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138. R. Stoermer und E. Laage: Zur Kenntnis der
alkylierten Indone.

[Mitteilung aus dem Chemischen Institut der Universitit Rostock.)
(Eingegangen am 24. Mai 1917.)

Wie in der voranstehenden Abhandlung mitgeteilt, lassen sich
die allo-Formen der B-Alkylzimtsiuren, und, wie vor einiger Zeit schon
erwihnt!), auch die der «-Alkylzimtsiuren von ihren stabilen Iso-
meren leicht dadurch unterscheiden, dall sie beim Behandeln mit kon-
zentrierter oder schwach rauchender Schwelfelsdure in Indone iiber-
gehen. Die allo-Zimtsiure selbst gab nach den Untersuchungen vor
C. Liebermann?) bekanntlich kein Indon, sondern nur das poly-
mere Truxon, das allerdings auch — in kleinerer Menge — aus
Zimtsiure entsteht. Es wird in kurzem gezeigt werden, dal man in
der Tat. auch aus allo-Zimtsiure unter den genannten Bedingungen
Indon erhalten kann, wenn auch nur in sehr kleiner Ausbeute, und
daB dieser interessante I{orper auf ganz anderem Wege synthetisch besser
zu gewinnen ist. Heute sei nur mitgeteilt, daf3 diese leicht verinderiiche
Substanz in ihren Eigenschaften viel besser an ihren Alkylderivaten?)
studiert werden kaon, die jetzt aus den «llo-Alkylzimtsiuren bequem
und, im Vergleich zum Indon, in verhéltnismillig guter Ausbeute ge-
wounen werden konuoen.

Die Alkylindone sind, wie zu erwarten, alle intensiv gelb bis
orapge gefirbt, unter vermindertem Druck ohne Verinderung destil-
lierbar und teilweise von iiullerst stecheudem und zu Trinen reizen-
dem Geruch. In dieser letzten Hinsicht erinvern sie an das Acrolein,
dessen cyclische Derivate sie darstellen, wenn der intensive Geruch
auch manchmal erst in der Wiirme oder beim Destillieren mit Wasser-
dampfen besonders stark hervortritt. Bei mehrtigigem Stehen poly-
merisieren sie sich zu zdhen, gelben, teilweise auch festen, farblosen
Brodukten, die noch nicht nibher untersucht sind.

Bei der Authebung der olefinischen Doppelbindung, z. B. bei der
Addition von Brom, erhilt man, wie ebenfalls zu erwarten, farblose
Derivate, ebenso bei der Anlagerung von Alkylmagnesiumbaloiden an
die Carbonylgruppe. DBei der Abspaltung vou Bromwasserstoff aus
den Dibromiden wird die gelbe Farbe wieder hergestellt upnter Ver-
tiefung des Farbtons pach gelb- oder rotorange.

1) Stoermer und Voht, A. 409, 55 [1915]. % B, 31, 2095 [1898].

%) Das 2.3-Dimethyl-indon haben Rupe, Steiger und Fiedler (B.
47, 65 [1914])) fliichtig erwdhnt, ohne es genau zu charakterisieren.
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Durch Eiowirkung der organischen Magpesiumverbindungen auf
die Indone entstehen leicht Alkylindenole, die durch katalytische Hy-
drierung in Alkylindanole iibergeben, woraus wiederum durch Wasser-
abspaltung reine Alkylindene bervorgehen, z. B.:

CO C(OH).CH; C(OH).CH;
CsH«<>C.CH; —> CeHis<>C.CH; —> GCs H,<>CH.CH;
CH CH CH,
2-Methylindon ") 1.2-Dimethylindenol-(1) 1.2-Dimethylindanol-(1)
—> GCs H4<>C. CH;
CH,

2.3-Dimethylinden.

Die Wasserabspaltung aus den Indanolen erfolgt tiberaus leicht,
oft geniigen schon Spuren von Sduren, die sich im Exsiccator befin-
den, um sie herbeizufiilhren; andererseits kaon sie auch leicht durch
iiberschiissiges Magnesiumhalogenalkyl hervorgerufen werden.

Sebr merkwiirdig verhilt sich das 3-Methylindon aus allo-8-Me-
thylzimtsiure gegen Magnesiumalkylverbindungen. Hier scheint schon
direkt das Dimethyl-indenol der Wasserabspaltung zu unterliegen, so
daB ein Korper mit semicyclischer Bindung, ein Benzolulven, entsteht.
Doch sollen die Verhiltnisse noch genauer untersucht werden.

Zur Charakterisierung der Indone eignen sich gut nur die Semi-
carbazoue, die man sofort krystallinisch erhilt. Phenylbydrazone und
Oxime scheinen nur unter besonderen Bedingungen im festen Zustande
erhalten werden zu koénnen.

CcO
3-Methyl-indon, C:H,_>CH.
C.CH;,

Zur Gewinnung des 3-Methylindons kann direkt die an der Quarz-
lampe drei Tage in Benzoligsung belicbtete f-Methylzimtsiure benutzt
werden, doch ist die Ausbeute besser, wenn vorher die allo-Form?)
isoliert wird. Die fein gepulverte allo-Siure (10 g) wird in eine stark
gekiihlte (—5°) Mischung von 10 cem konzentrierter Schwefelsidure
und 30 ccm Schwefelsiure von 7 °/, Anbydridgebalt eingetragen und
bis zur Lésung geschiittelt oder geriihrt, was nur einige Minuten er-
fordert. Man giellt sodann auf Eis, zieht mit Ather mebrere Male
aus und schittelt die Atherldsung mehrfach mit Sodalsung durch,
in welche etwa 5.5 g nicht ganz reiner stabiler Siure (Schmp. 85—
$99) iibergehen.

) Die Bezifferung der Indenderivate ist in der nach M. M. Richter
iblichen Weise vorgenommen.
%) Vergl. die voranstehende Abhandlung.
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Nach Abdunsten des Athers hinterbleiben 2 g des tief gelb ge-
fiarbten 3-Methyl-indons (22.5 %, der Theorie), das durch Vakuum-
destillation gereinigt wird und unter 19 mm Druck bei 140—141°
siedet. Es riecht in der Kilte picht iibermifBig stechend, wohl aber
in der Wirme. Zum Erstarren konnte das 3-Methylindon bisher
nicht gebracht werden.

0.0798 g Sbst.: 0.2427 g COs, 0.0456 g 1,0. — 0.1118 g Shst.: 0.3420 ¢
CO0s, 0.0624 g H,0.

CioHgO. Ber. C 833, H 5.60.
Gef, » 83.0, 834, » 6.39, 6.25.

Das Scmicarbazon des 3-Methyl-indons erhilt man durch ein-
faches Schitteln mit einer wiilrigen Losung von salzsaurem Semicarbazid,
wobei es sofort krystallinisch ausfallt. Aus heillem Amylalkohol umkrystalli-
siert, erhdlt man & kleinkrystallinisch; es ist stark gelb gefirbt und schmilzt
bei 208—216° unter Zersetzung und Schwarzfirbung.

0.0871 g Sbst.: 15.4 cem N (209, 765 mm)

CanONa. . Ber. N 20-9. Gef. N 20.1.

Beim Behandeln des 3-Methylindons mit Brom erhilt man, weun
man es unter starker Kiihlung auch mit nur zwei Atomen Brom be-
handelt, nur ein im Benzolkern und im Iodooring substituiertes Di-
bromprodukt, das sich als solches durch seine intensive Orangefirbung
erweist. Gleichzeitig tritt stets Bromwasserstoff auf, und ein Teil des
Methylindons wird verharzt, wahrscheinlich polymerisiert.

Man versetzt daher 1.1 g 3-Methylindon, in 22 cecm Schwefelkohlenstoft
geldst, mit einer Lésung von 2.4 g Brom in demselben Losungsmittel, diber-
1aBt die L.osung bis zur Beendigung der Bromwasserstoft-Entwicklung sich
selbst und krystallisiert, nach Verjagen des Ldsuogsmittels, die zuriickblei-
bende Masse aus Alkohol, worin sie schwer 18slich ist.

0.1375 g Sbst.: 0.1721 g AgBr. — 0.1529 g Sbst.: 0.1906 g AgBr.

CioHsOBra. Ber. Br 52.9. Gef, Br 53.2, 53.05.

Das Methyl-dibrom-indon bildet sehr lockere, orangefarbene
Nidelchen vom Schmp. 157—157.5° und firbt sich, in alkoholischer
Losung mit einigen Tropfen Natronlauge versetzt, alsbald dunkelbraun,
besonders beim Erwarmen.

Das iotermediir auftretende Additionsprodukt bildet ein schwach
gelblich gefirbtes Ol, das nicht krystallisiert und nach kurzem Stehen
anter Bromwasserstoff-Entwicklung sich orange farbt.

Die Stellung des !im Benzolring stehenden Bromatoms wurde
nicht ermittelt, doch ist aus Analogie-Griinden wobl anzunehmen, daf} die
Verbindung das 2.6-Dibrom-3-methylindon folgender Formel darstellt:

CcOo
Br./” ™~~""C.Br

. c.em



CcO
3-Athyl-indon, C;H,<~_>CH
C.C3H,

Um das 3-Athyl-indon zu erbalten, ist zur Kondensation der allo-
3-Athylzimtsiure eine etwas stirker rauchende Schiwefelsiure zu ver-
wenden, als bei der Methylverbindung. Mao triigt zu diesem Zweck
7.5 g der allo-Siiure unter guter Kiihlung in eine Mischung von 20 cem
konzentrierter Schwefelsdure und 20 cem einer solchen von 209, An-
nydridgehalt ein und verfihrt im iibrigep, wie vorher angegeben. Die
Ausbeute an 3-Athylindon betrigt 2.1 g (= 31.2 9/, der Theorie), wih-
rend 3 g einer nicht ganz reinen labilen Séure (vom Schmp. 84—889%
zuriickerhalten werden.

Das 3-Athyl-indon bildet ein tiefgelbes Ol, das unter 20 mm
Druck bei 158—159° siedet und in einer Kiltemischung zu gelben
Krystallen erstarrt, die bei 43.5° schmelzen. Farbe und Geruch sind
nicht gapz so intensiv wie beim 3-Methylindon. Es polymerisiert
sich leicht beim Stehen, zum geringen Teil schon bei der Destillation
im Vakuum.

0.0731 g Sbst.: 0.2239 g COy, 0.0410 g H,0.

CnHi0. Ber. C 836, H 6 30.
Gel. » 83.5, » 628.

Das Semicarbazon des 3-Methyl-indons entsteht leicht beim Er-
wirmen mit einer Lésung von salzsaurem Semicarbazid und etwas Alkohol,
woraus das Produkt auch umkrystallisiert wird. Sehr kleine, lingliche,
citronengelbe Blattchen vom Schmp. 177.5° (ohne Zersetzung).

0.0420 ¢ Sbst.: 7.2 cem N (229 748 mm).

Ci3Hi3ON;. Ber. N 19.55. Gel. N 19%.5.

CcO
.'-Xthyl-tribrom-hydrindou, Br.C¢H3;<>CHBr.
CB!‘.Csz.

Bei der Einwirkung vou Brom auf 3-Athylindon 1iBt sich ein
Dibrom-Addjtionsprodukt in krystallinischer Form erbalten, aber nicht,
obne dal} gleichzeitig ein Bromatom in den Benzolkern eintritt.

1 gin 20 cem Schwefelkohlenstoff geléstes 8-Athylindon wird in einer
Kiltemischung nach und nach mit 2.1 g Brom (in 20 cem CS,) versetzt, wo-
pach nach einiger Zeit Entfdrbung und die Entwicklung von Bromwasserstoff
eintritt. Dunstet man dann das lLésungsmittel im Vakuum ab, so werden
kleine Krystallblittchen beobachtet, die in reichlichen Mengen eines gelben
Ols eingebettet sind und dauernd Bromwasserstolf entwickeln. Man zieht das
Ol durch Behandeln mit Petrolither aus und behandelt es in der unten be-
schriebenen Weise weiter. Die zuriickbleibenden Krystalle lassen sich nicht
ohne Zersetzung aus Benzol oder Ligroin umkrystallisieren, sondern nur, in-
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dem man sie in wenig Benzol 16st unter Erwirmung auf hichstens 60° und
durch Zusatz von reichlich Petrolither wieder ausfillt. In einer Kalte-
mischung erhilt man so vollkommen farblose Blittchen.

0.0680 g Sbst.: 0.0969 g AgBr. — 0.0564 g Sbst.: 0.0801 g AgBr.

Ci1HgOBr;. Ber. Br 60.4. Gef. Br 59.95, 60.4.

Das Athyl-brom-indon-dibromid verindert seine Farbe schon
bei ca. 809 unter Gelbrotfirbung, die allmihlich intensiver wird; bei
100° schmilzt es dann momentan unter Entwicklung von Bromwasser-
stoff. Erhitzt man das obige, mittels Petrolithers herausgezogene 0l
eine Lalbe Stunde auf 1159 so tritt auch hier unter Gelbrotfirbung
Bromwasserstoff reichlich auf, und man erkilt ein rétliches 01, das
beim Abkiiblen erstarrt und, aus Alkohol umkrystallisiert, orapge-
farbene Blittchen des Athyl-dibrom-indons ergibt, die bei 108.5°
schmelzen.

0.0805 g Sbst.: 0.0956 g AgBr.

C,1HsOBr;. Ber. Br 50.6. Gef. Br. 50.6.

2-Methyl-indon, C; H4<g%>c .CH,.

Die Gewinnupg des in einer Ausbeute von 80 ¢, der Theorie
erhiltlichen 2-Methylindons ist bereits!) beschrieben, .doch konnte
fir die weitere Untersuchung aus Mangel an Petrolither die reine
allo-a-Metbylzimtsiure nicht mebr benutzt werden, sonderu es mufte
die belichtete a-Methylzimtsiure direkt, aber in derselben Weise, wie
beschrieben, verarbeitet werden. Das durch Vakuum-Destillation ge-
reinigte tiefgelbe Indon siedete unter 9 mm Druck bei 107—108°
{iriiher gefunden 119—120° bei 16 mm Druck) und zeigte sofort den-
selben Schmp. 47—47.5°.

Aus 15.5 g drei Tage an der Quarzlampe belichteter Siure erhielten wir
2.2 g Indon und 8 g Saure zuriick, aus 25 g cbensoleher Siure 3.3 g Tndon
und 17 g Saure zuriick.

Das Dibromid des 2-Methyl-indons wurde als fast farbloses, nicht
erstarrendes Ol erbalten, das im Vakuum picht unzersetzt destillierbar war
und vorliufig nicht weiter untersucht wurde.

C(OH).CH,
1.2-Dimethyl-indenol-(1), CcHi< >C.CH,
CH

Bei der Einwirkung von Magnesiummethyljedid auf 2-Methyl-
indon entsteht leicht ein tertifirer Alkobol des Indens?), das 1.2-Di-

N Vergl. Stoermer und Voht, A. 409, 55 [1915].
?) Solche Indenole aus dem lange bhekannten Dibrom-indon haben vor
einiger Zeit Simonis und Kirschten, B. 45, 569 [1912], dargestellt.
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methyl-indenol-(1). s ist nur notwendig, einen Uberschuff der Mag-
nesiumverbindung anzuwenden, da die Reaktion sonst leicht unvoil-
stindig bleibt. Man liBt 4.2 g Jodmethyl mit 0.75 g Magnesinum sich
umsetzen, liBt langsam eine d#therische Losung von 2.2 g Methyl-
indon zutropfen, wobei sofort Entfarbung eintritt, und erhitzt noch
eine Stunde lang auf dem Wasserbade. Die atherische Losung wird
in der iiblichen Weise mit Eis und Schwefelsiiure zersetzt; nach dem
Verdunsten des Athers hinterbleibt das Indeuol als eine leicht kry-
stallisierende Substanz, der aber noch eine kleine Menge eines sehr
unangenehm riechenden Stoffes anhaftet, und die in allen Losungs-
mitteln auBer Wasser sehr leicht loslich ist. Durch Destillation mit
Wasserdimpfen wird es von der riechenden Beimengung befreit und
sofort rein und fast geruchlos erhalten. Das Dimethylindenol kry-
stallisiert bereits im Kiihler aus, schmilzt bei 82—82.59 siedet unter
‘9 mm Druck bei 117° und bildet kleine Talelchen von quadratischer
Gestalt. In konzentrierter Schwefelsiure lost es sich mit braunvio-
letter Farbe, die allmahlich in Bordeauxrot iibergeht.

0.0845 g Sbst.: 0.2564 g CO,, 0.0572 g Hs0.

CiiH;30. Ber. C 8245, H 748. -
Gel. » 8270, » 7.57.

Verdiinnte Permanganatlosung wird durch das Indenol momentan

-entfarbt.

C(OH).CH;
1.2-Dimethyl-indanol-(1), Ce Hy<>CH.CHa.
CH.

Die Reduktion des Indenols zum Indanol gelingt sehr gut durch
Einleiten von Wasserstoff in die mit fein verteiltem Platin versetzte
itherische LoOsung. Der Verlauf der Hydrierung 1aBt sich leicht ver-
folgen, indem man pach einiger Zeit einige Tropfen der Losung auf
einem Objekttriger verdunsten 1dBt und die zuriickbleibende Substanz
unter dem Mikroskop betrachtet: solange noch die leicht krystallisie-
renden quadratischen Téfelchen des Indenols zu beobachten sind, mufl
die Hydrierung fortgesetzt werden. Das Indanol hinterbleibt dann als
dickfliissiges O] von eigenartigem, nicht starkem Geruch, das gegen
Permanganat sehr viel bestindiger ist, als das Iudenol. Nach lin-
gerem Stehen erstarrt es zu Krystallen, die durch Abpressen auf Ton
getrocknet werden und unter 8 mm Druck bei 108.5° sieden. Der
Schmelzpunkt liegt bei 39—40° picht ganz scharf, vermutlich weil es
.aus einer Mischung von zwel Racemformen besteht.

0.0628 g Sbst.: 0.1859 g CO,, 00496 g H,0.

CyH;40. Ber. C 814, H 8.74.
Gef. » 81.2, » 8.84.



Das Dimetbylindanol 18st sich in konzentrierter Schwefelsiure
mit gelbgriiner Florescenz, die T.dsung erscheint im durchfallenden
Licht rot. Erhitzen ruft eine kirschrote, kleine Mengen von Wasser
tiefe Blutrot-Farbung bervor. Rauchende Salpetersiure gibt mit dem
Indanol eine moosgriine Férbung.

Das Indanol geht unter Wasserabspaltung dulBlerst leicht in 2.3-
Dimethylinden iber. Da dieser Kohlenwasserstoff bisher unbekannt
wur, s0 haben wir ihn in etwas groBerer Menge dargestellt, zu dem
Zwecke aber das aus a-Methyl-hydrozimtsiure leichter zugingliche 2-
Methyl-hydrindon!) benutzt.

co
Dies Keton, CsH,<_>CH.CH,, laBt sich aus dem von Rupe?)
CH,
schon gewonvenen «-Methyl-bydrozimtsiurechiorid in Aplehnung an
das Verfahren von Thiele %) zur Darstellung von Hydrindon leicht
in einer Ausbeute von 70 9, erhalten. Es bildet ein farbloses Ol
von Orangenbliiten-ihnlichem Geruch, das unter 19 mm Druck bei 128
—129° siedet, unter 9 mm Druck bei 111—112°.

Bei der Synthese des 1.2-Dimethylindanols-(1) ist es notweudig,
jede Spur von Siure zu vermeiden; man darf also die Magnesium-
doppelverbindung nicht durch Siuren zersetzen, sondern nur durch
Chlorammonium, und zur Entfernung des Jods nicht schweilige Saure
benutzen, sondern nur Thiosulfat.

In eine aus 1.25 g Magnesium, 7.3 g Jodmethyl und 50 g trocknem
Ather hergestellte Losung 1iBt man nach und nach 5 g 2-Methylhydrindon
eintropfen und erhilt die Flissigkeit danach noch 1/y Std. lang im Sieden.
Das Reaktionsprodukt, auf Eis gegossem, wird mit Chlorammonium und dann
mit Thiosulfat durchgeschiittelt und der Ather nach dem Trocknen verdunstet.
Das [ndanol z2igt denselben Siedepunkt, wie das nach obigem Verfahren dar-
gestellte und beginnt bald zu krystallisieren. Ausbeute 4 g. Der Schmelz-
punkt lag ebenfalls bei 39—40°% Das Indanol laBt sich weder mit Phenyl-
cyanat in ein Urethan iberfihren, noch mittels Benzoylehlorids benzoylieren,
da stets Wasserabspaltung eintrat.

C.CH;
2.3-Dimethyl-inden, CsH<>C.CHs.
CH.

Die Abspaltung von Wasser aus dem Dimethylindanol vollzieht
sich schon zum Teil bei der Wasserdampi-Destillativn leichter, wenn
man es mit der 20-fachen Menge 5-prozentiger Schwefelsiure 2 Stdu.
lang kocht, zweckmiBig, zur Vermeidung von Oxydationen, in einer

1y Soc. 97, 2261 [1910]. % A. 395, 136 {1913).

3) A. 376, 271 [1910].



Atmosphére von Kohleudioxyd. Das entstandene Dimethylinden wird
mit Wasserdimpfen ibergetrieben und hinterbleibt als schwach gelbes
Ol vom Sdp. 111.5—112.5° bei 19 mm Druck. Zur Reinigung wird
es in das Pikrat iibergefiibrt, indem man 4.5 g Pikrinsiure in 15 ccm
Alkobol 16st und die warme Loésung mit 2.9 g Dimethylinden ver-
setzt. Das Pikrat krystallisiert in rotorangefarbenen Nadeln aus, ist
recht bestindig und schmilzt bei 86—87°.

0.0770 g Sbst.: 7.4 cem N (219 752 mm).

Ci7H;50¢N;. Ber. N 11.26. Gef. N 11.04.

Das Pikrat wird mit 10-prozentigem Ammoniak zersetzt, noch-
mals mit Wasserdimpfen destilliert, und so wiederum als deutlich gelb
gefarbtes Ol erhalten, das den Sdp. 113—114° unter 21 mm Druck
zeigte.

Das 2.3-Dimethyl-inden hat einen Inden-artigen, nicht ange-
nehmen Geruch, 148t sich unter gewéhnlichem Druck nur unter starker
Verharzung destillieren und erstarrt beim Abkiihlen leicht zu bei 11°
schmelzenden Krystallen. :

0.1065 g Sbst.: 0.3571 g CO;3, 0.0801 g H,O.

CuHys. Ber. C 91,70, H 8.30.
Gef. » 91.45, » S.42.

Bei dieser Gelegenheit wurde auch das schon bekanute

CH,
3-Methyl-inden, CsH,<>CH,
C.CH,
aus Hydrindon dargestellt, da die Ausbeuten nach dem geschilderten
Verfahren gut sind und so sebr reipe Verbindungen erhalten werden,
wihrend die Gewinnung dieses Kohlenwasserstoffes friiber!) entweder
recht umstindlich war oder zu wenig reinen Produkten fiibrte. Das
nach Thiele?) dargestelite Hydrindon wurde in der beschriebenen
Weise mittels Magnesiumjodmethyls in das ebenfalls schon bekannte,
von v. Braun und Kirschbaum*) dargestellte 1-Methyl-inda-
nol-(1) dbergefithrt, das aber im (Gegensatz zu diesen Autoren leicht
krystallisiert erhalten werden konnte. FEs bildet naphthalinartig rie-
chende Krystalle vom Schmp. 57° und vom Sdp. 121—122° bei 25 mm
Druck.
0.0955 g Sbst.: 0.29385 g CO,, 0.0698 g H,0.
CiwH;30. Ber. C 8l1.1, H 8.17.
Gef. » 80.6, » 7.86.

1) Roser, A. 247, 159 [1888]; Marckwald, B. 33, 1504 [1900];
Thiele, A. 347, 267 [1906].
% A. 376, 271 [1910]. 3 B. 46, 3046 [1913).
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Um aus dem Metbylindanol das 3-Methyl-inden zu erhalten,
wird es in der oben beschriebenen Weise mit iiberschiissiger 10-pro-
zentiger Schwefelsiure gekocht, mit Wasserdimpfen iibergetrieben und
durch Destillation gereinigt. Aus 5 g Hydrindon wurden 3 g reines
Methylinden erbalten, das unter gewdhnlichem Druck bei 205—206°
farblos tberdestillierte.

Rostock, Mai 1917.

189. Alfred Stock: Uber die experimentelle Behandlung
kleiner Mengen flichtiger Stoffe. ILY)
[Aus dem Kaiser-Wilhelm-Institut tir Chemie.]
(Eingegangen am 18. Mai 1917.)

Vor einigen Jahren!) wies ich darauf hin, wie vorteilhaft sich
Isolierung und Untersuchung kleiner Mengen fliichtiger Stoffe durch
fraktionierte Destillation im Hochvakuum unter Benutzung von Ten-
sionsmessungen vorpehmen lassen. Wir haben diese Arbeitsweise
seitdem bei Unptersuchungen iiber die Bor- und Siliciumwasserstoife
durch Verbesserung der apparativen Hilfsmittel zu einem Feinver-
fahren ausgebildet, welches noch bei kleinsten Substanzmengen aus-
gezeichnete Ergebnisse liefert. Einzelnes dariiber ist bereits, in ver-
schiedenen Abhandlungen verstreut, vercifentlicht, anderes bisher noch
nicht. Da das Verfahren weiter Anwendung fahig ist, aber von dem-
jenigen, der es mit Erfolg benutzen will, eine gewisse Vertrautheit
verlangt, ist eine kurze zusammenbingende Darstellung gerechtfertigt.

Arbeitsprinzip, Anwendubngsgebiet.

Die Verarbeitung der Substanzen erfolgt in einer geschlossenen,
mit der Quecksilber-Luftpumpe vollstindig evakuierten Apparatur
unter Ausschlul von Temperaturerhéhungen, von Luft und anderen
Gasen, vop Fett u. dgl. Die Substanzen kommen im allgemeinen nur
mit Glas und Quecksilber in Beriihrung. Isolierung und Reinigung
geschehen durch fraktionierte Destillation, Prifung der Einheitlichkeit
und Identifizierung vornehmlich durch Messung der Tensionen bei
geeigneten Temperaturen. Weil man dabei von dem Untersuchungs-
material nichts verliert, genligen wenige Zehnte] Gramm Substanz zu
einer weitgehenden, die Bestimmung der wichtigsten physikalischen
Konstanten und chemischen Eigenschalten umfassenden Untersuchung.

1) L: B. 47, 154 [1914]



