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Jl (J 1 4  k s :iuf cine E'aserstruktur schlieBen zu niiissen, rials entstehen groiiere Molekulaggregationen, so daO 
u n i  50 mchr. als dit: ~.ontgenoskopischen Untersuchungen man nun Verhaltnisse anzunehmen hat, die in gewisser 
kei n e P:i r a  1 I ei orient ieru ng ver ra tei t. Parallele zur Struktur des unvulkanisierten Naturkaut- 

I3esonderc 1)enierkenswert sind die Versuche, schuks stehen. Der synthetische Kantschuk tritt durch 
welche 1.1 o ( 8  1.; niit  Vulka~iisaten ;ius Methylkautschuli, Vulkanisation also gewissermaBeii i n  das strukturelle 
Sch\vel'el und Viilltncit P (88 : 10 : 2 )  nnstellte. Diesc? Stadium des Naturkautschuks eiti." Hieraus ergibt sich 
weisen ~ i i i r r i i i ~ h  c : i r i  Verlinlten nuf, das weitgehend :it1 nach H o c k fur  die spatere Fnbrikation synthetischeii 
(la.; (Iw ri:ttiirlic*.httii l<ohkautsrliuks erinnert. Dehnt i it i i i i  Kautschuks die Forderung, dnfi die Polymerisation z. R. 
Muster d w  obcn gen;innten Vulkanisats und kuhlt unter :INS dem flussigen Dimetliylbutadien so zu leitcn ist, dafi 
tler W:issi~rleitung, so behalten sie ihre Dehnung, ziehen ebenfalls griji3ere MolekulvergeselIschaftungen erfolgen. 
sirh aher sofort wieder zusamnien, sobald man sie n u r  J. R. K a t z forniu1it:rt das Problem der Kautschuk- 
aeniq erwiirnit. Xurh Spnltbarkeit nnrh Einfrieren in synthese in folgender Weise: ,,Es sind Polyprene zu be- 
I!iissiger. Luft ist vorliandcn. H o e k gibt folgende Deu- reiten, die in gedehntem Zustand die gleiche Faser- 
tung  fur diesc Erscheinungen: struktur und ein iihnliches Rontgendiagramm aufweisen. 

. . h r  geringere Polymerisationsgrad des kunstlichen wie alle natiirlichen Kaiitschulre sie besitZen.'' K a t z 
l<aiitsrhuks kiat ini Sinne der Gleichrichtungstheorie glaubt, daD gleichzeitig mit dem Gelingen dieser Aufgabe 
:iuc.h iiiir eiiie entsprcxhend ltleinere Anznhl geeigneter nuch der ,,Nerv" beim synthetischen Kautschuk auftritt, 
grofler R.lol(:kulnggregatione~i annehnien, aelche die fur dessen Fehlen ihn bisher fur die Technili unverwendbar 
(lie Retiitigurtg v a 11 d e r W n n I s c €1 e r Kriifte erforder- machte. Die Synthese des Kautschuks ist also noch niclit 
1 icheit Beriihrungsfliichen bieten. Erst bei tieferer Tern- gelungen, erst die weitere Aufkliirung der Struktur dcs 
1)eratiir 1.cic11en diese z u r  Fisierung des Dehnungs- naturlichen Kautschuks wird uns die Wege hierzu 
zustaiides :itis. Roi der Vulkariisation desselben Mate- weisen. [A. 345.1 
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Analytisch technische Untersuchungen 

Mafianalytische Bestimmung der Kohlensaure in Carbonaten. 
Von J. LINDSER und FR. HERNLER. 

( r \ns dem chemisrhen Institut der Universitat Innsbruck.) 
(Eiiipeg. 16. O k l .  1926.) 

3. Zur Herstellung eiries gIeichmaf3igen Jdls t romes IiatiIi 

]i(,heren ;\hhalldlung ' )  ein Verfahren zur mafianaly- Cin (iasometer oder eine beliebige Vorrirhtung gcwiihlt werdeii. 
4. Der eigentliche Iiohlensaurebestinimungsapparat besteht 

Iin Vorjahrc hat cler cine von UIIS  in einer ausfuhr- 

tischan Rwtinimung des Kohlenstoffes und Wasserstoffes 
Triiger c nach Art cler beigegebenrn Skizze. 

a) Iler Sinn dcr Eiiirichtung geht von selbst nus der Figur Ausdruck  gegcOen, dafl sich die Einrichtung zum Auf- 
fangen iintl 'litriercn der Kohlensaure auch auf anderen hervor. D~~ Luftstrorl, wir t l  voll l inks  ( lurch eill Natronkalk- 
Gebieten hewahren nliifite. na  indessen das Verfahren rohr(:hen zugcfiihrt, die siiure zur %ersetzuilg des Carbonats 
Lvenig heachtcit wurtle und die Exaktheit der maBana- fliegt aus dem Tropftrichter mit Capillarrohre ab. Das Zei.- 
lytischen k'oliletisiiurcl~e~tiniiiiung in der Elementar- sctzungskijlbchen wird mil einer Drahtklammer am Appariil 
:inalyse nicllt T o l l  z l lr  (ieltung kam, 3chien es uns ange- festgehalten und hat einc seitlicho Ahflnchung. SO daIj es auf 
zelgt, :lllf (; rllnd der gesamnlelten Erfahrungen einell die Wagschale gelegt und d:is Carbonnt, wenn crwiinscht, U I I -  

,,lpparat fiir d ie  ~ e s t ~ n , n l u n g  der ~~l~~~~~~~~~~~ in (:arbo- niittelbar eingewogen werden Itann. Das aufsteigende Rohr ist 
ueit, damit das Kondenswasser zuriickfnufen kanii, es ist ferner 

n:iten :iiiszuarhi!iten und bekanntzugeben. Diese Mit- im oberen Teil mit einer 13iegung a n  clas EinleitungsrOhr allgc.- 
teilunp- so1 I in kurzer Darstelluiig die Einrichtung, die legt. Anbringung eiIler Drahtligatul. an YteHe 
l)tir(~hl'uliriiiig der ~ ~ e ~ t i ~ l l ~ l l l l l ~  U l l d  die erreichbare sol1 die ZerbrechlichlCeit des Apparates behoberl werderl. - 
( if?n:ill igker t wicdergetlen, beziiglich der theoretischeii Die  Vorrichtung kann trnschwer a1tc.h improvisiert und besoil- 
ocler esperinientellen 13egrundungen wird stets auf die deren Zwecken angepafit werdcn. 
ei 11sc-hl2gipcn Stellen obiger Arbeit verwiesen. b) Die grolJte Uetleutung kolnmt dem Apparatteil b zu. 

Das Gef28 hat sich nach vielfacher Uberlegung in tlieser etwas a)  Einric:htuiigen und I3c:helfe. nhsontlerlichen Form ergehen und ermoglicht es, die Kohleri- 
siiuro mit l,',o ii-huge quantilativ :iufzufnngeri U I I ~  unter Aus- 

I ~ I  tytlniigf! i i i i t  oirieiii Gf1h:iIl von 1 %, 13ariumchloriJ schlull tler ZinimcrluIt zu titrieren. Die Ilohrell steigen in der 
( f h C I 2  . '3 1 1 ? ( ) ) ,  xi1111 %ur~it~lititriereii f i -S~]zSl t i~e  m i l  Figur schriig vori vorn Iia(:h hinten an uild die Neigung kanli 
I<ariumdilorid *), als k~o&:cfih? 60 ccm-Buretten niit '/,"-Tei- ohne [Jnterbrechung ties LufIstroms durcll Drchen des Gefgijes 
lung, bilide n i i t  ~~~Ii lauchverschl i isset~ uric! mit larigen Spitzrii iim den wagrechten Srhliff regulicrt werden. Zum richtigel1 
W I I  w p c m  Lumen verwh,:n 3) .  VorratslGsungen untl Riiretteii l~unktionieren des Apparates ist die richtige gegenseitigc Lngc 
siiiil in iiblii.hcr iVeise zu geschlossenen Titriervorrirhturig(1ii cler Riihrenteile erforderlich, wie in dr r  vorerwahnten Ah- 
mil  Sic.lic.ruiiq gegr'ri Kolileiixlurrzulritt zu verbinden. handlung eingehender aiigegebeii ist. 

2. '11s 1rtdicatc.r dielit O,t'$bige Phenolphthaleinlosung, zuni Der Hauminlialt des Kolbchcns ist rund 150 ccm, dcr 
K~iliiehiii~qi (Its Irillic~ntors chi11 Riihrchen mit hlarke bei 0,:) ccln. gal1zC Fassungsrnum cler Absorptionsrohre ungefahr 50 ccm. 

~~t Jpr Titer 1,citIer TitrierflfissigI<eiten in ublicher \Veisp Die Lauge wild aber nach Angabe tler Figur SO eingefullt. daf.l 
Rrllau e r r l , j t t c l t ,  so litrjprl man im unteri beschriebenen Ge- rler obere Teil der Absorptionsriihre nur zu runt1 einem Fiinftrl 
fnil untcr snrgfgltigem i\,lischlufi der Zinimerluft 40 ccnl der gefiillt ist. Die h z u  erforderliche Fliissiglteitsmenge mird fur 
1,nUgc 1lntrr zusatz V O l l  0.7 (tcm ~nciicatorlijsung mit cjer salz- (ins GeRS durch Ausniesseli hi.stimnit ur l t l  SOH 40-45 erm be- 
sgure in dpr [<:ilte auf s(.lluncsll rosa. Daraits ergibt sich fGr (lie tragen. - Die obere dffnung dcs T<olbcheiis ist beim Gebrauch 
~a lzsgure  pin eta.a< grGfie1 er Titer, (Jer dt.ll gering(?ri I(ohleii- mit einem Natroiikalkrolircheii versehen. T ) P ~  Kolbchenhals 
sluregehaIt einsclllief.{t ~ ~ ~ ( l  (ler bpi (ler Kolilensaure- untl der (per anliegentle obere Teil der Einleitungsrohre 
brslininiung zugrriritle zu kgen js t  4). werden ebenfalls rnit einer Ligatur verbunden. 

... .. c) Der metallene Trggtr besitzt cinen senkrechten Teil, 
I )  %Is:chr. :uialyt. Chem 66, 305 119251. tler eine mit Stoff ausgelegte Riniie bildct und nach Angabe 

1 - . : < > I ; .  ') 1. 1.. s, 357. 4 )  I. c. s. 358. tler Figur mit der aufsteigenden Riihre von a zusammen i i i  

i l l  del. Elt~lllentarnllnlpse beschrieben ulld der Meinung dem Zersetzurigsapparat dem Auffan%ef'i(a ul'd dem 

1. Zuni  .\ulf:uigen (I(,  ' I<olileiisHure verwendet nian i t -  
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eine gewohnliche Stativklernme eingespannt und auf die rich- 
tige Hohe eingestellt wird. Die einfache Gabel auf der wag- 
rechten Stange dierit zur Fiihrung, der verschiebbare Korper 
rechts zurn Auflegen des Absorptionsgefafies. 

Die game Vorrichtung kann in  verlaSlich richtiger Aus- 
fiihrung von der Firma R. Goetze jn Leipzig bezogen werden. 
Bei Bes tdung von einer andereri Firma niui3te die Beschrei- 
bung des Absorptionsgefafies in der friiheren Abhandlung 5 )  

geriau berucksichtigt werden. 
5. Eine Vorrichtung zurn Ausblasen der kohlensaure- 

haltigen Luft aus tiem Absorptionsgefafi (vor dem Einfiillen 
der Lauge) erhalt man, iridem man eine Waschflasche rnit 
Lauge einerseits rnit einem Haridgeblase aus Kautschuk, 
aritlrerseits mi t  eiiierti liingereii Natronkalkrohr verbindet. 

1)) Ausfuhrung der Bestimmung. 
Der Zersetzungsapparat a und der Trager c werden 

eingespannt und so eingestellt, dai3 sich beim Anschalten 
des Auffaaggefafies b keine Zerrung bemerkbar macht. 
Iler Tropftrichter wird niit 4-10 % iger Salzsaure gefullt, 

Baritlauge ein und verbindet das Gefai3 mit dem Zer- 
setzungsapparat. Der Schliff zwischen den beiden Appa- 
raten mu8 sparsam, aber hinreichend zur Dichtung ein- 
gefettet sein, die Lauge darf beim Einfullen keine S p u r  
einer Trubung zeigen. 

1st das Absorptionsgefafi in die richtige Lage ge- 
bracht, so dai3 die Blasen ohne Stocken aufwarts wan- 
dern, so lafit man die Saure tropfenweise zufliei3en. Der 
Luftstrom bleibt mit einer Geschwindigkeit von 
150-200 ccm in der Stunde im Gang. Nach Zuflufi der 
erforderlichen Sauremenge stellt man unter das Zer- 
setzungsgefaij ein bereitgehaltenes heifies Wasserbad. 
Die Kohlensaure ist, wenn sich keine grofie Flussigkeits- 
nienge im KSlbchen gesammelt hat, in % Stunde voll- 
standig fortgeleitet. - Das Aneinanderreihen der 
Blasen in der Absorptionsrohre zu Perlenschnuren beini 
huftreten des Niederschlages liegt im Sinne der Ein- 
richtung, es sol1 aber keine StauunFt eintreten. bei der 

init starkerer Saure bis zu 10% z. B. dam,  wenn nian 
init dem Carbonat zugleich Wasser in das Zersetzungs- 
gefai3 bringen will, init schwacherer, wenn ein fein- 
verteiltes Carbonat vorliegt. Das Trichterrohr und das 
Einleitungsrohr von a muij frei von Saure sein. 

Man wiigt eine geeignete Menge Carbonat in das 
Zersetzungsgefafi ein, so bemessen, dafi die vorgelegte 
Lauge nicht w-esentlich uber zwei Drittel erschopft wird, 
und befestigt das Gefafi mit der Drahtfeder am Apparat, 
Uberschuij an Schliffet ist zu vermeiden. Zur Carbonat- 
probe kann man eine kleine Merige Wasser und einen 
Tropfen Indicator geben, der den Zuflui3 der hinreichen- 
den Sauremenge erkennen lafit. 

Wahrend man einen langsamen Luftstrom durch das 
vorgeschaltete Natronkalkrohrchen und durch den Appa- 
rat leitet, werden die Titrierflussigkeiten in beiden 
Ruretten auf dem Nullpunkt eingestellt. Man gibt in das 
Absorptionsgefiifi 0;3 ccm Indicatorlosung, setzt das 
Natronkalkrohrchen auf und blast durch das Einleitungs- 
rohr etwa 400 ccm kohlensaurefreie Luft durch das 
Gefaf3. Darauf verschliefit man die Einleitungsrohre 
rnit einem kleinen Stopsel, fullt die entsprechende Mmge 
I__ 

5 )  1. C .  h. 340-343. 

die Lauge in das kolbchen 
hinaufgedruckt wird. Der 
Absorptionsroh re kann durch 
Drehen um den wagerech- 
ten Schliff eine starkere 
Neigung gegeben werden. 

Das Absorptionsgefai3 wird 
achlieijlich ohne Luftung des 
Schliffes so gedreht, dai3 sich 
die Lauge im Kolbchen 
sammelt, vom Apparat ge- 
trennt und an der bffnung 
der Enleitungsrohre ver- 
schlossen. Man bringt den 
Niederschlag durch Hin- und 
Herspulen der Lauge mog- 
lichst vollstandig in das Kolb- 
chen und titriert mit der 
Salzsaure auf schwach rot, 
wobei ab und zu umge- 
schwenkt. aber keineswegs 
stark geschuttelt wirda). Die 
Absorptionsrohre wird wie- 
der mit dem Kijlbcheninhalt 
selbst nachgespult. - Man 
setzt nunmehr das Natron- 

kalkrohrchen in die dffnung des Einleitungsrohres ein, 
verschliei3t den Hals des Kolbchens mit einem Stopsel und 
taucht das Gefafi, die Rohre nach oben gewendet, durch 
10 Minuten in das heitie, fast siedende Wasserbad ein, 
wobei wieder starke Rotung eintritt. Der Inhalt wird 
durch Eintauchen in kaltes Wasser vollstandig abge- 
kuhlt, die Absorptionsrohre nochmals nachgespult und 
darauf vorsichtig zu Ende titriert. Man kann dabei kleine 
Tropfen zum Abfallen bringen und den Tropfenfehler 
vermindern, indem man die Biirettenspitze gegen die 
Kolbchenwand schlagen 1ai3t. Beide Burel ten werden 
schliei3lich wieder gleichzeitig abgelesen '). Die Titra- 
tion wird auf ganz schwaches Rosa vorgenommen, das 
nur gegen lichten Hintergrund merkbar ist. 

Man vermeidet das Eindringen von Luft beini 
Titrieren, indem man die Burettenspitze bis zurn 
Schlauch einfuhrt und so einen lockeren Verschlui3 her- 
stellt. Nachspulen der Absorptionsrohre bei off eneni 

6 )  Der Vorgang gilt fur die Verwendung cler spezifisch 
schwereren bariumchloridhaltigen Salzsaure (1. c. S. 355-359). 
- Bei Verwendung der leichteren, salzfreien Saure wareri die 
iiblichen Vorschriften der Handbucher zu befolgen. 

__ 

7) 1. c. S. 366. 
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1 
2 
3 
4 
5 
6 
7 
8 

0,10119 Na,CO, 19.08 I 41,609 41,48 
0.09214 17,353 41,609 41,49 
0.05628 , 10,44 41,609 41,53 
0,08933 ., 16,8R5 41,609 41,585 
0.09058 ,, 17,lR 41,509 41,61 
0.08018 , 15,14 41,509 41,53 
0,07326 I 13,845 41,609 41,68 
0,06!)34 .. I 13,095 41,509 41,55 

0,2016!) R:aCO,j 20,49 22,289 
0,14807 (. 14,9ti 22,289 
0 19872 20,21 22,289 
0,12164 12,68 22.289 
0,22113 22,50 22,2R9 

9 
10 
11 
12 
1 3 

22,36 -1- 0,06 , 0,OO 
22,23 - 0,06 ' 0.12 
22,405 -L 0.115 0,056 
22,386 -!- 0,095 , 0,035 
22.38 -t 0.09 0.030 

14 
15 
16 
1 7  
18 
19 

23,085 
29,RO 
15,77 
19,8? 
22,46 
19,93 

I 1  

- 0,03 
- 0,02 + 0102 

+ 0710 
$- 0.02 

+ 0,08 

+ 0.07 -+ 0,04 
+ 0,035 

43,969 44,13 
43,969 (44,30) 
43,969 44.13 
43,968 44,06 
43,969 44,Oi 
43,969 44,13 -- 

I1 - 
0,064 
0,064 
0,014 
0.041 
0,067 
0 014 
0,036 
0,006 
0,037 

0,11508 CaCO, ,  
0,147!)4 
005861 
0.09746 
0.11213 
0.09936 

0.16 ' 0,025 
(-1- 0,33) 1 (0,195) + 0,16 ' 0,025 

-1- 0,09 1 0,045 + 0.10 0,035 
4- 0.16 I 0,026 
f 0,134 I 0,031 

I Neue Apparate. I 
Wasser-Bestimmungsapparat nach 

Spiehl-Striemann. 
M i t t e i 1 u ri  g a u s d e m o r g a n i s c h - a n a 1 y t i s c h e ti 

L a b o r n t o r i u m  d e r  I. G.  F a r b e n i n d u s t r i e ,  
A l ; t i r . t i g e ~ e l l s c h a f t ,  W e r k  I I o c h s t  a. M. 

Die verwhiedcnen Wasser-Uestinitiiuiigsapparate, die auf 
.4ustreil~ung von Wasser mittels Tc~luols oder Xylols 
beruheii, wcisen : i l k  nielir oder weniger Fehlerquelleri a d .  
Wir hnbcn 1~tttii~!1chr eirteii Apparat koiistruiert, bei dem der 
Iinuptfithlcr. das IGnpenbleiben der fe inm Wassertropfen an 
zu unif:ingrr!irhen Wandungen, dadurch beseitigt wird, daD der 
sich lioiider?;iert:nde Wnsscrdampf soforl in einer Glycerin- 
Phosphor-Liimip iibsorbiert wirtl. Bus der Volunienzuiiahme 
unler I~er.iic~l;sirlitigung der Temperatur errechnet sich der 
Wossergehal t. Der Appnriit liefert sehr gute iibereinstimmende 
Resultate unti ist besontiers zur Restiaimung von geringen 
Wnsserrnengrn zu empfehlen. 

Er eign1.t sich zur W;isserbestimmung in pflanzlichen und 
tierischen Fetleli wid Glen, Kohle, Teer, vielen organischen 
Substanzen und Xnhrungsmitteln. 

-_A . - .. 
13 e s c h r e i b .J n g d e s A p p a r  a t e s. 

Der Apparat besteht aus einem 200 ccni fassenden Destillier- 
kiilbcheri .:I mit einem seitlich eingeschmolzenen Becher- 
trichler B ini t  € I d i n ,  tiesseii Trichterrohr etwa 1% cni vom 
Kolbenboden endet. 1)er Kolben wird (lurch ein U-forniiges 
uberleitungsrohr, an dessen beiden Uffnungen sich Schliffe be- 
finden, nrit dein A4bsorptionsapparat verbunden. Ober- und 
uiiterhnlb tlcrselbeii sind Schliffhaken angebracht. Das Ab- 
sorplionsgefiifi C! befindet sich in einem Glaslriihler D, in den 
auch das Tliernionieter hineinkommt. F:s besteht aus eineni 
z\veisclmikliyn :\leBgefHB, dessen linker Schenkel E eine 
Graduicriiiig von 2 rvm -- in ccm geteilt - enthiilt und 
(lurch e k e  feine Diisc (1 inn1 llurchnirsser), deren Uffnu3g 
n x h  untoii gelt4tet ist, in clas erweitertc AbsorptionsgefEB F 
des rerhten Schwikels G miindet. Dieses wiederum Iauft 
i n  einer 5 ccm f:issendeii, iu J/iOO ccm geteilten Graduierung aus 
und eudet in einem erwciterten GefIS H, das zur Aufnahme 

Zur Erprobung der Genauigkeit stand als einziges 
Carbonat von genau bekanntem Kohlensauregehalt 
nur reines Natriumcarbonat zur Verfiigung. Verwendet 
wurde auDerdem noch Ca1ciumcarl)onat in Form von 
Doppelspat und reines gefiilltes Bariumcarbonat z. A. 
von Kahlbaum. Die Biiretten erforderten lreine Korrek- 
tur. Die Tabelle enthalt 19 Bestimmungen in der Heihen- 
folge ihrer Durchfiihrung und ohne Aussonderung von 
Fehlschliigen. - Als Fehler sind unter I die Abwei- 
chungen vom berechneten Wert in Frozenten, unter I1 
die absoluten Abweichungen voni gefundenen Mittel- 
wert eingetragen. Die Fehler sind uberwiegend positiv. 
Beim Bariumcarbonat, wo diese positiven Abweichungen 
mehr hervortreten, konnte auch ein Gehalt von 0,57k an 
fremden Basen festgestellt werden. Die Untersuchung 
des Doppelspats auf Magnesium als wahrscheinlicher 
Ursache der hochliegenden KohlensIurewerte konnte 
wegen Mange1 an Material nicht vorgenommen werden. 
Die Genauigkeit diirfte iibrigens ini allgemeinen be- 
friedigen. [A. 293.1 

iiberdestillierten Benaol-Toluolxylol-Gemisches dient. Oberhalb 
desselben befindet sich ein eingeschliffener Hahn I, der zum 
Einstellen des Kiveaus vorhanden ist, wahrend durch den 
rechtsseitigen Hahn h' das Kohlenwassersloffgemisch lluft uiid 
in einem Standzylinder aufgefangen wird. 

Die Bedienung des Apparates geschieht nnch folgender An- 
weisung: Nach einer grundlichen Iteinigung mit einer Schwefel- 
saure-Kaliunibichromat-Losung, Nachspiilen mit Wasser, Alkohol 
und Trocknen wird durch den linken Schenkel E mittels eines 
langnusgezogenen Glasrohrchens die Absorplionsflussigkeit - 
je 1 Teil Glycerin und Phosphorslure, spez. Qew. 1,3, sowie 
wenig Metliylornrige bis zur schwarhen Rotfarhung - eingefulll. 
Jlas Cllasrohrchen muD lang genug und aul3en trocken sein, 
uni nioglichst ein Arthaften ;in der MeRbiirette zu verhindern. 
Man beschickt den Apparat iiur mit gerade so vie1 Flussigkeit, 
da8 beide Mef3biiretten ablesbar sind. Alsdann fiillt man die- 
selben mit der Ilestillationsfliissigkeit nuf (evtl. auch 1-2 cni 
hoher!) urid 1aBt sie etwa X Stunde unter Wasserkuhlung bei 
offenen IIlhnen stehen. Inzwischen wird die zu untersuchende 
Substanx - je nach der Hiihe des verniuteten Wassergehaltes 
5 bis 25 g - in den Kolben gewogeri und dieser mit 100 ccni 
der Destillationsfliissigkeit gefullt. Ein Gernisch von Benzol 
45 ccni, Toluol 25 ccm, Xylol 30 ccm, von den] etwa 35 bis 40 !% 
bis 1000 C., ca. 80 54 bis 1250 C. iiberdestilliert sind, hat sirh 
als brauchbar erwiesen. 

Es wird nun die Teniperatur und der Stand beider MeB- 
biiretten abgelesen - d i e  A b l e s u n g  u n b e d i n g t  k o n -  
t r o 1 1  i e r t , da hierin die grof3te Fehlernioglichkeit liegt - 
und beide Zahlen addiert. Nunniehr srhlieSt man den Apparnt 
niittels des Verbindungsstuclies an den Kolben an, sichert beido 
Schliffe. Die Destillation beginnt nun bei kleiner Flamnie, 
um die Imft langsam auszutreiben. Nach und nach wird die 
Flaninie vergrGBert, so daD nach 25 bis 30 Minuten alles Wasser 
durch vier Fiinftel des Benzolgemisches iiberdestilliert wurde. 
Sobald das zur Entluftung angebrachte Trichterrohr des 
Destillationskolbens nicht mehr in  Fliissigkeit eintaucht, wird 
die Destillation unterbrochen. Die Flamme wird ausgedrelit 
und der Uberdruclc durch Iangsanies Uffnen des Sicherheits- 
hahnes entfernt, sobald die Flussigkeit in1 linken Schenkel 
etwa die Hohe der MeDbiirette erreicht hat. Das Verbindungs- 
stuck wird abgenommen und nach etwa 30 Minuten der Stand 
der Flussigkeit abgelesen, die Zahl der Kubikzentimeter iu 




