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1. Problemstellung. 

Um den Reinheitsgrad einer tiefschmelzenden Flfissigkeit festzustellen, 
werden gew6hnlich der Siedepunkt, die Dichte, die Brechungszahl und 
die Dielektrizit~itskonstante gernessen. Ein besonders wichtiges Reinheits- 
kriteriurn ist aber ffir jede Flfissigkeit ihr Erstarrungspunkt. Kleinste 
Verunreinigungen oder Beirnengungen ver/indern seine Lage sowie die 
L~inge des konstanten Astes und den weiteren Verlauf der Abkfihlungs- 
kurve. Die genaue Messung der Erstarrungskurve gibt also auch die 
Wirksamkeit der zur Reinigung angewandten Methode wiederr Urn den 
Erstarrungspunkt festzulegen, bedarf es grunds~tzlich der Aufnahme 
einer reproduzierbaren Abkfihlungskurve. Hieffir ist die wichtigste Voraus- 
setzung die Wahl der giinstigsten Abkiihlungsgeschwindigkeit der Schmelze, 
wobei in jedem Ternperaturbereich eine weitgehende Reguliemng derselben 
m6glich sein rnuB. Nicht zu selten tritt ja der Fall ein, dab die Kristalli- 
safionsgeschwindigkeit sehr gering ist und ihr dann die Abkfihlungs- 
geschwindigkeit angepal~t werden muB. Gelingt dies nicht, dann wird 
die Flfissigkeit unterkfihlt und kristallisiert u.U. bei wesentlich zu tiefer 
Temperatur aus. Die dabei frei werdende Erstarrungsw/~xrne kann die 
fortschreitende Abkfihlung des Systems w/ihrend einer gewissen Zeitspanne 
kompensieren und darnit einen Haltepunkt irn Erstarrungsdiagrarnm vor- 
t/iuschen, der dann f/ilschlich als Erstarrungspunkt festgelegt wird. Dazu 
kommen noch die allgemeinen Forderungen: m6glichst geringer Substanz- 
bedarf, leichte Beschaffung und Handhabung, zeitlich rasche Aufeinander- 
folge der einzelnen Messungen und, ohne grunds/itzliche Ver~nderungen 
an der Apparatur, ein sehr groBer Ternperaturbereich. 
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Unseres Wissens ist eine diesen Bedingungen gen~igende Laboratoriums- 
apparatur, die ohne besondere Schwierigkeiten gebaut werden kann, nur ftir 
einen wesentlich kleineren Temperaturbereich (+ 200C bis - 6 0  o C) bekannt 1. 

Die yon uns verwendete Apparatur ist durch einen dreifachen Schutz 
der Schmelze durch zwei Dewar- und ein evakuierbares Doppelwand- 
gef/ig charakterisiert; nur durch diese MaBnahme wird die Beherrschung 
der Abk/ihlungsgeschwindigkeit, der sehr geringe Verbrauch an flfissiger 
Luft und die klare Sichtbarkeit der kristallisierenden Schmelze erreicht. 

2. Experimentelles. 

a) B e s c h r e i b u n g  d e r A p p a r a t u r  (Abb. 1): 

In einem versilberten Umhiillungsdewar (D) mit Sichtstreifen (H6he 17 cm, 
Durchmesser 10 cm), der auf einem Holzsockel steht, befindet sich ein hoch- 
evakuierter Glasdewar (GD) (H6he 13 cm, Durchmesser 7 cm), der durch 
eine Isotiermaterialhalterung und einen Korkfug yon der Innenwand des Um- 
hfillungsdewars (D) fiberall gleich welt entfernt ist. In diesen Glasdewar (GD) 
wird ein drittes doppelwandiges Olasgef/ig (G) mit Absaugansatz so befestigt, 
dab es vom Glasdewar (GD)gleich weir absteht. Hief~r komrnen drei 
verschiedene Glasgef/ige (G) zur Verwendung, und zwar mit einem Ab- 
stand zwischen innerer und ~ugerer 131aswand yon 4ram, 7 mm und 
12 mm. Liegt voraussichilich der Erstarrungspunkt im Temperaturbereich 
yon + 2 0 ~  bis - 1 0 0  ~ C, dann wird das 12 mm-, yon - 7 0  o C bis 
- 1 3 0 ~  das 7ram- und yon - 1 0 0 ~  bis - 1 5 0 ~  das 4mm-Glas- 
gefS.B eingesetzt. Nun kann man diese Glasgef/iBe verschieden stark 
evakuieren und damit den W/irmeiibergang yon augen nach innen, d. h. 
die Abkfihhmgsgeschwindigkeit, regulieren. Nach  bereits vorliegenden 
Erfahrungen tritt zwischen 10-a tom und 1 mm Druck keine merkliche 
Ver/inderung des Wfirmetiberganges auf, so dab en~weder vom Wasser- 
strahlvakuum nach aufw~irts oder - wenn das Wasserstrahlvakuum nicht 
ausreicht, die Abkiihlungsgeschwindigkeit zu bremsen -- bei Hochvakuum 
gearbeitet werden mug; bis jetzt hat sich dieser letztere Fall, bei dem 
eine gr6gere Menge fl~ssjger Luft anzuwenden ist, nieht als notwendig 
erwiesen. Eine mittlere AbMihlungsgeschwindigkeit yon ca. 0,50 pro Minute 
kann so' in jedem Temperaturbereich konstant eingestellt, aber, wenn 
notwendig, auch vergr613ert oder verkleinert vcerden. 

In den Olasdewar (CiD)reicht bis zur  halben H6he ein Zuffihrungs- 
rohr fiir fltissige Luft. Sollte sich die Abk~hlungsgeschwindigkeit w/ihrend 
des Versuches wesentlich verringern, so kann sofort fl~ssige Luft nach.~ 
gepumpt werden. In dem Fall zu rascher Abkflhlung kann dutch einen 
Heber (H) die flfissige Luft vorsichtig abgesaugt werden. Im allgemeinen 
braucht in (0) nur sehr wenig flfissige Luft :vorhanden zu sein (siehe b)~ 

In dem Olasgef~g (O) befindet sich das eigenlliche Versuchsgef/ig.(-u 
In dem Teil, der innerhalb des Qlasgef~Bes (13)::s'itzt; ist das Versuchs- 

* IV. Trautvetter,  Diss. Wien 1941. 
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gef~iB (V)gleichmS.Big stark verengt und steht ca. 2mm von (0) ab. 
Dieser Zwischenraum wird mit einem Flflssigkeitsmantel aus Petrol/ither 
oder techn. Pentan (Isopentan) oder aus einer Mischung von zwei sehr 
tier erstarrenden Flfissigkeiten (Petrolfither - Methylcyclohexan, bzw. Pen- 
tan - ,~thylchlorid 1 : 2) geffillt. 

Das Versuchsgef/iB (V) mit einem Luftmantel zu umgeben, ist unzweck- 
m/iBig, da in diesem Fall die W/~rme~bertragung nicht reproduzierbar ist. 
Dagegen kfihlt sich das in 
die F~llfl~issigkeit eingebettete 
Versuchsgef~fl (V) auch noch 
bei sehr tiefen Temperaturen 
( -  1400C) gleichm~.Big ab, da 
die Ffillflfissigkeit bei dieser 
tiefen Temperatur noch d~nn- 
fffissig ist, die W~rmeleitung 
also sehr gut und regelm~Big 
bleibt. Ist die Regulierung 
der Abkfihlungsgeschwindig- 
keit aus irgendeinem Orund 
nicht genau eingestellt, dann 
wirkt sich dies vorerst nur 
auf den Flfissigkeitsmantel und 
erst in zweiter Linie in vermin- 
dertem Mage auf die Versuchs- 
flfissigkeit aus. Es ist jeden- 
falls dabei zu beachten, dab 
bei zuviel Einbettflfissigkeit 
(Abstand zwischen verengtem 
Versuchsgef~g (V) u nd Olas- 
gef~B (O) zu:groB),die Ab- 
kfihlung unregelm/~Big werden 
wfirde, da dann die nicht ge- 
rfihrte Ffillflfissigkeit i n  ihren 
verschiedenen H6henschichten 
auch verschiedene Tempera- 
turen annehmen wfirde. An- 
dererseits geht bei einem 
zu engen Abstand die Wir- 
kung: tier Einbettflf~ssigkeit 
als ,, W~rmefibertragungsreg- 
ler,, wieder-verloren. 

Das VersuchsgeffiB (V) selbs t 
ist eine OIaseprouvette mit ab- 
geflachtem Boden, in dem sich 
ein Glashubrfihrer (HR) und 
ein Flfissigkeitsk~ltethermo- 
meter (TH)  'mit gef/~rbtem 

zum Motor 

bkuumpurnpe 

Abb. 1. Apparatur zur Aufnahme vo'fl AYkfihlungskurven. 
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Faden (Megbereich: entweder + 200 C bis - 1200 C (Fa. Bender & Hobein) 
oder + 200 C bis - 210 ~ C (Kr-Thermometer DRP.) befinden. Das Thermo- 
meter (TH) wurde in der versuchsfertigen Apparatur (Raumtemperatur: 
20~ • 1 ~ mit schmelzendem Eis (Schmp.: 0,0 ~ C), doppelt destilliertem 
Quecksilber (Schmp. : -38,890 C), fester Kohlens/iure (Sbp.:-78,5 ~ und 
flassigem Sauerstoff (Sdp.:- 182,970 C) geeicht. Die dabei gefundenen 
Thermometerablesewerte wurden in einem Diagramm gegen die Fixpunkts- 
werte aufgetragen und so far den gesamten Temperaturbereich die Thermo- 
metereichkurve festgelegt. 

Die Rfihrgeschwindigkeit betr~igt ca. 1 Hub pro Sekunde, die verwendete 
Flassigkeitsmenge, deren Erstarrungspunkt gemessen werden soll, ca. 3 ccm. 

Das Versuchsgef~ig (V) ist oben durch einen Kork (K) verschlossen, 
der noch ein schmales verst6pseltes EinwurfrOhrchen (R6) enth/ilt, wenn 
eine Kristallisation nur durch Impfung erreicht werden kann. 

Das Zuffihrungsrohr far die  flfissige Luft, das Anschlugrohr des 
Olasgef/iges (O), der Heber (H) und die Messinghalse (Ha) sind in einen 
Kork (Ko) genau eingepagt und mit Siegellack fixiert. Dieser Abschlul3- 
kork (Ko) sitzt auf dem Olasgef~g (GD) und dem Umhallungsdewar (D) 
auf. Auf diese Weise kann die gesamte Apparatur jederzeit in zwei Teile 
zerlegt werden, und zwar: einerseits in die Dewarkombination (D und OD) 
mit fliissiger Luft und andrerseits in die eigentliche Versuchsapparatur 
(O undV). Diese Zerlegung der gesamten Apparatur in die beiden an- 
geffihrten Teile hat den grogen Vorteil, dab die Apparatur in kurzer 
Zeit wieder auf Zimmertemperatur gebracht und ohne wesentliche 
Unterbrechung ein Versuch nach dem anderen durchgefahrt werden kann. 

Hinter dem Umhallungsdewar (D) befindet sich ein Spiegel, der Licht, 
reflektiert yon einer seitlich befindlichen abgeschirmten Lampe, in das 
Innere der Apparatur w-irft. Es l~gt sich auf diese Weise der gesamte 
Versuchsverlauf siehtbar verfolgen, ohne Oefahr zu laufen, dab durch 
direkte Strahlung der Lampe eine thermische Fehlerquelle auftritt. 

b) V e r s u c h s v e r l a u f :  

Es wird, entsprechend der Kenntnis des ungef/ihren Erstarrungspunktes 
der Versuchsflassigkeit, das jeweils geeignete Olasgefiig ((3) verwendet. Nach- 
dem ca. 2 ccm Einbettflfissigkeit mit Hilfe einer Pipette eingefallt sind, wird 
das Versuehsgef~g (V) mit ca. 3 cem der zu untersuchenden Reinflfissigkeit 
oder Mischung -- durch die Messinghfilse (Ha) zentriert gehalten - ein. 
gesetzt und tier Hubrfihrer eingeschaltet. Nun wird vorsichtig flfissige Luft 
in den Olasdewar (OD) gepumpt; es genfigen im Anfang wenige Kubikzenti- 
meter, wobei der Boden des (Ci) nicht erreicht wird, was far die Sichtbarkeit 
der grsche'.nung sehr vorteilhaft ist. Nach wenigen Minuten I/igt sieh bereits 
am Thermometer feststellen, wie grog dieAbkfihlungsgeschwindigkeit ist. Ihre 
Regulierung wird dann dutch verschieden starkes Evakuieren des Olas- 
gef/iges (O) durchgeffihrt. Sobald eine Temperatur von ca. 10~ des zu 
erwartenden Erstarrungspunktes erreicht ist, wird die Zeit gestoppt und jede 
Minute das Thermometer abgelesen. Sobald der Erstarrungspunkt erreicht 
ist, bzw. ein Auskristallisieren stattfindet, was sich yon augerhalb beobachten 
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l~igt, wird alle 15 Sekunden der Thermometerstand abgelesen und notiert. 
Tritt weitere Abkfihlung ein, so wird wieder nur jede Minute registriert. Bet 
Reinsubstanzen muB, nachdem ca. 2/3 auskristalIisiert sind, um den Olashub- 
rtihrer vor dem Zerbrechen zu schfitzen, die Rtihrung abgestellt werden. 

Ist der Versuch beendet, wird der Abschluflkork (I() mit den daran 
befestigten Teilen der Apparatur aus dem Dewar mit der flfissigen Luft 
herausgenommen. Das Versuchsgef~ifl (V) wird vorsichtig aufgetaut, ge- 
reinigt und getrocknet. Die im Olasdewar (QD) noch befindliche kleine 
Menge fl~ssiger Luft wird verblasen. Innerhalb 15 Minuten hat sieh die 
gesamte Apparalur wieder auf Zimmertemperatur erw~irmt und kann ffir 
einen neuen Versuch verwendet werden. Liegt der Erstarrungspunkt 
ether Fliissigkeit oder einer Mischung nicht unter - 3 0 ~  so gentigt 
es, die Ftillflfissigkeit herauszupipettieren und durch eine neue, die sich 
auf Zimmertemperatur befindet, zu ersetzen. 

Die Aufnahme einer Abkfihlungskurve mit eJnem Erstarrungspunkt 
yon - 4 0 ~  dauert ca. 40 Minuten, mit einem solchen yon - 1 4 0 ~  
ann~ihernd drei Stunden. 

Impflmg : 
WS.hrend fast alle Substanzen bet sehr rascher Abkfihlung mit flfissiger 

Luft auskristallisieren, ist dies in vielen gNlen bet normaler AbMihlungs- 
geschwindigkeit (0,5 0 pro Minute) ohne auBerordenflich starke Unter- 
kfihlung nicht zu erreichen; die sich langsam abkfihlende Fliissigkeit rout3 
dhher mit einem Kristall geimpft werden. Hierzu wird in einer kurzen, 
ca. 5 ccm fassenden Eprouvette ein kleiner Tropfen Flfissigkeit, in den 
zwei bis drei ca. 2 cm lange Kapillarr6hrchen eintauchen, sehr rasch mit 
flfissiger Luft zum Auskristallisieren gebracht. Ist die Temperatur im Ver- 
suchsgef~ig (V) auf ca. 2 0 oberhalb der ungef/ihren Erstarrungstemperatur der 
Fliissigkeit gesunken, wird mit einer Pinzette der kleinen Eprouvette eine Ka- 
pillare entnommen, rasch durch das ge6ffnete Einwurfr6hrchen (R6) in das 
Versuchsgef~l] geworfen und dieses sofort wieder verschlossen. Auf diese 
Weise gelingt es bet einiger Ubung, die Unterkfihlung auf h6chstens I ~ be- 
schr~nken. Sotlte die Kapillare an der Wand des VersuchsgefS_6es (V) h~ingen 
bleiben, dann wird m6giichst rasch auf gleicheWeise eine zweite Kapillare ein- 
geworfen. In diesem Fall ist es aber zweckm~13ig, durch Absaugen der fltissigen 
Luft dieAbk/ihlungsgeschwindigkeit soweit als nur m6glich zu verlangsamen, 
was durch verschiedene Handhabungen, die bereits beschrieben wurden, er- 
reicht werden kann. 

c) F e h l e r q u e l l e n :  

1. Es kann die Abkfihlungsgeschwindigkeit zwar ann~ihernd konstant 
gehalten und reguliert werden, eine genaue Kontrolle ist jedoch nieht 
m6glich. Darauf wird bet einer weiteren Verbesserung der Apparatur das 
Hauptgewicht gelegt werden. 

2. Flfissigkeitsk~iltethermometer stellen sich bet tiefen Temperaturen nur 
~iugerst langsam auf die tats~ichlich vorhandene Temperatur der Versuchs- 
fltissigkeit ein, so dab die Abktihlungsgeschwindigkeit u. U. gr6ger als die 
Einstellungsgeschwindigkeit der Thermometerfliissigkeit ist und deshalb die 
abgelesenen Temperaturen als etwas zu hoch angesprochen werden mfissen, 
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3. Es ist oft nur schwer zu verhindern, dab der Ring des Olashub- 
rfihrers, besonders im Stadium des laufenden Auskristallisierens, an das 
Thermometer anst6Bt bzw. schleift und daher die abgelesene Temperatur 
durch Reibung etwas erh6ht wird. 

4. Die Abkfihlung erfolgt immer von unten, so dab der Boden des 
Versuchsgef/iBes (V) etwas st/irker gekfihlt sein wird als die W/inde. Wahr- 
scheinlich ist dieser Fehler nur klein; jedenfalls begann bei keinem Versuch 
das Auskristallisieren vom Boden her. 

5. Es wurde die Korrektur fiir.den herausragenden Faden des Thermo- 
meters nicht ber~cksichtigt. Eine genaue Bestimmung ist nicht m6giich; 
denn zwischen dem Flfissigkeitsspiegel und dem anderen Ende des Thermo- 
meters herrschen ganz untibersichtliche Temperaturverh~iltnisse. Wenn abet 
bei der Thermometereichung ffir jeden Fixpunkt dieselben allgemeinen Ver- 
suchsbedingungen (ann~ihernd gleichbleibende Raumtemperatur, gleich- 
bleibende Menge der Versuchsf/fissigkeit, der Eintauchtiefe des Thermo- 
meters und der Rfihrgeschwindigkeit, stets gleiche Abktihlungsgeschwindig- 
keit) eingehalten werden, so ist wohl der gr6Bte Teil dieses Fehlers bereits 
in den Ablesewerten enthalten und somit berticksichtigt. 

6. Ffir die tiefen Temperaturen ( - 8 0  o C his - 150 o C) sind keine Fest- 
punkte erster Ordnung zur Thermometereichung festgelegt, so dab spezifische 
Ungenauigkeiten des Flfissigkeitsk/iltethermometers nicht berficksichtigt 
werden konnten. 

d) M e B g e n a u i g k e i t :  

Unter Berficksichtigung aller angeffihrten Fehlerquellen d~rften die 
gefundenen Erstarrungspunkte im Bereich -[- 20 o C bis - 800 C auf _+..0,2 ~ 
zwischen - 800 C und - 1500 C auf +0 ,5  o sicher sein. 

e) D u r c h g e f f i h r t e  M e s s u n g e n :  

Es wurden ffir diese Arbeit solche Flfissigkeiten ausgew/ihlt, deren Er- 
starrungspunkte fiber den gesamten Temperaturbereich verteilt liegen, um 
die allgemeine Verwendbarkeit der beschriebenen Apparatur aufzuzeigen. 

Bei den einzelnen Bestimmungen wurde so vorgegangen, dab bei einem 
ersten Versuch eine Abkfihlungsgeschwindigkeit von ca. 1 ~ Minute einge- 
stellt wurde, um die ungef/ihre Lage des Erstarrungspunktes und sonstiger 
beobachtbarer beim zweiten Versuch zu berficksichtigender Erscheinungen 
(z. B. starke Erh6hung der Z/ihigkeit, glasartiges Erstarren, pl6tzliches Aus- 
kristallisieren , Kristallisationsart usw.) festzus/tellen. Damit ist abet nun 
jener Bereich von etwa 100 festgelegt; w/ihrenddessen beim zweiten Vet- 
such genauestens alle oben beschriebenen VerhaltungsmaBregeln eingehalten 
werden. Die Ergebnisse ffir die folgenden reinen Flfissigkeiten sind (Abb. 2) : 

1. para-Xylol: Das Pr/iparat, Merck puriss." wurde fiber met. Natrium ge- 
trocknet und fraktioniert destilliert. Hauptfraktion: Sdp.: 138,0 o-  138,2~ 

20 20 820 : d2o: 0,8608; riD: 1,49575; 2,24 (~, = 300 m). Schmp.: -}- 13,2 ~ 
2. 1,2-Dichlor[ithan: Das Pr~parat ,Merck p. A." wurde fiber Chlorcal- 

cium getrocknet und fraktioniert destilliert. Hauptfraktion: Sdp.: 83,9~ 
20 20 820 d2o: 1,2506; riD: 1,44433; : 10,55 (~=300m);Schmp. :  -- 35,9 ~ 
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Abb. 2. Abkfihlungskurven verschiedener reiner organischer Fltissigkeiten, deren Ersfarrungspunkte 
fiber den Temperaturbereich + 200 C bis -- 150~ C verteilt liegen. 
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3. Chlorex (6, g'-Dichlordifithyl~.ther): Das Rohprodukt der ,  I. O. Farben" 
wurde durch fraktionierte Destillation gereinigt; die Fraktion (Sdp.: 178,6 ~ 
einer Vakuumdestillation im Stickstoffstrom unterworfen. Hauptfraktion: 
Sdp.: 69,00 bet 12mm;a~~ 1,2193; riD:2~ i,45744; 2o: 20,57 (Z= 300 m); 
Schmp.: - '47 ,1  ~ ChloTex konnte nut nach Impfung (siehe Abb. 2; I . . .  
Einwurf der Impfkristalle) zur Kristallisation gebracht werden; ohne Impfung 
erstarrt Chlorex zu einer glasartigen Masse. 

4. n-Hexylbenzol: Diese Substanz wurde selbst hergestellt 2. Das 
Rohprodukt wurde im Vakuum fraktioniert destilliert. Hauptfraktion: 
Sdp.: 95,50- 96,10 bet I1 ram; a~: 0,8545; n~: 1,48444; 2o: 2,30 
(~ = 300 m); Schmp.: - 67,5 ~ 

5. Isopropylbenzol: Dieser Kohlenwasserstoff wurde ebenfalls selbst 
hergestellt 3. Das Rohprodukt wurde fraktioniert destilliert. Hauptfraktion: 
Sdp.: 152,9~ d22~: 0,8620; no: 20 1,49137; a2~ 2,40 (s 300 m); 
Schmp.: - 95,8 ~ 

6.Athylbromid: Das Prfiparat ,Merck puriss." wurde fiber Chlorcalcium 
getrocknet und fraktioniert destilliert. Hauptfraktion: Sdp. : 38,3 ~ 
a~~ 1,4510; 2o 1,42357; 2o riD: : 9,50 (~, = 300 m); Schmp.: -118 ,0~  ` 

7. J[thylchlorid: Das Pr/iparat der Heilmittelwerke Wien ,,DAB. 6, ffir 
Narkose geeignet" wurde ohne Reinigung und Messung der anderen 
physikalischen Konstanten verwendet: S c h m p . : - 1 3 6 , 0  ~ 

Bet den Abkt~hlungskurven des )~thylbromids und ,~thylchlorids ist es, 
bedingt durch die tiefe gage der Erstarrungspunkte der beiden Substanzen, 
fiul3erst schwierig, sobald Kristallisation eintritt, einerseits die Abkfihlungs- 
geschwindigkeit genfigend zu bremsen und andrerseits die gesamte Apparatur 
auf der betreffenden Erstarrungstemperatur zu halten, so da6 diese bis zum 
v611igen Auskristallisieren der gesamten Menge der Versuehsflfissigkeiten 
erhatten bleibt. Impfen ist ebenfalls ohne besondere Mal3nahmen wegen 
der tiefen Erstarrungspunkte nicht m6glich. Deshalb wurde folgender- 
mal]en vorgegangen: Aus dem 1. Versuch war die ungeffthre Lage der 
Erstarrungspunkte bekannt; beim 2. Versuch wurde die Rfihrung ca. 1 ~ 
oberhalb des grstarrungspunktes abgestellt (R1; siehe Abb. 2) und auf 
ca. 30 unterkfihlt. Bet pl6tzlicher Einschaltung der Rfihrung (R2; siehe 
Abb. 2) beginnt starke Kristallisation. Man erMIt so genau reproduzier- 
bare Abk~hlungskurven mit ausgepr/~gten Haltepunkten. 

Schlieglich set noch darauf verwiesen, dab die beschriebene Versuchs- 
anordnung Wegen der guten Sichtbarkeit der Ffillung sich sehr gut zur 
Aufnahme von gntmischungskurven beschrfinkt mischbarer Fltissigkeiten 
eignet, fiber solche Beobachtungen wird sp~.ter berichtet werden. 

Dem Vorstand des I. Chemischen Universit~.tslaboratoriums, Herrn 
Prof. L. Ebert, habe ich ffir die Anregung und sein besonderes Interesse 
an meiner Arbeit zu danken. Herr R. Reiberger ffihrte die phys.-chem. 
Messungen durch. Auch ibm gilt mein Dank. 

2 V/eyKand: ,Org. chem. Experimentierkunst, (1938) S. 478. 
3 It. Meyer und K. Bernhauer, Mh. Chem. 53/54, 721 (1929). 


