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mittelst einer gewiihnlichen Handwaage zu Beginn gezeigt wird. 
Da beide Metalle sehr angenshert das gleiche specifiache Gewicht 
besitzeri , so werden gleichwiegende, iibereinstimmende Formen der- 
selben auch nahezu dieselbe Oberfliicbe besitzen. Die Metallstiibe 
(circa 10 cm Liinge, Querschiiitt gut Einriertelquadrat-Centimeter) siiid 
dnrchlocht und werdeti nnch Erhitzimg auf 150- 1700 mittelst Draht- 
hakeri schnell i n  zwei Kiisten aus Paraffin gelegt, welche man sich 
leicht aus einer kauflichen Tafel dieser Substmtz mit dem Messer 
zureclitschneidet. Ziitk und Ziiiti werden so uberall eng von Paraftin 
umschlossen nnd schrnelzeti voti demselbeit einc ihrer WRrmecapacitiit 
proportioilale Masse, welche diirch e i ~ i  Loch am Hoderi der etwas 
geneigt stehenden Hehiilter in iintergestellte Recherglgser abfliesst. 
Dainit dies niiiglichst urigehiiidert vor sicli gelit, rnheri die Metnlle 
iiicht direct auf drrn Roden der Kiisten, sondern auf zwei 11iinnen 
Holzstibcheii. Da das Atoingewicht des Zinns fast das 1h)ppelte 
~ o r i  demjenigeii des Zinks vorstellt, so liefert dieses etwa itur die 
HAftr an abtropfendeiri Paraffin. Nach Heendigung dcs Versuchs, der 
sehr wenig Zeit erfordrrt , werdeii die Bechergliiser entweder heriim- 
gegeben, oder e3 I b s t  sich das  erstarrtc Paraffin leicht als 7usammen- 
hiingende Masar nbliiseii iiitd auf die Witage briiigeii. 

197. W. B o t t  und D. S. Macnair:  Ein Apperat zur Bestim- 
mung von Dampfdichten. 

(Eiiipogaiigeii ii i i i  Y.  Mlirz: mitgetlirilt in dcr Sitzuiig vori k1i.11. A .  Pi tincsr.) 

Die xClteiiiica1 Newsa voiii 25. Februar eiithielt eine kurzt’ >lit- 
theiluiig uber eiiteii Apparat xur Erniittelnrtg der Dampfdichte durctr 
Bestimmung der Druckwrjinderung. welrhe diirch Vergasung eiiier 
brstiniinten Meiige Substanz i n  eiiiem (iefiiese roil genau bekaiinteni 
Rauinitihalte hewirkt wird. Genauere Aiigabeii und Belegszahleii fehleu 
gnnz. Der  Eine vim iins (W. R o t t )  kiiridigte bereits im December 
letztrri .Jahres dei. (iiittinger Cheniischeii Gesellscha.ft h e n  I-ortrag 
iil~er iirisereii Apparat aii, wit. hal)en indess init der Publication ge- 
wartrt , bis wir geniigende Belegsversuche autzuweiseu hatten, ohlie 

welche eiite Mrthode weiiig praktischeit Wcrth liabeii diirfte. \‘on 
eitier Kritik des Dysoit’schen Apparates und einem Prioritatsstreite 
sehen wir iib und beschriinken nns aiif eine Beschreibung iiiiseres 
Verfahrens. 

(Siehe 
Srite !)17.) Das Glasgefiiss Q, i n  welcliern die Verdampfung der Sub- 

Der  roii UIIS betiurzte Apparat ist beistehend abgebildet. 
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stanz erfolgt, ist circa 50 cm lang und 3.5 cni weit, waa einein 
Inhalte von circa 500 ccm entspricht. Auf den eogen Hale b ,  der 
e twa 5 mm weit ist, wird mittelst einer Gummiverbindung j ein Auf- 
satz befeetigt, der im Wesentlichen aus dem mit weiter Diirchbohrung 
versehenen Glashahne T und der  erweiterten Miindunp c besteht, welche 

___..__ 

mit deli1 Queckailbermanometer 9 communicirt und oben mit Gummi- 
stopfen und Hahnabschlues (8  und t )  versehen ist, uin jederzeit die 
Commuuication mit der umgebenden Luft tierstellen bder unterbreehen 
zu kiinnen. Die Liinge des Halees sammt Aufsatz betriigt etwa 20 cm. 
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DHS Erhitzeti gebchieht wie bei der Hofmaiin’schen Methode, indern 
nian den Theil a des Apparates in einem Glasmantel Diimpfen von 
grnau bekannter Temperatur aussetzt. Ein einfaches Eintauchen in 
ein heisses Bad oder Erhitzen i n  einem offenen Mantel wir bei der 
V i c t o  r Meyer’schen Methode ist in der Regel iiicht geniigend, specie11 
bvini Arbeiten unter vermindertem Drncke, wo es wegen der raschen 
Diffusion der rergasteri Substanz absoliit niithig ist. dass der garize 
Raiirri a dir  gleiche Temperatiit. h a l w  , um eine Condensatioii oder 
piirtielle Abkiihliing zii lerhindern. Der ganze Apparat wird am 
Iirsteri aut eiiiein passendrii Holzgestrll befestigt , das Ablesen des 
Maitonieters geschieht mittelst eiiier hinter der Quecksilberriihre a n  
drni (4estelle befestigteli Spiegelglas-.\lillini~terscaIa. Gmaner  ist ea 
rwcb,  ein sorgfgltig grtiduirtes Mnriotneter arizuwenden rind rriit detn 
Kathetometer abzulesen ; spcciell bei Vc*rsuchen bei rermindertem 
Lhicke ist die griisste Genauigkeit beim Ablesen der Qiiecksilbersaule 
niithig, wie nachstehend iioch erliiutert werden soll. Das Verfahren 
selbst ist tblgendes. Die Substanz wird i l l  einem engen (:laseitnewhen 
abgewogen. welches klein genug ist , urn bequem durch die weite 
Durchbohrnng des Hahnes T zii pasairen. Man bringt dasselbe als- 
t l ann  i i i  die erweitet te OeKnung c des Apparates und dreht den Hahn T 

weit iini , dass e r  zwar die freie Communic;ttion des oberen und 
unterrii Riiun~es drs  Apparates e i i lhst  , aber das Eirnerchen nicht 
passiren kann. Miill iitiiiet 1 und erhitzt sodann irn Dampfbade. 
Sobald die Teniperatur anniihernd constant geworden ist . schliesst 
iritln t ,  erhitat weiter. bis das Quecksilber iii 9 keine weitere Aus- 
clehnung der Luft i n  a mehr anzeigt, ond Wnet alsdann den Habn t 
f i r  einen Moment zur Ausgleirhung des Druckes ausserhalb und inner- 
halb des Apparats. Nachdem t wieder rerschlossen und der Stand 
des Qiiecksilbers in 9 a1)gelcseii ist. dreht man den Hahn 7’ voll- 
stiindig, so dass die Diirchhohrung vertical zu stehen kommt und 
das Eimeichen durchfiillt. S a c h  erfnlgter Vergitsung in a wird der  
Druck miiglichst rasch abgelescri, iini der -, bei dem grossen Raiirn- 
ililialte von a allcrdings schwiichen - Miiglichkeit einer Diffusion des 
Daniptes in den kiilteren Theil b des Apparates vorzubeugeii. Man 
hat alsdanii siinimtliche Daten zur Kerechnung. niinilich : 

5 = (iewicht der Substaiiz: 
C = Riiuminhalt des Apparates. (vorher sorgfaltig mittelst 

I’ = Stand des Quecksilbers i n  g vor der Verdampfiing der 
Quecksilber zii bestimlnrn); 

Substanz ; 
PI = do. nach der Verdampfung; 

t = Temperatur der zur Erhitzung verwandten Diimpfe 
(= Siedepunkt der angewandten Verbindnng). 
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Die Dampfdichte, bezogen auf Wasser.stoff ist alsdann : 
6 

oder einfacher 

( V  = der aus dem Drucke berechneten und auf 00 und 
760 mm reducirten Volumrermehrung resp. dem Volumen 
des Darnpfes der Substanz.) 

Rei Bestininlungen tinter vermindertem Drucke ersetzt man den 
Aufsatz des gewohnlichen Apparates durch einen solchen, der statt 
der U-formigen Quecksilberrohre ein circa 7tiO mm langes gerades 
Rohr  triigt, welches in eine Quecksilberwanne mit geraden Glaswiinden 
eintaucht. Man pumpt die Luft mittelst einer mit t verbundenen 
Ssugpumpe aus dern Apparate. Es ist zweckmiissig alle Bestimmllngen 
bei einem bestimmten Anfangsdrucke z. B. 100 mm voraunehmen. Der 
Anfangndruck liisst sich ja leicht genau reguliren, indem man den 
Apparat etwas mehr nls nothig auspumpt und d a m  durch t vorsichtig 
Luft eintreten liisst bis das Quecksilber in dr r  Messrohre auf den 
bestimmten Punkt gesunken ist. Selbstverstiindlich kann diese 
Regulirung dee Druckes erst s ta t thden.  nachdein die Temperatur des 
ganzen Apparates constant geworden ist. Im iibrigen erleidet dae 
Verfahren keine Aenderung. - Statt der oben erwiihnten Fall- 
vwrichtung mittelst des Glashahnes mit weiter Durchbohrung haben 
wir iLUCh mit Vortheil eine einfachere iind jedenfalls billigere Vor- 
richtung benutzt. die zu erwahnen rielleicht der Miihe werth sein 
diirfte. Beistehende Abbildung erliiu- 
tert dieselbe. 111 den die obere Oeff- 
nung des Apparates verschliessenden 

geateckt. drssen Form div Fignr 
zeigt. Mittelst zweier diiiinen l’latiri- 
driihtc ist an den1 Eisenbiigel ein 
Stuckclien weiches Eisen L beweglich 
aiifgehiingt. Das Eimerchen e wird 
alsdiinn fest mit einem Platindrahte 
oniwickelt, dessen Ende p man haken- 
fiirmig umbiegt uiid auf dem hori- 
zontalen Schenkel des Eisenbtigels 
aofhiingt, so dass das Eimerchen ge- 
rade vor das bewegliche Eisenstiick 
zu hangen kommt. Nahert man nun 
fiir einen Augenblick einen Magneten m, 

Stopfen s ist ein starker Eisendraht d 
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so wird i in der durch den Pfeil bezeichneten Richtung angezogen und 
stosst das Eimerchen von dem Eisenbiigel herunter, welches sodann in 
den untereii Raum fallt. - Diese Vorrichtung ersetzt den Hahn T ~011- 
kommen; der einzige Vorzug des Hahnes diirfte sein, dass man mittelst 
desselben nach erfolgter Vergasung die Cornmimication der Quecksilber- 
rohre g mit dem untereii Theile des Apparates abstellen kann. 

D e r  Vorzug des obeii beschriebenen Verfahreiis liegt in seiner 
Einfachheit, isofern als die ganze Operation nur ails zwei Ablesungen 
besteht. ferner in der leichten Verwendbarkeit bei vermindertem 
Drucke. Was nun die Genauigkeit der Methode betrifft, so ist es  
klar, dass dieselbe keine sehr grosse sein karin, da  die zu messende 
Volumzunahme ja der Druckvermehrung direct proportional ist und 
das Quecksilbermanometer niclit seiisitiv genug ist, urn sehr geringe 
Differenzen deutlich anzuzeigen. Ein Wassermanometer wlre  ron the+ 
retischeni Standpunkte aus vorzuziehen, llsst sich aber natiirlich aus 
anderen Riicksichten nicht verwenden. Bei Versuchen bei gewohnliclieni 
Anfangsdrucke, \vo also die Druckditferenz ziemlich betrachtlich ist, 
fallt die ungeniigende Genariigkeit der Messung weniger in das  Ge- 
wicht, hei vermindertem Drucke dagegen wachst der  dadurch bedingte 
Fehler mehr und mehr,  j e  geringer der Anfangsdruck gewahlt wirci. 
Wendell wir zum Reispiel einen Anfangsdriick von nur  50 inm an und 
soviel Substanz, dass ibr Dampfi-olunien gleich dem lialben Rauni- 
inhalte des Apparates ist , (eine Grenze, die nian nicht iiberschreiten 
sollte, u r n  die Miiglichkeit einer Diffusiaii ZII verhiiten), so wiirde der 
Druck nach der Vergasung das  Doppelte, d. h. 100 mni betragen. Bei 
einer Gesammtdifferenz von ~ i u r  50 mm ist es klar. dass geringe L-II- 
genauigkeiten der Messung betrachtliche Fehler bedingen miissen. 
Man kann nun diese Fehler auf rin Minimum reduciren: 

1. durch lusserst genauc Ablesung des Drucks - (innerhalt) 

3. durch Anweriduirg eiiier niclit ZII kleinen Menge Substaiir. 
'I10 mm), 

L e t z t e r e s  b e d i n g t  daiin aber 

:i. die Yerweiidang caiiies Appar:ites v o n  I~etriichtlichem Raurn- 

I1:iri - h i  den] grossen Rauniinhalte des Apparates allerding3 
sehr geringer - Fehler wird verursacbt durch das Zuruckweicheii des 
Quecksilbers bcini Verdampt'en d r r  Substanz und die dadurch ent- 
stehende, relativ sehr kleine Raumitihaltsrergrijsserti~~g. Bei dem ge- 
wiihnlichen Apparate niit U-formiger Messrijhrr kann man den Fehler 
dadurch beseitigen , dass miin in den otfenen Schenkel Quecksilber 
eingiesst, lis dasselbe im zweiten Schenkel wieder auf die anfangliclie 
Hijhe gestiegen ist. Bei deni geraden Messrohre liisst sich der Fehler 
eliminiren , indem mati den Rauminhalt desselben rorher durch Cali- 

inhalte. 



bration bestimmt und bei der Berechnung eine entsprechende Correction 
anbringt. Der vermehrte Druck nach der Vergasung sollte nie mehr 
als oder hochstens 4/2 des arspriinglichen Druckes betragen. 

Vermehrter Druck Volum des Dainpfeb 
bezogen auf bezogen auf ganzeu 

urapringlirhen Druck. Rauminhalt des Apparates. /.,-- -.--\ \ 
1 4 

3 4 
1 3 

2 3 
1 4 

4 > 
Urn eine Erwiirmung des Quecksilbers in d w  Hessriihren zu 

verhuten, bringt man am besten eine Scheidewand an zwischen den- 
selben und den1 heissen Apparate. 

Zurn Schlusse geben wir noch einige Resultate, welche zeigen 
diirften, welcher Grad von Genauigkeit mit dem Apparate zu er- 
reichen ist. 

Bei gewohnlichem Anfangsdruck : 

C H C11 59.6 61.0 60.4 59. i5  pCt. 
Q H 5 .  OH 22 
c Clr 77.7 - 

Es entsprechen namlich: 

- - 

- - 

- - 

Gefunden Berecliiiet 

23 3 

77 * 
- 

Hei rermindertem Luftdruck : 
Gefunden Bercchnet 

CHC13 60.28 61.2 60.35 59.75 pct .  c Clr 78.7 - 77  D 

(Bei Anwenduiig eiiies kleinen Apparates von nur 137 ccm h u m -  
inhalt bei eioem uiiserer ersteii Versuche erhielten wir 88.2 und 82.4 
statt 7 7  fiir CC14.) 

Endlich wollen wir noch die einzelnen Daten eines Experirnentes 
anEhren, welche das  Verfahren gut erlautern. 

Substauz (Chloroform) . . . . . . . .  0.2505 = s 
Rauminhalt des Appwates . . . . . .  487 cc = C 
Anfangsdruck . . . . . . . . . . .  100 mm = P 
Vermehrter Druck . . . . . . . . .  189.1 rnm = PI 
Temperatur . . . . . . . . . . .  1000 = t 

Hieraus berechnet sich die Dampfdichte zu 60.28 (statt 59.75). 
Hiitte man bei Ablesung des Druckes nur einen kleinen Fehler be- 
gangen, vielleicht sich urn 2 mm geirrt und 187 statt 189 mm erhalten, 



LO wurde dies echon eiiien Fehler von 5 in der Dampfdichte bedingen, 
das heisst dieselbe wiirde sich alsdann zu circa 65 (statt ,59.75) be- 
recbnen. Dies beweist klar die absolute Nothwendigkeit genauester 
Messung. 

Ueber weitere Versuc*hr i n  obifit.' 11ivhtntig wrrden wir spiiter 
berichten. 

Ci i i t t inge i i ,  Miirz 1887. 
Organischee Ilabiiratot~ium der Universitiit. 

198. Nico laus  Z e l i n s k y :  Ueber Benzylidenacetoxim und 
die Einwirkung waseerentz iehender  Mi t te l  a u f  daeselbe. 

(Eingrgangen am 17. Miin.) 

Die Einwirkung wasserentziebender Agentieu auf Benzylidenawt- 
oxim habe ich z u  iintersiichen begonnen iii der Erwartung, zu einer 
Synthesr des Methylchindins zu gelangtw. Ich erlaube iriir iiber die 
- ganz unrollendete - Uutersuchuiig eine kurze Mittheilung zu 
machen, da  icli erfahreu Iiabe, dass Versiiche in  der gleichen Richtung 
aiich vnii Hrn. Prof. .Fit  p p i n  Loridon I) beabsichtigt sind. 

Ich beabsichtige nun .I cetoxim des Benzylidenacetons auagebeud 
ziim Methylchinolin ZII plangert nach der Gleichang: 

c 113 C 113 

C : S  O H  C N  
C €1 c H 
CF1. CijHI H C H .  CsH6 

= HsO + . 

I) a r a  t r 1 I ii ng tle s H c II z y 1 i d e  n a  c e t o x i rn s. 
1 l,'~ Molekiile Aetenatrori, in wenig wlssrigem Alkohol gelost, 

wurden :illmiihlich zu dsr iiqnivalenten Menge von ebenfalls in wass- 
rigem Alkohol geliisteii Hydroxylaminchlorhydrat zugesetzt und das in  
Alkohol gel6ste Benzylidenaceton (1  Mol.) zugegeben. Das Gemisch 
wurde atif dem Wasserbade einige Stunden rrwiirrnt, alsdann schieden 

') Hr. Prof. J a p p  hattc die Giite auf Vortsotzung seiner Versuche nieht 
nur zu verzichten, sondern mir sogar seinen Vorrath an Benzylidenacetoxim 
zn iibersenden, mofiir ich ihm herzlich danke. 


