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der  von uns durch Reduktion erhaltenen, den gleichen stark basischen, 
etwas modrigen Geruch und die gleicben Loslichkeitsverhiiltnisse. 
Das Chlorhydrat schmolz ebenfalls bei 196--197O, wie aucb eine 
Miscbprobe mit unserem Praparat. 

N (17O, 716 mm). 
0.1428 g Sbst.: 0.3405 g CO,, 0.1138 g H,O. - 0.1294 g Sbst : 9.1 ccm 

CloHI,N,HC1. Ber. C 64.74, H 8.63, N 7.55. 
Gef. s 65.03, rn 8.92, 8 i.80. 

Damit ist die Konstitution des bober siedenden Hydrazins u n d  
meiterhin such seine merkwfirdige Bildung aus Diiithylnitrosamin u n d  
Brombenzolmagnesium mit voller Genauigkeit aufgekliirt. 

122. H a n s  Friedenthal: ifber quantitative chemische 
Analyee von Cbmengen mit Verwendung der Differensen im 

epeziflsohen ctewioht. 
[Eingegangen am 7. M a n  1911; vorgctragen in der Sitzung am 27. Febr. 1911.1 

Die Cbemie, die ausgebauteste und erfolgreichste aller Natur- 
wissenscbaften, verliigt uber so bewahrte Trennungsmethoden und 
Hilfsmittel der quantitativen Analyse, da13 jede prinzipielle Neueruog 
einen schweren Stand dem bewiihrten Alten gegenuber haben wird, 
ebe sie sicb durchsetzen kann. Es liegt keinerlei Bediirfnis vor, d ie  
bisberigen Methoden durch andere zu ersetzen, wohl aber sie zu er- 
ganzen und zu unterstiitzeu. 

Bisher haben hauptsacblich ,die Mineralogen von der Trennung 
der KBrper in Gemengen nach dem spezifischen Gewicht Gebraucb 
gemacbt, Physiologen und Cbemiker wenig oder gar nicht, weil sie mit  
Flussigkeiten in der Mehrzahl der FLlle und mit Relosten Korpern zu 
tun hatten. Mit den bisherigen Hilfsmitteln kl3t sich eine quantitative 
Trennung in Losungen nicht durchfuhren. Man kann sich jedoch in 
Tielen Fallen der Untersuchung von Blut, Milch, Harn, Galle und 
nnderen komplizierten Losungsgemengen die chemiscbe Untersucbung 
dadurch erleicbtern, daB man auf moglichst scbonende W e h e  das 
Liisungsmittel, in diesem Fnlle Wasser, entfernt, den Ruckstand durch 
Verreiben aufs feinste verteilt und alsdann eine quantitative Trennung 
nach dem spezifiscben Gewicht vornimmt. 

Als ein sehr geeignetes Mittel zur Trennung von Salzen, Kohlen- 
hydraten und EiweiBkorpern im entfetteten Trockenruckstand erwies 
sich Bromoform resp. Methylenjodid. Die fibergroBe Yehrzahl d e r  
den physiologischen Chemilier interessierenden Substnnzen ist spezifisch 



905 

leichter ale Bromoform, Eisensalze und einige CaJlciunisalze schwerer 
(spezifisches Gewicht von CHBra = 2.900). Durch Verdiinnen mit  
Toluol oder Xylol kann man sich eine auf3erordentlich fein abgestufte, 
luckenlose Skala ‘ von Fliissigkeiten zwisohen den spezifischen Gewich- 
ten von 2.00 (event. 3.34) und 0.70 (Xylol) herstellen. Kleinere An- 
derungen im spezifischen Gewicht der Fliissigkeiten bewirkt man am 
zweckmifiigsten durch Anderung der Temperatur. Die feioste Pulve- 
risierung und mechaniscbe Trennung der Trockenriickstiinde erwirkt 
man durch die kauflichen ‘Achatreibemaschinen mit elektrischem An- 
triebe. Die quantitative Trennung der zu Boden gesunkenen und der 
schwimmeoden Schicht geht in Schiitteltrichtern meist leicht vonstatten. 
Wo es notig war, durch Zentrifugieren eine scharfe Trennung der 
Schichten zu erzielen, bediente ich mich eines zu diesem Zwecke ge- 
bauten, starkwandigen GefiiBes mit einem Glashahn in der Mitte seiner 
Liinge, deesen Durchbohrung dieselbe Weite besafi, wie das Rohr, so 
da13 beim Zentrifugieren die Niederschliige ungestort passieren konnten. 
Damit beim Schleudero ein vorstehender Hahngrilf nicht abgebrochen 
werden kaon, besnB der eingeschliffene Glashahn zwei Lbcher, so daB 
mit Hilfe eines Steckschlussels die Drebung des Hahns bewerkstelligt 
werdeu konnte. Die kleine Vorrichtung besad keinen beim Zentri- 
fugieren dem Zerbrechen ausgesetzten Ted, erlaubte aber nach Urn- 
drehung des Glashahnes eine abaolnt quantitative Trennung der oberen 
und unteren Schicht. 

Ein Beispiel moge die Niitzlichkeit dieses einfachen Verfahrens 
erliiutern. Man will in einer Liisung, welche neben Chlornatrium 
noch Chlorkalium entbilt, beide Bestandteile quantitativ bestimmen. 
Diese Aufgabe ist bisher nur miihsam und ungenau zu lbsen, wenn 
sehr geringe Mengen Chlornatrium zugegen sind. Die spezifische 
Gewichtsdifferenz 1.98 fur Chlorkalium und 2.10 fur Chlornatrium ist 
geniigend, urn Spuren von Chlorkalium quantitativ in einer Losung 
vom spezifischen Gewicht 2.04 zur Abscheiduug LU bringen. 

Eine zweite Art der Benutzung der Differenzen des spezifischen 
Gewiohtes zur quantitativen Analyse von .Losungen erfordert zwar 
auflerordentliche Apparate und Vorkehrungen, verspricht aber dafiir 
einen iihnlich bedeutsamen technischen Fortschritt fur die Chemie, wie 
ihn die &findung dea Mikroskopes fur die Biologie bedeutete. 

Es haudelt sich um VargroI3erung der zur Verfiigung stehenden 
Zentrifugalkraft bis zur qnantitativen Trennung von Losungamittel 
und Gelbstem. Ca lca r  und L o b r y  d e  B r u y n  hatten bereits angegeben, 
daS es ihnen gelungen sei, Natriumsulfat ails gesiittigter Losung ahzu- 
scheiden durch eine Zentrifuge, welche nur 2400 Touren in der Minute 
leistete bei einemDurchmesservon 21 cm(Zentrifugalkraft 400000Dynen). 



Bei zahlreicben Nacbprufungen selbst mit einer vielfach gr6Beren Zentri- 
Pugalkraft gelnng es mir nicbt, diese Angabe zu bestatigen. Im Winter 
und  i n  kuhlen Iiellern ist man bei dem Zentrifugieren r o n  Salzen 
leicht Tauschungen unterworfen durch Auskrystallisieren infolge yon 
Kaltewirkung. 

Die Zentrifugalkrnlt steigt bei gleichem Zentrifugendurclmeaser 
iui Quadrat der Umdrehungszahl, die technischen Schwierigkeiten der 
Herstellung solcher Zentrifugeu dagegen bedeutend rascher. 

Mit eioer Zentrifuge von 10000 Umdrehuogen pro Minute und 
einer  Zentrifugalkraft von etwa 800 Millionen Dynen gelingt es ails 
Kubmilch das  Casein cluantitativ in etwa 3 Stunden auszuschleudern. 
Das Milchplasma ist nach Entfernuog des Caseins noch opalescent 
und enthiilt die iibrigen EiweiBkorper der Milch. Hier ist also zum 
ersten Male die quantitative Trennung xweier EiweiSkorper aus eioer 
Liisung durch Zentrifugalkralt miiglich geworden. I)as abgeechleuderte 
Casein ist nicht chemisch rein, es enthiilt noch Lecithin und Eisen. 
Das Nilchfett sondert sich bei derartig starkeni Zentrifugieren in eine 
Iliissige und eine feste Schicht. Durch Jodieren und Zentrifugieren 
mit wiihiger  Lbsung gelingt es leicht, die Fette mit ungesattigten 
Bindungen von den ubrigen zu trennen. Jodieren und Bromieren er- 
scheint i n  sehr vielen Fiillen a19 ein sehr geeignetes Mittel, Differenzen 
d e s  spezifischen Gewichtes auBerordentlich zii erhahen und damit eine 
quantitative Trennung nach dem spezifischen Gewicht durchzufiihren. 
Eine Erhohung der zur Verfugung stehenden Zentrifugalkraft aiif 
viertausend Millionen Dynen hat sich bisher trotz zweijiihriger Ver- 
suche noch nicht f i r  l a n g e r e  Z e i t  durchflihren lassen. Die bis- 
berigen Versuche berechtigen aber zu der Hoffnung, daB es gelingen 
wird, die Mehrzahl aller Substanzen arts ihren Losungen abzuscbeiden. 
Scheinlosungen lassen sich heute bereits mit Hilfe der fertiggestellten 
Zentrifuge entmischen und eine Reihe von Kolloiden, aber nicht alle 
Kolloide, quantitatir abscheiden. Durch Abschleudern aller Alikro- 
erganismen gelingt es mit Hilfe der neuen Zentrifuge jede Losung 
zu sterilisieren. duf  die Wichtigkeit der Anwendung der Zentrifugal- 
kraft fiir die Kolloidchemie braucht wohl nicht ausfiihrlicher hin- 
gewiesen zu werden; wohl aber verdient es einen Hinweis, daB die 
quantitative Annlyse der EiweiSkorper und die Darstellung h e r  
Spaltungsprodukte bei Anwendung der Trennung nach dem spezifischen 
Gewicht auch ohne VergroSerung der Zentrifugalkraft einen erneuten 
Aufschwung zu nehmen rerspricht. 

Beziiglich des Technischen ist zu bemerken, daS eine nrbeits- 
fiihige ZentriFuge mit 1OOOO Umdrehungen pro Minute seit einiger 
Zeit, eine Zentrifuge fiir 20 000-30 000 Unidrehungeu pro Minute 



bei eiueiu Haddurclrutesser \oil 36 ctit soebert fertiggestellt uud eiur 
weitere fur projektierte lOU000 Umdrehungeu int Bau begriffen ist. 

Die Appara t ,u r  fiir die Arbeiteri rnit den DifferenZen des spezi- 
iischen Gewichtes ist nicht a l l zu  kompliziert iiud die Beschaffiuig 
jedenr griiBereu cheinischeti 1,aboratorium ermiiglicht. Mali bedari 
zuuachst der iiblicheri 'l'rockenapparate uud EnttettungsapI,aratr, urn die 
fiberfiihrung der quantatir z u  bestinimendeu Substanzeit iit deli 
lesteri Xiist:iiid ZII bewirkeri itlid durch lhtfernuug der Yette cine 
crstnialige Soiideru ~ i g  deb C; citt enges iiusz1.tfiib reti. Uer eutfettete, i n i  

i"nkuum getruckuete Hiickstaurl w i d  atif einer 1Ceit1eiuaschiue~) zii 
inbglichst feiuer Verteiluug gebracht. Unter dem Mikroskop laBt sich 
der Grad der Peiuheit des zu untersucheuden Gemenges bequem uud 
ohne wigbare Verluste kontrollieren. 

M e  Trennung in Schichten von verschiedeuent spezifischen Ge- 
wicht kann in kleinen Schutteltrichteru mit Glashahn erfolgen, wenn 
man (lurch Absitzeii eine Trennuug der Schichten eintreten IiiBt. Will 
tilati zeutrifugieren, so bedient man sich der oben beschriebeueii 
Glaser ruit Mittelhahi1 ohne rorstehende Teile. &lit ti Schiitteltrichterii, 
reap. 6 Zent,rifugierrohrcheo wird man in der Ivlehrzahl der Fiille 
a usreichen. 

Alle Zentrifugen erfordern derart starke Sicherheitsmintel, diiI3 
eiu Zertriimmern des Zentrifugenrades ohne jede Gefahr far die Um- 
gebung erfolgen kano. Bisher sind die Schutzvorrichtungen an Zentri- 
fugen durchgbgig zit schwach konstruiert gewesen, wiihrend an den 
YOU mir beiiutzten Zentrifugen ohne jede Gefahr gearbeitet werden 
konnte. Die Gliiser, in welchen geschleudert wird, sind aus besteni 
Jeuenser Duraxglas eigens gefertigt. Durch EiugieQen in Paraffiii 
werdeii die Glaser in ihrem Chrornnickelstahlmantel vor dem Zer- 
brecheu geschiitgt i i i id  bei etwsigem Zerapringeu die Bruchstiicke it1 
i hrer Lsge festgehalteu. Ohne derartige GcbutzmaBregel iat e k e  sehr 
rasch gehende Zeutrifuge der Zertriiniuierung ausgesetzt bei Zerspringen 
cler Glaser, tla alsdann der Schwerpuukt der bewegten Masve eine 
plotzliche Lageiluderung erleidet. Es- ist bekauut., dal3 die Gliiser der 
Zentrifugen vor dew Gebrauch geiiaii austttriert win utussen, urn eiti 
Schleudero cler Zentrifugeuwelle zu verhinderti. 

Bei geusuer Befolguug aller Vorachrifteii wird sich eiu jeder 
( h m i k e r  leicht iiud ohne Gefttbr i n  ' deu Gebrauch rasch laufender 

*) Alle vom Vortragendeu beuntzten Maschiueu und Apparate konueu 
bezogen werden von don Voreinigten Pnbrikeii t6r Laboratoriiumsbedarf, 
Berlin N., ScharnhoratstraWe 22. 

Beriohte d. 1). Chm.  GwellsuhlL. Jab& n V .  60 
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Zentrifugen eionrb,eiteu kiinnen. Die bei dieaer Arbeit n6tige Akkiir:i- 
tesse i s t  ja gerade far den Chemiker zur Gewvohnheit geworden. 

111 den obigen Zeilen ist wiederholt darauf hingewiesen, dab (lie 
Treiinung von Substanzeu nach dern spezifischen Gewicht von der 
Jjeschaftung rasch laiifender. Zentrifugeii unabhiingig geataltet werdeii 
kann iind alsdaun in geeigneten FIllen ohne jede kostsyielige Apparatiir 
niit Hilfe einiger Gllschen iiud Keitgenzieu sich ausfiihren IiiSt. 

Ob das Problem, nlle Kiirper ails ihreu Losiingeu abzuscheideii, 
riiit den heutigeu Hilfsmitteln liisbar ist: rnussen Versuche eutscheideu. 
linrnunkbrper, Antitoxirie uad I:erniente sind uiit Hilfe der Zentrifugal- 
kraft in weit hiiherem Mafie der Uutersuchung xugiinglich gewordeii 
als bisher. 

Die 1Wle in Aiigrift zii uehineuder Aufgaben, dereii Liisung 
durch. die Benutzung der Verscliiadeoheiteu des spezifischen Gewichtes 
uod durch Yerwendung der Zentrifuplkraft m6e;lich geworden ist, 
iiberschreitet so sehr die liriifte eines einxelneu und eines kleioen 
Privatlaboratoriums, daS der Vortrrrgende glaubte, die Chemiker auf- 
inerksani rnacheii zii sollen auf die manchnial so sehr beyueiiie (luauti- 
tative Analybe von Substanzgekengen mit Beniitzung der Yerschieden- 
beiten des spezifiscbep Gewichtes. 

. 

138. Rud. Wegeoheider: 
Noti% iiber tr-Phenyl-tricsrballyl~ure. 

(Eingegangen :im 9. Mirz 1911.) 

Eiuc hiilrrgc dcr Bcilsteiu-I:etlaktioii iibci. die L(i*zieliiiug ifcr vitii 

.I.  H eelif  1 )  i n  mriiiciii Laluiatoriuni clargoatclltcii kr~at:illwasscrlialliff:ii 
tc -  Phcn y I - t r i ca  rbnl l y l s i i u i . ~  (Schmp. 1100) X I I  tlcr yon S I  ( I  b IJC iiiitl 

.FiSchcrz) daFgestellteii wasserfreien vom Sclinip. 1990 (die iins unbck:iiiut gin- 
Idielicii \~ar), hat m i d i  voranlaDt, deH Schnielzpunkt dcs von Hrn: Hocli t 
xuriickgelreseueil Priiparatw iiochiiiuls xii priiicii. Die Prolw schniolz iu gv- 
rrchlosscncr Capillare ohnc auffiilligo Gasciilwicklring Lci 110- I l5", wurdc 
bci 165-1730 ( h i  ciiicr aiidcreu Bestininiutig scliuii bci 1360) wicrler r i d  i i n d  

~eliriolz dmii ucuerdiugb: bei 196-2010 ohiic iiiiff&liige Gasciitwirklniig. I l i w  
diifc11 wird eb: mbglich, daB dic SilUren w i i  Stoh b e  i i i i t l  HecliI i t lculidi  
siiiii kind sioh nur dui.ch dcn Krystallwasscrg~hdt unteiwheictm. UnauCge- 
kl&rl blicbe dauii, wrum S t o l b c  und Fiaclici* ihrc Shire nucli bciiii Uni- 
.krystallisieivx aus Wasser .kr~J'"tiilI\\.:issci.lr~i crhieltcn. \'iclleicht liiiiigt dirr 
damit zusammen, da.B die Siiuren auf verschicd~:ncr Art claigestellt wirm iind 

I) M. 24, 371 "031. '3 A. 3l5,.245 [19w]. .. . 




