Einleitung.
Ejt_'lll Anfiinger in priparativen l'l]':'__'_'."IJl'i‘\i'h‘-[']Il'Tl'_'ll‘-{']Il'II
Arbeiten seien [Ifl-l:'_J"E'[]Lll' .":”;_'_'l-r!'.:'[ln' _'\]'|ai'j[m.1'1_'l'_fl'-|1[ zur Be-

achtung empfohlen:

Nie beginne man die Darstellung eines Priparates, bevor
man iiber die in Betracht kommenden chemischen Vor-
ginge vollig im klaren ist und sich iiber die physikalischen
und l_'|u'H'.i-l']|1'i| I';i‘_l"']i.“'('.ll.'i ften der .-\Hr:_:'il]l:'h]ll;ﬂl'l'i:ilit‘l]
sowie der Zwischen- und l‘:hl'l]J]'u:[llLT_:' cenau informiert hat,
Diese Kenntnisse sind fiir eine zweckmiissige Darstellungsart
der einzelnen Priiparate meist unbedingt erforderlich. Wer z. B.
Aethylbromid darstellen wollte, ohne zu wissen und stets zu
|H'I'H|'IC.‘~i<'EJEi.:'l‘i','. dass es schon bei 38.4" siedet. wiirde es
sicherlich in sehr mangelhafter Ausbeute erhalten, weil er
<ii|- ]i:'\th]LIJt'}'l'il .\'-I!"-ii'||i*illl.'lrxr-:'l'u'i'hl titilt-t'|.‘l.‘xr~vh \VH]'IIE'. \\e-]rf]e'
nitie sind, um das Verdonsten des Aethylbromids zu ver-
hindern, Ebenso muss man hei der ]).‘ll'ﬁf!'”“[]f_“ des ,J\L't-fl\.]-
chlorids wissen, dass es durch die Luftfeuchtigkeit zersetzt
und verunremigt wird. weshalb diese fernzuhalten ist,

Aehnliche i:l']l‘\}hél'lt' lassen sich noch i zahlloser Menge
anfithren.

Ueber die Eigenschaften der Zwischen- und der End-
produkte kann sich der Liernende zuniichst natiirlich nur aus
Biichern unterrichten. Dagegen versiinme er nicht, die Eigen-
schaften der Ausgangsprodukte aus eigener Anschauung
in kleinen Reagensglasversuchen kennen zu lernen und so

seine praktische Erfahrung nach Méglichkeit zu vergrdssern.

Wer z. B. Benzoesiure in die Hand bekommt, um deren
lister herzustellen, benutze die (Gelegenheit, um sich von den

Levy-Bistrzycki, Darstellung organ. Priparate. 3. Aufl. 1




Einleitung

Lislichkeitsverhiltnissen und der aunsserordentlichen Subli-
mationsfihigkeit der Siure zu iiberzeugen. Solche Versuche
sind immer anzuraten, dann aber ganz besonders eeboten.
wenn man iiber die Reinheit der vorliecenden Auscanes-
materialien im Zweifel ist. Durch einige wenige kleine Ver-
suche lkann man bisweilen feststellen, dass das vorliecende
Materia

Doch nicht nur die qualitativen, sonder:

nicht rein genug zur Verwendung ist.

1 auch die -|I|':_'|'::-
tativen Verhiiltnisse der Ausgangsprodukte sind zu be-
riicksichticen. Stets berechne man nach der Realktions-
L{'ll'il']llih:'. ‘.'\'I'it']:l' )\IL'IL,'.:I'I[ der ;|:|I'=.-E|-.:-;|u||-r' "i]l‘.'.'ii'ixl'l'_"i".'i
Verbindungen theoretiseh erforderlich sind. und vergleiche
damit die Mengenverhiiltnisse, welche die betreffende prak-
tische Vorschrift verlanet. Bemerkt man Abweichuneen,
so suche man den Zweck derselben zu ergriinden.

(eht man nun an die Darstellune des Pri

achte man bei der Wahl der erforderlichen Gefisse hesonders

auf eine angemessene Grosse und eine zweekmissice

Form derselben, Die 1n u';‘:'.'i::i-l'il-|'I'f[i'-'i'l';|li'-.'L.’| Arheiten
noch Unerfahrenen pflegen von ihrer anorganisch-analytischen

'J-'|1.:'l1i_:|"n'.-f1 her eine bhesondere Vorliebe fiir das Arbeiten in

Bechergliisern zu haben. Dieselben eignen sich jedoch nw

* - : r 1 : 1 . . 1 T 1
fiir gewisse priparative Zwecke; im allgemeinen sind Kolben

und zwar besonders die billicen und widerstandsfiihicen Rund-

kolben die Gefiisse, in denen der organische Chemiker im
Laboratorinm seine Reaktionen vor sich _-_-n-iul; liisst. [he
Verwendung von Kolben hat u. a. den grossen Vorteil, dass
man sie bequem luftdicht verschliessen und so die Verdunstung
der oft tliichtiecen organischen Substanzen, sowie den hilufie
sehr schidlichen Zutritt von Luft verhindern kann.

Auch das Krystallisieren nimmt man gewdihnlich nur
dann in Schalen oder Becherelisern vor. wenn man dabei

das Losungsmittel verdunsten lassen will. Handelt es sich

aber, wie in den meisten Fillen, um Krystallisationen, die
beim Krkalten heisser Liosungen eintreten sollen, so lisst man
gie in Erlenmeyerschen oder gewihnlichen Stehkolben vor

sich oehen. Setzt sich die auskrvstallisierende Substanz fest
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an die Glaswandung an, so kann man sie mit einem (nétigen-

falls gebogenen) Glasstabe loslisen, was bei Verwendung

|24

1err Kolben besonders leicht ausfithrbar ist,

Erlenmeyerse

In den folgenden Vorschriften ist nie angegeben, wie viel
des Lidsungsmittels zum Krystallisieren einer gewissen Sub-
stanzmenge erforderhich ist. Einen Anhalt dafiir liefern einige
Vorversuche, die man mit wenigen Dezierammen der Sub-
stanz 1n Reagensglisern anstellt. Hat man so anniihernd er-
mittelt, wie viel des siedenden Liosungsmittels eine Substanz
zur Liosung braucht, so iibergiesst man die fein gepulverte

Verbindung in einem Kolben mit einer zur Auflisung noch

nicht

unreichenden Menge des heissen Liosungsmittels, erhitzi
zum Sieden — wenn erforderlich, am Riickflusskiihler und

setzt nun so lange Liosungsfliissigkeit hinzu, bis vollstindige

1
4

Liosung der Substanz eingetreten ist, Die Fliissickeit wird dann
filtriert und erkalten gelassen, Dies ist die alleemein ithliche Art
der Krystallisation; auf bisweilen erforderliche Abhweichungen
von dieser Methode wird niticenfalls hinecewiesen werden.
Ist die Darstellung eines Priiparates wesentlich anders
\l'l';.'llll.'i"ll. oder 1st die Ausbeute erheblich _,'_"l'l'itJ_'_['i'l'_ als die
Vorschrift sie angiebt, so wiederhole man die Darstellung.
Unerfahrene elauben sehr hiufiz, bei einer solchen Wieder-
hflllilll'_‘._ wenig oder nichts mehr lernen zu kinnen: sie halten
die darauf zu verwendende Zeit fiir verloren und meinen. es
geniige, bei der ersten, missgliickten Darstellune die . Prin-
zipien® derselben hinreichend kennen gelernt zu haben. Jeder
iltere Chemiker kennt die Verkehrtheit dieser Anschanune
und weiss, dass ein aufmerksamer Beobachter bei der zweiten
und dritten und oft auch noch bei der zehnten Darstellung
eines Priparates zahlreiche und wichtige Erfahrungen machen
kann. In der Technik denkt man nicht an die Aufnahme
der Fabrikation eines Priiparates, ehe die Darstellung des-
selben 10mal oder noch viel ifter .'r,11.-]n'ni|i|_-|'i worden ist.
Hat man ein Priiparat in befriedigender Weise dar-
gestellt, so unterlasse man nie, die speziellen und die Klassen-
reaktionen desselben, soweit anginglg, anzustellen. Am

Schlusse der einzelnen Priiparatenvorschriften sind stets die
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wichtigsten physikalischen Eigenschaften und spezielle chemische

Reaktionen der betreffenden Substanz eenannt. doch sel. nament-

lich mit Riicksicht auf die nicht ausfiihrlich erérterten Klassen- \
reaktionen der einzelnen \-I-I'Tn]'luiil'nl'__-e-n_ das Nachschlagen
derselben in emem Lehrbuche ausdriicklich empfohlen. Auf 'k
die Reinheit der erhaltenen Substanz achte man besonders
und iiberzeuge sich davon nach Moglichkeit durch qualitative
Proben und in geeigneten Fiillen, von denen mehrere be- ;
zeichnet werden sollen, auch durch quantitative Analysen. ;
[imme der bequemsten und beliebtesten Methoden zur
[dentifizierung emnes festen Korpers und zur Kontrolle seiner .
Reinheit ist die Bestimmung des Schmelzpunktes. In |
eine diimmwandige, an ihrem unteren Ende zugeschmolzene, :
etwa 1 mm weite Glaskapillare bringt man einige Milligramme :
der fein gepulverten, trockenen, reinen Substanz, lisst sie durch :
Aufklopfen des Rihrchens nach unten gleiten und driickt sie ]
mit einem ausgeglithten Platindraht oder einem sauberen I
B Glasfaden zu einer 2—3 mm hohen Schicht ,
3 zusammen. Dieses Rihrehen befestigt man 'r
nun mittelst eines [{;-:-:[m'l,ui\;,-'i“l-‘_-'tw. oder g
besser eines schmalen Platinblechstreifens ‘
so an einem auf seine Richtigkeit gepriiften .
Thermometer, dass die Substanz sich dicht >
an der Mitte des Quecksilbercylinders be-
findet. Das Thermometer wird mit Hilfe :
<'5.|'.L'.~'~|{IIi'?{hiﬂl'r"ll“.f[l‘l'“~'-'Z:||‘;~":‘|r|1au"x-'|:||iflr'!| |
ist, also nicht luftdicht schliesst, so weit in 2
e zu zwei Drittel mit reiner, konzentrierter :
Nchwefelsiure gefiillte Kugel eines Schmelz-
punktkolbens (Fig. 1) gesenkt, dass sich der :
Quecksilbercylinder und die Substanz in >
der Mitte der Fliissigkeit befinden. Bei .

vorsichticem Erhitzen des Kiolbehens lisst

sich leicht beobachten. bei welcher Tem-

peratur der Korper schmilzt. Das Schmelzen erfolgt, wenn er
rein ist, vollstiindig innerhalb 1 —2 Graden. Enthilt die Substanz

auch nur sehr geringe Mengen von Verunreinigungen, so wird
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der Schmelzpunkt meist erniedrigt und unscharf. Beim KErhitzen
des Kolbens hewege man die Flamme rings um ihn herum, halte
aber die Hand nicht direkt unter den Kolben, sondern zur
Neite, und bringe die Augen nicht ganz dicht an den Kolben.
In der konzentrierten Schwefelsiiure kann man Schmelz-
punkte bis ungefiihr 270" beobachten; liegt der Schmelzpunkt
hther, so erhitzt man die Substanz in gleicher Weise in ge-
schmolzenem Paraffin, das gewthnlich eine Beobachtung bis
etwa 330" gestattet. Bei Verbindungen,
die sehr niedrig schmelzen (etwa bis 70%), :
bedient man sich des in Fig. 2 abgebil-
deten Apparates, der mit Wasser ge-
fiillt ist. Durch Riihren mit einem an
seinem unteren Ende ringférmig ge-
bogenen (Flasstabe erhiillt man die Tem-
peratur des Bades gleichmiissig, Fiir
sehr explosive Substanzen eignet sich
diese Art der Schmelzpunkts- (bezw.

Zersetzungspunkts-) Bestimmung nicht.

Bei Arbeiten mit oreanischen Ver-
bindungen ist in zweifacher Hinsicht be- & :
sondere Vorsicht geboten. Man lasse nie
ausser acht, dass sehr viele organische Substanzen mehr oder
minder giftiz und die meisten der gebriuchlichen organischen

it brennbar, also feunereefiihrlich

Lisungsmittel sehr leic
sind,. Was die (Giftigkeit der Substanzen betrifft, so beriick-
sichtige man stets, dass viele derselben nicht bloss dann schiid-
lich wirken, wenn sie in den Magen oder die Atmungsorgane,
oder durch iussere Verletzungen in die Blutbahn gelangen,
sondern dass auch die unverletzte Haut im stande ist, zahl-
reiche organische Stoffe und mehr noch alkoholische, fitherische
und idhnliche Losungen derselben schnell aufzunehmen und
dadurch Vergiftungen herbeizufiithren,

Der sicherste Schutz gegen diese Gefahr liegt in der
1L~r_rlj.'Lf.']!|Illli;;‘ ]Jl_'ill“l'-]tr«'i-l‘l' Sauberkeit. Kommt trotzdem die
Haut mit gifticen oder verdiichtigen Substanzen in Beriihrung,

$0 wasche man sich sofort. Vor dem Einatmen schiidlicher
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oder unangenehmer [':—i‘lll]iilt' und Gase schiitze man sich, in-

dem man, wenn solche sich entwickeln. unter dem Abzuce

arbeitet. Auch dann arbeite man. soweit es ano

neig ist, in

Digestorien, wenn bei der betreffenden Operation zwar an

sich keine se
|]::-‘. i'

wickelt werden konnen: z. B. konnen bei der Fraktionierung

iidlichen Diampfe verbreitet werden, jedoch dureh

atzen eines erhitzten Gefiisses und dhnliche Zufille ent-

des Benzylehlorids die iibergehenden !}:-:-'Illilill‘ g0 vollstindig

verdichtet werden, dass sie neben dem Apparate ki

riechen sind. Platzt aber dabei der Fraktionierkolben und

1|5-“.‘-ht f.iil.‘k I;i']l;’..\'l[t'HI-]'il'l auns, so |{l”|1|ijl":_| m‘_-élw -[-'-l']|-:-1|ci I'in-r_':‘_:l-:|-

den und die Augen reizenden Diimpfe den betreffenden Arbeits-
raum fiir Stunden oder Tage unbenutzbar machen, weshalb
es sich I.-!:ilhlil'il“. die ]"I';l|\Tinl:i|'|'il|;; des .“I']I.»’._'\Jt'ili[.il'ill‘\ im
Digestorium vorzunehmen.

1 2 | 1 L - A % - foe 1 - 1 .
,\.Ii!‘:l CLELS ,'\rlx'\.'!g_'i-h rr||+-| ADMessen \l;|;}\ I'echenden

Stofte (Phosphorchloride, Kaliumeyanid, Brom u. s. w.) muss
im Digestorium geschehen.

(Gleiche Aufmerksamkeit erfordern die fenergefiihrlichen
Lisungsmittel. Alkohol, Lieroin, Benzol. Aether. Schwefel-

kohlenstoff u. s. w. Nie diirfen dieselben in Sechalen oder in

}{HHJL'H ti‘i'z]il.' Hl'iil!t'l' -'-i‘il‘;.'"f,i EH]E‘I' 0 I|t']' _\-."i|.t |-,5‘.||-|' ]"_l.l.’ii'll.'i.'
umgegossen werden. Die schweren Dimpfe derselben, nament-

lich von Schwefelkoblenstoff, Aether und Benzol. fliessen oft

meterweit auf den Tischplatten entlang und entziin

dann an weitab stehenden Flammen. Das Erhitzen solcher

en sich

leicht brennbaren Fliissigkeiten nimmt man entweder in Bau-

mannschen Sicherheitswasserbiidern (Fie. 7) vor oder in Wasser-
bidern, in die man von Zeit zu Zeit siedendes Wasser ein-
filllt, das man in gehériger Entfernung heiss macht. Auch
kann man, wenn man auf dem Arbeitsplatze Dampt zur Ver-

.‘ .- . .--|
rkeiten erhitzt

fiigung hat, das Wasserbad, in dem jene Fliissis

werden, durch Einleiten von iI;]I|||lfl mm  Sieden halten.
Ueber Aufbewahrung von Aether, Schwefelkohlenstoff, Ligroin,
siche bel Aether (S. 19).
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