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binzu, so farbt sie sich schmutzig rothviolet. Gold- und Platin- 
Chlorid scheiden selbst nus concentrirteren salzsauren Solutioner keine 
krystallinischen Niederschlage ab. 

0.1642 g salzsaurcs Salz: 0.1677 g AgC1. 
C~H1002Ni.HCl + H20. Ber. C1 25.6. Gef. CI 25.27’). 

Tetrabenzoyl-3.6-dimethyldihydropyridazin-.i.~-dicarboo- 
s a  u r e c y  c 1 o hy d r  nzid.  

Diese Verbindung wird nach der S c h o  t t e n -  B a umann’schen~ 
Methode durch Einwirkung von Benzoylchlorid auf die stark alka- 
lische Liisung des Bispyrazolons gewonnen. Das  sich zunaclist 
etwas schmierig ausscheidende Praparat  lasst man unfiltrirt einen 
lialben Tag lang stehen, saugt es dann ab, schlammt den Riickstand 
mit Waser an ,  giebt etwas Kalilauge hinzu, schiittelt gut durch, 
filtrirt auf’s neue, wascht mit Wasser aus und krystallisirt das Ben- 
zoylderivat aus heissem Alkohol urn. Kleine, breite Nadeln, die bei 
189- 1910 schmelzen. Sie sind in  den gebrauchlichen organischen sol- 
ventien, mit Ausnahme von Ligroib, loslich. 

0.1367 g Sbst.: 11.4 ccm N (170, 736 mni). - 0.1348 g Sbst.: 0.4582 g COs, 
0.0525 g HaO. 

C ~ ~ H Z ~ O S N ~ .  Ber. C 70.82, H 4.26, N 9.18. 
Gef. )) 70.60, n 4.2, 9.36. 

I3ei einem Theil der Arbeit habe ich mich der eifrigen und sach- 
gemiissen Unterstiitzung meines Privatassistenten Hrn. Dr. S a u t e  r- 
m e i s t e r  zu erfreuen gehabt. 

18. F. K r af f t : Ueber Vacuumerzeugung ohne starkwirkende 
Pumpen oder flussige Luft. 

(Eiogegangen am 14. December 1903.) 

Nachdem meine Versuche die Vortheile des Arbeitens im Vacuum 
fiir zahlreiche Fiille genauer pracisirt hatten, ausserte sich das Inter- 
esse an diesem Gegenstand durch Mittheilung neuer Verfahren zur 
Vacuumerzeugung, von denen besonders dasjenige der HHrn. E. F i s c h e r  
und C. H ar r  i e  s ’), sowie dessen fk r  den kleineren Versuch bestimmte 
Modification des Hrn. E. E r d m a n n 3 )  Beachtung und Benutzung ver- 

1) Die Analyse stammt von meioem fruheren Privatassistenten Hrn. Dr. 

2) Diese Berichte 35, 2158 [1902], 3) Dicse Berichte 36, 3456 [1903:. 
0 be r he i de. 



dienen werden. Es durfte sich jedoch empfehlen, beim Betreten dieses 
Arheitsgebietes imrner in Betracht zu ziehen, dass in  der Praxis  nie- 
mats ein einziges Verfahren ausschliessliche Bedeutnng erlangen kann, 
dass vielmehr j e  nach Art der vorliegenden Aufgabe das Eine oder 
das Andere derselben das  zweckmlssigere sein wird. Demgemass 
muss zu Gunsten der bereits ziemlich verbreiteten Wasserquecksilber- 
punipen auch nach den Bemerkungen der  Genannten betont werden, 
dass dieselbeii bei rein wissenschaftlichen Beobachtungen, namentlich 
bei der Featstellung neuer Constanten, durch die Bequemlichkeit und 
Sicherheit, mit der sie in tadellos schliessenden Apparaten das  Vacuum 
des griinen Kathodenlichts liefern, einstweilen noch unentbehrlich sind. 
Fiir Geiibtere kommt, wenigstens bei der von mir modificirten B a b o -  
Pumpe, die auf einem schmalen Brett oder Holzstativ sicher hefestigt 
und iiberall hintransportirt werden kann, die Zerbrechlichkeit kaum 
mehr in Frage, seitdem die Fallrohren aus weichem und elastischem 
Glsse angefertigt werden; ich selbst habe inzwischen zwei solche 
Pumpen seit 6 Jahren,  insgesammt mehrere tausend Stunden, benutzt 
oder benutzen lassen, ohne dass ein Springen der Fallrobre eingetreten 
wlire. Uebrigens sind die Fallrohren fiir eine solche Eventualitat 
leicht, ohne Gebrauch einer Geblaselampe, gegeu Ersatzstacke aus- 
zuwechseln. Gegen eindringende Dampfe vom Destillations- oder  
Operations-Raum aus eichert man die Quecksilberpumpen hauptslchlich 
dadurch, dass jene R l u m e  vollkommen luftdicht sind, da  schon Luft- 
mengen, die das Vacuum nur wenig beeintrachtigen, sofort Kebel bil- 
den und diese durch zwischengeschaltete Condensatoren in die Pumpe 
mitreissen konnen; zu dem Zwecke verwende ich schon seit Jahren  
ausschliesslich Schliffe und Hahne, bei Zimmertemperatur mit einer 
Mischung von 2 Th.  weissem Wacbs uud 1 Th.  Wollfett gedichtet; 
Thermometer hangt man entweder an einem mit Haken versehenen, 
eingeschliffenen Glasstopsel auC oder senkc sie in eine diinnwandige, 
unten geschlossene GlasrBlire ein, die man leicht auch in die kleinsten 
Apparate einschmelzen kann. Das Einsetzen von Schliffen und Hlhnen  
wird durch leichtes Anwiirmen des aussereii Theils, wodurch das  
Dichtungsmittel voriibergehend erweicht, zu eioer einfachen Mani- 
pulation. Wenn dann ein Raum von l - - I1 /g  L, von Beginn der 
Arbeitsanfnahme an, in 20-30 Minuten bis auf griines Kathodenlicht 
ausgepnmpt wird, so ist das eine Arbeitsleistung, mit der man um so 
eher in zahlreichen Fallen rechnen kann, als man whhrend dieser Zeit 
nur einige Hahne zu offnen und zum Schluss noch einmal zo reguliren 
hat. 

Freilich gehort zur Benutzung der Wasserquecksilberpurnpen ent- 
weder eine gewisse Uebung oder Anleitung von sachkuridiger Seite, 
und das bildet fiir den praktischen Chemiker auch nach meiner Au- 
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sicht wohl 6fter ein Hinderniss, das ihn von einem moglicber Weise 
nicht unwichtigen Einzelversucb im Vacuum abhalten wird. Dieser 
Umstand war bereits im letzten Wintersemester auch f k  mich der  
Grund, Hrn. 0. W i t t e n s t e i n  (Diss., Heidelberg 1903) zur Ans- 
at beitung eines fiir jeden Chemiker zugiinglichen und durchaus eiufachen 
Vacuuniverfahrens zu reranlassen, welches weder die Anwendung von 
starkwirkenden Pumpen, nocli von fliissiger Luft erfordert, aber  doch 
ohne besondere Hiilfsmittel das Vacuum des Iiathodenlichts zu er- 
reicben gestattet. Da nun die zweifellos sehr wirksame fliissige Luft 
nur an einzelnen Orten zuglnglich ist, hat eine lrurze Mittheilung 
dieses einfachsten aller Vacuumverfahren auch nach der Veroffent- 
lichung von E E r d n i a n n  noch Interesse. 

Fiillt man einen durch qefettete Schliffe und Hahne vollkoirinien 
luftdicht rerschlossenen Apparat, nachdem man ihn zunjichst niittels 
einer Wassrrstrahlpumpe moglichst entleert hat, zur Verdrangung der 
dnrin befindlichen und a n  den WRndeii ndsorbirten Luft ,  etwa vier 
Ma1 mit Kohlenclioxyd, und pumpt dabei jedesmal mit der Wasser- 
strahlpumpe wieder bis a u f  l5--20 i n m  aus, dnun kann mau schliess- 
lich das noch vorhnndene, v e r d h n t e  uiid fast luftfreie Kohlendioxyd 
durch 50-procentige Kalilange rasch eiitfernen, und den Wasserdampf 
durch Abkuhluug der Kalilauge vermittelst Eiskochsnlzmischung, ganz 
vollstiindig durch festes Kohlendioxyd urid Aether, condensiien. Man 
erhiilt so in kleineren und grossereti Apparaten das Vacuum des 
Kathodenlichts, nus dem sicb die Kalilauge durch Schliesseii c.ines 
Hahnes wieder ausschalten Ilsst. D ~ s  Verfihren fiihrt ohne Vor.irlieit 
durch eine Wasserluftpumpe i i i c h t  zum Ziel, denu nach unseren Ei- 
fahrungen giebt es kein Kohlendioxyd, das ohne Verdiinnnng von 
760 mm nuf ca. 15 mm und gleicbzeitige Eutfernung \ o n  ca. !18 pCt. 
der beigemengten Verunreiniguiigen im Stande wiire, ein Knthodrn- 
Vacuum zii liefern. 

Die beigegebene Figur (S. 98) zeigt eine der yon u n s  benutzten 
Appnraturen. Bus dem Kohlendioxydentwickeler A B  entweicht beim 
Oefnen des Hahnes C Gas,  aus rerdiinnter Schwefelsaure und ge- 
whmolzenem Nntiiuinkaliumcarbonat, das meistens nicht getrocknet 
zu werden braucht und rasch den bereits auf ca. 15 mm entleerten 
Apparat anfiillt. In engen Theilen desselben, die nach oben gerichtet 
uud geschlossen sind, verdriugt das Koblendioxyd nur dann die Luft 
leicht, wenn. man an deren Enden sich befindende Hahne voriiber- 
qehesd oilnet (U und L). Nachdem der gauze Apparat mindestene 
Liernial wit Kohlendioxyd gefiillt und dieses wieder bis auf einrn 
Druck von 15 mm entfernt worden ist, fiillt man das Gefass F durch 
die Trichterrijhre T theilweise mit frisch ausgekochter, concentrirter 
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Kalilauge, welche das noch vorhandene, stark verdiinnte Kohlendioxyd 
rasch absorbirt. Das Vacuum wird controllirt dumb ein abgekiirztes 
Manometer D und e i n H i t t o r f - R o b r  E,welchesLetztere nach Abkiihlung 
des Gefhsses F durch eine Kiilternischung verschwindendes violettee 
Licht, bei Abkiihlung durch festes Rohlendioxyd und Aether, die man 
auch an G vornebmen kann, dagegen griines Kathodenlicht zeigt. Eio 
Syphon mit fliissigem Kohlendioxyd reicbt zur Kiihluog bei 10- 12 
griisseren Operationen aus. 

Das Evacuiren selbst geraumiger Apparate bis zum Auftreten des 
Kathodenliclits in E ninimt nur 15-30 Minuten in Anspruch, wenn 
inan das jedesmnlige Auspum pen des Kohlendioxyds durch ein 
Vacuumreservoir V unterstiitzt. Dieses evacuirt man bis auf ca. 30 mni 
inimer zwischendurch , wahrend der Apparat gleicbzeitig wieder mit 
Rohlendioxyd aus dem Entwickeler A B  (bei sehr grossen Gefiisseii 
:tus einem Syphon) sich fiillt. Dan11 saugt man das  Kohlendioxyd 
anfangs zugleich durch das Vacuumreservoir und die Wasserstrahl- 
pumpe a b ,  schaltet aber das Erstere durch Schliessen der beiden 
Hhhue R und S sofort aus, wenn man eiu Nachlassen seiner Wirk- 
samkeit am Manometer M bemerkt, und evacuirt weiter auf 15-20 mm 
mittels der Wasserstrahlpumpe alleiu. 

Vor Abstellen der Wasserluftpumpe P schliesst man den Hnhn X 
und iiffnet Z; das kleine Quecksilberventil I verhindert rorher jeden 
Riicktritt yon G a s  in  den inneren Apparat. 

Der  vollkommen lufidichte Zusammenhalt eines Apparates an den 
Schliffstelleu lasst sich gegen starkere Erschiitterungen dadurch sicher n ,  
dass man an die Glasrohren zu beiden Seiten eines jeden Schliffes 
kleine Glashaken anscbmilzt und iiber diese elastische Gummiringe 
spanilt. 

Ein sokher  Appnrat halt im Sommer das Vacuum des Eathoden- 
lichts stunden-, j a  tage-lang. - 

Die bei Destillationen oder Subliurationen in diesem Apparat ge- 
machten Beobachtungen stirnmteu bei gleich gutem Vacuum natiirlich 
,mit denjenigen iiberein, in welchen die Quecksilberpnmpe gedient hatte. 
Bei wiederbolter Beiiutzung der Apparatur habe ich indessen die Er-  
fahrung geniacht, dass der auf beide Methoden eingeiibte Arbeiter bei 
kleinereii Operationen die Quecksilberpumpe vorzieht. Veriirsacht 
doch, wie bemerkt, diese Letztere nicht vie1 mehr Arbeit, als jede 
Wasserstrahlpumpe. 

In manchen Fal len,  beispielsweise bei starken Basen, verbietet 
sich die Benutzung des Kohlendinxyds von selbst. Dass man sich 
aber in geeigneten Apparaturen sclion durch Verdampfen a t  h e r i s c h e  r 
Losungen, mit oder ohne flussige Lull, eiu sehr gutes Vacuum ver- 
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schaffen kann, ist nach dem Mitgetheilten selbstverstandlich. Zur 
\‘erdrangung der Luft und Erzielung des Rathodenvacuums kommen 
nacli meinen Erfahrungen auch noch andere Gase oder Diimpfe, wie 
Sauerstoff oder Wasserdampf unter dem 1-erminderten Druck der  
Wasserstrahlpunipe, in  Betracht. 

An Mitteln zrir lcrzeugung eines sehr guten Vacuums init lariger 
bekannten Hiilfsmitteln ist sonach kein Mangel, und man wird im  FalIe 
des Bedarfs je  nach Umstiinden das eine oder das audere derselberi 
L e T ~ I  z u gen k onnen. 

H e i d e l b e r g ,  Laboratorium des l’rof. F. I i r a f f t .  

19. A. Einhorn, J. Cobliner und H. Pfeiffer:  
Ueber das Pyrogallol. 

[Mitth.  aO5 dpm Labor. der kgl. Akademie der Wiscnschaften zu Miincllcn 
von 8. Ein horn.) 

(Eiugegangen am 24. December 1903.) 

Das Studium der Carbonate der Phenole hat sich bisher nur auf 
die ein- rind zwei-wertbigen Phenole erstreckt und zu dem Resultat 
gefiihi t, dnss die einwerthigen Phenole ausschliesslich Carbonate der  

Formel CO.,Ow die zweiwerthigen hingegen bei Ortho-Stellung der  

Hydroxylgruppen nionomolekulare innere Carbonate I, bei Meta- rind 
Pnrii-Stellung aber polymolekulare Carbonate 11 und I11 bilden I). Es 
lint sich nnmentlich beim Studium des Pyrogallols nun such gezeigt, 

-,OR 

dnss die Trioxybeuzole befahigt sind, Carbonate zu liefern. Wahrena 
die Theorie zwar die Existenz einer ganzeu Reihe Ton Pyrogallol- 
carbonaten miiglich erscheinm Ilsst, ist es uns indessen &her bei der 
Einwirkung von Phosgen auf Pyrogallol nur  gelungen, zwei derselben 
darzustellen, namlich das innere Pyrogallolcarbonat IV,  welches i n  
der Folge lcurzweg als P y r o g a l l o l c a r b o n a t  bezeichnet werdert 

I )  Vcrgl. 9. E i n h o r n ,  A n u .  d. Chern. 300, 135. 


