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ihren Dimensionen beschriebenen Apparaturen keine andren Resultate 
erreichen. Auch die jungst in London (5. voranstehende Abhandlung) 
gerneinsam ausgefihrten Versuche bestiitigten nur unsere Ansicbt. 
(+elegentli& eines kurzlich in Bonn gehaltenen Vortrages ’) hat auch 
FIr. K ii n ig  betont, dn(3 diese Frage noch weiterer Klarung bediirfe. 

Mit den Londoner Versuchen ist fiir uos nun diese Angelegenheit 
endgiiltig erledigt. Weitere Versuche werden wir nicht anstellen, d a  
wir davon iiberzeugt sind, daB sie an unsereu schon bekannten Re- 
sultaten nichts lndern Loonen. 

S&lieRlich miichten wir unter Bezugnahme auf den im letzten 
Absatz der Londoner Abhandlung (s. vorstehende Publikation) ent- 
haltenen, rein theoretischeo, physikalischen ErklBrungsversuch a) darauf 
binweisen, daB auch Hr. K t i n i g  schon, gelegentlich des oben er- 
wahnten Bonner V o r t r a g ~ ~ ) ,  im wesentlichen sich im gleichlautenden 
Sinne geauBert hat. 

R e r l i n ,  Chern. Institut der Universitat, 10. Juli 1914. 

326. Theodor Paul und Karl Sohants: Elin Apparat 2ur 
Beatimmung des Siedepunktes ohne Thermometer-Korrektur. 
[Aus dem Laboratorium fiir angewandte Chemie an der UniversitLt Miinchen.] 

(Eingegangen am 27. Juni 1914.) 
Es ist wiinschenswert, dafl man mit demselben Apparat ohne 

Unterbrechung des Siedens den Siedepuokt einer Flussigkeit bei gleich- 
bleibender Zusammeusetzung und bei der fraktionierten Destillation 
feststellen kann. Erstere Methode kommt in erster Linie bei der 
Charakterisierung (Identifizierung) eines StoEEes i n  Retracht ; der  
zweiten Methode kann man sich bedienen, urn den Reiuheitsgrnd einer 
Flussigkeit festznstellen. 

Der  von uns konstruierte Apparat (vergl. die Abbildung auf 
S. 228G) vereinigt das Prinzip des Siedeapparates von E r n s t  B e c k -  
m a n n  und dasjenige des Siedeaufsatzes von G e o r g  W. A. K a h l -  
b a u  m. Die Verwendung der Tariergranaten als Fullmaterial ermtig- 
licht ein gleichmafliges Sieden, und das  voIlstandige Eintauchen des 

I) 2. Ang. 27, 111, 513 [1914]. 
9 vergl. unsere Arbeit: B. 47, 425 [Januar 19141, vorletzter Absatz der 

Zusammenfassong. 
8 )  1. c. 
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Thermometers in den Dampf gestattet die direkte Ablesung der wah- 
ren Siedetemperatur. 

Hierzu seien noch folgende Erliiuterungen gegeben: In  das 
S i e d e g e f  a13, das aus einem starkwandigen Probierrobr von ungefahr 

18 cm Hohe und 20 mm 
lichter Weite besteht, 
wird eine ungefiibr 3 cm 

Thwmd# hohe Schicht durch 
Kochen mit Salzsiure 
gereinigter Tariergrana- 
ten von 2-2.5 m m  
Korngriiflegebracht, und 
hierauf wiid soviel von 
der zu prufenden Flussig- 

mam keit zugefugt, dafl ihre 
Oberflache ungefabr 
3.5 cm iiber den Grana- 
ten liegt. Hierzu sind 
et wa 15 ccru erf order1 ic h . 
Auf diesem SiedegefaiB 
wird mittels eines Kor- 
kes oder Schliffes der 

~k S i e  d e s u f  satz  befestigt. 
Er besteht aus eineni 
D a m p f r o h r  von etwn 
11 mm lichter Weite und 
23 cm Hohe, dessen 
oberer Teil von dem an- 
geschmolzenen D a m p f -  
m a n t e l  von e t a a 2 0 m m  
Weite  und "-" "' 

ohne Thermomeferkorrektur L3nge umgeben ist. 
Pieser Dampfmantel ist 
an der Stelle, wo er 

mit Hilfe des Korkes im Probierglas befestigt ist, etwas rer-  
jiingt. Die ringformige Anscbmelzstelle, die in  der Abbilduog als 
r i n gf 6 r m i g e  Z w i s c  h e n v  a n  d bezeichnet ist, teilt den Dampfmantel 
iu  eioen oberen und unteren Teil uod liegt etwa 14 cm uber den1 
unteren Rande des Dampfrohres. Das  obere, etwas verjungte Ende 
des Danipfmantels ist mit eiuem Korke verscblossen, in dem das 
Thermometer befestigt wird. Unmittelbar uber der ringformigen 
Zwischenwand ist ein A b f 1 u 13 r o  h r fur die kondensierte Plussigkeit 
augebracht, die auf diesem Wege in das SiedegeiHS zuriickflieflen 

flPparaf zur Besfimmung des Siedepunkfes 

(nach Th. Paul und K. Schentz) 
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kmn.  Dieses AbfluBrobr ist vor dem Einmiinden in den uoteren Teil 
des Dampfmantels etwas nach unten gebogen, damit sich ein Tropfen 
Flussigkeit darin sammeln kann, der das Aufsteigen von Dampf durch 
dieses AbfluBrobr verhindert. Auf diesen Punkt  ist sorgfiiltig zu 
achten, da  sonst dnrch den aufstromenden Dampf das AbflielJen der 
K ondensationsflussigkeit verhindert wird, die sich dann oberhalb der 
ringformigen Zwischenwand ansammelt. Auf der gegenuberliegenden 
Seite des  Dampfmantels befindet sich der etwas nach oben gebogene 
S e i t e n s t u t z e n ,  i n  welchem der Kiibler mittels einea Korkes oder 
Schlifles befestigt wird. Die Mantelliinge des Kiihlers betriigt ungefiihr 
10 cm. Das  SiedegelaB steht in  der Mitte einer A s b e s t p l a t t e ,  die 
an .dieser Stelle eine runde affnung von 2 cm Durcbmesser besitzt. 
IXese Offnung ist von unten durch ein Messingdrabtnetz verschlossen. 
J)ie Asbestplatte ist so pol3 zu wablen (etwa von 10 cm Durch- 
iuesser), daIj die strahlende Wiirme des Brenners vom Tbermometer ab- 
gehalten wird. Es empfiehlt sich, besonders bei uber 100O siedenden 
Flussigkeiten, das  SiedegefaB mit einem L u f t m a n t e l  von 5 cm Durcb 
messer und 23 cm Hohe zu upgeben. Hierzu kann man einen a l -  
gesprengten Lampenzylinder verwenden. Die kleine, der Abbildung 
drs Apparstes beigebigte Figur zeigt den Aulbau des gesamteri 
Apparstes. 

Das Thermometer ist soweit in das Dampfrohr einzufnhren, da13 
dcr Quecksilberfaden vollstiindig voni stromenden Dampf umgeben ist. 
und die Flamnienhiihe ist so zu rcgeln, da13 die Flussigkeit eben lebhaft 
biedet. 

Die Siedetemperatur wird abgelesen, wenn das Thermometer 
uiihrend 3 Minuten seinen Stand innerbalb eines '/lo-Crrades niclit 
wrandert. Man kann aber auch den Siedepunkt bis nuf l,IOO-Grail 
grnau bestimmen. 

Sol1 zur C h a r a k t e r i s i e r u n g  ( I d e n t i f i z i e r u n g )  e i n e s  S t o f f e s ,  
dessen Siedepunkt bei gleichbleibender Zusammensetzuog bestimnit 
werden, so bringt man den Kuhler iu die aufrechte Stellung, so daO 
e r  als RuckfluOkiihler wirkt, und senkt dau Tbermometer so weit 
lierab, d a D  s i c h  d e s s e n  Q u e c k s i l b e r g e f i i f i  m i n d e s t e n s  5 miii 

u u t e r h a l b  d e r  F l u s s i g k e i t s o b e r f l a c h e  befindet. Pa es in dieseni 
Falle darauf ankommt, daB die kondensierte Flussigkeit miiglichst voll- 
stHndig in das SiedegefHD zuruckflieBt, ist es  wiiuscbenswert, da13 d:is 
At)lld3robr unmittelbar iiber der ringfiirmigen Zwischenaand dea 

1)nmpfmantels angebracbt, und daB der Seitenstutzen etwas nach oberi 
gebogen ist. 

Wenn durch die Siedepunktsbestimmung der R e i n  h e i t e g r a t l  
e i n e r  F l u s s i g k e i t  bei der fraktionierten Destillation Festgestellt 



wertlen soll, wird der Kiihler nach unten gedreht, SO dae  die Fliissig- 
lieit abdestilliert. Das Q,uecksilbergefiiiB des Thermometers sol1 sich 
llierbei in dem unteren Teile des Dnrnpfrohrs befinden, da ea in diesem 
Falle zweckrniBig ist, d i e  T e m p e r a t u r  d e s  D i i m p f e s  kennen zu 
lernen. 

Es empfiehlt sich, den Apparnt ziir Erzielmg einer groeeren 
Ilaltbarkeit aus Jenaer Geriiteglas herzustellen. Die gleichmiifiige 
Kuhlung erlolgt am besten in der Glashutte. Der Apparat wird von 
den Firrnen Dr. H e i n r i c h  G o c k e l ,  Berlin NW. 6 ,  Luisenstr. 21, und 
R o b e r t  G o e t z e ,  Leipriger Glasiustrumenten-Fabrik, Leipzig, i n  den 
€I:iudel gebracht. 

M i i n c h e n ,  am 2.5. Juni  1914. 

327. Herman Decker und Paul Becker: 
Zur Synthese von Phenopyrylium-Saleen. 

[Mitteilung a, d. Organ.-cheni. Institut der Techn. Hochschule zu Hannover.] 
(Eingegangen am 30. Juni 1914.) 

Zur Darstellung von Phenopyrylium-Salzen hat der eine von u n s  
i u  Gemeinschalt mit v.  F e l l e n  b e r g ] )  zwei Methoden benutzt: 

1. Einwirkung YOU A l k r l m a g u e s i u r n h a l o g e n i d e n  auf C u m n -  
r i n e z ) ,  eine Anwendung der allgemeirren, Yon B u n z l y  und  D e c k e r  
z i ir  1)arstellung von C>-cloxouium-Salzen angegebenen hlethode. 

2. Eiowirliung YOU S a l i c y l a l d e h y d  auf Verbindungen rnit der  
Gruppe CHs, CO, wodurch die Darstellung r o n  i n  beiuahe allen Stel -  
lirngen substituierten Phenopyryliiim-Deriraten ermoglicht wird. 

Gleichzeitig ist darnals auch gezeigt wordeu, did3 die vielen Salze, 
(tie Bi i low uod v. S i c h e r e r  atis Resorcin uutl Verbindungen rnit der 
(Gruppe CO. CHn .CO gewonnen hatten, abweicliend von der Buffas. 
sung dieser Biitoreu ebenfalls Phenopyryliuin-Salze sind. 

Siimtliche nacb letzterer Synthese dargesteliten Korper enthielten 
aber in Stelluog 7 die Osygruppe, und ihre Anwendung sclien auf 
Derivate des Resorcins beschrankt zu sein: Versuche. dies durch Phr- 
1101 zu ersetzen, gaben kein Resultat; scheinbar war die zweite Oxy- 
gruppe Betlingung, urn die zur  Synthese notwendige Labilitat des  
neben der ersten stehenden Wasserstoffs zu gewiihrleisten. 

I )  B. 40, 3815 [1907]; A .  336, 281 [1907]. 
z, Die geringen Ambeaten hierbei erkliren sicli durch das Auftreten einps 

znreiten, ebenfalls Oxoniumsnlze bildendco Reaktionsproduktrs, daa durch Ein- 
tritt von zwei Alkylgruppen entstanden ist. Wir werden dariiber dem- 
n ichs t  berichten. 




