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Normaldestillation, von Otten® ausgefiihrt.
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lie | Mendoza-(O1 von vornherein schon nur in geringer

Mengen vorhanden waren, [.aufe von zwei Dezennien bei

icht absolut dichtem \'l'l"il hlub IEM'W\- nehr ab yenomimen

Da ich die chemische Beschaffenheit der Kohlenwasser-

untersuchen wollte, richtet

mein Augenmerk zunichst auf die optische Aktivit

B. Untersuchung auf optische Aktivitat
(Vakuumdestillation).

Die Fraktionen der auf S. 24 angegebenen Normal-

destillation wurden zunichst auf optische Aktivitit unter-

sucht. Bei den ersten fiinf Fraktionen war keine Dre

zu konstatieren, die Fraktionen VI und VII zeigten eine
Rechtsdrehung, etwa 0,05° im 10 cm Rohr.

Die Fraktion VIII war an und fiir sich undurchsichtig,
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optische Aktivitit vorhanden

Erste Vakuumdestillation.
Die erste Vakuumdestillation wurde mit zo cem. Ol

wsgefithrt, indem die Erhitzune in einem Bal

&
1
i

yoschen Trich

orgenommen wurde. Sie verlief von 11° bei 24 mm Druck

bis 279° bei 11,5 mm Druck ganz regelmifBig, beim weiteren

Destillieren entwichen weille. unkondensierte Dampfe; die
Temperatur sank, das Ol zersetzte sich in starkem MapRe.
Uber sidmtliche in Betracht kommenden Faktoren zur

Charakterisierung der Destillate, insbesondere auch iiher die

ptische Aktivitit derselben, gibt die folorende I'abelle auf
S, 27 Auskunft:

Die Drehungen sind mit dem Apparate von Soleil-
Ventzke bestimmt worden. Die Resultate sind daher in
Saccharimete

-Graden ausgedriickt, zur Umrechnung der-
selben in Kreisgrade wurde die bekannte Formel beniitzt:

100° Ventzke = 34,68° Kreisteilungen

Da die Zersetzung cerade bei den Siedepunkten der
optisch aktivsten I'raktionen einsetzte. schien es zweckmiiBig,
eine weitere Vakuumdestillation zu unternehmen, bei welcher
der Anfang der Zersetzung moglichst hinausceschoben wird,
Dies muBte unter geringerem Druck erreichbar sein, und

deshalb nahm ich die Gaedesche Quecksilberpumpe zu

Hilfe, mit der luftverdiinnte Riume bis zu dem Bruchteil

eines Millimeters erreicht werden konunen.

Bei dieser Art der Vakuumdestillation wurde aullerdem

It: ein Luft-

eine andere, zweckmiBicere Erhitzungsart gewih

bad, bestehend aus einem BI

echzylinder mit Asbest um-
elt; unten und oben sind einige Locher fiir den notigen

ngebracht. Uber dem Brenner befinden
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gefithrt, eine mit der Wasserstral

(raede-Pumpe, wodurch mir

aktiven Anteile zur Verfilgung standen.

Dritte Vakuumdestillation

(von 1.1 1 1N
2l
) ! M Chaviby Rohr Pieiuns
I Feds 1 SACC
| v [5 15 hellgel
[T] 1r5—15¢ 15 I
[11 g 1 I 1¢ g
I\ 80—210 1 2c C s.0
23 ( I I 5 5,5 0
I 05 ! 15 I I oes Z_f.i 1,0 12.0
V11 y1—1313 | 18—28 I ll[ 1 152
VIII| 313—340 | 28—5¢ 85 2 3,1 2
X 340—35 50—350 30 rotbraun 5 2,1
1iiB
Vierte Vakuumadestillation
(von 1,1 1 Ol).
Fer Druck Roh cn
( rakt Direh
1 mm 1 cn ch
I )— 120 I ) 1
[ )—135 I5 05
ITI 35— 148 15 30
IV 15 95 gell
v I 100 elbrot 2t +1,5 2,0
Ubet 1 Liter und mit der G -Pumpe w de
VI 80 o 2 +4.3 3424
VIl | 220—270 2 110 2t +5,0
VIII| 270—280 2 1O dunkel 2t +4.5 30
IX | 280—300 2-—4 10 21 4,2 33,60

Ein Vergleich der Resultate obiger Destillationsver-
suche lift erkennen, in wie hohem Grad die optische Ak-

tivitit von der Art der Destillation beeinfluffit wird. Schon
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mehr oder weniger ergeben bei ein

starke Abweichungen des Drehunos-

vermogens. }--, 151 ri-'\gmlfa zu vermuten, dab sehr '-iri \\'il "

\
infolge nicht geniigend sorgfiltiger Destillation viel zu
niedrige Drel erhalten worden sind, und wenn
deshalb Rakusin die hohen Dre hungswerte, die Engler

und seme Mitarbeiter fiir eine Anzahl von Oler

I ils .\\".i.\ii‘lz':. I
vielmehr, daf viel hiufice 2foloe nicl
1 i cht geniigend
Py

zu lernen

11 1.
um d

wurden zuerst deren Elementaranalvsen auso«

eventiell 15 o e > . s P iy |
ventuel ! die chemische Konstitution Schliisse zie

Als erste wurde Fraktion IV. Siedepunkt 115—1 ¢
bei 12,5 mm Druck, der ersten ‘\‘=:|r\'.lli!i”.l]"-:E‘!;.\‘:iww'? analysiert
obwohl sie nicht optisch aktiv war, um auch die Zusammen-
men zu lernen.

setzung emner niedrig siedenden Fraktion ki

Subst

,1448 g H,O

'.'i'.-ln_u-ul‘..]z,i 86.42 (
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Wasserstoffgehalt noch unter dem der Kohlen-

=

1e von der Formel (H gelegen ist.

C. Versuche zur lsolierung der optisch aktiven
Kérper.

Die Isolierung derjenigen Substanz, die der Triger der

"

optischen Aktivitit ist, wird wesentlich erschwert durch

1

und chemische Beschaffenheit

ganz dhnliche physikalis

1sserstolre,

dieser hochmolekularen Kohle:

[ch beniitzte dazu die drei foleenden Methoden:

1. die verschiedene Loslichkeit (kalte Fraktionierung),

2. die Anwendung chemischer Reaktionen.

die fraktionierte Destillation

1. Kalte Fraktionierung.

Dieses Verfahren, welches auf der verschiedenen Lislich-

keit der Kohlenwasserstoffe in Ather-Alk:

kei
Amyla
grolies Interesse errept. Die Idee ist schon in den siebziger

n, dann von Mar-

cohol-Alkohol beruht, hat schon seit langer Zeit

Jahren von Buttlerow!
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