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verwendet, die wir mit Wasserglas auf ein Porzellan-Stibchen aufkitteten
und so in das Reaktionsrohr einfithrten. Der bei der Reaktion nicht umgesetzte
Sauerstoff, das durch die Reaktion entwickelte Chlor und schlieBlich der
nicht im Kiihler K, kondensierte Tetrachlorid-Dampf verlassen den Kreis-
prozeB durch ein seitlich angebrachtes Ableitungsrohr R, durchstreichen eine
tiefgekiihlte Ente E, ein Chlorcalcium-Rohr und schlielich eine mit Natron-
lauge beschickte Waschflasche, die die letzten Spuren von Tetrachlorid
zuriickhilt. Bei 12-stdg. Versuchsdauer lieBen sich mit Hilfe dieser Apparatur
aus 30 g GeCl, 7.3 g Ge,OCly gewinnen.

Zur Analyse wurde dieses in cin tariertes Kiigelchen eingeschmolzen, gewogen und
unter Natronlauge zersetzt. Nach Ansduern mit Salpetersdurc wurde der Chlorgehalt
durch Titrieren nach Volhard ermittelt. Im Filtrat der Silbersalze wurde das Ger-
manium in 6-n. Schwefelsdure mit Schwefelwasserstoff als Sulfid gefilit.

Angewandte Substanz: 0.1475 (0.1392) g verbrauchen 23.5 (22.32) ccm n/,,-AgNQ,-
Losg., entsprechend 56.65 (56.87) % Cl und geben o0.0840 (0.0773) g GeO,, entsprechend
39.55 (38.58) % Ge.

Berechnet fiir Ge,0OCl; Ge 38.83, Cl 57.00, QO 3.15.
Gefunden ........... .. 39.55, 38.58, ., 56.65, 56.87, ,, 3.80, 3.53.

Darstellung des Germaniumsulfates.

Germaniumtetrachlorid und Schwefeltrioxyd werden im Mol-
verhiltnis 1:6 im Bombenrohr 12—14 Stdn. auf 160° erhitzt. Der Inhalt
wird der Fraktionierung unterworfen, wobei bei den jeweiligen Siedepunkten
bei 46° SO,, bei 86° GeCl, und zwischen 100° und 140° S,0,Cl, iibergeht.
Dann erstarrt der Kolben-Inhalt zu einer weilen, pulvrigen Masse, die im
Vakuum solange erwidrmt wird, bis keine Fliissigkeit mehr abdestilliert.
Hierauf ist die Substanz staubtrocken und geruchlos.

Angewandte Substanz: 0.1663 (0.1062) g geben 0.0656 (0.0423) g Ge(),, entsprechend
39.32 (39.80) % GeO,; und o.2940 (0.1835) g BaSO,, entsprechend 60.64 (59.27) % SO;.
Ber. fiir Ge(S0,), GeO, 39.60, SO, 60.40. Gef. Ge(), 39.32, 39.80, $0,;60.64, 59.27.

84. P. W. Schenk: Uber einen Laboratoriums-Thermostaten
fiir Dauerbetrieb.
[Aus d. Anorgan. Abteil. d. Chem. Instituts d Universitdt Frankfurt a. M.}
(Eingegangen am 24. Dezember 1930.)

Fiir die in der voranstehenden Abhandlung beschriebene Untersuchung
iiber das System GeO,—H,0 wurde ein Thermostat benétigt, der méglichst
lange Zeit hindurch auch ohne besondere Kontrolle eine konstante Tempe-
ratur beibehielt. Um diesen Zweck zu erreichen, wurde eine urspriinglich
von A. Magnus angegebene Konstruktion eines elektrisch heizbaren Ther-
mostaten weiterentwickelt und zu einer Apparatur ausgestaltet, die wochen-
lang ohne besondere Wartung ihre Aufgabe auf das Genaueste erfiilit.

Wenn man von der sozusagen klassischen Thermostaten-Konstruktion
Ostwalds, bei der ein von einem Thermo-regulator gesteuertes Gasflimm-
chen die Heizung iibernimmt, zu einem elektrisch geheizten Thermostaten
iibergeht, muB3 der Heizstrom intermittierend geschlossen und unterbrochen
werden. Hierbei treten sehr leicht infolge Verbrennens der Kontakte des
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Relais oder durch Verschmutzen des Quecksilber-Kontaktes des Regulators

Stérungen ein. Der von mir konstruierte Thermostat, welcher die ange-,

deutete Schwierigkeit vermeidet ist, in Fig. 1 schematisch wiedergegeben:
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betdtigt. Diese anscheinend umstindliche Methode zweier Relais ge-

wibrleistet allein einen wochenlangen Betrieb, ohne da8 der Thermo-
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regulator infolge Verschmutzens der Quecksilber-Kuppe gereinigt werden
miiflte. Parallel zum Regulator F legt man noch einen Kondensator von
I1—2 MF, um den Offnungsfunken zu unterdriicken. Versucht man, eines
der Relais wegzulassen, verbrennen entweder bald die Kontakte des Relais
infolge zu starker Beanspruchung durch den Strom der Heizlampe, oder
der Quecksilber-Kontakt des Regulators verschmutzt durch den zu starken
Strom, der nétig ist, die Quecksilber-Wippe zu kippen. Wenn alles richtig
einreguliert ist, schaltet der Regulator etwa alle 2z Sekunden regelmiBig
wie eine Uhr. Die Schaltdifferenz betrigt étwa 3/,4°. Anfangs dndert der
Thermostat seine Einstellung etwa bis zu 1/,,>. Wenn er sich jedoch im
Gleichgewicht befindet, erreicht er miihelos eine Genauigkeit von +1/5°.
Will man den Thermostaten unterhalb der Zimmer-Temperatur benutzen,
so baut man einen Kiihler in Form eines U-férmigen Kupferrohres K ein,
durch das man aus einem kleinen Apparat, wie ihn Bild 2 zeigt, Wasser
stromen 1aBt. Direkt aus der Wasserleitung Wasser einstrémen zu lassen,
empfiehlt sich nicht, da infolge des Quellens der Dichtungen der Wasser-
leitungshihne der Strom ungleichmiBig und dadurch die Genauigkeit des
Apparates beeintrichtigt wird. AuBerdem miite man besonders nachts,
um kaltes Wasser zur Verfiigung zu haben, einen kriiftigen Strom durchiaufen
lassen, der aber infolge zu groen Wirme-Entzugs den Apparat auller Betrieb
setzen wiirde. Will man noch tiefere Temperaturen, so 1it man das Kiihl-
wasser, bevor es den Kiihler betritt, eine Kupfer- oder Bleischlange, die sich
in einem Dewar-Cefifl mit Eis befindet, passieren. Bei 10° z. B. und einem
Dewar-Gefi von 3/,1 Inhalt mufl etwa alle 3 Stdn. etwas frisches Eis nach-
gefiillt werden.

Die Firma F. u. M. Lautenschliger- Frankfurt a. M., Kaiserstr., hat sich bereit
erklirt, diesen Apparat auf Verlangen zu mifigem Preise herzustellen.

55. Ernst Spdth und Fritz Kuffner: Zur Konstitution des
Chelidonins. _
[Aus d. II. Chem. Institut d. Universitit Wien.]
(Eingepzangen am 24. Dezember 1930.)

In einer jiingst erschienenen Abhandlung!) haben v. Bruchhausen
und Bersch dem Chelidonin, dem Hauptalkaloid des Schéllkrautes, die
Formel X zuerteilt. Zur Stiitzung dieser Konstitution ziehen die Autoren
die Identifizierung von Hydrastsdure (I) und von 2-[Dimethylamino-
methyl]-piperonylsiure (II) heran, die Sciwarz? bei der Oxydation
des Chelidonin-methins erhalten hatte.

CH,.N(CH,),

-~ O\‘| /COOH /0\/;\ . COOH
I. CH, | ILCH, | |
~0—~~COOH ~O

Die von diesen Autoren vertretene Struktur ist aber keineswegs aus-
reichend bewiesen. Die Aneinanderfiiging der beiden ‘Oxydationsprodukte

1) B. 63, 2520 [1930]. %) Dissertat., Marburg 1928.





