
Nr. 3/1938] T i e d e ,  Lemke. 589 

93. Erich  T iede  und Hans  Lemke: Ein Vorlesungsversuch zur 
Demonstration des Gefrierpunktes des schweren Wassers. 

[r\us d. Chern. Institut d. Unirersitat 13erlin.l 
(Ringegnngen am 26. Jariuar 1938.) 

Um in der anorganischen Experinientalvorlesung den bei + 3.8O liegenden 
Gef r i e rpunk t  des  schweren Wassers  neben dem des gewohnlichen Was- 
sers eineni groBeni Auditorium vor Augen zu fiihren, benutzen wir folgende 
Anordnung : 

\Vie aus der Abbildung ersichtlich, besteht die Apparatur l) aus zwei 
kurzen Theriiionietern niit groB ausgebildeten QuecksilbergefaBen. Jedes 
dieser GefaiBe ist von einem Mantel umgeben. Der 
eine Mantelinhalt ist mit gewohnlicheni destillierten 
Wasser gefiillt, wahrend der andere das schwere 
Wasser enthalt. Die Apparatur befindet sich in einer 
Ciivette (2x5 ~ 1 0  cm). Das GefaiB mit dem ge- 
wohnlichem Wasser tr agt als Verschld ein Schlauch- 
stuck, ini Gegensatz zu 'dem das schn-ere Wasser 
enthaltende GefaW, das durcli die abgeschmolzene 
Capillare fest verschlossen ist. Der Schlauch erwies 
sich als 'notwendig, da er die beini Gefrieren ein- 
tretende Ausdehnung des Wassers ausgleicht und so 
das GefaW gegen Zerspringen sichert. AuBerdem 

ersten Eiskrystalle, so da13 dadurch die bei Ver- 
wendung einer zugeschmolzenen Capillare oft eintretende Unterkiihlung 
vermieden wird. Es ist deshalb vor Anstellung des Versuches darauf zu 
nchten, dal3 der Schlauch vollstandig niit Wasser gefiillt ist. 

Die gesamte Anordnung wird auf die iibliche Weise projiziert (Bogen- 
lampe, Kiihlciivette mit Wasser, Demonstrationsciivette, Sanimellinse, Um- 
kehrprisma). Es geniigt, wenn am oberen Bildrand die Scala bei etwa 7O 
und am unteren ein Teil der niit Wasser gefiillten GefaWe sichtbar sind. 
Die Scharfeinstellung wird vor der Vorlesung vorgenommen. Vor Beginn 
des Versuches kiihlt man Aceton durch Einwerfen von Kohlensaureschnee 
bis auf etwa -20 bis -25O ab und halt weiteren Schnee bereit. Zur Denion- 
stration wird die Apparatur zuerst ohne Kiihlfliissigkeit in der Projektion 
gezeigt und erklart. Darauf wird aderhalb des Lichtkegels das gekiihlte 
.iceton eingefiillt. Um ein Springen der GefaOe sicher zu vermeiden, gieRt 
man zuerst nur soviel Fliissigkeit hinein, als man zum ersten Abkiihlen 
des Apparates gebraucht, dann aber gleich den Rest des Acetons, bis die 
WassergefaiBe vollkommen bedeckt sind. Die Temperatur betragt dann in 
der Ciivette etwa -40. Man halte einen Lappen bereit, da die Ciivetten- 
nande anfangs stark beschlagen. 5 Darauf wird die Apparatur in den Licht- 
kegel gebracht. Zuerst erstarrt das schwere Wasser, indem sich in der 
Capillare die ersten Krystalle bilden, und das Thermometer bleibt bei 
$3.80 stehen. Bald darauf erstarrt auch das gewohnliche Wasser und das 
Thermometer stellt sich auf Oo ein. 

bilden sich in dem niit Wasser gefiilltem Schlauch die r\lJ1Jild. 1. 

1) Die Firma R i c h t e r  8: Wiese,  Berlin N 4, stellt sie nach unseren Angaben 
ouf IVunsch her. 
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Wahrend das schwere Wasser unter den angegebenen Bedingungen 
keine Unterkuhlungsersclieinungen zeigt, bestelit die Moglichkeit, daB das 
gewohnliche Wasser niclit bei On erstarrt. Der Grund hierfiir liegt in der 
oben angegebenen Tatsaclie, daB das Sclilauchstuck niclit vollstandig init 
Wasser gefiillt ist. Sollte trotz allem kein Gefrieren eintreten, so tut  man 
gut, das gewohnliche Wasser durch Zugabe von fester Rolilensaiure bis etwa 
-5O zu unterkiihlen. Bei dieser Teniperatur nird die Eishildung ausgelost, 
und man kann den Anstieg des Thernioineters bis Zuni Nullpunkt beobachten. 
Bei zu starker Unterkiihlung bestelit die Gefahr, daB durcli pliitzliches I$- 
starren der gesamten Wassermenge die Gefahande platzen. 

94. GCza ZemplCn, Arpad Gerecs  und El i sabeth  1116s: 
Verhalten der Fructose gegen Rhodanwasserstoffsaure. 
 us (1. Organ.-chern. Iiistitut cler Techri. Hochschule Rutlapvst: 

(I.:ingegnirgen nrii 11. Februnr 193s.) 

In  einer friiheren Arbeit l) wurde gezeigt, daB bei cler 13in\virkiing \-on 
Rhodanwasserstoffsaure auf Glucose p-Th i 01 - glu c o s a z  o 1 i n entsteht, dem 
wir die Formel I oder I a  zuschrieben. 
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Das Patent cler Kali-Cliemie A.-G., Ber l in2) ,  tlas uns zu obigen 
Untersuchungen veranlaBte, beschreibt ebenfalls eine Verbindung aus Fructose 
und Rhodanwasserstoffsaure. Gegenstand folgeiider Untersuchungen war 
die Darstellung und nahere Charakterisierung dieses T:riictose-Al)kiiminlings. 

Die Darstellung der Ihictose -\Terhindung geschielit nacli der Patent- 
beschreibung, indeni man konzentrierte 1,iisungen von Fructose liz\v. Rliodan- 
kalium niit der entsprechenden Menge konz. Salzsaure versetzt und von 
dein nach einigen Tagen sicli ausscheidenden Clilorkaliuni und gelbliclien 
Nebenprodukten filtriert ; das gewunschte Produkt voni Sclinip. 21 3" sclieidet 
sic11 aus dein Filtrat nach langereni Stelienlassen nb. I)ie Ausheute aus 
64 g Fructose soll 21 g betrngen. 

Wir arbeiteten zunachst genau nach dieser Yorschrift, konnten aber 
aus 64 g Fructose nur 1 g Substanz voni Schinp. 216" isolieren, die einstweilen 
31s Fruc tose -  R h o d a n v  er b i n d u  ng I bezeichnet werden soll. Die Unter- 
suchung zeigte, daB sie sich zuni [~.-Tliiol-glucosazolin vollkoiiinien rer- 

1) G. Zemplen ,  A. G e r e c s  11. 31. Raclos, B. 69, 748 [19361 
2, Dtsch. Reichs-Pat. .5905SO (C. 1934 I, 2160). 




