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steigen der Kalilauge verhindert. Durch den Hahn B lisst man am
Beginne der Operation die aus dem Verbrennungsrohre ausgetricbene
Loft entweichen; erweist sich nach wiederholten Priifungen die
Kohlensgure luftfrei, sammelt sich also in 4 kein Gas mehr an, so
wird mit der Verbrennung begonnen.

Vor dem Ablesen des Gasvolumens wird mit Hiilfe des Quetsch-
hahnes C soviel Lauge abgelassen, dass die Fliissigkeit in beiden
Schenkeln gleich hoch steht. Bei der Reduktion des abgelesenen Gas-
volumens hat man selbstverstindlich statt der Tension des Wasser-
dampfes jene der verwendeten Kalilauge in Rechnung zu bringen.
Wiillner!) hat fiir Aetzkalilosungen verschiedener Concentrationen
die Tensionen bestimmt. Will man die Ablesungen &ber Wasser
vornehmen, so fiillt man den iiber B befindlichen karzen Ansatz mit
Wasser, setzt einen Pfropf ein, dessen Bohrung ein capillares Gas-
leitungsrobr trégt, fillt den Schenkel D vollstindig mit Lauge, stellt
dber die Mindnng der capillaren Gasleitungsrihre eine mit Wasser
gefiillte Messrobre und 6ffuet den Hahn B, worauf das Gas in die
Messrohre iibergedrickt wird. Fiir das letztere Verfahren braucht
selbstverstiindlich der Schenkel A4 nicht getheilt zu sein.

Wien, 24. April 1880.

234. Hugo Schiff: Zur Stickstoffbestimmung.
(Eing egangen am 23, April; verlesen in der Sitzung von Hrn. A, Pinner.)

Der in diesen Berichten XIII, 771 von Hrn. H. Schwarz be-
scbriebene Apparat zam Auffangen und Messen des Stickstoffs bei
dessen Bestimmung nach der Dumas’schen Methode ist nur eine
weniger einfache und, wie mir scheint, weniger handliche Form eines
Apparates, welchen ich vor 12 Jahren in der Zeitschr. f. anal. Chem.
1868, VII, 430 beschrieben habe. Derselbe dient seit 14 Jahren in
meinem Laboratorium und hat sich stets als sebr praktisch bewihrt.
Nachstehende Figur zeigt die npur wenig abgeiinderte Form, in
welcher ich den Apparat jetzt anwende. Die Messrohre hat nunmehr
eine Linge von 50 cm; dagegen ist sie bedeutend enger, etwa von
18 mm innerem Durchmesser, so dass eine Theilung von 100 ccm in
4 ccm aufgetragen werden konnte und dabei 1cem noch 4 mm lang
ist. Es kann also auch ein ungedbtes Auge noch gl; ccm ohne Schwie-
rigkeit ablesen und bei kathetometrischer Ablesung kann weit gréssere
Genauigkeit erzielt werden. Die unten angesetzten kleinen Seiten-
rohren sind etwa 6 mm . weit und stehen 20 mm von einander ab.
Auch bei rascher Gasentwicklung wirkt der Quecksilberschluss voll-

1) Poggendorff's Annalen, 103, 529 u. 110, 564.

-
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kommen sicber; es ist mir nie vorgekommen, dass die Kalilauge in
die Entwicklungsrobre iibergetreten wire. Das in 45 ¢ getheilte Ther-
mometer wird mittelst eines Kauntschukringes direct an die Messrohre
angelegt. Bei Anwendung von 50 procentiger Kalilaoge kann das
Gas als trocken in Rechnung gebracht werden, da die durch die sehr
gerioge Dampftension bewirkte Vergrdsserung durch die geringe Ab-
sorption des Gases u. s. w. geniigend compensirt wird und diese Fehler
jedenfalls noch innerhalb der Grenzen der der Methode anhaftenden
Versuchsfehler liegen. Beziiglich der Anwendung des Apparates ver-

weise ich auf meine Mittheilung von 1868. Der Apparat kann von
Greiner u. Friedrichs in Stiitzerbach bezogen werden.

Den friher (I.c.) vou mir zar Entwicklung der Kohlensiure an-
gewandten Doebereiner’schen Apparat habe ich sphterhin wieder
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verlassen und bin zur Anwendung von Bleicarbonat oder Natriumbi-
carbonat zuriickgekebrt. Die im ersteren Falle stossweise vor sich
gehende Kohlensiureentwicklung lisst eine Vermischung von Stick-
stoff und Kohlensiure eintreten und erfordert dann ein viel lingeres
Auswaschen der Rébre. Die Anwendung der Sprengel’schen Pumpe
wird tibrigens in diesem Theil der Operation sehr bald eine wesentliche
Vereinfachung zur Folge haben.

Florenz, Istitato di studi superiori.

235. C. Willgerodt: «-Didinitrophenylither, 0((116 H, 3120, N04,).,.
(Eingegangen am 26. April; verlesen in der Sitzung von Hrn. A. Pinner.)

Das «-Didinitrophenyloxyd entsteht, wenn man «-Dinitrochlor-
benzol auf «-Dinitrophenolkalium in zugeschmolzenen Rdohren ein-
wirken ldsst, nach folgender Umsetzungsgleichung:

C; Hy(NO,), Cl + C4H, (NO,), OK = (Co Hy(NO,)5), O+ KCL

Zur Darstellung des Aethers wurden fir gewdhnlich 2 zu 2g
der zur Reaktion zu bringenden Substanzen eingeschmolzen und auf
150—200° erhitzt. — Bei einer Temperatur von 150° ist nach
einer Zeit von 2} Standen noch keine vollstindige Umsetzung erzielt;
man erhilt aber bei diesen Graden ein reines, nur wenig gelb ge-
fairbtes Produkt. Wird die Temperatar auf 180—200° gesteigert,
so erhélt der Aether einen bri#unlichen Teint, den er erst darch mehr-
maliges Losen in Eisessig und Fillen mit Wasser verliert. — Vor
dieser Reinigung hat man iho von dem noch etwa anbiingenden Di-
nitrochlorbenzol durch Kochen mit Alkohol, von dem Dinitrophenol-
kalium durch Kochen mit Wasser zu befreien.

Der «-Didinitrophenyléther ist im reinen Zustande ein farbloser,
gegen 195° schmelzender Kérper, der sich aus seinen meisten Lésungs-
mitteln in kurzen, dicken Krystallen abscheidet. Von Eisessig, Benzol.
Chloroform und Amylalkohol wird er beim Kochen reichlich geldst,
Aether 158t ihn sparlich, in Alkobol ist er fast unldslich. Kocht
man das Didinitropbenyloxyd mit Kalilauge, eo tritt sehr bald Gelb-
firbong auf: es bildet sich Dinitrophenolkalinm.

Freiburg i. B., den 23. April 1880.





