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CSSe CSTe 
gel b rot 
1.98 2.9 (-500) 
62 59 (-50') 
- 8.50 - 540 
840 - 

45 mni ca. 2mm 
1.73 - 

Wiirme steigt rasch in der  

Farbe . . . . . . . .  
Dichte . . . . . . .  
Molvolumen . . . . .  
Schmelzpunkt . . . . .  
Siedepunkt . . . . . .  
Tension bei 100 . . . .  
Brechungsexponent . . .  

P i e  Zersetzlichkeit dnrch 
Folge CSZ-CSSe-CSTe. 

CSS 
iarblos 
1.26 
60 

- 112" 
46" 

198 mm 
1.63 

Licht und 

23. Alfred Stock: tfber die experimentelle 
kleiner Mengen fltichtiger. Stoffe. 

Behandlung 

[Aus dem Anorganisch-chomisclien Institut der Techn. Hochschale Breslau.] 
(Eingegangen am 83. Dezember 1913.) 

Rei den vorstebend beschriebenen Untersuchungen iiber Tellur- 
Schwefelkoblenstoff und Selen-Schwefelkohlenstoff, sowie bei unseren 
gleichzeitigen Arbeiten uber die Borwasserstofte I)  bedienten wir u n s  
einer Arbeitsweise, die sich allgemein fur die Trennung, Reinigung 
iind sonstige experimentelle Behandlung k l e i n e r  M e n g e n  f l i i ch-  
t i g e r  S t o f f e  eignet und die hierdurch einem weiteren Kreise von 
Fachgenossen empfohlen sei. Es  i s t  d i e  D e s t i l l a t i o n  d e r  S u b -  
s t a n z e n  i n  e i n e m  g a n z  g e s c h l o s s e n e n ,  m i t  d e r  H o c h -  
v a k u u m p u m p e  e v a k u i e r t e n  A p p a r a t e  u n t e r h a l b  Z i m m e r -  
t e m p  e r a  t o r. 

Zur Fraktionierung bezw. zu r  fraktionierten Kondensation der  
Dampfe werden die einzeloen Teile des tipparates durch geeignete 
Bader gekuhlt, z. R. durch Eis, Eis-Kochsalz (ca. - 20°), fliiasiges 
Ammoniak (- 30" bis - 50°)a), Kohlendioxyd-Aceton (ca. - SOo), 
schmelzenden Schwefelkoblenstoff (- 112") 3), schmelzenden i t h e r  
(- 124") u n d  fluasige Luft (- 190° bis - 185O). Die g e r e i n i g t e n  

I )  B. 45, 3539 [1912]; 46, 1959, 3353 [1913]. P r i n z i p i e l l  neu ist 
das VerIahren natiirlich keineswegs. 

2) Je nach dem Grade der Verdarnpfung des ilnssigen Ammoniaks, welche 
tliirch AbschlieBen des Wein h o 1 d- GefBes mit einem Wattebansch verlangsamt 
werden k m  n. 

Vergl. B. 46, 1971 [1913]. 



Stoffe werden in GefaDe destilliert, die zunachst mit dem evakuierten 
Apparat verbunden sind und dano von diesem, durch Abschmelzen 
oder durch Schliffe und Hahne, abgetrennt werden konnen. Auf 
appartltive Einzelheiten sei hier nicht eingegangen, weil sich Beispiele 
fiir verschiedene Verhiiltnisse in den angefuhrten Mitteilungen finden 
und weil die Apparatur dem besonderen Pnlle angepaat werden rnuB. 

E i n h e i t l i c h k e i t  u n d  R e i n h e i t  der Stoffe konnen hier wegen 
der Langsamkeit des Destillierens und wegen des kleinen Wiirme- 
inhaltes der verdiinnten Diirnple nicht in der sonst ublichen Weise 
durch Siedepunktsmessungen gepruft werden. Statt dessen empfiehlt 
sich die einfache, mit keinem Materialverlust verbundene B e u t i m m n  u g 
der T e n s i o n  bei einer leicht konstant zu haltenden Temperatur (am 
bequemsten bei 00). Wie sicher sich durch die Tensionsmessung un- 
bedeuteude Verunreinigungen nachweisen lassen, wiirde in der vor- 
nnstehenden Mitteilung an einem Gemisch von CSSe und l o / o  CSt  
gezeigt. Wo die Tensionen zu klein sind, kann die Bestimmung des 
Schmelzpuuktes oder einer andren geejgneten physikalischen Konstante 
zur  Beurteiliing des Reinheitsgrades dieuen. 

Die Verbincluug iler Apparnlstiicke mit einander unil mit  der Pumpe 
hat 1 nf tdich t ,  durch Verblasen, Verkitten oder mit gut getetteten Schliffen, 
ilicht (lurch Schliiuche und Gummistopfen zu erfolgen. Die HBhne miissen 
mindestens 3 mm weite Bohrnngen haben, sorgfdtig geschlilfen und mit 
riichtfliichtigcm Vett (z. B. Miscliung von 5-7 Tln. wasserfreiem Lanolin and 
1 TI. Wachs) eingerieben sein. Die an die Hithne anstol3endan Rohrteile 
sollen mindestens so wcit sein wie die Hahnbohrungeu. Diese Forderung ist 
bei vielen kauflichen Hiihnen nicht crfiillt. Gel&, in  denen f l i s s i g e  Sub- 
stamen verdanipfen, seien weit, damit letztere bei ctnaigem Aufkochen nicht 
herausspritren. Wiihrend der Apparat zu Beginn deb: Versuches cvakuiert 
wird, nioS die Substanz so stark gekhhlt werden, daU sie keine merkliche 
Tension besitzt. Erstarrt sie hierbei, so schlielit sie etwas Luft ein, wclcho 
sie erst beim Schmelzen wieder abgibt; die Pumpe tlarf also nicht zu zeitig 
nbgestellt werden. Besouders hei Tcnsionsmessnngen entstehan leicht E'ehler 
durch eingeschlossene Gase. Das erste Erwsrmen von Flissigkeiten geschieht 
so langsan~, deli m6glichst keine Blasenbildung eintritt. Ehe man Substanz, 
z. B. im Vorratsgefii4, vom Apparat entfernt, mu13 sie Zimmertemperatur an- 
penommen haben : sonst schlitgt sich beim Einlassen von Luft Penchtigkeit 
aui ihr nieder. Der Wiirmeaustausch zwischen den Wandungen und dem 
lnneren tler pef& erfolgt irn Vakuum sehr Iangsam (vergl. die Weinhold-  
Gefde). La& man stark gekihlte Priiparate mit dem iibrigen evakuierten 
Apparat lange Zeit in Verbindung, so werden sie leicht durch Spuren FOD 
Feuchtigkeit, Pctt und Quecksilber (aus der Pumpa oder den Manometern) ver- 
unreinigt. Dio Pumpe rnu13, xiihrend sie mit dem Apparat verbunden ist, 
z. B. durch Einschaltung eincs in fliissiger Luft stehenden U-Rohres, vor 
Dimpfen geschiitzt werden. 



Das Verlahren, dessen Ausfuhrung bei Vorbandensein der niitigen 
Apparirtur wenig Muhe macht, ist natiirlich auf die Verarbeitnng bin- 
reicbend flucbtiger Stoffe beschriinkt I). 

Seine Hauptvorzuge sind : 
1. Vermeidung jeglicher Verluste. Wenige Milligramm Substanz 

siod quantitativ aus einern GefiiB in eio beliebiges andres zu bringeo. 
I n  den Rohrleitungen, die ja Zimmertemperatur haben und die warm- 
sten Teile des Apparates sind, bleibt nichts zuruck. Nicht einheit- 
liche Destillate konnen spater weiter verarheitet werden. 

2. Vollstandiger AusschluB von Luft und boheren Temperatureo. 
Auch sehr zersetzliche Stoffe lassen sich so behandeln. Bei luft- 
empfindhchen fullt man die Apparatur vor dem bffnen mit Kohlen- 
dioxyd, Wasserstoff oder dergleichen. 

3. Die leichte Moglichkeit, die Einheitlichkeit der Fraktionen 
durch Tensionsmessungen zu prufen. 

4. Ein erfolgreicbes, verhaltnismil3ig grol3e Ausbeuten an reinem 
Material lieferndes Fraktionieren. Die ruhige, ohne Blasenwerfen 
stnttfiudende Verdampfung in] Hochvakuum gestattet eine uberraschend 
wirlisame Trennung auch solcher Gemische, die sich durch gewohn- 
liches fraktioniertes Destillieren nnr unvollkommen zerlegen lassen. 
Die Langsamkeit der Destillation, die grol3en Volumina der Dampfe 
wirken offenbar vorteilhaft. I n  vielen Fiillen begunstigt auch die bei 
sehr verrnindertern Drucke eintretende Verschiebung der Siedepunkte 
die Trennung verschiedener Stoffe. 

24. Heinrich von Krannichfeldt: Notia tiber die Aoeto- 
salicylellure. 

(Eingegangen am 27. Derember 1913.) 

B i a l o b r z e s k i  und N e n c k i l )  haben im Jahre  1897 die im 
Gegensatz zur Salicylsiiure sehr schwach antiseptisch wirkende Aceto- 
salicylsaure dargestellt und beschrieben. Sie ermittelten jcdoch ihre 
Konstitution nicht, sondern erwihnten nur, da13 der Acetylrest aller 
Wahrscheinlichkeit nach in parn-Stellung zum IIydroxyl eintritt. So- 
wohl die Oxydntion rnit Kaliumperrnanganat oder rnit verdunnter 
Snlpetersaure, als auch die Kaliacbmel.te gaben keinen AufschluB iiber 
die Gtruktur. 

') Im allgomeinen diirfteu sich Quhstaozen d d u r  eignen, deren Siede- 
punkt  bci 760 mm 2 0 0 0  nicht ubersteigt. 

B. 30. 1776 [1897]. 




