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Bekanntlich dient als bestes und oft als ein- 
ziges Reinigungsverfahren fliicht,iger fester Kiirper 
die Sublimation. L41s elementarste Apparate fur 
diese Zweclre konnen zwei Schalen von gleicher 
GrSe ,  deren Rander sich decken, dienen. Fur 
feinere Arbeiten sind zu verschiedener Zeit ver- 
schiedene Vorrichtungen vorgeschlagen worden. Im 
Jahre 1889 schlug B r ii h 11) als Sublimationsappa- 
rat eine doppelwandige Metallschale, bei welcher in 
der Mitte sich eine offnung fur einen Tiegel, in dem 
sich die zu sublimierende Substanz befand, vor. Der 
Metallteller wird durch eine Glasglocke (16 cm im 
Durchmesser) gcdeckt, in welcher sich die sublimi- 
rende Substanz ablagern soll. K r a f f t. 2 )  seiner- 
seits empfiehlt einen Apparat, welcher seiner Kon- 
strulrtion nach sehr kompliziert und wahrscheinlich 

E. W e d e k i n d : Uber die optische Isomerie 
bei Verbindungen des asymmetrischen Stickstoffes. 
Der Vortragende berichtet iiber weitere Aktivie- 
rungsversuche in der Reihe der asymmetrischen 
Ammoniumsalze; das optisch-aktive p-Phenetyl-me- 

teuer ist; in demselben kann man auch bei Luft- 
verdiinmmg sublimieren. Da dieser Apparat durch 
keine Pirma in den Handel gebracht wird, mu8 
inan annehmen, daB er keine weitc: Verbreitung ge- 
funden hat. Vor kurzem empfahl R n b e r seinen3) 
Apparat. 

Dieser Apparat stellt zwei Glaszylinder vor, 
d ie  aneinander gelegt sichmit den Rindern beriihren. 
Die zu subhmierende Gubstanz kommt auf den 
Boden des unteren Zylinders, der durch ein Uhr- 
glasclien gedeckt wird, welches zum Auffangen des 

sublimates dient. Am oberen Ende des Zylinders 
ist ein Glasrohrchen angeschmolzen, welches zur 
Reguliernng des Druckes im Apparat, dienen kann. 
Diesen Apparat benutzte auch ich. Das Unbeqnem- 
ste an ihm ist seine GroWe, wenn man mit kleinen 
Ifengen arbeitet; die Substanz schlagt sich an der 
ganzen Flache des Zylinders nieder und ist dann 
schwer zu sammeln. Nachdem ich diese Gnzulang- 
lichkeiten selbst erfahren muBte, gelang es mir, 
einen neuen, sehr bequemen und einfachen Subli- 
mationsapparat, zu konstruieren. Mein Apparat 
besteht aus einer Glasglocke mit einem Tubus (a), 
in ihrer Uffnung wird ein Reagensrohr (b)  
befestigt; die Glocke selbst dient, nach oben ge- 
kehrt, als Kuhler. Das Ende des befestigten Re- 
a.genszylinders geht durch einen Kork und wird in 
ein Bad (d) gebracht. Auf den Boden des Reagens- 
zylinders kommt ein Rohrchen (c), welches die zu 
sublimierende Substanz ( je nech der Menge desseiben 
wird das Rohr und der Reagenszylinder grol3er oder 
kleiner gewahlt) enthalt; das Rohrchen wird mit 
einem porosen Kork (e) (Kreide, ungebranntes 
Tonplattchen) odcr Pergamentpapier verschlossen. 
Der auBere Reagenszylinder wird mit einem Kork, 
durch den eine gebogene Glasrohre geht, zugestopft. 
Falls die Sublimation unter vermindertem Druck 
erwiinscht ist, wird dieGlasriihre (f)  mit einer Wasser- 
luftpumpe verbnnden, falls unter gewohnlichem 
Luftdruck gearbeitet wird, wird an das Rohr ein 
Chlorcalciumrohr befestigt, um den Eintritt von 
Peuchtigkeit zu verhiiten. Dieser einfache Apparat 
wird, je nachdem, wie hoch die Temperatur sein 
muW, um den Korper zu sublimicren, in dieaes oder 
jenes Bad gebracht, naturlich taucht nur das untere 
Ende des Reagenszylinders ein. Am besten 
benutzt man ein Bad aus Wasser, 01 oder 
Woodschem Metall, da dabei am leichtest,en die 
Temperatur durch ein an den Apparat angebrachtes 
Thermometer (t) kontrolliert merden kann. In die 
Glasglocke wird, urn die sublimierende Sub- 
stanz abzukiihlen, Wasser oder, falls notig, eine 
Kaltemischung gebracht. 

Wie ersichtlich, kann man erstcns in meinem 
Apparat die kleinste Mengc sublimieren (2--3 mq), 
wenn erwiinscht, aber anch sehr groRe Quant-itaten, 
falls natiirlich der Apparat selbst vergroWert wird, 
zweitens wird der Verlust an Substanz ganz ver- 
mieden, drittens kann man mit ilim unter vermin- 
dertem Druck arbeiten, viertens kann dieTemperatur 
reguliert werden und fiinftens kann er auch in dem 
kleinsten Laboratorium zusammengestellt werden. 

I) o r p a t , 21. Sept. 1906. 
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sehwerer loslicher Ant'eil erhalten. Die Molekular- 
drehung des aktiven Kations ergibt sieh zu -11,1', 
wahrend das Jodid in Chloroformlosung [MID = 
-6,6 O zeigt. Die entsprechende o-Anisidinbase lieR 
sich bisher nieht spalten; dagegen konnte E. 
F r 6 11 1 i c h , weleher aurh die ebengenannten 
Versuche ausgefuhrt hat, ein aktives A t h y 1 - 
methyl-phenyl-benzylammoniumjodid darstellen, 
welehes vie1 hohere Drehwerte ([MID in CHCI, 
= + 189,2') aufweist, als H. 0. J o n  e 5 2 )  fur 
dasselbe Salz gefunden hat; fiir die zahlreiehen 
Frabtionierungen, die erforderlich waren, diente 
ein kaltes Gemisch von Chloroform und Ather. 
Die GriiRe des Drchungsvermogcns ist in ausge- 
sprochener Weise von der Natur des Losungsmit- 
tels ahhiingig : Chlorofornilosungen drehen starker 
als alkoholische Losungen; erstere zeigen die Er- 
scheinurig der Autoracemisation. Da jungst auch 
die Isolierung des entsprechenden aktiven N-Butyl- 
salzes grlang, so liegt jetzt eine v o 11 s t a 11 d i g e 
R-ihe von H o m o 1 o g e n aktiver Ammonium- 
basen Tor. In  Gemeinschaft mit 0 t, t o W e d e - 
k i n d iat dem Vortragenden naeh vielen vergeb- 
lichen Berniihungen anch die Isolierung eines 
c y c 1 i x e h e n a It t i v e n Ainmoniumsalzes ge- 
lungen ; das optiseh-aktive Methyl-allyl-tetrahydro - 
chinoliniumjodid ist. optisch auBerordentlich labil; 

die Autoracemisation vollzieht sich sehon in 
m e t h y l a l k o h o l i s c h e r  Liisung in 5-10 Mi- 
nuten, also mit einer Geschwindigkeit, die etwa 
100-150mal groRer ist, als die in den bisherigen 
Fallen beobachkten Racemisat,ionsgeschwindig- 
keiten. 

E. W e d e k i n d ; Uber kolloidales Zirkoniurn 
(zum Teil nach Versuehen voii 8.  J. L e  w i  P). Bei 
der Reduktion von Zirkonkaliumfluorid init me- 
tallischem Kalium in einem besonderen zu diesem 
Zweck ltonstruierten Vakkuuniapparat erhiilt man 
einen Teil des Zirkoniums in ltolloidaler Form. Die 
Losung ist in der Durchsicht gelbgrau, ini auffallen- 
den Lichte grau-opaleszierend, kann durcli Dialyse 
von Eloktrolyten befreit werden und ist gegen ge- 
wisse Elektrolyte, welche ein Metal1 niit hohem 
Atomgewicht cnt'haltsn, sehr bestandig. Das Hy- 
drosol des Zirkoniums wird durch kolloidales Silber 
gefallt und wandert im elektrischen Pot'entialge- 
fiille zur Kathode; die Partikelchen sind also po- 
sitiv geladen. Die von H. S i e d e n  t' o p f ausge- 
fiihrte ultramikroskopische Untersuchung ergab die 
Anwesenheit von zwei Sorten von Teilehen (etwa 
14 Mill. im Kubikmilliineter), die sich durch ver- 
sehiedene GroWe und Bewegliehkeit untorscheiden; 
im ubrigen erinnert das ultramikroskopisehe Bild 
an das des B r c d i g schen Platinhydrosols. 
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Ccr Apparat besteht aus eineni 63 em langen zylinde- 
ri,chen Glasrohre F, dessen innerer Durehmesser 
etwa 13 mm betragt. An da.s Rohr, welches am 

obrren Ende offen ist, 
ist em Glashahn G, dessen 
Bohrung 10 - 11 inm 
Ilurchmesser betragt, an- 

A geschmolzen. Das Rohr 
1st am obersten Toile in 
einer federnden Messing- 
hiilse H festgeklemnt, 
welche zwei senkreeht, 
zur Rohrachse angeord- 
nete Xtahlschneiden S 

c tragt. Mit diesen Schnei- 
den ist das Glasrohr in 
einer aus zmei beweg- 
lichen Ringen bestehen- 
den Aufhangevorrichtung 

60 anfgehangt, daB die Rohrachse stets eine lotreehte 
I age annimmt. Zur Eiehung des Apparates wird die 
FalIzeit einer Kugel in Wamr und dann in Rizinusbl 
van 20" durch mehrere Versuche ermittelt. Zu 
diesem Zwecke wird das Fallrohr mit der betreffenden 
Plussigkeit gefullt und die 9 mm im Durehmesser 

2)  J. eheni. soc. 86, 225 (1904). 

haltende Silberkugcl fallen gelassen. Als Zeit'mcsser 
bei Ermittlung der Fallzeit dient ein Metronom, wel- 
ehes in der Minute auf 120 Schlage gest'ellt ist. 
Nachdem die Kugel das R.ohr passiert hat, wird die- 
selbe durch Urehung des Halines bei oben rnit' den1 
Daumen geschlossen gehaltener Offnung des Fall- 
rohrcs, in eine untergestelke Scliale fallen gelassen, 
das Rohr mit der betreffenden Fliissigkeit aufgefiillt 
usw. und der Versuch einige Nale m-iederholt. Als 
Durehschnittsfallzeit ergab sich fur Wasser I", f i i r  
Rizinusol 33". Auf Rizinuviil = 1 bezogen, wurden 
mit reinen Leinolfirnisaen folgcnde Resultate er- 
halten : Fnllzcit 

hei 20' C'. 
Riziiiusol = 1 

Rizinusol 
Firnis fur 
Firnis fur Kupfcrdruck, gekocht . . . . . . . . .  1,64 
Litbographenfirnis, dunn . . . . . . . . . . . . . . . .  d,06 

............. 10,33 
starker . . . . . . . . . . . . . . .  11,81 

streng, andcre Sorte . . .  61,21 
Blattgoldfirnis .......................... 80,OO 

Der Apparat sol1 Fesonders den Bediirfnissen 
der graphisehen Gewerhe entgegenkommen, in denen 
dic Ziihfliissigkeit der verwendeten Leinolfirnisse bei 
gewohnlicher Temperatur eine groRe Rolle spielt. 
Ubrigens eignet er sieh aueh zur Bestimmung bei an- 
deren Temperaturen, wenn man das Fallrohr I? mit 
einem Heizmantd umgibt. - Der Apparat wird von 
der Firma J .  R o h r b e e k in Wien I, Karntner- 
straBe 59, angefertigt. Liesche. 


