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C3; CSSe CSTe
Farbe . . . . . . . . farblos gelb rot
Dichte . . . . . . . 126 1.98 2.9 (—500)
Molvolumen . . . . . 60 62 59 (— 509)
Schmelzpuskt . . . . . —112¢ — 850 — 540
Siedepunkt . . . . . .  46° 840 -
Tension bei 100 . . . . 198 mm 45 mm ca. 2 mm
Brechungsexponent . . . 1.63 1.73 -

Die Zersetzlichkeit durch Licht und Wirme steigt rasch in der
Folge CS;—CS8Se—CSTe.

23. Alfred Stock: Uber die experimentelle Behandlung
kleiner Mengen fliichtiger. Stoffe.
[Aus dem Anorganisch-chemischen Institut der Techn. Hochschule Breslau.]

(Eingegangen am 23. Dezember 1913.)

Bei den vorstehend beschriebenen Untersuchungen idber Tellur-
Schwefelkohlenstoff und Selen-Schwefelkohlenstoff, sowie bei unseren
gleichzeitigen Arbeiten iiber die Borwasserstoffe') bedienten wir uns
einer Arbeitsweise, die sich allgemein fiir die Trennung, Reinigung
und sonstige experimentelle Behandlung kleiner Mengen flich-
tiger Stoffe eignet und die hierdurch einem weiteren Kreise von
Fachgenossen empfohlen sei. Es ist die Destillation der Sub-
stanzen in einem ganz geschlossenen, mit der Hoch-
vakuumpumpe evakuierten Apparate unterhalb Zimmer-
temperatur,

Zur Fraktionierung bezw. zur fraktionierten Koundensation der
Démpfe werden die einzeluen Teile des Apparates durch geeignete
Bider gekiihlt, z. B. durch Eis, Fis-Kochsalz (ca. — 20%), flissiges
Ammoniak (— 30° bis — 50°2), Kohlendioxyd-Aceton (ca. — 80°),
schmelzenden Schwefelkohlenstoff (— 112°)3), schmelzenden Ather
(— 1249 und flissige Lult (— 190° bis — 185%. Die gereinigten

Y B. 45, 3539 [1912]); 46, 1959, 3353 [1913]. Prinzipiell neu ist
das Verfahren natiirlich keineswegs,

2) Je nach dem Grade der Verdampfung des flissigen Ammoniaks, welche
durch AbschlieBen des Weinhol d- GefiBes mit einem Wattebausch verlangsamt
werden kann.

%) Vergl. B. 46, 1971 [1913].



Stoffe werden in GefiBe destilliert, die zunichst mit dem evakuierten
Apparat verbunden sind und dann von diesem, durch Abschmelzen
oder durch Schlifie und Hihne, abgetrennt werden konnen, Auf
apparative Einzelheiten sei hier picht eingegangen, weil sich Beispiele
fir verschiedene Verhiltvisse in dewv angefiihrten Mitteilungen finden
und weil die Apparatur dem besonderen Falle angepaft werden mul.

Einheitlichkeit und Reinbeit der Stoife konnen hier wegen
der Langsamkeit des Destillierens und wegen des kleinen Warme-
inhaltes der verdiinoten Dimpfe nicht in der sonst iiblichen Weise
durch Siedepunktsmessungen gepriift werden. Statt dessen empfiehlt
sich die einfache, mit keinem Materialverlust verbundene Bestimmung
der Teusion bei einer leicht konstant zu haltenden Temperatur (am
bequemsten bei 0°). Wie sicher sich durch die Tensionsmessung un-
bedeutende Verunreinigungen nachweisen lassen, wurde in der vor-
anstehenden Mitteilung an einem Gemisch von CSSe und 1%, CSs
gezeigt. Wo die Tensionen zu klein sind, kann die Bestimmung des
Schmelzpunktes oder einer andren geeigneten physikalischen Kobstante
zur Beurteilnng des Reinheitsgrades dieuen.

Die Verbindung der Apparatsticke mit einander und mit der Pumpe
hat Iunftdicht, durch Verblasen, Verkitten oder mit gut gefetteten Schliffen,
nicht durch Schlauche und Gemmistopien zu erfolgen. Die Hihne miissen
mindestens 3 mm weite Bohrungen haben, sorgfiltiz geschliffen und mit
nichtflichtigem Fett (z. B. Mischung von 5—7 Tln. wasscrireiem Lanolin und
1 Tl. Wachs) eingerieben sein. Die an die Hahne anstoBenden Rohrteile
sollen mindestens so weit sein wie die Hahnbobrungeu. Diese Forderung ist
bei vielen kiuflichen Hihnen bicht erfiillt. GefaBe, in denen flissige Sub-
stanzen verdampfen, scien weit, damit letztere bei etwaigem Aufkochen nicht
herausspritzen. Wihvend der Apparat zu Beginn des Versuches evakuiert
wird, muB die Substanz so stark gekihit werden, da sie keine merkliche
Tension besitzt. Erstarrt sie hierbei, so schlieBt sie etwas Luft ein, welche
sie erst beim Schmelzen wieder abgibt; die Pumpe darf also nicht zu zeitig
abgestellt werden. Besouders bei Tensionsmessungen entstehen leicht Fehler
durch eingeschlossene Gase. Das erste Erwirmen von Flissigkeiten geschieht
so langsam, daB moglichst keine Blasenbildung eintritt. Ehe man Substanz,
z. B. im VorratsgefdB, vom Apparat entfernt, mu8 sie Zimmertemperatur an-
genommen haben: sonst schligt sich beim Einlassen von Laft Feachtigkeit
auf ihr nicder. Der Warmeaustausch zwischen den Wandungen und dem
Inneren der Gefalle erfolgt im Vakuum sehr lavgsam (vergl. die Weinhold-
GefaBe). LiBt man stark gekihlte Priparate mit dem abrigen evakuierten
Apparat lange Zeit in Verbinduog, so werden sie leicht durch Spuren von
Feuchtigkeit, Fett und Quecksilber (aus der Pumpe oder den Manometern) ver-
unreinigt. Die Pumpe muB, wiihrend sie mit dem Apparat verbunden ist,
z. B. durch Einschaltung eines in fliissiger Luft stehenden U-Rohres, vor
Dimpfen geschitzt werden.
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Das Verfahren, dessen Ausfithrung bei Vorbandensein der ndtigen
Apparatur wenig Miihe macht, ist patiirlich auf die Verarbeitnng hin-
reichend fliichtiger Stoffe beschrinkt?).

Seine Hauptvorziige sind:

1. Vermeidung jeglicher Verluste. Wenige Milligramm Substanz
sind quantitativ aus einem -Gefdll in ein beliebiges andres zu bringen.
In den Robrleitungen, die ja Zimmertemperatur haben und die warm-
sten Teile des Apparates sind, bleibt nichts zuriick. Nicht einheit-
liche Destillate konnen spiter weiter verarbeitet werden.

2. Vollstindiger AusschluB von Luft und béheren Temperaturen.
Auch sehr zersetzliche Stoffe lassen sich so bebandeln. Bei luft-
empfindlichen filllt man die Apparatur vor dem Offoen mit Koblen-
dioxyd, Wasserstoff oder dergleichen.

3. Die leichte Moglichkeit, die Linheitlichkeit der Fraktionen
durch Tensionsmessungen zu priifen.

4. Ein erfolgreiches, verhiltnismiBig grole Ausbeuten an reinem
Material lieferndes Fraktionieren. Die ruhige, ohne Blasenwerfen
stattfindende Verdampfung im Hochvakuum gestattet eine iiberraschend
wirksame Trennung auch solcher Gemische, die sich durch gewdhn-
liches fraktioniertes Destillieren nur unvollkommen zerlegen lassen.
Die Langsamkeit der Destillation, die groBen Volumina der Démpfe
wirken offenbar vorteilhaft. In vielen Fillen begiinstigt auch die bei
sehr vermindertem Drucke eintretende Verschiebung der Siedepunkte
die T'rennung verschiedener Stoffe.

24. Heinrich von Krannichfeldt: Notiz tber die Aceto-
salicylsdure.
(Eingegangen am 27. Dezember 1913.)

Bialobrzeski und Nencki?) haben im Jahre 1897 die im
Gegensatz zur Salicylsiure sehr schwach antiseptisch wirkende Aceto-
salicylsiiure dargestellt und beschrieben. Sie ermittelten jedoch ihre
Konstitution nicht, sondern erwihnten nur, daB der Acetylrest aller
Wahrscheinlichkeit nach in para-Stellung zum Hydroxyl eiatritt. So-
wobhl die Oxydation mit Kaliumpermanganat oder mit verdiinnter
Salpetersiure, als auch die Kalischmelze gaben keinen Aufschlull uiber
die Struktur.

) Im allgemeinen dirften sich Substanzen dafir cignen, deren Siede-
punkt bei 760 mm 200° nicht Gbersteigt.
» B. 30, 1776 [1897].





