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stallwasser zu enthalten; nach 6 tlgigem Trocknen Gber Schwefelsaure 
gaben zwei verschiedene Praparate bei l l O o  noch 5.5 und 5.7 pCt. 
= 0.8 Molekiil Wasser ab;  zwei Kaliumbestimmungen ergaben 16.80 
und 16.46 pCt. K ;  eine Stickstoffbestimmung 11.96 pCt. N ;  berechnet: 
16.56 I(, 11.86 N. 

Ich habe dieses dritte isomere Binitrokresol (860)  mit dem im 
Uebrigen nahverwandten von M a r t i u s  und W i c h e l h a u s  (109 bis 
110 O) nicht vergleichen konnen , und es sind Schmelzpunktsbestim- 
mungen erfahrungsgemass nur mit Vorsicht zu benutzten. Nichts- 
destoweniger darf ihre Verschiedenheit sicher behauptet werden. Einer- 
seits lautet die Angabe von M a r t i u s  und W i c h e l h a u s  ZII bestimmt, 
um angezweifelt werden zu konnen, anderseits darf ich, da  meine 
g a m e  Aufmerksamkeit auf diesen Punkt gerichtet war ,  fiir die ab- 
solute Reinheit meiner Substanz und fiir die Richtigkeit meiner Be- 
stimmung unbedingt und unbedenklich einstehen. Nach unzahlig wie- 
derholter, fractionirter Fallung, theilweiser Auflosung und Krystalli- 
sation sowohl der Salze als der reinen Siiure, unter den verschieden- 
sten Bedingungen und mit allen mijglichen Varianten, blieb der 
Schmelzpunkt constant 24 0 niedriger als beim ebenfalls gelbsalzigen 
Binitrokresol von M a r t i u s  und W i c h e l h a u s .  

Wahrend also Hr. W i c h e 1 h a u s  aus einer vergleichenden Zu- 
samrnenstellung der Eigenschaften aller beschriebenen Binitrokresole 
zum Schlusse gelangte, dass nicht mehr als zwei Isomere bisher ge- 
kannt waren, muss nach vorliegender Mittheilung zwischen beide ein 
drittes eingeschaltet werden, welches im Schmelzpunkt dem ersten, 
in Farben- und L6slichkeitsverhiiltnissen dem zweiten am nachsten 
steht. Nur  vom ersten sind Entstehungsweieen bekannt. 

Universitatslaboratorium B a s e l ,  9. Mai 1875. 

195. J. Piccard: Zur Bestimmung des Schmelzpunktes. 
(Eingegangen am 12. Mai.) 

Bei Gelegenheit vorstehender Untersuchung habe ich die verschie- 
denen Arten der Schmelzpunktbestimmung a n  bekannten Korpern ge- 
priift und mich uberzeugen konnen, dass sie nicht selten an Genauig- 
keit zu wunschen ubrig lassen. Das gewohnliche Verfahren, welches 
darin besteht, dass man die Capillarrohre, in welcher die Substanz 
sich befiudet, a n  ein Thermometer befestigt und in  ein Wasser-, Oel- 
oder Paraffinbad taucht, und den Augenblick beobachtet, wo die Masse, 
welche im festen Zustande undurchsichtig war, eben durchsichtig wird, 
bietet den grossen Nachtheil, auf einer blossen Niianceanderung zu 
beruhen. In  einem klaren Wasserbad, bei giinstigem Lichte und mit 
guten Augen beobachtet , ist dieser Augenblick der Farbenanderung 
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fiir die meisten Substanzen sehr scharf. Liegt hingegen der Schmelz- 
punkt sehr hoch, ist das Paraffinbad durch wiederholten Gebrauch 
gefarbt und triibe, ist das Auge durch das gleichzeitige Anstarren des 
Quecksilberfadens und der Substanz schon errniidet, nimmt fbrner die 
Substanz, wie mir auffallende Beispiele bekanrit sind, vor dem Schmel- 
zen eine durchschirnniernde Ueschaffenheit oder eine dunkle Farbe 
an, so sind iii ungunstigen Falleii Beobaehtuiigsfehler von 10 - 20° 
keine Unmoglichkeit. Es kann deshalb euweilen erwiinscht sein, das 
gewtihnliche Criterium des Schrnelzens, namlich das Durchsichtigwerden, 
durch ein anderes weit sichtbareres Indiz zu ersetzen, namlich durch 
eine rasche Bewegung. 

Eine gew6hnliche Glasriihre wird 2 - 3 Ctm. 
vor ihrem Ende trichterformig verengt, weiter unten 
capillarisch ausgezogen und a n  dieser Stelle Ufiirrnig 
gebogen. Man bringt etwas von der Substanz durch 
den weiten Scheukel hinein, erhitzt sie zum Schmel- 
Zen, so dass sich unten a n  der Biegung, da  wo die 
Rohre anfiingt capillar zu w e d e n ,  ein kleiner Propfen 
(a )  bildet; d a m  schmilzt man den weiten Schenkel 
an der vorher verengten Stelle zu und lasst den diin- 
neri langen Schenkel offen. Ueber der Substanz be- 
findet sich nun ein grosser Lriftbehalter (b) .  Man be- 
festigt mi t einem Kautscliuckring die Capillarriibre 
an's Thermometer, so dass die Substanz in die Mitte 
der Thermomet,erkugel, der Luftbehiilter unter das  Ni- 
veau des Paraffinbades zu stehen kommt, und erhitzt 
das Bad im Becherglasc unter Umriihren. In  dem 
Augenblick, wo die Substanz schmilzt, wird sie durch 
die zusaniinengedriickte Luft des Behiilters niit Kraft 
in die Capillarrohre hinaufgeschnellt. Die Rewegung 
iat so pliitzlich, dass die Reobachtung a n  Scharfe 
nichts zu wiinschen ubrig Iiisst. Es ist nicht zu be- 
furchten, dass dieses durch Erweichen der Substanz 
vor dem eigentlichen Schmelzen geschieht, weil a n  

dieser Stelle die Rohre conisch ist und der Propfen durch den Druck 
nur fester hirieingepresst wird; eher ist zu erwarten, dass das Steigeri 
erst nach vollstandig erfolgtern Schmelzen eiutritt, darum fallell die 
Resultate eine Kleinigkeit zu hoch aus ,  wenn man zu vie1 Substanz 
urid eine zu weite Capillarrijhre nimmt. Es  ist durchaus nothwendig, 
dass die Substanz in h e r  ganzen Masse auf  einmal schmilzt. Der 
einzige Fall, wo dieses Verfahren nicht ohne Weiteres anwendbar 
ist, zeigt sich bei denjenigen Substanzen, welche beim Erstarren 
sich stark zusamuienziehen: der Verschluss der Capillarrohre ist als- 
dann uridicht und die Luft des Belliilters kann sich urlgehindert aus- 
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dehnen; beim Schmelzen tritt nur unbedeutende Steigung ein. Sollte 
man diese Gefahr befiirchten, so wiirde ein Tropfchen Quecksilber 
( c )  im weiten Schenkel derselben ganzlich vorbeugen. 

Bei hoch sclimelzenden oder gefiirbten Substanzen hat sich die 
Methode als sehr zweckmassig erwiesen; in anderen Fallen kann sie 
als willkommene Controlle benutzt werden. 

B a s e l ,  Universitatslaboratorium, 9. Mai 1875. 

196. C. Liebermann: Notiz uber Nitronaphtol. 
(Eingegaogeu am 13. Mai.) 

In  der letzten Nummer dieser Zeitschrift (Seite 625) berichtct 
Hr. F u c h s  aus B a e y e r ' s  Laboratorium, dass er aus dem a-Kaphtol 
zwei isornere Nitrosonaphtole erhalten hahe, welche durch Oxydation 
rnit SalpetersCure beide in das bekannte bei 1380 schmelzende Bini- 
tronaphtol ubergeheri. Dies veranlasst mich, eine bestatigende Beob- 
achtung rnitzutheilen , welche ich vor einiger Zeit in Fortsetzung der 
Versuclie iiber die a- und p-Naphtalinderivate niit dem von D i t t l e r  
und mir *) aufgefundenen bei 128" schrnelzenden Nitronaphtol ge- 
rnacht habe. Dasselbe geht nlmlich beim Behandeln mit Salpeter- 
saure (am besten d u r c h ~ l o s e n  in vie1 absolutem Alkohol und Auf- 
kochen nach Zusatz des Doppelten der berechneten Menge starker 
Saure) ebenfalls in  das Binitronaphtol von 1380 Schmelzpunkt iiber, 
gerade wie sein bei 164O schmelzendes Isomeres. Die Ausbeute ist 
fast quantitativ und das in  langen , dicken Nadeln krystallisirende 
Binitronaphtol sofort rein (gef. 11.81 pCt. N ber. 11.97 pCt.). 

Zur Feststellung der Identitat des so erhaltenen Binitronaphtols 
rnit dem gewohnlichen wurden ferner die Arnrnoniak- und Kalk- 
salze beider verglichen urid Busserlich identisch gefunden. Fur letzteres 
Salzgiebt M a r t i u s a )  3 Mol. H,O (aufdieForme1 C,oH,(NO,) ,OCa)  
an, wiihrend ich fur das aus Nitronaphtol 1280 entstehende Binitro- 
naphtolcalcium, nach rnehrtiigigem Stehen desselben irn Exsiccator 
nur 2 Mol. H, 0 (gef. 12.8 pCt.) fand. Es zeigte sich aber bald, dass 
der Grund der Verschiedenheit nur auf der schon im Exsiccator statt- 
findenden Wasserabgabe beruht. Das Kalksalz des gewohnlichen 
Rinitronapbtols - welches iibrigens nur bei langsarnem Erkalten in 
orangegelben Nadeln , bei schnellerem in gleich zusammengesetzten 
orange Plattchen erhalten wird - verliert namlich 
Exsiccator unter Rothwerden wochenlang stark an 
fast wasserfrei geworden sei. 

beim Stehen im 
Gewicht, bis es  

') Diese Berichte VII, 243 .  
2, Jahresber. E 1367, 721. 




