beiden Schenkeln wieder gleich hoch ein, 
Ventil A ist &o von neiiem geschlossen. Das Spiel liil3t sich beliebig 
oft wiederholen. Vakuum und Gas kommen dabei mit dem Fette des 
Hahnes C nicht in Beruhrung; ein Undichtwerden des letxteren ist 
ausgeschlossen, wed er immer von Quecksilber umgeben ist. Die 
gauze Anordnung ist natiirlich, da ein roneitiges SchlieBen des Ven- 
tiles A nicht moglich iat, nur dann verwendbar, wenn der rechts an- 
geschlossene evakuierte Ram bia zu dem links herrschenden Drucke 
mit Gas gefiillt werden SOU. Bei den meisten Versuchen ist diese 
Voraussetzung erfiillt. 

Ventile mit porasen Platten lassen sich noch zu vielen Zwecken, 
bei der Konstruktion von Luftpumpen, Riickschlagventilen fiir Wasser- 
strahlpumpen u. a., verwenden, worauf an dieser Stelle nicht wei&r 
eingegangen werden SOU. Ein sehr einfaches poriises Vend von def 
Form Fig. 2 I kann sich ubrigens jeder schnell selbst herstellen, indem 
er auf das ebene Ende einee Glas-s ein Scheibchen h a w  Filtrier- 
papier (z. B. Nr. 602 von Schle icher  und Schiill) klebt. Auch 
dies Ventil ist fiir Quds i lber  bei einem Qberdruck von einer Atmo- 
sphiire dicht, ftir Luft. aber etwm ebenso durchliissig wie die Ton- 
pliittchen. 

72l. #. J. Demjanow: Oyolobu~laarbinol und d n e  
Exhmrhtioxt m Pentmne&hylenc¶erlvatcm 

(Eingegangem am 28. November 1907.) 

, wurde in ,geringer Menge CEs-CH. CHo . OH 
Cyclobutplcarbinol, - 

CHA~H, 
zum ersten Mal von Perkin’) durch Reduktion des Chloranhrdrids 
der TetramethylencarboasHure mit Natrium in feuchtem Ather darge- 

1) Joarn. Chem. Soc. 79, a29 [IWl]. 
Berichte d. D. Chem. Gesellschaft. Jahrg. XXXX. 318 




