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Die Moglichkeit, mit einer an Zink hochpro-
zentigeren Gattierung arbeiten zu konnen, Gewin-
nung von mindestens einem Drittel mehr an Zink
als mit den bisherigen Vorrichtungen, Ersparung von
einem Drittel des bisherigen Brennmaterials und
einem Drittel des Schiirerlohnes, endlich grifiere
Haltbarkeit der Muffeln usw., weil keine Zeit zur
Schlackenbildung vorhanden ist.

(Pat.-Anm. St. 9874 VI 40a.)

Neuerungen in Laboratoriums-
apparaten.
(Fortsetzung).1)

Von cand. phil. Hrmnricn Leser.

(Eingeg. d. 24./12. 1906.}

2. Selbsttitiger Filtrierfrichter fiir die quantitative
Analyse. 2)

Zweifellos gehért zu den einténigsten Arbeiten
des Chemikers das Filtrieren bei quantitativen Ana-
lysen. So langweilig und zeitraubend aber auch
einerseits dieses Iiillen eines quantitativen Filters
und das Zihlen der durchgesickerten Tropfen ist,
so erfordert es doch,
um genaue Resultate
zu erzielen, ¢in pein-
liches Arbeiten.

Der in Fig. 1 ab-
gebildete Apparat be-
friedigt nun die bei-
den Forderungen der
selbsttitigen Fiillang
und des peinlichen
Arbeitens in  ein-
fachster Weise.

Was zunéchst die
erste von beiden be-
trifft, so wird das
stiindige Nachfiillen
dadurch vermieden,
dall man die in ein

trichterférmiges
oben  geschlossenes
Gefd hineingespiilte
Analysentfliissigkeit
in einem darunter-
hiangenden quantita-
tivenFilter ein einmal
eingestelltes, aber dann konstantes Niveau halten
1a8t, dadurch, daf man sie durch irgendwelche Krifte
zum Stillstand zwingt, wenn sie im Filter eine be-
stimmte Hohe erreicht hat, und sie erst wieder
dann fliefen 148t, wenn das Niveau durch Abtropfen
ein niedrigeres geworden ist.

Dieses Prinzip, das an sich nicht neu ist, war
in seinen bisherigen Ausfilhrungen absolut un-
brauchbar.

Fig. 1.

1) Vgl. diese Z. 19, 1426 (1906).

2) D. R. P. 231254, Kl. 421. Von der Firma
Dr. Robert Muenke Berlin, Luisenstr. 58, in den
Handel gebracht.

Man steckte bisher, wenn man Ahnliches er-
reichen wollte, zwel Glasréhren ungleicher Léange,
von denen das eine, das Ausfluirohr, ziemlich oben
abschnitt, das andere, das Luftzufithrungsrohr, bis
nahezu auf den Boden reichte, in den Stopfen einer
gefiillten Flasche, kippte sie in ein darunter befind-
liches Filter und beobachtete, wie aus dem Aus-
fluirohr Flissigkeit ausflo, wéhrend durch das
andere Rohr Luft eingesaugt wurde. Wenn der
steigende Fliissigkeitsspiegel im Trichter das die
Luft einsaugende lange Rohr errreicht hat, wird
es geschlossen; Luft kann nicht mehr zutreten; der
Ausflufl stockt; erst wenn das Niveau wieder ge-
sunken und das lange Rohr wieder frei geworden
ist, kann das Spiel von neuem beginnen.

Ganz so einfach stellt sich nun aber.in Wirklich-
keit dieser Vorgang nicht dar, vielmehr birgt die
eben erwdhnte Anordnung so bedenkliche Fehler
in sich, dal} eine Anwendung z w eier Réhren fiir
quantitatives Arbeiten ohne weiteres ausgeschlossen
ist.

Dieses aber hauptsichlich aus zwei Griinden.
Durch das Ausfliefen der Flissigkeit wird in
dem oben geschlossenen Raume ein Unterdruck
erzeugt, der in dem langen Rohr Flisigkeit bis zu
gleicher Hohe mit dem im Gefaf befindlichen Quan-
tum hochsteigen lifit. Aus dem auf dem Filter
lagernden Volumen stammend, miillte sie natur-
gemif Teilchen von Niederschligen enthalten,
die sich in dem langen unzuginglichen Rohre fest-
setzen und ein quantitatives Arbeiten unmdoglich
machen wiirden,

Fig. 2.

Der zweite Nachteil besteht darin, dafl, wenn
nun schon der Fliissigkeitsspiegel sinkt, in dem-
selben Rohr, das stets eine ziemliche Lénge auf-
weisen und (da Flaschenhilse auch nicht zu breit
gemacht und quantitative Filter nicht zu grof
gewihlt werden diirfen), auch sehr eng sein miifite,
die lange schmale Fliissigkeitssiule, die hoch-
gesaugt worden ist, sehr schwer, meist iiberhaupt
nicht, ablaufen wird. Denn auch dazu mufl Luft in
das Gefal eindringen konnen, und woher soll sie
kommen, da auch das andere Rohr volistindig an-
gefiillt ist?

Aber ganz abgesehen von dieser hochst be-
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denklichen Betriebsunsicherheit diirfte das Auf-
steigen von Analysenmaterial in fast unzuging-
liche Rohren bei einer quantitativen Filtration
derartig schwer ins Gewicht fallen, daB der Apparat
fiir quantitative Zwecke einfach unbrauchbar ist.

Sollte ein selbsttitiger Apparat jemals fiir
quantitative Zwecke verwendet werden k&nnen,
so miiBte das lange Rohr fallen. Seine Ausschaltung
gelang nach vielen vergeblichen Versuchen in {iber-
raschend einfacher Weise dadurch, dal an dem
AusfluBrohr ein seitliches Loch angebracht und
das Rohr selbst, was nun ohne weiteres moglich
war, von bedeutend gréBerem Durchmesser gewéhlt
wurde.

Damit waren beide Fehlerquellen auf einmal be-
seitigt : ein Hochsteigen des suspendierten Nieder-
schlages findet nicht mehr statt und jedes Versagen
ist  ausgeschlossen.
Da durch die seitliche
Offnung dem Ein-
dringen der Luft ein
ganz bedeutend ge-
ringerer Widerstand

entgegengesetzt
wird, erfolgt das
Ablaufen  absolut
sicher.

Noch aber fehlte
dem Apparat ein
zweites, nicht minder
wichtiges Konstruk-
tionsmoment. Es
muf} nimlich das
grofetrichterférmige
Gefdal so lange un-
ten verschlossen wer-
den, als es oben
offen ist, solange das
Hineinspiilen der
Analyseniliissigkeit
in den Vorratstrich-
ter dauert, wobei
es durchaus nicht
gleichgiiltig ist, wel-
her Art der Ver-

schlufl ist. Die Be-
dingungen, denen er
Fig. 8. unterliegt, konzen-

trieren sich in beque-
mer Zuginglichkeit und leichtester Abspiilbar-
keit eines jeden seiner Teile, damit sich auch
nicht das geringste Partikelchen vor dem reini-
genden Strahl der Spritzflasche verkriechen
kann. Die gewohnlichen Hihne, die sogen. G ei 8-
l e r schen, erwiesen sich teils deswegen, weil sie zu
leicht durch einen etwas volumingsen Niederschlag
verstopft werden wiirden, teils, weil das Abspiilen
von der Seite erfolgen miilte, und dann der Strahl
iiber das Filter hinwegspritzen konnte, als un-
brauchbar.

Als praktisch durchaus verwendbar hat sich
nach  Uberwindung bedeutender glastechnischer
Schiwierigkeiten einzig und allein ein Hahn erwiesen,
dessen Skizze Fig. 2 bringt. Der groBe Vorrats-
trichier endet in einen abgeschliffenen Hals, der
bei R mit cinem Kragen versehen ist und bei W
einen Wulst hat. In diesem Hals dreht sich ein

ebenfalls abgeschliffener Stopsel, der, wie aus der
Figur ersichtlich, mit einer Einbuchtung bei E und
einem Loch bei B versehen ist. Er besteht oben
aus Vollglas und geht unten in ein Rohr iiber, wel-
ches die seitliche Offnung L aufzuweisen hat, die
zur Konstanterhaltung des Niveaus dient. Ein
Biigel N, der auf dem Kragen schleift, verhindert
das Herunterfallen und erlaubt, dhnlich wie bei
einem Bajonettverschlul}, nur in einer bestimmten
Stellung das Abnehmen des Stopsels zum Abspiilen.
Es erhellt ohne jede Erklirung, daB der Trichter in
der gezeichneten Lage offen ist und durch Drehen
des Biigels geschlossen werden kann.

Eine quantitative Analyse wére nun mit Hilfe
des selbsttitigen Filtriertrichters ungefibr so aus-
zufithren, daB man den Apparat in ein kleines quan-
titatives Filter hineinhéngt, durch Drehen des
Biigels den Ablauf abschliefit und nun die Analysen-
substanz in den Trichter hineinspiilt. Nachdem
alsdann der Gummi-
stopfen sorgfaltig fest
hineingedriickt wor-
den ist, 6ffnet man
den Apparat wieder-
um durch Drehen
am Biigel und iber-
143t nun — vielleicht
die Nacht hindurch
— die ganze Anord-
nung sich selbst, bis
das gesamte Fliissig-
keitsvolumen durch
das Filter gegangen
ist. Dann spiilt man
mit geringen Wasser-
mengen die Wiinde
des Trichters wie bei
einem Becherglaseab
und hilft, wo es not
tut, mit einer etwas
gebogenen Gummi-
fahne nach, und so-
bald auch dieses
Quantum abgelaufen
ist, nimmt man den
Stopsel heraus und =
kann ihn mit der
groBten Bequemlich-
keit und Akkuratesse .
direkt in das Filter wie etwa einen Glasstab
abspiilen, wobei man ihn am Biigel hilt. Auch
Wulst und Hals, die ebenfalls bequem zu-
génglich sind, werden zum Uberflu noch ein wenig
mit destilliertem Wasser gewaschen. Es ist nun
auch ohne weiteres ersichtlich, welche bedeutenden
Vorteile der hier angewendete Hahn vor anderen
Abschlufiteilen aufzuweisen hat.

Ohne Frage wird die hier geschilderte Vor-
richtung mit gréBtem Vorteil dann anzuwenden sein,
wenn es sich weniger um den Niederschlag als viel-
mehr um dag Filtrat handelt, und hier wird er mit
jeder nur wiinschenswerten Bequemlichkeit und
der denkbar besten Genauigkeit arbeiten.

Sonst wird es allerdings Fille geben, wo man
die letzten Spuren des Niederschlags nur mit Miihe
loszulésen imstande sein wird, aber man wird es,
was ich betonen mdchte, bei diesen Analysen auch

Fig. 4.
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im Becherglase nicht viel leichter haben, und es
wird, wie mir scheint, auch dann noch stets eine
ganz bedeutende Zeitersparnis zu verzeichnen secin,
wenn wirklich das Ausspiilen einige wenige Minuten
— aber auch nicht mehr — beanspruchen sollte.
Denn auch der Trichter ist in seinen einzelnen
Teilen genau so zugiinglich wie ein Erlenmeyer.

Man kann auch — und das ist cbensosehr ein
Vorzug — die Reaktion direkt im Trichter ein-
wirken lassen, allerdings beiden wenigen Féllongen
nicht, die man nachher noch lingere Zcit sieden
lassen muB.

Wenn man ferner gendtigt ist, in der Warme
zu filtrieren, so lifit sich ebentfalls kein bequemercs
Hilfsmittel denken, als wenn man den Apparat in
einen HeiBwassertrichter steckt, und man hat hier
wie tiberhaupt den Vorteil, dal} die Analysenfliissig-
keit mit der Luft wenig in Berithrung kommt und
daf} das Filter stets bis zum Rande gefiillt ist. Fig. 3
zeigt eine derartige Kombination.

Hs ist hier ein ,,Filtriertrichter* abgebildet, der
in einem Erhitzer iiber cinem mehrfachen (uantita-
tiven, kleinen Filter aufgehéingt ist.

Als Neuerung sei hicrbei gleichzeitig noch ein
3. Apparat znm Auswaschen von Niederschligen
erwithnt, den Fig. 4 noch einmal zeigt.

Er besteht aus einem Frlenmeyer, den man
mit destilliertem Wasser fiillt und einer Rdohre, die

unten mit einem Loch und zweckmiflig auch noch
mit einem Hahn versehen ist. Die Wirkungsweise
ist die bekannte, und da er so tiberaus einfach ist,
diirfte sich ihn jeder ohne viel Mithe zu desto
groferem Nutzen seiber herstellen konnen.

Erkldrung.
Von G. Loner.
(Eingeg. d. 19./6. 1907.)
Die in Nr. 21 d. Zschr. 8. 890 gemachten
Feststellungen Herrn Raschigs iiber die Ge-
schichte der Sulfonitronsiure erledigen sich von

selbst, wenn man in den, aus meinem gegen
cinen Dritten gerichteten Aufsatze entnommenen,

Satz das Waortchen: *,,auch einschiebt, also
liest: ,,dieser auch von wuns nachgewiesenen
Zwischenstufe usw.“ Ich kann mir nichts an-

deres denken, als das jeder Unbefangene, der
unserer Kontroverse gefolgt ist, meine damalige
AuBerung ohnehin so aufgefaBt hat. Hiermit
sehe ich diesen Gegenstand als fiir mich er-
ledigt an.

Zirich, 25, Mai 1907.

Referate.

Il 1. Atherische Ole und Riechstoffe.

A. Birckenstock. Der Einflub der Destillationszeit
und der Hybridation anf die Zusammensctzung
einiger itherischer fle. (Moniteur scientifique
Quesneville Mai 1906, 352.)

Viele dtherische Ole zeigen in ihren physikalischen

und chemischen Konstanten derartige Schwan-

kungen, daB dem analytischen Chemiker die Ent-
scheidung tiber Reinheit oder Verfilschung oft grofie

Schwierigkeiten macht. Die mangelnde Uberein-

stimmung der Ole liegt einerseits an den verschiede-

nen (Gewinnungsmethoden, andererseits an den noch
verhiltnismiBig wenig studierten Einfliissen von

Jahreszeit, Klima, Vorkommen und dgl. So neigen

besonders die Labiaten stark zur Hybridation, die

cbenfalls von Einflull auf die Zusammensetzung
des Ols ist.

EinfluBl der Destillationszeit
beim Rautendsl  Franzosisches Rautenol,
das zum groBten Teil aus Methylnonylketon be-
steht, wird bei * 10° fest, wihrend algerisches Ol,
das fast nur Methylheptylketon enthéalt, erst bei
—15 bis —16° erstarrt. Die botanische Unter-
suchung ergab vollige Identitit beider Pflanzen.
Ein in drei verschiedenen Wachstumsstadien in
Algerien unternommener Destillationsversuch zeig-
te, dall das im Frithjahr und Sommer gewonnene
01, wie gewdhnlich, erst bei —11° fest wurde, wih-
rend aber das im Herbst destillierte Ol, genau wie
das franzosische, bel + 9,7° erstarrte.

EinfluB

Ch. 1907,

der Destillationszeit

beim Rosmarindl. Allgemein wird als Kri-
terium der Reinheit diese Oles die Rechtsdrehung
der ersten 109/ des fraktionierten Ols angeschen.
Wie der Verf. nachweisen konnte, kommen auch
unverfilschte Rosmarinéle vor, die eine sonst auf
eine Verfidlschung mit franzosischem Terpentinél
deutende Linksdrehung der crsten 109 aufweisen.
Im Frihjahr destilliertes Kraut von Hérault
war in 809 igem Alkoho! nur im Verhéltnis von
1:6 laslich; die Drehung war -+ 6°32', die der
ersten 109, —4°10’, auch die nachfolgenden beiden
Fraktionen von je 169, waren linksdrehend. Das
im Sommer gewonnene (O} war schon im selben Teil
809;igen Alkohols l6slich, drehte + 8°17’, Drehung
der ersten 109, —0°28’, dagegen drehten die nach-
folgenden beiden 169, schon rechts. Im Spatherbst
destilliertes Ol drehte + 11°0°, die ersten 109,
+ 1°58’. Ein Frithjahrssl aus Cannes, das —0°57”
drehte, lieferte bei Herausfraktionierung der 109
ein Destillat von der Drehung -—13°38’. Spanisches
Ol zeigte das entgegengesctzte Verhalten; Frii-
jahrsol hatte + 9°47’, die ersten 109 + 14°29”
ahnlich drehten die spateren Anteile; Herbstol
drehte bedeutend schwiicher rechts, + 3°12°, und
nach der Fraktionierung + 3°30” bzw. + 3°29" und
3°15".  (Vgl. iiber die Drehung des Rosmarindls
Parry und Bennett (Chemist and Druggist
68, 671 [1906], vgl. das folgende Ref.).
EinfluBB der Hybridation auf
Lavendel- und Spikd)l Die bisher fast all-
gemein angenommene Auffassung, dafl ein reines
Lavendel6l mindestens 309, Linalylacetat enthalten
soll und bei niedrigem Estergehalt nicht fast inaktiv
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