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auch weiterhin Doktoranden an. 1949 kam er ein zweites M d  zu seinen 
Freunden in die Schweiz. 

Seit Jahren trug Pfeiffer ein heimtiickisches Leiden in sich, das 
ihm gliicklicherweise gar nicht bewusst wurde. Noch an seinem 75. Ge- 
burtstag war er korperlich sehr rustig und geistig wie stets auf der 
Hohe. Gegen Weihnachten 1950 setzte ein Kriiffezerfall ein, und am 
4. Marz 1951 schlummerte er sanft ein, ohne allzu vie1 haben leiden 
zu miissen. Im Familiengrab in Elberfeld wurde er beigesetzt. Der 
Schreiber dieser Zeilen durfte im Auftrag der Schweizerischen Che- 
mischen Gesellschaft einen Kranz niederlegen und Gruss und Dank 
der Schweizer Kollegen ubermitteln. Am 12. Februar 1952 veran- 
staltete die Universitat Bonn eine wurdige Gedenkfeier. Wieder er- 
schienen alle Preunde und Schuler, soweit sie nur irgend konnten. 
Es war das letzte Mal, dass der alte Kreis beisammen war, aber die 
Resonanz der Gedenkstunde liess bewusst werden, dass alle sich auch 
weiterhin dem M’eister innerlich verbunden fuhlen werden. 

R . W ixilzger . 

254. Contribution 2 1’Ctude des colorants au soufre 
par Hemi de Diesbach, Paul Rhyner et Albert Cavegn. 

(11 VIII 53)  

La constitution des colorants au soufre a fait l’objet de nom- 
breuses etudes, mais la difficult6 de la matibre a eu pour consequence 
que seules quelques rbgles ont pu &re Btablies dans ce domaine. On a 
surtout constate qu’il existe dans ces colorants des noyaux hetkro- 
cycliques contenamt de l’azote et du soufre et que ces noyaux sont 
unis entre eux par des ponts contenant d’un B plusieurs atomes de 
soufre, la liaison -- S - S - jouant un r61e special par le fait qu’elle peut 
&re scindee par lles rkducteurs ce qui provoque la solubilitk des colo- 
rants en milieu alcalin, une oxydation subskquente rendant B nouveau 
les colorants insolubles. Toutes ees constatations se trouvent decrites 
soit dans le livre de 0. Lunge, ((Die Schwefelfarbstoffe)), soit dans la 
conf6rence de A. von Weilzbergl), soit dans l’article de Schubert2). Nous 
n’insisterons pas mr ces faits. DBs 1932, E. Pierx-David et son 6cole3) 
se sont Bgalement occupes de la question. 11s ont surtout ktudie les 
- 

l) B. 63, 117 (1930). 
a) Z. angew. Ch. 160, 143 (1948). 
3, E .  Bernaseoni, Helv. 15, 287 (1932); E. Kelter & E. Fierz-David, Helv. 16, 585 

(1933); Reding, Diss. 13.T.H. 1941; Vanotti, Diss. E.T.H. 1933; AlEemann, Diss. E.T.H. 
1943; Diirig, Diss. E.T.H. 1944; Valpiana, Diss. E.T.H. 1946; Scheitlin, Diss. E.T.H. 1951. 
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colorants bleus que l’on obtient en partant des indophenols, et des 
colorants noirs dans le genre des noirs Vidal. Dans le premier cas ils 
sont arrives 21, purifier suffisamment les colorants pour pouvoir les 
soumettre l’analyse, dans le second cas les rdsultats sont moins siirs, 
la constitution de ces colorants dBpendant des conditions de l’exph- 
rience, des temperatures, de la proportion des melanges et de nom- 
breux autres facteurs. 

KeZZer, au vu des analyses et des reactions du colorant, propose 
pour I’Immedialreinblau l )  la formule suivante : 

N so N 

so 0s 
I I 

Bernasconi admet pour le Pyrogenindigo et pour 1’Hydronblau R 
des formules absolument analogues, il suffit de remplacer dans la 
formule precedente le noyau de dimethylaniline par un noyau de di- 
ph8nylamine ou de carbazole. 

Ce qui est interessant dans les nouvelles formules est que, au lieu 
de chaines de soufre, les auteurs proposent des groupements -SO- 
tandis que pour les colorants noirs ils admettent Bgalement des groupe- 
ments SO mais accompagnes de chaines de soufre. 11s admettent en 
outre dans les colorants noirs une molBcule plus grande avec un plus 
grand nombre de noyaux de thiazine et ils supposent Bgalement que 
yuelquefois ces noyaux ne sont pas disposds lineairement comme dans 
les colorants bleus, mais qu’ils ont une disposition angulaire. 

Nous avons pens6 qu’il serait interessant de soumettre a une 
etude le premier colorant bleu prepare dans ce domaine, car il derive 
lui-m6me d’un colorant noir de sorte que le m6me produit de depart 
sert aux deux colorants. En 1897 Casella preparait 1’Immedialschwarz 
V extra par fusion au polysulfure de la dinitro-2,4-hydroxy-4’-diph6- 
nylamine. Le colorant teint la fibre en noir, mais par traitement 
subsequent par de l’eau oxygenee cette coloration passe au bleu. I1 
est cependant prefdrable de soumettre le colorant en substance a une 
purification et a une oxydation, il colore alors la fibre en blen, teinte 
qui doit &re encore avivke par traitement a l’eau oxygenee. Le Pyro- 
genblau de la Ciba partant du mkme produit, mais comportant un 
autre procBd6 de fabrication pourrait &re trBs proche de 1’Imme- 
dialblau. 

l) Afin d’bviter toute confusion, les d6signations franpaises des colorants ne cor- 
respondant pas toujours aux designations allemandes, nous nous servirons de ces dernibres. 
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Pour transformer 1’Immedialschwarz en Immedialblau nous avons 
employ6 la m6thode la plus simple qui consiste B extraire la cuite 
brute au Soxhlet, par l’alcool bouillant qui dissout les polysulfures et 
les impuret6s. Lclrsqu’on essore la masse on constate un Bchauffement 
consid6rable dil B une oxydation. AprBs avoir Blimin6 les sels inorga- 
niques par lavage avec de l’eau faiblement acidul6e nous avons encore 
trait6 le colorant par une solution dilu6e d’eau oxygBnBe afin de l’ob- 
tenir tel qu’il se pr6sente sur la fibre aprbs traitement avec cet ingr6- 
dient. Le produit ainsi purifiB a donne B l’analyse des rdsultats qui 
correspondent la formule suivante: 

OH OH 
so I 

HZ N- 

so 0s 
I I 

I1 est remarquable de constater que la formule Btablie correspond 
absolument aux formules propos6es par E. Pierx-David et ses collabo- 
rateurs pour les colorants bleus d6rivant des indoph6nols. I1 faut cons- 
tater de plus que pendant les opBrations un des groupements nitro du 
produit de dBpairt a 6tB BliminB, naturellement comme groupement 
amin6, et rempkd par un oxhydrile. Nous reviendrons sur ce fait. 
Quand B l’acide sulfureux il se trouve rattach6 h, l’un des noyaux 
quinoniques; nous ne l’avons pas indiquB dans la formule ci-dessus 
pour mieux montrer la corr6lation avec les autres colorants bleus. 

Par traitement avec le glucose et l’alcali le produit Blimine le 
sulfate et le sulfite, il se rBoxyde par barbotage d’air pour donner un 
produit bleu correspondant a la formule : 

H 
OH I OH 

I -  so 0 s  
I I 

Cette formule correspond problablement au colorant bleu tel qu’il 
se depose sur la fibre, le traitement ultBrieur B l’eau oxygBnBe oxydant 
d’une part le soafre median en -SO- et de l’autre le noyau rdduit, 
en noyau quinonique. 

Le colorant r6duit par le glucose et l’alcali donne avec l’acide 
chloracdtique un dBriv6 de formule : 
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OH OH 

I I 
CHZ-COOH CHZ-COOH 

Le broniate de potassium oxyde le colorant pour donner un d6riv6 
do thiazine pour lequel nous proposons la formule: 

HiY * -q\s,\,\o 1 1  
I 

Ur OH 

Ce resultat est conforme aux degradations effectu6es sur d’autres 
colorants de mBme nature. 

D’aprBs la formule I, il y a pour cbaque noyau de thiazine un 
groupement aminoghe. Nous avons trait6 le colorant B l’acide nitreux 
et chauff6 B l’kbullition dans l’intention d’6liminer le groupe amink. 
Le produit obtenu Btait gris noir$tre et n’avait plus de propriBtBs 
tinctorielles. L’analyse montra que le dbriv6 obtenu contenait deux 
atomes d’azote de plus que le produit originel. I1 faudrait done ad- 
mettre une copulation interne ou bien la formation d’iminazoles. On 
pourrait dans ce cas supposer la formule suivante: 

H”--\/\ /\/\OH ,,o/v\s/*oH 
I 

I I 
Cette supposition aurait pour consbquence de modifier lcs for- 

mules I, 11, I11 et IT dans ce sens qu’il faudrait intervertir la position 
du groupe amin6 et du groupe oxhydrile. Nous ne pouvons pas prouver 
que l’une des formules soit preferable B l’autre. 

La constitution de 1’Immedialblau Btant expliqde, il restait a 
dBterminer la constitution de 1’Immedialschwarz. Red ing  avait admis 
pour ce colorant la formule suivante (p. 2041). 

Plus tard V a l p i m a  contesta la justesse de cette formule et admit 
toute une serie de noyaux condenses de thiazine en position angulaire 
ce qui aurait pour effet de donner la coloration noire. 

0s S I  so 



Volumen XXXVI, Fasciculus v11 (1953) - No. 254. 2041 

SH HS 

La purification de la cuite brute de 1’Immedialschwarz est delicate, 
car il faut b i t e r  toute possibilitk d’oxydation. Nous avons trait6 la 
cuite B plusieurs reprises par une solution concentr6e de chlorure de 
sodium, essor6 B l’abri de l’air, acidulB l’acide acetique, lave B l’eau 
et a l’ammoniaque et BliminB les dernikres traces de soufre par du 
sulfure de carbone et de 1’6ther. Le produit obtenu correspondait B la 
formule suivante qui, naturellement, ne donne que le squelette, la 
position des diffdrents atomes ou groupements d’atomes restant en 
partie incertaine. 

H I  I H  
I S  

0-v I 

HO,S 4 s 1 AO,H 

I I 
Cette formule, qui a quelque rapport avec celle proposee par Val- 

piacna, permet de faire les constatations suivantes : la difference entre 
les colorants noirs et les colorants bleus de ce groupe consiste en ce que 
les premiers ont une mol6cule plus considerable et probablement de 
forme angulaire, ils contiennent des ponts -S- et -S-S- et peu 
ou point de groupes -SO -. 11s contiennent Bgalement davantage de 
groupements aminBs. La constitution des colorants bleus serait done 
caracterisee par les donnBes suivantes : la disposition des groupements 
de thiazine serait linesire, il n’y aurait qu’un groupement a m i d  par 
noyau de thiazine, les ponts reliants les differants noyaux seraient des 
groupements - SO - ou - SO - SO -. 

Nous avons essay6 de confirmer ces suppositions en etudiant le 
Kryogenschwarz de la B.A.  X.P., qui se prepare par la fusion au poly- 
sulfure de la dinitro-4,6-di-( p-hydroxyph6nyl)-m-phBnyl8nediamine. 
Ce produit de ddpart ne diffkre de celui qu’on emploie pour 1’Immedial- 
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schwarz que par la pr6sence d’un reste de p-aminoph6nol de plus. I1 
n’est pas indiqu6 dans la litt4rature que ce colorant puisse &re, par 
oxydation, transform4 en un colorant bleu. 

A l’inverse de l’Immedialschwarz, le Kryogenschwarz peut &re 
purifi6 par extraction des sulfures l’alcool sans subir d’oxydation 
et l’on obtient ainsi le colorant teignant encore en noir et correspon- 
dant B la formule suivante : 

H H 
VII NH, I I NH, 

I N  6 N l  

N 80,H H0,S so 0 8  
‘8’ 

N 

On constate dans cette formule une ordonnance angulaire, un sys- 
tkme de trois groupements amin4s par noyau de thiazine et peu de liai- 
sons -SO - ce qui correspond aux conditions pour les colorants noirs. 

Si l’on traite le colorant par de l’eau oxygknbe, il y a une forte 
oxydation avec une forte 416vation de temp6rature. Le produit obtenu 
est bleu, mais il a a peine des propri6tBs tinctorielles; sa formule eat la 

Comme on l’a constat6 dans l’oxydation de l’Immedialschwarz, 
les groupements amin6s sont en tout ou en partie remplac6s par des 
groupements oxhydriles. Par reduction au glucose et traitement par 
l’acide chloracbtique, on obtient le derive suivant : 

H 

8--CH,COOH 

Ces r6sultats confirment les hypotheses Bnonc6es plus haut pour 
les noirs et bleus ((Imrnedial)). 
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Partie exp6rimentale. 
1. Immedialblau. La preparation du colorant noir correspondant s’effectue d’aprBs 

le D R P  103646. On extrait la cuite finement pulv6ris6e par de l’alcool bouillant au 
Soxhlet jusqu’a ce que le liquide passe presque incolore e t  on essore la masse qui s’6chauffe 
fortement au passage de l’air. On lave ensuite avec de I’eau contenant de l’eau oxyg6nee 
pour dissoudre les sels inorganiques e t  oxyder le colorant. On triture la masse avec de l’eau 
acidul6e par de l’acide acktique, on lave abondamment e t  sBche a 130° 1). 

2043 

C24H1207N4S5+ H2S04+ H,S03+ 2H,O (I) 
Calcul6 C 34,17 H 2,38 PIT 6,63 S 26,56% 
Trouvh ,, 34,79 ,, 1,92 ,, 6,73 ,, 26,43% 

Dktermination de l’eau. Si l’on chauffe le colorant dans un courant d’azote pendant 
longtemps & llOo, puis pen de temps i 150°, on constate une perte de poids correspondant 
B 4,3% soit 2 mol. H20. Expose A, l’air, le colorant reprend jusqu’h 6 mol. d’eau. 

Dktermination de H,SO,. Le colorant est sous la forme de sulfate; en effet, si Yon en 
chauffe 0,5 g dans une solution diluee d’ammoniaque et que I’on filtre, on obtient dans ce 
Eiltrat par le chlorure de barium 0,1413 g de sulfate (calcul6 0,1444 g). 

Dktermination de H.#O,. Ce groupe acide n’est pas 6limin6 par l’ammoniaque ce qui 
prouve qu’il est lie au colorant comme combinaison hydrogBnosulfitique. Si, par contre, on 
chauffe le colorant avec de la soude caustique, on constate dans le filtrat la presence 
d’acide sulfureux. On opere done de la fagon suivante: on chauffe une suspension de 1 g 
de colorant dans de la soude caustique iL 10% et  on filtre. On ajoute au filtrat de l’eau 
oxyghde et  on acidule par l’acide acetique, on filtre d’un peu de colorant qui s’6tait 
dissous et on precipite en solution chlorhydrique par le chlorure de barium. La quantit6 
de sulfate obtenue, 0,6370 g, correspond A peu prBs b la presence de 2 mol. de sulfate2) par 
mol. de colorant (caIcul60,5776g). Le chiffre trop 6lev6 provient du fait qu’il est difficile 
d’empbcher, dans le traitement iL l’alcali bouillant, une certaine decomposition du colorant 
hi-mbme. 

Liaison disulfidique. On reduit 1 g de colorant en le chauffant dans une solution de 
2 g de  soude caustique et de 5 g de glucose dans lN-cm3 d’eau dam un courant d‘azote. 
On ajoute une solution de 5 g d’acide monochlorac6tique prealablement neutraIis6. AprBs 
trois h. d’kbullition on laisse refroidir, on fait passer un courant d’air, filtre d‘un peu de 
colorant inchange et  acidule la solution par de l’acide chlorhydrique. On lave le prbcipite 
e t  on le purifie en le dissolvant plusieurs reprises dans l’alcali e t  en le reprecipitant de 
cette solution. On le sBche finalement 1100. 

C36H26016N4S5 (111) Calculk C 46,43 H 2,82 N 6,02 S 17,22% 
Trouv6 ,, 45,38 ,, 2,84 ,, 6,Ol ,, 18,55y0 

Si l’on r6duit le colorant lui mbme par le glucose et  l’alcali e t  qu’on le r6oxyde par bar- 
botage d’air, sans addition d‘eau oxyg6nke, on obtient un corps correspondant B la formule11 

C,,H,,O,N,S, Calculh C 46,99 H 2,30 N 9,12 S 26,08y0 
Trouv6 ,, 46,42 ,, 2,46 ,, 9,73 ,, 25,94y0 

De‘termination des groupes arnine‘s libres. On reduit 4 g de colorant dans une solution 
chaude de 10 g do glucose et  do 5 g de soudc caustique dans 50 g d’eau, on oxyde par 
barbotage d‘air, on acidule par de l’acide sulfurique, on ajoute ti froid 10 g de nitrite de 
sodium et on chauffe A 1’6bullition. On essore et  on lave avec de l’eau puis on &he. Le 
produit, qui n’a plus de pouvoir tinctoriel, correspond 

C,,H,,O,N,S,,H,O Calcul6 C 42,85 H 1,80 N 12,50 S 23,83Y0 
Trouve ,, 42,48 ,, 1,86 ,, 12,86 ,, 23,26% 

la formule V. 

Oxydation d u  colorant. Nous avons utilis6 la m6thode proposhe par Keller3). On 
suspend 2 g de colorant dans 100 cm3 d’une solution de bromate de potassium A 15%. On 

l) Les analyses trbs delicates ont Bt6 effectuees A notre entiere satisfaction par le 
Laboratoire E. Peisker-Ritter L Brugg. 

2, Dont l’un provient du sulfite. 3, Diss. E.T.H. 1933. 
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ajoute en refroidissant une solution de 10 cm3 d’acide bromhydrique A 25%. On chauffe 
lentement h 1’6bullition et  on maintient 1 h. 8. cette temperature. On essore le produit et 
on le lave it l’eau et  h I’alcool. On dissout le produit rbactionnel dam de la pyridine chaude 
dans laquelle le colorant est insoluble. On prbcipite le produit de sa solution violette par 
adjonction d’kther, on cristallise le produit bleu dans l’alcool e t  on le s8che. 

C,,H,O,N,SBr, CalculB C 34,47 H 1,45 N 6,70 S 7,67 Br 38,23y0 
Trouvk ,, 33,86 ,, 1,58 ,, 7,34 ,, 7,30 ,, 38,77% 

2.  Immedialsc7~wurz. La cuite obtenue d’aprks le DRP 103646, finement pulv6ris&, 
est trituree-avec une solution de chlorure de sodium L 20%. On essore et  on lave avec cette 
solution jusqu’L ce que la liqueur de lavage soit peu color6e. On triture B nouveau la masse 
avec de l’cau aciduke par de l’acide acbtique, on essore e t  on lave. On dighe le colorant 
avec du sulfure de carbone, on lave B l’kther e t  A l’eau e t  on skche it 130O. L’analyse du 
produit correspond it la formuleV1, mais il est entendu que la position des diffirents atomes 
et  groupes d’atomes n’est pas assur6e. 

C,8H,,0,0N8SI, Calculi. C 35,85 H 1,38 N 6,97 S 37,89y0 
Trouv6 ,, 36,43 ,, 1,72 ,, 6,81 ,, 37,79% 

Si l’on dissout 1 g de colorant dans une solution de 5 g de glucose dans 100 g de 
soude caustique A 2% et  que Yon traite par 5 g d’acide chlorac6tique neutralis6 on obtient 
unc solution que l’on traite dc la facon suivante. On fait passer un courant d’air pour 
prhcipiter le colorant qui n’aurait pas rbagi, on filtre e t  on acidifie. Le produit rhactionnel 
qui s’est prhcipitk est essor6 et  purifi6 par dissolution rep6tee dans les alcalis e t  reprbcipita- 
tion par de l’acide. 

C64H38024N8S15 Calculi: C 43,09 H 2,14 N 6,26 S 26,95% 
Trouv6 ,, 43,68 ,, 2,07 ,, 5,87 ,, 26,79y0 

Si Yon compare cw ri:sultats au resultat precedent e t  A la formule VI on constate: 
1. qu’il y a eu dans le colorant quatre additions hydrogenosulfitiques puisque le soufre a 
pass6 de S,, it S15; 2. que hnit restes d’acide acktique ont 6t6 additionnbs, c’est it dire que 
si I’on admet que chaque groupernent amin6 a fix6 deux restes ac6tiques, il reste pour les 
huit liaisons -S-S- qui se scindraient par reduction quatre restes acetiques. CelA veut 
dire que quatre liaisons n’auraient pas 6t6 scindbes par reduction. Alleman (loo. cit.) a 
constat6 le mbmo fait pour I’Indocarbon; 3..que deux systkmes -S- ont At6 transform6s 
en -SO-. 

3. Kryogenschwarz. La fusion au polysulfure de la dinitro-4,6-di-(p-hydroxyphi:nyl)- 
m-phinylhnediamine se fait d’aprks le DRP 112298. On extrait la cuite pulveris6e avec 
de l’alcool bouillant au Soxhlet. Le produit semble stable B, l’air. On le reprend B plusieurs 
reprises, soit avec de l’acide ac6tique dilu6, soit avec de l’ammoniaque dilu6e e t  on shche 
A 120°. Les rksultats d’analyse correspondent A la formule VII. 

C3,H,801,N,S,,,2H,0 Calcul6 C 35,81 H 1,84 N 9,28 S 34,62y0 
Trouvi. ,, 35,86 ,, 1,98 ,, 9,11 ,, 34,10% 

filtre 
dilu6 

DCtermination d u  sulfite. On chauffe le colorant avec de la soude caustique it lo%, on 
apres refroidissement e t  l’on ajoute au  filtrat un m6lange (1:l) d‘acide acetique 
et  d’eau oxyg6nee B 3%. On precipite l’ion sulfate form6 par le chlorure de barium 

en solution chlorhydrique. 
0,6030 g subst. ont donne 0,2466 g BaSO, 
2S0,H Calculi: 13,4% Trouv6 14,02y0 

Oxydation du colorant. Si l’on triture le colorant extrait L l’alcool par un melange 
d’eau e t  d’eau oxyg6n6ee, la temperature monte jusqu’8. 50°. On isole le colorant en le 
traitant 8. diverses reprises par de l’acide acetique dilue et  on s h h e  A 1200. 

(C1,H,NS,,HSO,), Calculk C 38,49 H 2,15 N 3,72 S 25,70% 
(VIII) Trouvb ,, 38,80 ,, 1,68 ,, 3,06 ,, 28,46% 

Si ces resultats ne sont qu’approximatifs, I’analyse du dkriv6 suivant est plus satis- 
faisante. 
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On dissout A chaud 1 g de produit par traitement avec unc solution de 5 g dc glucose 
&ns 100 g de soude caustique B 2%, puis on ajoute une solution neutralisee de 5 g d’acide 
chloraci?tique. Aprbs 1 h., on acidule, on essore e t  on purifie le produit par dissolution dans 
l’alcali e t  reprecipitation par un acide. 

C,,H,,05NS, Calculi? C 49,84 H 3,28 N 4,15 S 19,01% 
(IX) Trouvi? ,, 49,84 ,, 3,29 ,, 3,79 ,, 19,51°/0 

RESUM&. 

I1 est discutd la diffdrence de constitution des colorants au soufre 
noirs et bleus que l’on obtient 8, partir d’indophknols ou de produits 
similaires. 

On dkduit que les colorants noirs ont plutbt une structure angu- 
laire, qu’ils contiennent davantage de groupements aminks et en majo- 
rite des liaisons -S- et -S-S-. Par contre les colorants bleus au- 
raient une structure lindaire, moins de groupes aminds (un par noyau 
de thiazine) et des liaisons -SO - et - SO-SO -. 

Institnt de chimie de l’Universit6 de Fribourg (Suisse). 

255. Ergebnisse der Tieftemperaturforschung ’). 
XII. Anreicherung der leichten Argonisotope durch Rektifikation 

von Klaus Clusius und Horst Meyer. 
(13. X. 53.)  

Kurzlich haben wir iiber die Reindarstellung des leichten Argon- 
isotops 36A und die Anreicherung des Isotops 38A im Trennrohr be- 
richtet 2) .  Da die naturliche Hiiufigkeit 

0,33746 aeA, 0,063% 38A und 99,600% *oA 

der leichten Isotope gering ist, pruften wir eingehend die Moglichkeit, 
vorangereicherte Mischungen zur Trennung zu erhalten. 

Zunachst wurde das bei der technischen Ammoniaksynthese in 
Visp anfallende Kreislaufgas niiher untersucht und in ihm eine An- 
reicherung von 36A bis auf 0,37 % tatsachlich festge~tellt~). Leider 
ist das Argon zu verdunnt und die Aufarbeitung xu umstandlich, alx 
dass dieses Ausgangsmaterial zur Zeit ernstlich in Frage k8me. Wegen 
der grossen erzielbaren Durchsatze studierten wir darauf die Rektifi- 
kation im laboratoriumsmtissigen Maastab, um Erfahrungen hin- 
sichtlich der praktischen Eignung des Prozesses zu sammeln. 

1) Ergebnisse der Tieftemperaturforschung. XI. Eine Anlage zur Verflussigung von 
Wasserstofftechnischer Reinheit. Z. Naturforschung Ba, 479 (1953); s. a. Chim. 7,80 (1953). 

a) K. Clusius & E. Xchumacher, Helv. 36, 969 (1953). 
3, K. Clusius, H .  Meyer, H .  H .  Biifder & E. Schumacher, Helv. 36, 350 (1953). 




