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schwach gelb gefarbtes 01, Y ~ P . , ~  150-1620 rnit geringem Vor- und Nachlauf, 
das auch in einer Kkiltemischung keine Neigung zur Krystallisation zeigte. 

CloHlcOp. Ber. C 59.97, I1 8.05. Gef. C 59.64, H 8.13. 
Trotz der auf die Tetrahydraverbindung stimmendcn Analywnwerte schim 

das Praparat noch durch Resle von nicht reduziertem Ester wrunreinigt zu xh; 
Proben dawn gaben nach der Behandlung mit Na-Athylat zwar keine Fallung mehr 
mit Essigsiure und Kupferacetat, aber noch eine schwache RotfBrbung mit Eisen- 
chlorid. Bei der Kondensation rnit den iiblichen Ketonreagenzien (Smemicarbazid, 
Phenyl-sernicarbazicl, Phenylhydrazin und seinen Substitutionsprodukten) hat sie uns 
bisher nur amorphe, zihfliissige Stoffe geliefert. 

Von den bei dieser Gelegenheit zurri Vergleich neu dargestellteri Deri- 
vaten des p-Mesitybxyd-oxalsaure-athylesters krystallisiert das P h e n y 1 - 
c a r b a m i d s . a u r e - h  y d r a z o n  aus Alkohol in farblosen, seidenglanzenden 
Nadeln vom Schmp 2190: 

0.1445g Sbst.: 0.3159g CO?, 0.1050g HeO. 

0.1159g Sbst.: 0.2625g COa, 0.0690g HnO. 
C17H,101N3.  Ber. C 61.63, H 6.35. Gef. C 61.79, H 6.60, 

das 4 - C y a n  - 2 - n i t r o  - p h e  n y  1 h y d r a z o n  in roten, bei 1750 schmelzerc- 
den Prismen: 

0.1092g Sbst.: 0.2292 g COa, 0.0473 g HzO. 
Cl7HI8O5N1.  Ber. C 56.98, H 5.03. Gef. C 57.26, H 4.85. 

360. A. von Antropoff: Ein einfacher Vorlesungsversuch Bur 
Gewinnung von Neon und Helium aus der Luft und 

Bur absorbierenden Wirkung der Xohle. 
(Eingegangen am 6. August 1923.) 

Schon vor einer Reihe von Jahren hat G e h l h o f f ' )  unter verschie- 
denen anderen schonen Vorlesungsversuchen rnit Edelgasen auch gezeigt, 
da13 die Gewinnung von Neon und Helium &us der Luft als Vorlesungsver- 
such ausgefiihrt werden kann, obgleich diese Gase nur im Verhaltnis von 
1 : 80 000, bzw. 1 : 200000 in der Luft enthalten sind. Gleichzeitig und un- 
abhiingig habe auch ich einen Apparat zum gleichen Zweck konstruiert 
und wiederholt vorgefiihrtz). Da mein Apparat besonders einfach ist, so 
glaube ich, seine Beschreibung veroffentlichen zu sollen. 

.Wahrend der Apparat von G e h 1 h o f f aus ehem Spektralrohr, einem 
Rohr rnit Absorptionskohle, zwei rnit h e m  Schlauch verbundenen Be- 
haltern rnit Queclisilber und drei Hahnen besteht, besteht der nachstehend 
abgebildete Apparat nur aus dem Spekt rahhr  unb dem Kohlerohr. Die 
Quecksilberbehllter und db Hahne fallen fort. Letztem ist deshalb bb- 
sonders angenehm, weil Hahm, die selten gebraucht werden, leicht undicht 
sind untl ein JIiBlingen des Versuches verursacheii kijnrien. 

Dern aus diinnem Glase angefertigten Kohlerohr gibt man am besten 
eine Lange von 18cm und einen Durchmesser von 1.8cni. Man  ftillt es 
rnit KokosnuBkohle oder rnit aktiwr A-Kohle von B a y e r  & Co. Letztere 
wird grob pulverisiert und tnogLichst vie1 VOII ihr in das Rohr gebracht. 
Das Pulverisieren ist zu empfehlen: 1. da von der pulverisierten Kohle ca. 
50°/, rriehr ins Rohr geheri als von der grobk6rnigen Kohle, 2 .  weil dic. 

1) Phys. Zeitschr. 11, 838 [1913!. 2) Ch. 2. 37, 937 [1913j. 



Absorption schneller er€olgt, und 3. weil die pulveriaierte Kohle als #Gas- 
f:lteru wirkwner ist. Damit b i n  Kobhepulvw ia dae S p e k a h b r  gslangt, 
wirtl das Rohr uber der Kohle &was awgeblaseti und mit Asbestbvolle 
gelU I 1  1 .  

Die aktive Kohle enthalt stets groDc Mengen $7 

jl 
von Wasser. Es ist ratsam, sich von einern Teil 
des Wassers schon vor der Bcschickung des 
Apparates durch Trocknen der Kohle im Trocken- 
schrank zu hefreien. Um den Rest des Wassers 
zu entfernen, m u 8  man das Kohlerohr nach Z u -  - A__ 

smn~ens te l len  des Apparats im elektrischen Ofen 
oder einem geeigneteii Bad moglichst bis auf 
400D erwarrnen und dabei unter Vorschalturig 
eines Chlorcalciuni- oder Phosphorpentosvd-Ronres 
am hestcn niit einer Quecksilbervakuumpumpe eva- 
kuieren, bis kein Wasser mehr entweicht. Nach 
mehrfacher Henutzung des Apparates mu13 das 
wiedcrhoit werden. Der Versuch gliickt kaiim 
schlechter. wenn nur  bei UJasserbadtemperalur 
und mit eincr Wasserstrahlpumpe getrocknet 
wirtl. doch mu13 dann liinger und wahrscheinlich 
after getrocknet werden. 

6% - -  
, I  

Die Ausfuhrung des Versuches geschiehl in folgender Weise: 
Das Glasrohr. d a s  vom Kohlerohr in die Lufl fiihrt. wird zu ciner langell 

feincn Capillare ausgezogen und am Ende zugeschmolzea. Dann wird der hpparat 
in einern H u n s e n  -Stativ uber einem GefHD niit flussigar Luft brfestigt, die Ekk-  
troden des Speklralrohres init den Polen cines Induklors verbunden und dler Raum 
verdunkelt. h'ehen dem Apparat hat man einen brennenden B u 11 s e n  - Vrenner zur 
Iland. Das Indulilorium wird in Gang gosetzl. Im Speltlr:ili-ohr erh811 man keine 
oder n u r  Funkt~nentladuii~en. Jetzt hebt man langsam das GeI iD  mil fliissiger Lufl. 
so daB das ganze Rohr in die fliissige Luft taucht. D.as Spektralmlir diirchl5uR. 
jclzl schnell allc Sladien dex Vakuuinentladung, nach etwa einer Mioule ist ein 
121uorcscrnzvakuum erreichl und etaas spiter ist das Vakuum so Iioch, tie13 Leituog. 
und I-ntladung ini Spt,ktralrolir aufhbren. Jetzt bricht man das zugeschmolzcne Ende 
der (hpillare ab. Die Luft stranit cin, wiFd aber  his auf das Ilolium und Neon 
vollslindig absorbiert. Bald heginnl wieder die Entladung, das grune Fluoresccnz- 
liclit trilt a u f ,  und dazu gesellt sich bald d n s  schbne, rotgelbe Licht des Seon-Helium- 
Gem isches, das immer inlensiver wird. SchlieBlich wird das IVeon-Heliuru-I.iel11 
blendend hell, urn aber bald dem Slickstoff-Spektm Platz ZII machen. Sowie 
letzlcrcs erscheint, schmilzt man das Ende der  Capillare mit dem I3 u n s e 11 - Hrennar 
wieder zu. Das Slickstoff-Spektrum verschwindet wiedcr, und es erscheint wieder 
das Neon-Helium-Spektruni, Dieses Spiel ltann melirfach wiederholl werden. Is1 
diesc Demonstratioil beendet. so entfeml inaii das GefaD mit flussiger !.uft, brichl 
die Spilze ctler Capillare wieder a b  und stellt jetzt den B u n s e n - B r e n n e r  so auf. 
da13 tlie geaffnele Capillare g q e n  den unt'crslen Teil der Flamme grriclilet ist. Sic 
wird durch tlie bei der Erwirn iu ig  de.s KohlcgcliOes frci werdende L u l t  wie von 
cliieni Lotrohr andauernd seilwBrts geblascii. 

Die einzige Schwierigkeit i n  der Ausl'iihrung tles Vcrsuehes in  dieser einfachcn 
Forin besteht darin, daJ3 es nach dem ersten A1)breclieii der Spitze der Capillare 
anCni~gs schwer i s t  zu beurlei1,en. ~b (lurch die Capillare die Loft iin richtigen T e m p  
cinsilriimt, so daB man nicht zu lnngr auf dcn Effekt zu warten hraucltt und das 
1:~llslrornen auch nicht z u  sclinell erfolgl. D.ie Luft wird n8rnlicll zucrst so quanti- 
tailr absorbidrt. dab es auch 4ei rapidem Einslrbmen mehrere hfinutcn dauern kann, 
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bis cine Wirkung ini Speklrehohr sichtbar wird. Man verfahrt daher am beslcii so, 
daB man ruerst die diinne Capllfare in einer Lange von ca. 20cm stchen l a t  uncl 
von dieser elwa alle 10 Sek. einige Zcntimeter abbricht, bis cine Verminderung des 
Yakuums im Spe$tralrohr m&klich wird. Icli ziche die Capillare so aus, dab sie 
diclrwandig ist, elnen BuBcren Durchmesser w n  ca. 1 mm hat, und die Offiiung einen 
Itaum siclitbaran Punkt v o n  vielleicht 0.1 mm bildet. Dann is1 eine Linge von ca. Scni 
riclitig. Ganau h a m t  es hierauf naturlich nicht an. Wer ganz siclier gehen W i l l .  
kana aher zwischen dem Rohr und der Capillarc einen Hahn anbringen? so daB 
die einmal erprobtc Capillare unverindert inirner Wieder benutzt wcrden kahn. 
SchlieDlirh kann man aucli zwischen den  Hahn und die Capillarc nocli eineii nus 
zwei kleinen FILsehchen bestehenden, mit Schwefelsaure gefiiiitc~l BlasmzLhler nn- 
hringeii, tlcr eine fortwahrende Beurleilung der Geschwiadigkeit des Ein- oder Aus- 
slrGmens der Luft ermoglicht und glcichzeitig dus Elndriiigen voii 1:cucliligkeit iflit 
dcr I.uft verliinderl. Diese Teile kiinnen angeschniolzen oder &it d e r  i n  der folgen- 
den Mitlcilung beschriebenen Glockenvcrbindung odcr auch mil Vakuumschlauch 311- 

gebrachl werdpn. Die vorhin e raahntc  Gefl1irdun.g des Versuchs durch Iilcine Un- 
tlicliligl~eileii 1)eslehl natiirlich nur d a m .  wenn dime zwischen ICohlrgcfdD und 
Speklralrohr liegen, nicht aber hier, wo kleine eindringende Luflmeiigrii vnn der 
Kohle vollstiindig absarbiert wurden. \l'elcher Form des Versuches man den Vorzug 
gibi, ist natiirlich Geschmackssarhe. I n  jrder Form is1 er einfach auszufiihrco, 
sehr effeklvoll und lehrreich. 

I; a r I s r u h e ,  Chem. Institut d.  Techn. Ilochschule, duni 1923. 

360. A. von Antropoff: Ein zweokm&.Biger Brsatz 
fiir Schliffe in der Vakuumtechnik. 

(Eingcgaiigcn an1 6. August 1923.j 

Dic Bedeutung der Vakuumtechnik nimmt auch fiir den Chemiker 
stl i tdig zu.  t!:s w i d  daher vielleicht f i i r  tit;iilchen Fnchgenossen 1'011 

Nutaen sein, fo1,gende einfachc uncl z i iwrl  ige Methode zur Herstelliing 
wn V,zkuumverbindangen keniicu x u  1~1~nei1, tiher die ich, trota ihrer 
I~~iiifachheit, in der Literatur keine Angwt)w gchfunden habe. 

1;s Ictiidelt sich um die Anwentlimg voii (~lockenverschlussen von I N , -  
kannler Form, die jedoch iiiit den ublichen Sperrfliissigkeiten iiur fur  
nahezu gleichen h e n -  und Auljenclruck anwendbar sind. Man kann sie 
jedoch ausgezeichnet als Vakuumverbindun~en gebrauchen, wenn inan die 
Sperrfliissigkeiten durch schmclzende Stoffe erse,tzt, dile bei den Labora- 
loriiiiiisteiiiperaturei~ fest sind, wic z. U. Siagellack, I'icein, leichtschmel- 
zende Legierungen u. a. Sollen h i  der Anweindung von Kolophonium- 
PrYparaten diese nicht init den Gasen oder Dainpfen, welchr: die dpparatur 
aufnehmen ~011, in B'eriihrung komincn, so vermeridct manl )  als Sperr- 
fliissigkeit. Quecksilbcr und uberschiehtet dieses in warmeni Zustnnde mit 
der erstarrenden Masse. 

Fig. 1 stellt die cinfacliste i:orm der Verbindung dar, die ohnc weitere Beschrei- 
b u ~ g  verslaiidlich ist. Uurch leicliles Erwarmen der 1)iclitungsinasse kann in weuigen 
Augenblickcn die Verbiudung ahsolut sicher licrgestellt und gel6st wcrdcn, oder r s  
koniieii vcrschiedenc Apparatclrile ausgcwechselt werden. Eiii Springen der nugc- 
schinolzcncn Clocke wirrl verhindert, wenn sie aus diinhein tilase liergeslellt. gut 
gckiihlt is1 und nicht uovorsiclitig erwdrmt wird. Ich gehe jecloch 2 )  dcr Form 

1) Xach rineiii Yorschlag ineiries Mitarbeiters 11rn. XI. H o e p p e 11 e I'. 
2) In Anlehnung an den VerschluD von M i c  11 a e  I i s ( b I1  h l  e r , Flaridbucl~ (I. 

Arbcitsmelhoden, Bd. I ,  S. 385). 




