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methylanilin!) und durch Nitrirung von Dimethylanilin®) erbalten
wurde.

Analyse: Ber. fir NOg.CeH. N(CHs),.

Procente: C 57.83, H 6.03, N 16,87,
Gof.  » » 57.93, » 5.65, » 17.22.

Monomethylirtes-p-Nitranilin aber wird erhalten, wenn p-Nitranilin
(3.5g) mit Jodmethyl (4 g) und Methylalkohol (25 cem) etwa 1 bis
11/, Stunde (picht linger) auf ca. 95° erhitzt wird. Zor Trennung
von gleichzeitig gebildetem p -Nitrodimethylanilin fillt man mittels
Nitrit aus der concentrirt salzsauren Ldsung das Nitrosamin, krystallisirt
dasselbe aus Alkohol um, bis es den constanten Schmp. 101—1020
zeigt, upd regenerirt aus diesem durch Kochen mit concentrirter
Salzsiure die secundire Base. Dieselbe erweist sich in jeder Be-
ziehung identisch mit dem oben erwihnten, zweiten Umlagerungsproduct
des Diazobenzolsiuremethylesters (Schmp. 150—1519).

Bei dieser Untersuchung hatte ich mich der ausgezeichneten
Assistenz des Hrp., Dr. Kuhlemann zu erfreuen; ich danke ihm
auch an dieser Stelle fiir die Hingebung, mit welcher er mir zur
Seite stand.

Zirich, Chem.-analyt. Labor. d. eidgentss. Polytechnicums.

89. Carl Ullmann: Ein Explosionsofen zur Verhiitung
des Springens von Einschmelzréhren.
(Eingegangen am 30. Januvar; mitgetheilt in der Sitzung von Hrn. W. Will)

Einem jeden, der einmal mit Einschmelzrohren gearbeitet hat,
sind die Aergerlichkeiten bekannt, welche das Zerspringen derselben
verursacht. Es sind daher zuin Erhitzen uuter Druck zaweilen
schmiedeeiserne, verschliessbare Réhren vorgeschlagen worden, welche
aus paheliegenden Griinden fiir priparatives Arbeiten wenig, fiir
analytische Zwecke iiberbaupt keine Aufnahme finden konnten. Man
griff immer wieder zum Glasrohr zuriick, welches reinlich, leicht und
durchsichtig ist, schwer angegritfen wird und zugeschmolzen unbedingt
hermetisch schliesst; dem gegeniiber steht der Nachtheil der leichten
Explosion darch innern Drack.

) Schraube, diesc Berichte 8, 620.

2) Weber, diese Berichte 10, 761: Wurster, diese Berichte 12. 529.
Der Schmelzpunkt wird zu 169, 163 und 162° angegeben; ich fand ihn wie
Wurster bei 1620 Die Aogabe Weber’s, dass p-Nitrodimethylanilin keine
Base ist, ist nnrichtig, es lost sich, wie schon Wurster angiebt, in kalter
voncen'rirter Salzsiiure farblos auf und wird durch Wasser gelb wieder ab-
geschicden,

25*
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Um nun diesen Nachtheil entweder volistindig zu iiberwinden
oder wenigstens den Procentsatz der Explosionen bedeutend herab-
zumindern, habe ich versucht, das Glasrohr wihrend des Erhitzens
einem #ussern Druck zu unterwerfen. Ist dieser #ussere Druck
grosser wie der inpere, so wird das Glasrohr nicht explodiren. Ist
der #ussere gleich oder kleiner wie der innere Druck, so wird die
Wandung keinen oder nur die Differenz des innern und &ussern
Druckes auszuhalten haben. Die Versuche haben gezeigt, dass die
thatsichlichen Verbiltnisse der von vornherein einlenchtenden Idee
durchaus entsprechen.

Ich benutze Mannesmann’sche Stahlrohren, welche mit einem
Druck von 600 Atmospbiren gepriift sind. In die Rhre B (s. Fig. 1)
gebe ich etwa 40 bis 70 ccm
Acether, trockenes Benzin oder
sonst eine passende Fliissig-
keit1), alsdann die mit dem
Reactionsmaterial wie ge-
wohnlich gefiillte und zuge-
schmolzene Glasréhre. Auf
die Rihre passt die Verschrau-
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S b Jc? bang V. Um den Verschlus

3 : ol . gl ! s
h"'\":' ; Z/Z %/ gut abzudichten, verfahre ich
: _ i ar folgendermaassen: Ich stelle
% ///? ;/% den Verschlusskopf umgekebrt
(i (Fig. 2). In einem Porzellan-
Fig. 2 tiegelchen oder einem eisernen

Kiichenléffel schmelze ich
etwas Blei und giesse das-
selbe so in die Rinne a, dass
ein geschlossener Bleiring ent-
steht, welcher die Rinne ungefihr zur Hilfte ausfillt. Alsdann
schraube ich mit Hiilfe von Schraubstock und Schraubschliissel den
Verschluss, etwas gedlt, kriftig anf die RShre. Das Blei presst sich
iiber die Fliche ¢ hinaus, ebenso an b entlang, bis in die ersten
Schraubengiinge der Rohre hinein. Eine solcbe Dichtung kann also
oach der Abnutzung leicht erneuert werden. Um die Temperatur
von 3009 iiberschreiten zu kdonen (Schmelzpunkt des Bleis 3349),
sind die Réhren auf Vorschlag von G. Walz in Heidelberg mit dem
aufschraubbaren Kiihler K versehen worden, welcher die Kiihlung
der Bleidichtung mit Wasser gestattet.

Fig. 1.

) Wegen der Angreilbarkeit der Silicate darf Wasser natiiclicher Weise
nicht gewithlt werden.
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Machen wir die Annabme, dass fiir irgend einen Versuch, bei
einer bestimmten Glassorte der hohe Satz von 10 pCt. Einschmelz-
réhren seither explodirten, so miissten, wenn das seitherige Verfahren
mit dem vorliegenden verglichen werden soll, 20 Réhren erhitzt
werden, bis die Wahrscheinlichkeit vorhanden wire, dass eine Ex-
plosion erfolgte, d.h. dass sich ein einziger Vergleich béte. Abge-
sehen von dem sehr bedeuntenden Aufwand an Zeit, Arbeit und Un-
kosten, welchen die Aufstellung einer Versuchsreihe auf diese Art
erforderte, fehlte schliesslich ein Kriterium dafiir, ob das Verfahren
oder ein Zufall die Haltbarkeit der betreffenden Robren beeinflusst
bitten. Es mussten daher die Versuche zweckentsprechend gestaltet
werden. Daher wihlte ich Glasrébren mit dinner Wand oder von
geringer Qualitdt, bei welchen bei starkem Druck mit Sicherheit
Explosion zu erwarten war. — Zu Versuch und Gegenversuch benutzte
ich stets dasselbe Stiick Glasrohr, welches ich in der Mitte aus
einander zog. Das Fiillen geschah gleichmissig. Diejenige Glasréhre,
welche ich fiir die weniger sicher zugeschmolzene hielt, kam zum
Versuch im Stahldruckrobr zur Verwendong (Riébre B). Im Uebrigen
fand die Erhitzung gleichzeitig und unter moglichst gleichen Um-
stinden statt.

9) Di i i .
1) Dinnwandiges Kiihlrohr; E{)_}Dunnwandl'ges‘) Kuhlrohxi, .
Uy mit Aether gefallt zur Halfte etwa mit 20 cem Salzsiure
8 ’ (spec. Gew. 1.19) gefallt.
A B A B
Explodirt bei Aussen ca. 70 cem Aussen 75 cem
‘130_1920 Aether. Explodirt bei 187%] Aether und ca. 15g
s Pulver Auf 2229 erhitzt. zu Pulver. Aetzkalk 1),
) Bleibt ganz. Bei 2209 noch ganz.
4) Dickwandiges Kaliglasrohr
3) Dinnwandiges Kiihlrohr; (Carius’sche Bestimmung)
zur Hilfte ungefihr mit je 20 ccm Je 0.5000 g Thiocarbanilid
Alkohol gefillt. 6.0 cem Salpetersiiure
(spec. Gew. 1.52).
A B A B
Aussen 70-80 cem ius;en 70—80 cem
Explodirt bei 219 |  Alkohol. Explodist bei [ 4 Sh U S1ve
zu Pulver. Auf 2399 erhitazt. ca. 220—2259, a‘) _p /20 t - o
Bleibt ganz ¢a.265-270° erhitzt.
’ Bleibt ganz.

) Der Aetzkalk sollte bei etwaiger Explosion die Stahlrohre vor Ein-
wirkung der Siure schiitzen.
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5) Diinnwandiges Kihlrohr, 13 mit Aether gefillt, bis 2609 erhitzt mit
Aetherdampfdruck von aussen. Nunmehr wurde die Bleidichtung wegge-
schmolzen. Der #sussere Druck entwich beftiz — die Glasrdhre platzte.

6) Eine dinnwandige Glasrohre zur Hilfte mit Alkohol gefillt, wurde
eine Stunde lang auf 270—2800° erhitzt. Aussen befand sich neben 60—70 ccm
Benzin, 30—40 ccm Wasser. Die Rohre explodirte nicht. Sie war von
aussen durch Wasserdimpfe corrodirt und mit einem dicken, weissen Belag
bedeckt, sodass die Wandstirke nicht mebr so dick war wie diejenige
gewdhnlicher Probirrolrchen, Bruchtheile eines halben Millimeters. Dieses
jedenfalls auch qualitativ sehr geschwiichte Glas hatte also den sehr bedeu-
tenden Druck durch #usseren Gegendruck aushalten konnen.

Dieses sind Resultate der von mir hinter einander angestellten
Versuche und sind scither gleich giinstige auch von anderer Seite
gewonnen worden.

Herstellung dieser Schiesséfen iibertragen!) und gebe ich in oben-
stehender Abbildung eine von den verschiedenen Formen, in welchen
die Firma die Oefen vorrithig hilt.

Frankfurt a/M.; 29. Januar 1894.

70. Emil Fischer und Robert 8. Morrell: Ueber die
Configuration der Rhamnose und Galactose.
FAus dem 1. Borliner Universitits- Laboratorium.)
{(Vorgetragen in der Sitzung von Hen. E. Fischer.)

Wihrend die Configuration der Hexosen, welche sich um den
Mannit gruppiren, seit einigen Jahren festgestellt ist, fehlte es bisher
an sicheren Anhaltspunkten, um fir die Glieder der Dalcitreihe
ridumliche Formeln zu entwickeln.

1y Vergl. D. R.-P. 68536.



