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59 Atm., entsprechend 47,5 Atm. bei Zimmertemperatur, zum
Stillstand. Die Druckverminderung um 22,5 Atm. entspricht der
berechneten (22,4 Atm.).

Nach Entfernung des Katalysators ergab die Destillation im
Vakuum 729, Ausbeute, bezogen auf das Gewicht des Ausgangs-
materials. Es liess sich durch wiederholte Fraktionierung zerlegen in

1. Fraktion: Benzo-hexamethylen-imin . . . . . . Ausbeute 45%,
2. Fraktion: Gemisch . . . . . . . . . . . . .. Ausbeute 5%,
3. Fraktion: o-Phenylen-di-dthylamin . . . . . . . Ausbeute 20%

Das Benzo-hexamethylen-imin wurde zur Erginzung der. frii-
heren Angaben noch durch sein Jodmethylat identifiziert. Kornige
Krystalle vom Smp. 227° aus Alkohol, iibereinstimmend mit den
Angaben von J. von Braun und H. Reich.

Das o-Phenylen-di-dthylamin (IIT) ist ein gelbliches, leicht
bewegliches Ol vom Sdp. 3 mm 156—1579, loslich in Wasser, misch-
bar mit Alkohol.

3,932 mg Subst. gaben 10,598 mg CO, und 3,526 mg H,0
4,149 mg Subst. gaben 0,601 cm® N, (17,6° 740 ram)
CpoH, (N, Ber. C 73,17 H 9,7 N 17,07%
Gef. ,, 73,51 ,, 10,03 ,. 16,719

Das Di-chlorhydrat, aus der alkoholischen Ldsung der Base durch Einleiten
von Chlorwasserstoff gefallt und aus Alkohol umkrystallisiert, zeigte den Smp. 253°;
sehr leicht lsslich in Wasser.

CioHyeN,, 2HCl  Ber. N 11,8 Gef .N 11,689,

Di-pikrat, mit iiberschiissiger Pikrinsdure in heissem Alkohol dargestellt, Smp.
235° unter Zersetzung.

Di-benzoylderivat durch Erwdrmen mit Benzoylchlorid und verdiinnter Na-
tronlauge. Aus Alkohol umkrystallisiert Smp. 153°.

CyH,,0,N, Ber. N 7,53 Gef. N 7,779

Universitat Basel, Anstalt fiir organische Chemie.

118. Ein Apparat zur Extraktion von Ldsungen mit
schweren Losungsmitteln
von S. Wehrli.
(8. VIIL. 37.)

Einfihrung.

Fir die Extraktion von Flissigkeiten mit Lésungsmitteln,
welche spezifisch schwerer sind als die gegebene Losung, sind schon
eine Reihe von Laboratoriumsgeriten beschrieben worden. Trotz-
dem mochte ich im folgenden eine Konstruktion empfehlen, weil
sie sich in unserem Institut sehr bewihrt hat. Das bietet gleich-
zeitig eine Gelegenhzit, die recht weitliufige Literatur zusammenzu-
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stellen, wobei eine allgemeine Charakterisierung in die Aufzihlung
eingeflochten ist. Es handelt sich ausschliesslich um Gerite zur
Extraktion von Lésungen mit spezifisch schwereren Losungsmitteln,
wobel hier der Einfachheit halber kurz von wisseriger Losung und
Chloroform geschrieben ist.

Konstruktion des Apparates.

Die Konstruktion des Apparates ist aus der Skizze Figur 1
ersichtlich. Die zu extrahierende Losung befindet sich in dem lot-
recht stehenden weiten Rohr A4, und zwar steht sie auf einer Schicht
Chloroform, welches vor der Be-
schickung eingefilllt wird und den R
Teil B einnimmt. Das Siedegefiss
S enthilt eine passende Menge Lo-
sungsmittel. Dessen Dampf steigt
durch das geneigte Rohr C( nach 119
oben und auf dem Weg D EF in
den Riickflusskiihler £. Hier ver-
dichtet es sich und fliesst zuriick,
und zwar der Wandung von ¥ nach,
denn der Kiihler begitzt kein Ab-
tropfrohr. Auf der Wasseroberfliche
bei ¢ angekommen, 16st sich das Chlop- y
roform von der Glaswand und gleitet,
an der Wasseroberfliche hingend,
gegen deren Mitte und fillt von da 400
in Tropfen durch die wisserige Schicht
herunter bis B. Dann wandert es
durch das aufsteigende Rohr H B
schliesslich in das Siedegefiss.

Die Dimensionen des Apparates
koOnnen natiirlich verschieden gewihlt .
werden, je nach der zu extrahierenden Menge. Die hier ein-
getragenen Masse gelten fir eine wisserige Schicht von etwa
100 cm?®. Wenn sich das Chloroform leicht und rasch vom wisserigen
Teil trennt, braucht die Chloroform-Menge bei B nicht gross zu
sein. Trennen sich die beiden Fliissigkeiten aber schlecht, dann
empfiehlt es sich, weniger Wasser einzufiillen, so dass der Teil B
hoher wird. Es dauert dann ldnger, bis die aus der Schicht 4 unten
austretenden Tropfen die Biegung von B nach H durchlaufen und
sie haben entsprechend lange Zeit, sich von den Wasserhiillen zu
trennen, welche sie anfinglich mitschleppen. An den zellenartigen
Flissigkeitsgebilden, welche im oberen Teil von B entstehen, ist
das genau verfolgbar.

Fig. 1.
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Das Rohr H darf ziemlich eng gewihlt werden. Der Durch-
messer von C, D und F soll aber auch bei kleiner gebauten Apparaten
nicht unter 15 mm betragen, weil sonst bei lebhaftem Sieden der
aufwirtsstromende Dampf die ihm von H her entgegenlaufende
Flissigkeit zuriickstosst und schliesslich schubweise durch D und E
wirft. Aus dem gleichen Grunde sollten diese Rohre auch bei den
Apparaten nach Kutscher-Steudel') 15 mm nicht unterschreiten, wie
das bei kleinen Modellen leider oft der Fall ist. Aus Grinden der
Zeitersparnis ist ja ein lebhaftes Sieden erwiinscht. Die Extraktion
wird dadurch nicht schlechter, denn die Grosse der Tropfen und
die Durchgangszeit wird ja nicht verdndert, nur die Anzahl. Die
Aufwirtsbiegung bei E hat den Zweck, zu verhindern, dass ein
Teil des Chloroforms, welches von R zuriickfliesst, seinen Weg
direkt nach D¢ nimmt.

Der allgemeinen Verwendbarkeit wegen sind auch hier Normal-
schliffe zu empfehlen, besonders fiir den Siedekolben. Es ist oft
von Vorteil, wenn man ihn wihrend des Arbeitsgangs durch einen
zweiten Kolben mit frischem LoOsungsmittel ersetzen kann, um zu
prifen, ob die Extraktion beendet ist. Wenn geeignete Kiihler vor-
handen sind, kann nach der Extraktion das Chloroform auch ohne
Umfillen im gleichen Gefdss noch abdestilliert werden.

Der Apparat arbeitet vorziiglich. Zur Probe wurden 5 g Anti-
pyrin in 100 cm® Wasser gelost und 30 Minuten lang mit Chloroform
extrahiert. Nach dieser Zeit enthielt die wisserige Losung keine
wigbare Menge Antipyrin mehr. Mit Hilfe einer zwischen £ und &
eingeschalteten Abzapfstelle wurde bestimmt, dass pro Minute
30 cm?® Chloroform durchdestillierten.

Literatur.

Eine einfache Tropfvorrichtung heschreibt Duyk?), bei welcher das Chloroform
aus einem Tropfrichter durch ein zylindrisches Gefiss mit der wisserigen Losung fliesst
und an dessen unterem Ende durch einen Syphon entnommen wird, ohne dass eine
fortlaufende Destillation damit verbunden wiire.

Einen vollstindigen Extraktionsapparat gibt dagegen Wollny®) an, entweder fir
die Extraktion mit schweren Fliissigkeiten allein, oder nach einer andern Konstruktion
wahlweise fiir Chloroform oder Ather, wobei im einen Fall lediglich ein Einsatzrohr zu
entfernen ist. Der Loésungsmitteldampf ist so gefiithrt, dass die beiden Fliissigkeiten
im Extraktionsraum stindig gemischt werden.

Baum?®) und Winterd) beniitzen fiir die wisserige Losung ein Gefiss mit unten
angesetztem Uberlauf, welches ahnlich wie eine Extraktions-Hiilse unter einem Riick-
flusskiihler angebracht wird. In 4hnlicher Weise arbeitet der Apparat von DBremert)

1) Kutscher und Steudel, Z. physiol. Ch. 39, 473 (1903).
2) Duyk, Ann. Chim. anal. appl. 11, 82—84 (1906).

3) R. Wollny, Z. anal. Ch. 24, 47—56, 202—216 (1885).
Y E. Baum, Ch. Z. 28, 1172 (1904).
)
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H. Bremer, Forschungsber. iiber Lebensm. [, 20—22 (1894).
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sowie derjenige von Mameli'). Nach dem Vorschlag von Wagenaar?) befindet sich die
zu extrahierende Losung in einem zylindrischen Gefass, durch dessen Mitte ein Rohr
den Losungsmitteldampf nach oben in den Rickflusskiihler fithrt und in welches nach
innen ein kieiner, unten angesetzter Uberlauf miindet. Bei einzelnen Extraktionsge-
gefassen wird der Dampf auf der Seite durch ein ausserhalb der Ldsung gefithrtes Um-
wegrohr nach oben geleitet, wobei sich die wisserige Ldsung in einem Einsatzgefiss
(Gockel)®) oder in einem einfachen weiten Rohr befindet, welches bei Brauer und Ebertt),
bei Mameli') und bei Greenwald®) genau iiber dem Siedekolben und bei Baas®), Zwikker?),
Jahoda8), Schoorl?) und besonders hei Pregel1%) mehr seitlich gestellt wird. Nach Parkerll)
ist es durch eigentliche Zuleitungen von Siedegefass und Kiihler abgetrennt. Schmalfuss
und Werner'?) sowie Berlin!®) und und Fiske'4) empfehlen als Extraktionsgefass runde
Kolben, entweder mit eingeschmolzenen Zu- und Ableitungsrohren, ( Berlin)13), einen
einfachen Rundkolben (Schmalfuss und Werner )12) oder einen Destillierkolben (Fiske)!4)
mit entsprechenden Ergdnzungsteilen fiir die Dampf- und Extraktfuhrung. (adamer!®)
verwendet ein gewundenes, ziemlich enges Rohr als Extraktionsgefass, an welches von
Kippenberger'®) nebst einigen Formverinderungen ein Kiihler eingeschaltet wurde zur
Kiihlung des zuriickfliessenden Extraktes. Dessen Bedeutung ist nicht ganz klar, denn
dieser Extrakt fliesst ja in den Siedekolben, wo er ohnehin sofort Siedetemperatur an-
nehmen muss.

Zur besseren Verteilung des Losungsmittels wird dieses nach Lentzl?) sowie Stephani
und Bicker'8) aus mehreren kleinen Léchern in Form kleiner Tropfen in die wisserige
Losung gefiihrt, nach von der Heide'?) geschieht dies durch einen Einsatz mit vielen
itbereinander stehenden horizontalen, durchlochten Blechscheiben, welche die in der
wisserigen Losung herunterfallenden Chloroformtropfen aufhalten und verteilen. Eben-
falls um die Extraktion zu begiinstigen, fiigt Crismer?®) eine Spirale in das Extraktions-
gefiss, wie das auch Katfz®!) schon tat. Francis??) fiillt es mit Glasperlen, und Prausnitz??)
leitet durch eine pordse Glaspatte Luft ein, um die beiden Flissigkeiten lebhaft zu
mischen, wogegen das im Apparat von Woliny?) durch den Dampf des Losungsmittels
selbst geschieht. Im Apparat von Pregell®) werden die herunterfallenden Chloroform-
tropfen durch eine Platinspirale zerteilt, welche in ihrem WWeg steht.
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Einzelne Konstruktionen sind so entworfen, dass der Lésungsmitteldampf die zu
extrahierende Lésung erwirmt, so dass anndhernd bei der Siedetemperatur gearbeitet
wird ((fockel'), Bremer®), Woliny3), Baum?)). Im Apparat von Leniz®) wird der Lé-
sungsmitteldampf direkt in die zu extrahierende Lésung geleitet, wo er sich kondensiert.
Die Lésung ist durch einen von kaltem Wasser durchstromten Tauckkérper gekihlt.
Die Vorrichtung von Zwikker®) arbeitet nach dem gleichen Prinzip, die Kiihlung erfolgt
aber von aussen. Wollny?®) lisst den Dampf ohne Kithlung durch die Lésung strémen.
Die Apparate von Bremer?), Gadamer”) und Gackel') (Wollny®)) sind so konstruiert, dass
sie auch zur Extraktion mit spezifisch leichteren Lésungsmitteln gebraucht werden
konnen. Derjenige von Gadamer’) muss dazu nur umgedreht werden, die andern beiden
besitzen auswechselbare Einsitze. Das mag damals vorteilhaft gewesen sein. Heute,
wo Glasbliserarbeiten leicht zu erhalten sind, sind wohl zwei getrennte Gerite zweck-
massiger, weil man sie gleichzeitig verwenden kann. Die dlteren Konstruktionen stam-
men denn auch aus den Jahren 1894 bis 1899. Im Gegensatz dazu empfiehlt Zipfs)
sogar ein Gerit, welches zur Extraktion von schwereren wie leichteren Lésungen und
auch von festen Stoffen dient. Gauthier?) und Rossi geben eine Konstruktion an, bei
welcher die wisserige Losung durch Umstellung von Hiahnen abwechselnd mit leichteren
und schwereren Loésungsmitteln extrahiert werden kann.

Gerichtlich medizinisches Institut der Universitit
Zirich.

119. Zur Kenntnis der Hexa-metaphosphorsiure.
Vorlaufige Mitteilung
von W. D. Treadwell uud F. Leutwyier.
(20. VII. 37.)

Bekanntlich zeigen die polymeren Metaphosphorsiduren, je nach
der Art ihrer Darstellung, deutliche Verschiedenheiten in ihren
analytischen Reaktionen, die auf Unterschiede im Polymerisations-
grad zuriickzufithren sind. Da die Isolierung von reinen, chemisch
einheitlichen Produkten grosse Schwierigkeiten verursacht, konnten
bis jetzt die analytischen Eigenschaften der verschiedenen Meta-
phosphorsduren noch nicht genau beschrieben werden.

Durch die ausgedehnten Untersuchungen von Pascal'?)ist gezeigt
worden, dass bei der Entwisserung von Mononatriumphosphat unter
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