
451. R. A n s c h u t z  u. GI. S c h a l t ~ r :  Ueber ehen einfachen Apparat  
zur bequemen Beetimmtmng hochliegender Schmelzpunkte. 

(Eiogegangeu am 8. October; verl. in der Sitzung von Eru. E. Salkowski.) 
Der Apparat, den wir uns vorzuschlagen erlauben, and dessen 

Einriohtung die beigegebene schernatische Zeichnung veranscbanlicht, 
besteht im Wesentlichen aus einer Kocbflasche oder einem Kolben, 
iu dessen Hals ein langer , ziemlich weiter Reagenscylinder einge- 
schmolzen ist. Der Kolben ist rnit einem Tubulatur 4 vetsehen, in 
die sowohl die Riihre b, ale die Chlorcalciumriihre c eingeschliffen sind. 
Durcb die Tubnlatur fiillt man den Eolben zur N&lfte mit concen- 
trirter Schwefelstiure oder mit geschmolzenem Paraffin. 

Urn nnn den Schmelzpankt einer Substanz zu bestimmen, hat 
man nur nahig, eie wie gewiihnlich in ein sog. Schmelzpunktriihrcheu 
zu bringeu , dieses neben das Thermometer in den eingescbmolzenen 
Reagenecyliuder zu stellen und den Apparat auf einem doppelten 
Drahtnetz allmahlig zu erhitzeu. Hat man dem Kolben einen eiu- 
gedriickten Boden gegeben, so eteht er von selbst, im anderen Fall 
wird cr lose ebgespsnnt. Wiihrend des Gebraucbss triigt der Apparat 
die Riihre b, die den Raum uber der Schwefelsaure mit der Luft com- 
municiren Ihst. Nacb der Abkfihlung vertanscbt man bei Anwendung 
von concentrfrter Schwefelelure B mit C, urn en' verhiiten, dasa die 
Schwet'eldiare Waeeer anziebt. Dae Ende der Reagensriihre muss so 
weil vom Boden dee Kolbene abstehen, dass es beim seitlichen Durch- 
sehen durch die Scbwefelslure vollkommen gesehen wird. Durch die 
Schwefelsliure betrachtet , erscheint niimlich das Ende der Reagens- 
rBhre vergriisaert, etwa in dem durch die gestrichelte Linie angeden- 
teten Maasse. 1st daa Ende dee Reagenscylinders dem Boden des 
Kolbens so nabe, dass die gestrichelte Linie den Boden des Kolbene 
schneidet, so eieht man den unteren Theil der Rtihre nicht. Man 
kann sich jedoch in diesem Falle dadurch helfen, dses man in den 
Reagenscylinder etwas Asbest bringt, was iiberhaupt empfehlenswertb 
sein durft!, urn zu rerhiiten, dass beim Einwcrfen eines Schmelz- 
~unk.sr6hrchens der Bodeii des Reagenscylinders durchechlagen wird. 

Statt in einem Fliissiglieitsbade wird in  unserem Apparat das 
Thermometer in' einem Luftbade erwiirmt. Die Lufttemperatur gleicht 
sich durch Striimungen vie1 rascher aus; man ha t  nicht niithig zu 
riihren, wic bei Anwendung eines Beeherglaees, in das man direct daa 
Thermometer einsenkt. Einmal gefdlt, tJ!eibt der Apparat sehr lange 
verwcndbar. Wir hnben iu eiiieln Apparat die Schwefelsaure seit 
einem halben Jahr  uicLt erneuert und sie thut noch immer ihre Dienste. 
Von den schadlichen und unangenehmen Dampfen der concentrirten 
Schwefelsaure , die beirn Arbeiteu im offnen Becherglas bei einer 
Tempclratur von 2000 schon s rhr  merkbar sind, wird man gar nicht 
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Namen der SubstanZen 

bellstigt. Man kanu in dem beschriebenen Apparat unter Anwendung 
von Schwefeislare Schrnelzpunkte wie den dee Antrachinons mit 

A p p a r a t  I 

beobachte- Fiamme die Tempe. 
ter8chmslz- weggezosen ratur stieg 

punt: 1 bai 1 bis 

Leichtigkeit nrhmen, ohne etwas 
vom Schwefelshredampf such iiur 
zu merken, da  sich alle Dampfe im 
oberen Tbeil des Apparates conden- 
siren. Der Apparat ist immer zur 
Verwendung fertig und bedarf keiner 
bestandigen Aufsicht, da in ihni die 
Ternperatur nur langeam steigen darf, 
wenn man genaue Resuitate bc- 
kommen will. LetEteres gilt besoo- 
ders fiir die Schmelepunkte niedn'g 
scbmelzender Verbinduugen. In  der 
beifolgenden TabeJle sind einige 
Gahmelzpnnktbeettmmungen gege- 
ben. Bei Apparat I befand sich 
etwas Asbest unten im Reagens- 
cylinder, nnd der Kolben war  rund, 
bei Apparat I1 befand sich kein 
Asbest im Reagenscylinder, und der 
Boden war eingodriickt. 

Bei einem Barometerstand von 
759 Mm. zeigte das im Apparat I 
verwandte Thermometer: 

Benzo6siiureanhydrid . 
Diphenyl. . . . . . . . 
Benzo6siure. . . . . . 
r'htalsfiureanhydrid . . 
Bernsteinsiiure . . . . 
Authracen . . . . . . . 
Anthrachinon . . . . . 

im Waseerdampf 100.5O 
im Nuphtalindampf 21 7.5O; 

im Waseerdampf 100° 
im Naphtalindampf 216.50. 

dae im Apparat I1 verwandte Thermometer: 

~ ~~ 

41-42O 390 48O 
69-70° 67O 72.50 

1200 119O 122.50 
127-127.5O 126.5O 129O 

sobald die mbaiggrosse 
PIamme eatfarot war, 

l 8 l V 5 O  stfag dis Thermometer 
0.5-1°; d m o  sank ee 

.211-211.50 - 
276-277O I - - I -  

- 
I 

A p p a r a t  I1 
beobacbte- 

ter Schmelr- 
punkt 

41-42' 
69-70' 
119.4O 

127O 

i 8 i o  

09-2 10.54 
275O 

Flamms die Tempe- 
neggeeogen ratar slieg 

bei 1 bis 

38O I 49O 
6%0 750 
1176 119.6O 
1250 1 127.5" 

aobaid die luiUsIg grosse 
FIamme enffernt war. 

stieg dam "hermomeler 
0.5-ln; dann aank ea - - - I -  
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Die Apparate mit rut.den Boden sind empfehlenswertber, weil sie 
jede beliebig hohe Temperatur, ohne zu springen, auslralten. Zum 
Schluss bemerken wir noch, dass Hr. Dr. G e i s s l e r  i n  B o n n  cs 
uberriommen h a t ,  den oben beechriebenen Apparat nach unsern An- 
gaben anzufertigen. 

452. R. Anschiitz and (3. Schnl tz :  Ueber die Einwirkung von 
Natrinm auf halogenaabatituirte Aniline. 

(ISiugegangen am 12. Oktober; verl. in der Sitziing v. Hm. E. S n l  k o  w s k i . )  

in einer kleinen Notiz linter dem 
Titel: =Ueber eine neue Bildung des Azobenzols' unsere Erfahrungen 
iiber die Einwirkung von Natrium auf Parabromanilin beschrieben. 
Damals unterliessen wir ee zur Erkliirung des unerwarteten Resultates, 
das mittlerweile ron L o r i n g  J a c k s o n  ?) eine willkommene Bests- 
tigung erhalten hat, theoretische Speculationen anzustellen, da u n s  die 
nothwendigen beweisenden Parallelrersnche fehlten. Diese Versiium- 
niss wollen wir heute nachholen, weil uns  nun such die in der Ortho- 
und Metareihe verlangten Resultate vorliegen. 

Wird O r t h o b r o m a n i l i n  in einer Liisu~ig von wasser- und 
dkoholfreiem Aethcr rnit Natrium behmdelt, so fiirbt sich die Fliissig- 
keit nach einigen Stunden braun, wshrend sich die Natriumscheiben 
allmalig mit einer schwarzen Kruste bedecken. Wir liessen das Ge- 
misch 14 Tage stehen und unterwarfen es dann der Untersuchung. 
Das atherisehe Filtrat enthielt nebcn unverandertern Orthobromanilin 
nur A z o  be  n z o I ,  welctics nach dem Abdestilliren des Aethers uritl 
Ansauern mit Salzsaure mil den Wasserdiimpfen ubergetrieben und 
dumb seinen Schmelzpunkt (65-66") und Verwandlung in Brnzidin 
erkannt wurde. Der  Ruckstand enthielt ausser tinveriitidertem Natriurn 
Bromnatrium und Natriumcarbonat. 

Das leicht 
zughgliche M e t a c  h l  o r a u i l i  n lieferte hci gleicher Hebandlung wie 
das Ortho- und Parabromanilin ebenfalls A z o l~ e 112 o 1. Neben Na- 
trium, Chlornatrium, Natriumcarbonat und unvei liiderter Base korlnte 
kein anderes Produkt gefunden werden. 

Somit entsteht bei der Einwirkung von Natriual auf Para- oder 
Orthobromanilin oder Metachloradin nicht ein Derivat des Diphenyls. 
soridern stets A z o  b e n z o l .  Die.,er Vorgang liiast keine andere Er- 
liliirung zu, als dass sich zuniichst eii,e _4n i l inna t r iu rnv~rb ind~ng  bilde., 
v clclie tliirch den Saurrstoff der Luft in Azobenzol ubergefuhrt wird. 

Vor einem Jahre haben wir 

Ein analoges Resultat erhielten wir in der Metareihe. 

' )  Uivse Bericlite IS, 13915. 
:) ILid. s, 06". 




