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Ober das Troeknen yon feuehtem Ather 
von 

E .  v .  Siebenrock. 

Aus dem II. ehemischen Universitiitslaboratorium in Wien. 

(Mit 1 Textfigur.) 

(Vorgelegt  in der Si tzung am 28. Oktober  1909.) 

Ftir das Trocknen von feuchtem ~ther, welches eine sehr 
h/iufige pr/iparative Operation ist, stehen ziemlich viele Mittel 
zur Verftigung. Wenn gewisse Stoffe in Ather neben dem 
Wasser gelSst sind, k6nnen aber einige dieser Mittel nicht 
verwendet werden; Chtorcalcium nicht, wenn gewisse Ester 
vorhanden sind, da unl6sliche Doppelverbindungen entstehen, 
Kaliumcarbonat nicht, wenn leicht verseifbare Ester in ~ther 
gelSst sin& Speziell ftir den letzteren Fall ist als Trockenmittel 
wasserfreies Natriumsulfat vorgeschlagen und in neuester Zeit 
fast ausschliel31ich verwendet worden. 

Prof. S k r a u p  hat mich aufgefordert, die Wirkungsweise 
des genannten Sulfates festzustellen und mit der anderer 
Trockenmittel zu vergleichen. 

Der trockene, bei meinen Versuchen verwendete 5ther 
wurde aus k/iuflichem durch Destillation fiber Atzkali und 
wiederholtes DestilIieren fiber Natrium gewonnen. Bei jeder 
Destillation wurde ein betr~ichtlicher Vorwurf entfernt und ein 
betr/ichtlicher Tell nicht tibergetrieben. 

Der feuchte Ather wurde derart hergestellt,, daft in einem 
Gefg,13 von der Form eines gr613eren Densimeters 50 g 5ther 
genau gewogen und aus einer Btirette die berechnete Menge 
Wasser zugeftigt wurde. Der mit Wasser gesiittigte ~ther blieb 
1/ingere Zeit stehen um des vSlligen Absetzens der Wasser- 
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7~0 E.v.  S i e b e n r o e k ,  

t rapfchen sicher zu werden. Der t rockene und der feuchte 

~_ther wurden  in Glasgef~tfien mit sehr gut  eingeschliffenen 

St~Spseln aufbewahr t .  

Es  ist selbstverst/indlich, dag sogenannte  chemische  Me- 

thoden zur Bes t immung  des Wassergeha l tes  von 5 the r  k a u m  

prakt ikabel  sind. 
Da mir bei Beginn meiner  Arbeit en igangen  war,  dag die 

S iedepunktsern iedr igung  des 5 thers  durch gel~Sstes W a s s e r  

schon studier t  worden  ist, 1 habe ich diese nochmals  untersucht .  

Bei Anwendung  des S iedepunktappara tes  yon L a n d s b e r g -  

L e h n e r f a n d i c h  f f i r A t h e r v o n 0 " 2 5 0 / 0  ,0"5% , l ~ 1 7 6  

W a s s e r  Erniedr igungen von 0"14 ~ , 0"26 ~ , 0"31 ~ und 0"32  ~ , 

welche grog genug  w/iren, um mit Hilfe dieser Methode den 

Feucht igkei tsgehal t  des Athers auf  e twa ein Zehnte lprozent  und 

darunter  bes t immen zu kgnnen.  In Zeiten rasch wechse lnden  

Baromete r s t andes  machen  abet  die Druckgmderungen Schwierig-  

keiten. Der Siedepunkt  des Athers wird schon dutch kleine 

.~nderungen sehr beeinflugt und mir s tanden Appara te  zu ihrer 

Messung nicht zur  Verffigung. 

Ich babe  deshalb versucht ,  den Feucht igkei tsgehal t  aus  

dem spezifischen Gewicht  zu berechnen.  Das spezif ische 

Gewicht  wurde sowohl  mit einer Mohr ' schen W a g e  von 

Nemetz  in Wien als mit einem Densimeter ,  das bei 4 ~ 38" 3636g  

W a s s e r  fafite, ermittelt. Das Densimeter  war  soweit  dicht, dab 

es, mit Ather yon 15 ~ geffillt, bei einer Augen tempera tu r  yon 

18 ~ sein Gewicht  nach 10 Minuten nut  um 0"001 gverminder t e .  

Bei rascher  Wi egung  konnte der Fehler also unter  ein Milli- 

g r a m m  gedrt ickt  werden.  In allen F~illen wurde  bei 15 ~ C. 

gearbeitet .  Die Resultate s t immen im ganzen recht  gut 

fiberein. 

Spezifisches Gewicht bei 15 ~ 

Mohr'sche Wage 

~ther trocken . . . . . .  0" 7193 

Densimeter 

0'7187 
0'7190 

Nerns t ,  Zeitschriff physik, Chem., 8, 134; L e m b e r g e r ,  Zeitschrift 
physik. Chem., 13~ 502. 



Trocknen von feuchtem ~ther. 761 

Mohr'sche Wage Densimeter 
)~ther mit Wasser: 

O" 25O/o . . . . . . . . . . . .  0" 7201 0' 7197 

0'500]0 . . . . . . . . . . . .  0" 7211 0" 7208 

1" 00O/o . . . . . . . . . . . .  0" 7226 

1" 1250/0 (gesiittigt) . 0" 72a I 

Spezifisches Gewlcht bei 0% 

)~ther trocken . . . . . . . . . . .  ~ 0"7316 
t 0"7299 

Bei der Mohr 'schen Wage,  deren Senkk5rper  bei 15 ~ 

3"600 g t rockenen und 3"604 g 1/~ prozent igen fi.ther ver- 

dr/ingte, waren  die beobachte ten  Gewichtsdifferenzen sehr  

klein, sie waren viel grS13er beim Densimeter ,  dessen Inhalt  

beispielsweise 27"5756 bei t rockenem A_ther, 27"6131 bei 

a/4 p rozen t igem wog. Ich habe  deshatb bei der Bes t immung  in 

der Folge ausschliel31ich die densimetr ische Methode ange-  

wendet .  

Ich mTchte noch bemerken,  daft kein einziges der von mir 

probeweise  verwendeten  Pyknomete r  sowei t / i therdichte  Schliffe 

hatte, dab es ffir meine Zwecke  verwendbar  gewesen  w/ire. 

Aus der beigeftigten Figur  zeigt sieh, dal~ aus  dem spezif ischen 

Gewicht  feuchten fi~thers dureh Interpolation der Feueht igkei ts-  

gehatt  berechnet  werden kann. Aus der konstruier ten Kurve 

geht  hervor, dab die Diehte~inderung nicht ganz  linear verlaufen 

und dab bei einem Wasse rgeha l t  yon 0"50/0 ein leichter Druck 

zu beobachten  ist. Nach dieser Figur  ist fiir bei 15 ~ mit W a s s e r  

ges/ittigten fi.ther der Wasse rgeha l t  mit 1"125~ berechnet.  

Von Trockenmit te ln  wurden  untersucht :  Chlorcalcium, 
Kal iumcarbonat ,  Natr iumsulfat ,  Magnesiumsulfat ,  Chlorkalium, 

Karnallit, Gips und Sylvin. 

Mit Ausnahme  von Gips wurden  alle Mittel dutch  s tarkes  
Erhi tzen entw/issert, die gesinter te  Masse  noch heil~ zerkleinert  

und noch hell3 in eine erw/irmte Metall trommel mit zwei  Sieben 

gebracht,  yon welchen das eine pro Lgmgenzoll 26, das andere  

40 F/iden hatte. Die auf  dem letzteren zur/_'mkbleibenden 

KSrner wurden  rasch in gut  schlief~ende Gliiser gebracht .  
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762 E.v. Siebenrock,  

Beim Zusammenbringen von Trockenmitteln und mit Wasser 
ges~ttigtem Ather wurde die ungef/ihr gewtinschte Menge des 
Mittels in ein sorgfS.ltig getrocknetes Gefiifi mit eingeriebenem 
St6psel gebracht, dutch Zurfickwiegen genau bestimmt und 
dann die dutch Berechnung ermittelte Menge von feuchtem 
Ather yon 15 ~ eingewogen. 

Bei dieser Berechnung wurde die Annahme gemacht, dab 
das Trockenmittel mit der im gesiittigten Ather vorhandenen 

0'7231 

0"7226 

0"720g 

0 7197 

0713 '7  
t,'~ % / e 7~ t % 

Ft,m,htufl'a,a O~5g- 05> 1"00{ / *.~5-g- 

Wassermenge sich zu der Krystallwasserverbindung vollst~ndig 
vereinigen konnte, die in den einzelnen Fg.llen angegeben ist. 

In den meisten Ftillen wurde an diesen Versuch ein zweiter 
geftigt, in welchem die Meng'e des Trockenmittels verdoppelt 
wurde, und ein dritter, in welchem der Ather zunS.chst mit der 
einfachen Menge getrocknet, dann rasch abgegossen und in 
einem zweiten Gef~tf3 abermals mit der einfachen Menge noch- 
mals getrocknet wurde. 

Da mir geeignete Schiittelvorrichtungen nicht zur Ver- 
ftigung standen, habe ich mir so geholfen, daf3 das Gef~t3 in 
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welchem der ges/ittigte 5 the r  und das Trockenmit te l  eingeftillt 

waren, im Thermosta ten  yon 15 ~ dutch 20 Minuten belassen, 
dann durch 6 Minuten geschflttelt, wieder ftir 20 Minuten in 
den Thermosta ten  gebracht  und wieder  4 Minuten geschfittelt 
wurde.  Nachdem das Gef~f~ wieder eine Zeit in Thermosta ten  
gestanden war, wurde das spezifische Gewicht bei 15 ~ ermittelt. 
Es sei zugeftigt, dal3 fast in allen F~illen ein Tell des getrock- 

neten 5 thers  (bis 100 cm ~) abdestiiliert wurde. Die Rtickst~inde 
waren niemals wiegbar. 

Chlorcalcium. Aufnahme von 6 Mol H20. 

Das Chlorcalcium wurde in einer Nickelschale gegltiht, bis 

die Masse zu einem festen Klumpen zusammenges in ter t  war. 

Spezifisches Der -~ther enthiilt 
Trockenmittel Ath er 

Einfache Menge : 
1' 1329g . . . . . . . . . .  97 '  79g  
1"7858g  . . . . . . . . . . . .  153"80g 

Doppelte Menge auf einmal : 
1"8519g . . . . . . . . . . . .  7 9 ' 9 1 g  
2 " 4 7 7 4 g  . . . . . . . . . . . .  107"08g 

Einfache Menge zweimal: 

1"5088g . . . . . . . . . . . .  130"65g 
1"4769g . . . . . . . . . . . .  127 '90g  

Gewieht noch Wasser 

0 '71991 } 0. 250/~ 
0"7195 

0"7198~ } 0"20% 
0"7198 

0 '71949 "~ 0.10o/o 
o.7192 i 

Kaliumearbonat. 11/2 Mol HsO. 

Das k/iufliche wasserfreie Salz, chemisch rein, wurde wie 

das Chlorcalcium gegltiht. 
Spezifisches Der ~ther erlthiilt 

~ther  Gewicht noeh Wasser 
Einfache Menge : 

3"6973g  . . . . . . . . . . . .  6 4 ' 0 1 g  0"72003 0"25o/o 

Doppelte ~Menge auf einmaI: 
9 "0273g  . . . . . . . . . . . .  78"21g  0"71964 O" 15O/o 

Einfache Menge zweimal: 
3 "6157g  . . . . . . . . . . . .  6 2 ' 5 9 g  0"71964 0"15% 

t Der trockene Ather hatte das spezifische Gewicht 0 '  7187. 
Dot troekene ~ther  hatte das spezifisehe Gewieht 0 '  7190. 

a Der verwendete absolute 5ther hatte das spezifische Gewicht 0"7190. 
4 Der verwendete absolute fl~ther hatte das spezifische Gewicht 0"7190. 
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Natriumsulfat. 10 Mol H20. 

Ather 
EinNche Menge: 

1"0958ff . . . . . . . . . . . .  122 542. 

0"9613ff . . . . . . . . . . . .  107"48g 

DoppelteMenge aufeinmal: 

1'4731ff . . . . . . . . . .  82"72 2. 

Ein~cheMenge zweimal: 

1"13992. . . . . . . . . . . .  127"98 2. 

Spezifisches Der ,~ther enthiilt 
Gewieht noch Wasser 

0"72261 } 1"0~ 
0.7226 1 

072262  0'920/0 

O" 72252 O' 880/0 

Magnesiumsulfat. 7 Mol H~O. 

" Magnesiumsulfat Wird beim Glfihen sehr merklich basisch. 
Die Entwiisserung erfolgte in einem Porzellantiegel mit ein- 
gesenktem Thermometer bei 250 ~ Der unterste zusammen- 
geschmolzene Tell des Tiegelinhaltes ist auch unter diesen 
Umst~inden basisch geworden. 

Ather 
Einfache Menge : 

1 "0387g . . . . . . . . . . . .  95"93ef 

Doppelte Menge auf einmal: 

2 '002. . . . . . . . . . . . . .  92"862. 

Einfache Menge zweimal: 

0"6282 2" . . . . . . . . . . . .  58"312" 

Chlorkalium. 

Spezifisches 
Gewicht Wasser 

0 '  72163 0'640/0 

0" 7204 a 0" 340/0 

0' 7205 ~ 0" 36o/o 

Das Chlorkalium wurde im Porzellantiegel geschmolzen, 
sonst aber wie die bisher beschriebenen Salze verwendet. Ein- 
mal k~iuflicher Sylvin, der eine Spur Eisen und 0"16~ Ca 
(kein Mg) enth/ilt, das andere Mal reines Chlorkalium. Es 
wurde nur je ein Versuch, und zwar mit der der einfachen 
Menge Kaliumcarbonat/iquivalenten Menge ausgeffihrt. 

1 Der verwendete absolute ~ther hatte das spezifische Gewieht 0"7187. 
Der verwendete absolute ,~ther hatte das spezifische Gewicht 0"7190. 

3 Der troekene Ather hatte das spezifisehe Gewieht 0"7190. 
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Spezifisehes 
~ the r  Gewicht Wasse r  

Sylvin . . . . . . . .  3"6972" 6 4 ' 0 3  0 ' 7 2 1 8 1  0"70O/o 

Chlorkalium . . . .  3 '  690 g 64 '  02 O" 72261 O" 920/0 

Carnallit. 6 Mol H,O. 

Carnallit habe ich aus den beiden Chloriden yon Kalium 

und Magnesium dutch Schmelzen dargestellt. Es wurde nu t  

ein Versuch mit t iberschtissigem Trockenmit te l  ausgefflhrt. 

Spezifisches 
Ather Gewicht Wasse r  

3" 7426g" . . . . . . . . . . . . . .  6 4 ' 7 2 g -  0"72091 0"45O/o 

Gips. 2 Mol H~O. 

Der Gips wurde im Trockenschrank  bei 150 bis 160 ~ ent- 
w4issert und als Pulver zum Trocknen  verwendet.  Es wurde 

die doppelte Menge der berechneten verwendet.  

Spezifisches 
.~ther Gewicht Wasse r  

6"9992gr  . . . . . . . . . . . . . .  85"87~ 0"72281 0"97o[o 

In folgender Tabelle sind die ermittelten Zahlen zusammen- 

gestellt: 
Bereehnete Menge 

Berechnete Doppelte Menge zweimal  
Trockenmit te l  Menge Wassergeha l t  hintereinander 

Chlorcalcium . . . . . . . . . . .  0 '  25O/o 0" 20O/o 0" 100/o 

Kal iumcarbonat  . . . . . . . .  0" 25 0 '  15 0" 15 

Natr iumsulfat  . . . . . . . . . .  1 �9 00 0" 92 0" 88 

Magnesiumsulfat  . . . . . . . .  0 '  64 0 '  34 0" 36 

Sylvin . . . . . . . . . . . . . . .  0" 70 - -  - 

Chlorkal ium . . . . . . . . . . .  0" 92 - -  - -  

Calziumsulfat  . . . . . . . . .  O "  9 7  - -  - -  

Carnal l i t  (fiberschiissig) . .  0"45 - -  - -  

1 Der t rockene Ather hatte das  spezifisehe Gewicht 0 '  7190. 

2 Infolge eines Rechenfehlers start  der richfigen Menge 82" 20ft. 
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Aus diesen Zahlen geht  hervor,  dal3, wie nicht anders  zu 

erwar ten  war,  Chlorcalcium und Pot tasche sehr gut wirken. 

Wei ter  hat sich gezeigt, daf3 das viel empfohlene entw~isserte 

Natr iumsulfa t  sehr  m/il3ig trocknet  und dat3 es bei leicht ver- 

se i fbaren Stoffen dutch Carnallit und Magnesiumsulfa t  vor- 

teilhaft ersetzt  werden kann. 

Um AufschluI3 zu erhalten, wie sich alkoholhal t iger  Ather 

beim Trocknen  verhS, lt, babe ich folgenden Versuch ausgeftihrt. 

4 0 0 " 9 g  absoluter  5 the r  wurden  mit 4 3 " 3 g  absolutem 

Alkohol vermischt.  Diese ungef/ihr 10 Prozent  Alkohol hal tende 

Mischung wurde sukzess ive  mit W a s s e r  vermischt  und yon der 

ursprt ingl ichen trocken~en Mischung sowie yon den w~isserigen 

Mischungen das spezif ische Gewicht  festgestellt. 

Spezifisches 
Gewicht bei 15 ~ 

Ursprfingliehes Gemisch . . . . . . .  0"7288 
Wasserzusatz 10/o . . . . . . . . . . . . .  0"7320 

2 . . . . . . . . . . . . .  0"7356 
3 . . . . . . . . . . . . .  0"7386 
4 . . . . . . . . . . . . .  07422 

Nach Zusa tz  yon 4 " 5 %  W a s s e r  trat schon deutliche 

Tr t ibung  ein. Ein Gemisch yon 9 Teilen Ather und 1 Teil 

Alkohol vermag deshalb nur wenig tiber 0"4 Teile W a s s e r  zu 

tgsen. 
64" l g  des Gemisches,  mit 4% Wasser inhal t  und 2 6 " 4 5 g  

Carnallit  in der frtiher angegebenen  Weise  geschtittelt, bat ten 

dann ein spezif isches Gewicht yon 0"7283~ das Gemisch 

ist deshalb  prakt isch als trocken anzusehen.  


