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160. M a x  Bodenstein: 
Elinige Hilfemittel fiir das Arbeiten rnit Gasen. 

(Eingegangen ain 29. J u l i  1918.) 

Im Heft 10 der  *Rerichtea') beschreibt Hr. S t o c k  einen D v a k u u m -  
R o  h r a f f n e r c ,  dessen *Anwendung mancherlei neue experirnentelle 
Moglichkeiten erschliefiea, und benierkt dabei, da13 man durch andere, 
bier oicht brarichbare Mittel die Aufgabe, ein Rohr im Vakuuni Z I I  

iiffnen, iibrigens schon fruher z u  losen versucht habe. 
Ich habe dieser Aufgabe bei rneinen zahlreichen Arbeiteu nrit 

Gasen mehrfach gegeoubergevtandem und zu ihrer Losung Vorrich- 
tnngeu verwendet, die der von Hrn.  S t o c k  benuteten iiullerst Lhnlicti 
waren und vor ihr sogar gewisse Vorteile beeallen. Hr.  S t o c k  zer- 
druckt eine im geschlossenen Ayparat vorgesehene capillare Glsa- 
spitze, die das  Ende der zu iiffnenden Leitung bildet, durch Drehen 
eines vor ihr angebrachten, mit eiuer passenden Nase versehenen 
Stopfens. Ich habe vor etwas rnehr als zwanzig Jahren eine eben- 
solcbe Spitze zerbrochen durch ein schweres Stuckchen Glasstab, d:rs 
man durch Heben des ganzen Apparats und plijtzliches Senkeo des- 
selben auf die Spitze fallen lielJa). Der Apparat wurde gebraucht, 
urn .JodwasserstofF, der Iiingere Zeit in siedendern Schwefel erhitzt 
war, ohne Abkuhlung zu einern hinter Stickstoff liegenden Manometer 
Zutritt zu gewiihren. 

u m  eine gernesseue Menge Schwefel- 
trioxyd in ein mit Platindrahtuetz gefiilltes GefaB zu  uberfiihren uud 
die Adsorption desselben am Platin zu rnessen, das  zu einer dunn- 
wandigen Kugel aufgeblasene und so in ein weiteres Glasrohr von 
unten eingescbmolzene Ende einer Glasleitung zertrtimmert durcli ein 
i n  Glas eingeschrnolzenes Eisenstuckchen , das durcli eiuen Elektro- 
rnagneten gehoben wurde, and in iihnlicher Weise verfuhren S c h u  b a r t  
und ich4), urn Kohlensiiure, Kohlenoxyd uod Zinkdampf, die sich 
durch langes Erhitzen aus Zinkoxyd und Kohle entwickelt hatten, 
plotzlich zur Analyse in ein evakuiertes Geiaf3 zu  uberfiihren, dies- 
ma1 bei 7800 in einem Apparat aus Quarzglas. 

Auch rnit reinstem flussigen Brom gefullte Rohrchen 7 und neuer- 
dings solche rnit Stickstoffdioxyd6) haben wir so rnit dern Elektro- 

1906 haben F i n c k  und ich 

I )  B. 61, 985 [19Ll]. 
8) Ph. Ch. 60, 23 [1907]. 
1) B o d e n s t e i n  und C r a m e r ,  Z. El. Ch. 22, 331 [1916]. 
6)  Noch nieht veroffentlicbt. 

a) Ph. Ch. 22, 20 [1897]. 
') Z. El. Ch. 23, 114 119171. 
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magneten zerschlagen, urn vorher evnkuierte Apparate rnoglichst rein 
rnit diesen Gasen au fullen. 

Besonders das  zur Kugel aufgeblasene Ende der Leitung ist fur 
diesan Zweck LuBerst bequem; es ist ganz leicht auch von einern 
miil3ig guten Blasblaser herzustellen, eben so leicht oder leichter vou 
Quarz wie y o n  Thuringer Glas, gibt wenig schadlichen Raum, ist bei 
allen Temperaturen braiichbar, denen das Glaa standhalt (bei uber 
7090, wo das Eisen nicht rnehr magnetisierbar ist,  kann das zer- 
schlagende Stuck durch Lnpfen des ganzen Apparats zurn Niederfallen 
gebracht werden) und ist eirr wirklich *fettfreier IIahna. Hr. S t o c k  
schreibt seiner Vorrichtung m a r  auch die Verwendbarkeit in unge- 
lettetem Zuatande zu - aber ich glaube, unter der Wirkung des 
5uBeren Luftdrucks wird der Stopfen ohne Fett sehr leicht klemmeii 
iind an dem meist zerbrechlichen Apparat nicht mehr rnit der notigeii 
Sicherheit z u  bewegen w i n .  

Die Figur 1 gibt eiiie Skizze unseres Bfettfreien 1Iahnes.a 
Zulallig erzahlte mir uun in die$en Tagen mein Kollege 

Hr. I fe ini  ron Versuchen, die er vor langer Zeit gernacht 
hahr, uni das Vakuum i n  Gluhlampen zti bestirnrnen'). 
Ilabei stelite cs sich heraus, da13 er vor jetzt 32 Jahren 
m c h  eine ganz Lhnliche Vorrichtung gebraucht bat. E r  
hat an das zugeschrnolzene Ende der natiirlich hieriiir 
etwae vom Gewohnlicben abweichend geformten Gliih- 
lampe ein rnit einem Stiickchen Eisen gefulltes Glasrohr 
uiigeschrnolzen, die spiiter abzubrechende Stelle angeritzt, 
dann uber das Ganze ein Rohr gekittet, dieses leer ge- 
piimpt iind n u n  innerbalb desselben die Spitze abgebrochen, 
indem er mit einem Elektromagneten das Eisenstiick zur 
Seite xog. Der sVakuurn-Rohr6ffnera iut also schon recht alt. 

Ich miichte bei dieser Gelegenheit noch nuf ein p a r  weitere 
Apparate hinweisen, die ich bei meinen Arbeiten bewahrt fand, und 
die auch, wie die obigeo, n u r  gelegentlich irn Rahmen dieser Arbciten 
beschrieben wurden oder auch iioch gar  nicht mitgeteilt sind. 

Eine iihnliche Kleinigkeit wie die beschriebenen Vorrichtiingen 
ist ein H a h n ,  bei dern dss  Kuken auch auBen rnit dem benutzten 
{;as umgeben ist und daher ein Eindringen vcm Luft in  die Leitung 
ausgeschlossen ist; er ist in Figur 2 dargestellt: Der Gssstrom tritt 
bei a ein, bei b aus, passiert den Apparat, in dem er gebraucht w i d ,  
um dann zwischen c iind d das Erahnlriiken zii irmstromen. Naturlich 

Fig. 1 .  

l )  Elektrotechn. Ztschr. lY88, 464. 
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iet dieser Habn nur fur sttndig stromende Gaee verwendbar. Aber 
nur stiindiges Striimen kann im allgemeinen reine Gase liefern, uud 

es ist auch da, wo elektrolytische Entwickliing 
nicht anwendbar ist, durch geeignete Anordnung 
des Gas entwickelnden Vorgangs in sehr vielen 
Fallen erreichbar - so in dem Falle der Ver- 
wendung dieses Hahnes I) fur Stickoxyd durch 
periodisches Einlassen einiger Tropfen Quecksilber 
in nitrose Schwefelsaure, oder in den meisten 
sonstigen FLllen durch Absiedenlassen des ver- 
dichteten Gases. 

Dieser Hahn erlaubt auch, trocknen Gasen gegeniiber, eine iiir 
lange Zeit zuverlassige Schmierung rnit zerflossenem Phosphorpentoxyd, 
wenn der der AuSenluft zugekehrte Ring des Schliffs mit Fett ge- 
schmiert wird. Dabei konnen selbstverstiindlich die iiuljeren Leitungen 
fehlen. In der Form hat er sich bei der Uberfiihrung von Schwefel- 
trioxyd bewLhrt a). 

Figur 3 zeigt einen Q u e c k s i l b e r - G a s o m e t e r ,  der sehr weriig 
Quecksilber gebraucht, dabei sehr handlich ist, gut aussieht und dem 
Gas keine Gelegenheit gibt zur Beruhrung mit Scblauchen. 1)er 
geringe Bedarf an Quecksilber wird erreicht durch die inuere 
Glocke a, die im Vereiu rnit dem ZuBeren Mantel b nur eirien whmalen 
Ringraum fur das QuecksiIber ubrig lakit - ein altbekanntes Prinxip. 
Glocke und Mantel sind unten rnit einander verschmolzen, was heute, 
wo man VakuumgefaSe fur flussige Gase herstellt, keiae Schwierigkeiten 
mehr macht. Der Mantel ist weit nach oben gefuhrt, oben gerade 
abgeschnitten und dort rnit einer Metallplatte belegt, die, in der Mitte 
durchbohrt , der eigeutlichen Gasometerglocke c Fithrung gewahrt 
Die steigt entsprechend der Fiillung nach oben und wird auf ihrer 
Fiihrungsstange mit Bleiplatten bis zum geeigneten Druck beschwert. 
Die Zufiihrung des Gases, wie seine Abfiihrung geschehen durch das 
Rohr d, das die innere Glocke an ihrer hochsten Stelle durchsetzt 
und kurz dariiber endet, und zwar bei leerem Gasometer, in einem 
kleinen Dom in der Wolbung der Glocke c, der erlaubt, vor der 
Fiillung, die durch den Hahn e erfolgt, den Gasometer bis auf einen 
winzigen Luftrest rnit Quecksilber zu fullen. Trotz dessen Kleinheit 
wird man naturlich die erste Gasfiillung im allgemeinen verwerfen 
und durch den Hahn f - der d a m  auch als Dreiweghahn ausgeflhrt 
sein kann - ins Freie gehen lassen; nach einmaliger, notfalls zwei- 

Pig. 2. 

1) Z. El. Ch. 24, 187 [lSlS]. 
1, Bodenstein und Eranendieck, Ph. Ch. 80, 149 [1912]. 



1643 

maliger Ausspiilung aber ist dss im  Gasometer befindliche Gas ebenso 
rein wie das eintretende. 

Der Rand, der die innere Glocke und den aueeren Mantel vereinigt, 
ist mit Marineleim i n  einer passenden Metallform vergossen, die gleich- 

i- 
b 

Pig. 3. Fig. 4. 

zeitig dem Rohr d eine lose Fuhrung gewiihrt. Diese Metallform ruht 
fest gefaI3t auf einem Stotivring, ein zweiter hiilt oben den PuBeren 
Mantel, und die Hiihne sind an einem am Stativ befestigten Holzbrett 
montiert, so daB die Zerbrechlichkeit des Ganzen auf ein Minimum 
reduziert ist - in achtjihrigem Gebrauch ist nooh keiner zerbrochen. 

Natiirlich kann der Apparat auch bei geoffneten Hiihnen oder 
ohne HPhne als Ausgleichglocke in einer standig gespeisten und 
periodisch beanspruchten Qasleitung dienen. Hierfur ist er einmal 
andeutungsweise beschrieben wordeo I), sonst noch nicht. 

I) Bodenetein und Dux, Ph. Ch. 85, 303 [191tl]. 
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Einen einbichereu G a s  o m e t e r stellt Figclr 4 dar, der fiir Sch wefes- 
skure, Glycerin, auch fur Wasser als Sperrfliissigkeit bestimmt ist. 
Er macht keinen Ansprnch, etwas Originelles zu sein, iut aber iiiil3erst 
bequem i m  Gebrauch rind hat bich sehT bewahrt. Seine Form wt 
ohne Beschreibung verbtiindlich; wewntlich an ihr  ist, daS nicht rund  
um das eentrale weite Rohr hei a,  soudern in dem kleinen Dom b 
die hochste Stelle das Gasbehalters ist, darnit dieser bis in die Capillare 
des  Hahnes hinein (oatiirlich ohne Renetzung des letzterenl) mit dttr 
Flussigkeit gefullt werden kann. Das  enthickeke Gas entweidit 
zuriachst dnrcb den Dreiweghabn, tritt dann bci geniigender Reinheit 
in  den Basometer ein uod drangt die Fliissigkeit i n  das obere GefiB, 
wobei man ihm dies nijtigenfalls durch gelindes Evakuiereu cles 
letzteren oder durch Abhebern der  Sperrflussigkeit erleichtern kana. 
Sol1 das Gas llagere Zpit mfbewahrt werden, so schlieI3t man den 
ctopfen c und hindert dadilrcli die Diffusion des innen geliisten G a w  
nach auljen und der auBen geliisteu Luft nsch innen. 

Beide Gasometer haben mir in den Griiljen "4,  I/, und 1 Liter 
in  Gebrauch, mit Durrhrnessern bis 8 em. Rei der heute vorziiglicb 
durchgebildeten Behandlung auch noch vie1 weiterer Rohren vor der  
Lampe stunde naturlich garnichts in1 X'ege, sie wesentlich groner  hrr-  
zustellen. 

Hinweisen niochte ich daon noch auf zwei Spparate ,  die iudw 
so ausfuhrlich an zuganglichen Stellen beschrieben sind, dalj hier der 
Hioweia geniigeo durfte. Der eine ist ein H a h n ,  der ganz wus 
Metall hergstellt ist, und ohne Stopfbiichse uod ohne Fett, auch niit 
geringstem schadlichen Raum auf der  hierfur j a  immer nur in Hetracht 
kommenden eioen Seite in vollkommenster Weise eine Gasleitung 
zu ijffnen und zu schlief3en erlaubt'). D e r  war dam& pus Platin 
und Platin-Iridium hergestellt und hat  sich vorzuglich bewahrt. hfau 
wird ihn fur viele Gase auch aus anderen Metallen aufertigen kanneu, 
fur Stickstoffdioxyd und dergl. z. B. aus einem gewissen K r u p p s c h e n  
Stahl, der gegen dieses vollig indifferent ist; auch BUS QuarzglFs wird 
er ausfiihrbar seio , allenfalls mit einem kleinen Stiickchen Platiu- 
Iridium, das den abschliefienden Kegel bildet. 

Dies der eine Apparat, auf den ich noch hinweisen wollte. I k r  
andere ist das Q u a r z g l a s - M a n o m e t e r a ) ,  ein nicht aus  e i n e n r  €I;db- 
kreis, sondern aus mehreren, zur Spirale vereinigten, vollen Kreisen 1 o n  
dunnwandigem flachem Quarzglasrohr bestehendes B o u r d o  n - BIii i to-  

meter. Das hat  sich jetgt bei uns auljerordentlich bewiihrt, ist bis etwa 

l) Bodons te in  und Dux,  Ph. Ch. 85, 305 [1913]. 
9, Bodanatein und Katayama,  Ph. Ch. 69, 26 [1909]. - Verhwer te  

Pormen: Ph. Ch. 85, 308 [1913]: Z. El. Ch. 16, 96t [1910], 22, 331 [19113] 
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*00° zu gebrauchen, bei guter Ausfuhrung sehr zuverlassig und 
Nullinstrurnent verwendet von sehr groBer Ernpfindlichkeit - 
':loo mm Quecksilber. E3 ist freilich nicht grtnz Ieicht aufzubauen, - 
es sehr zerbrechlich ist; einmal montiert aber ist es nicht mehr souder- 
lich heikel, nicbt heikler etwa ills ein feines Galvanometer, dern man 
natiirlich auch nur dns zumuten darf, wofur es gebaut ist. Ich bin 
mehrfach urn Einzelheiten fiir seinen Aufbau von Kollegen gebeten 
worden und habe das bierfiir Niitige znsarnmengestellt, gern bereit, 
diese Notizen, die fur eine Veroffentlichung zu lang sind, im Bedarfs- 
falle. mitzuteilen. 

€Tan n o v e r ,  Rlektrochemisches Institut der Techn. Rocbschule. 

a h  
biu 
da  

161. M. Scholte: fher die drei [Phenacpl-amino]- 
benzoeshuren. 

{Ai ls  dern Cheru. Inditut  dor Universitat Greifswaid; pharmazeut. Abteilung.] 

@hgegangen am 3. August 1918.) 

Bei der E i n w i r k u n g  T O R  w - B r o m - a c e t o p h e n o n  auf d i e  
d r e i  A m i n o - b e n z o e s i i u r e n  erhalt man die zu erwartenden [ P h e n -  
acy  1 ~ a m  i n 03 - b e  n z o e  sa  u r e n : C&. C o  . CH, . NII. CsH,. COOH, die 
keine bemerkenswerten Verschiedenheiten aufweisen. Erwarmt mail 
& w e  rnit Essigssure-anhydrid, so liefern die meta- und para-Verbin- 
dung A c e  t y I d e ri v a t e , CsH,. Go. CHI. N (CO . CHa) . C6H4. COOH ; 
aus der  o-[Phenacyl-aminoJ-benzoe&~re hingegen erhalt man eine p i t  
krystallisierende Verbindung der Zusammensetzung Clr Ell1 Oa N, die 
keine Saure mehr darstellt, und die aus der [Phenacyl-amino]-benzoe- 
skure durch Eintritt eines Acetyls und Austritt zweier Mol. Wauser 
entstanden ist: 
CcH6.CO.CHa.NH.CsHd.COOH + (C&.CO),O 

= CirHii OaN + CH8.COOH + 3IJ.rO. 
Das Acetyl ist zweifellos, wie in der mela- und para-verbindung, 

an  den StickstofE getreten, und 1 Molekel Wasser wird aus den) 
Carboxyl und dem dem Stickstoff benachbarten hletbylen stammen, 
so daf3 als Zwischenprodukt ein Indoxylderivat (I.) anzunehrnen ist. 
Die Abspaltong der zweiten Wassermolekel kann dann zwischen dem 
Methyl des Acetyls und dem zu ihm in 1.5-Stellung befindlichen 
Carbonyl erfolgen, was zu einer Verbindung der Formel I1 fiihrt. Die 
Verbindung gibt keio Phenylhgdrazon, und ihre alkoholische Losung 




