604 Freudenberg, Bittner: Coniferylalkohol aus Siambenzoe. [Jahrg. 83

Molekulargewichtsbestimmungen durch isotherme Destillation.

Der Nachteil des Verfahrens von Signer®) ist die lange Dauer. Dieser Mangel wurde
dadurch behoben, dafl der Apparat stark verkleinert wurde (Abbild. 1). Dadurch gelingt
¢s, die fiir eine Bestimmung nétige Zeit von vielen Wochen auf 6 Tage herabzusetzen. Die
Einfiillrchrchen an den Kélbchen wurden weggelassen, dafiir wurde ein lingeres Glasrohr
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Abbild. 1a. Apparat in ,Destillationsstellung* Abbild.1b. Apparat Abbild. 1c. Vorder-
beim Evakuieren. in Mefistellung. ansicht des Appara-
tes in Destillations.
stellung.

an das Verbindungsstiick angesetzt. Die Substanzen bringt man mit Hilfe diinnwandiger
Glasbecherchen von 2—3 mm Durchmesser und 7 mm Lénge in die Kélbchen. Sie storen
die Bestimmung nicht, da sie leicht in die MeBréhrchen gleiten. Alsdann wird das Glasrohr
zur rechtwinklig gebogenen Capillare ausgezogen und abgeschmolzen, nachdem evakuiert
ist. Nun treibt man das gesamte Losungsmittel durch einseitiges Erwirmen mit der Hand
in eines der Kélbchen. Dann bringt man den Apparat in Destillationsstellung in einen
Thermostaten und 1a8t ihn durch Koppeln mit dem Riihrwerk leicht vibrieren. Alle 6
Stunden liest man ab und triigt das Verhiltnis der Fliissigkeitssiiulen als Funktion der
Zeit auf. Schon nach 48 Stdn. 148t sich aus dem Kurvenverlauf der Endwert abachitzen.
Man destilliert dann durch einseitiges Erwirmen deutlich iiber diesen Wert hinaus und
148t von der anderen Seite her ausgleichen. Die gewonnenen Kurven haben die gleiche
Asymptote.

Die Berechnung erfolgt nach der Gleichung: Mgegucht = V* G+ MrTestsubstanz, wobei V
das Verhiiltnis der Volumina von Testlosung zu Substanzlésung, G das Verhiltnis der Ein-
waagen von unbekannter Substanz zu Testsubstanz, M die Molekulargewichte bedeuten.
Die Einwaagen betragen 1—7 mg, méglichst im Verhaltnis der Molekulargewichte. Die
cingefiillte [Ssungsmittelmenge betrigt 2 cem, wovon ein Teil beim Evakuieren verdampft.

Berichtigungen.

Jahrg. 83 [1950], Heft 2 (Nachruf auf F. Straus), S. II., Zeile 5 v. o. lies ,,A!-Dihydro-
naphthalin‘t statt ,,A2.Dihydronaphthalin‘; 8. III, Zeile 3 und 4 v. u. lies ,,F. Straus*
statt ,,F. Straus u. A. Berkow*‘; 8.1V, Zeile 12 v. 0. lies ,,Dibenzalaceton und Triphenyl-
methan‘s statt ,,A'-Dihydronaphthalin‘:.
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