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methylanilin l) und durch Nitrirung von Dirnetbylanili~~ 2, erhalten 
wurde. 

Analyse: Ber. ffir N01. c s & .  N(CE3)2. 
Procente: C 57.S3, H 6.03, N 16,87. 

Gof. x )> 57.93, 5.65, 17.21. 
Monomethylirtes-p-NitraniliD aber wird erhalten, wenn p-Nitranilin 

(3 .5g)  mit Jodrnethyl (-1 g) und Methylalkohol ('25 ccrn) etwa 1 bis 
11/4 Stunde (nicbt Ianger) auf ca. 95O erhitzt wird. Zur Trennung 
ron gleichzeitig gebildetern p -Nitrodimethylanilin f d l t  man mitt& 
Kitrit aus der concentrirt salzsauren L6sung das Nitrosamin, krystallisirt 
dasselbe aus Alkohol urn, bis es den constanten Schmp. 10 I - 1 0 5 0  
zeigt, und regenerirt aus dieseni durch Kocben rnit concentrirter 
Salzsaure die secundare Base. Dieselbe erweist sich in jeder Be- 
ziehung identisch rnit dem oben erwahnten, zweiten Urnlagerungsproduct 
des Diazobenzolsaurernethylesters (Schmp. 150-1 51 0). 

Bei dieser Untersucbung hatte ich mich der ausgezeichneten 
Assistenz des Hrn. nr. K u h l e m a n n  zu erfreuen; ich danke ihm 
auch an dieser Stelle fiir die Hingebung, rnit welcher e r  rnir zur 
Seite stand. 

Z i i r ich  , Chern. - analyt. Labor. d. eidgenijss. Polytechnicums. 

69. Carl Ullmann: Ein Explosionsofen zur Verhiitung 
des Springens von Einschmelzrohren. 

Pingegangen am 30. Januar; mitgetheilt in der Sitzung von Hrn. \V. Will.) 
Einern jeden, der einmal rnit Einschrnelzriihren gearbeitet hat, 

sind die Aergerlichkeiten bekannt, welche das Zwspringen derwlben 
verursacht. Es sind daher zuin Erhitzen unter Druclr zuwreilen 
schrniedeeiserne, verschliessbare Rijhren rorgeschlagen worden, welche 
aus naheliegenden GrGnden fiir prlparatires Arbeiten wenig, fiir 
analytische Zweckc iiberbaupt keine Aufnahme finden konnten. M a n  
griff irnmer wieder zum Glasrohr zuriick, welches reinlich, leicht und 
durchsichtig ist, schwer angcgriffen wird und zugeschrnolzen unbeditigt 
hernietisch schliesst; dem gegcnubar steht der Nachthril der leichten 
Explosion durch jiinern Druck. 

I) S c h r a n b e ,  diesc Berichtc S, 620. 
*) 'Weber: diesc Berichte 10, i61: R ' u r s t e r ,  tliese Berichre 12.  52:)- 

I k r  Schmelzpunkt mird zu 169, lti3 und l G 1 "  angegehen; ich rand ihn wie 
W u r s t c r  bei 1620. Die Aogabc Weber 's .  dass ?~-Nitradiniethylanilii~ keioe 
Xasc ist, ist nnrichtig, es liist sich, \vie schon IVors te r  nngiebt, in kalter 
t.onct?n+rlrtrr Sa1zsiiui.c farblos auf untl  wird durch Waeser gel11 nieder :tb- 
LL:Gliideii.  

2.j * 
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Um nun diesen Nachtheil entweder vollstandig 211 uberwinden 
oder wenigstens den Procentsatz der Explosionen bedeutend herab- 
zu,&dern, habe ich versucht, das Glasrohr wahrend des Erhitzens 
einem aussern Druck zu unterwerfen. 1st dieser Iussere Druck 
grcsser wie der innere, so wird das Glasrohr nicht explodiren. 1st 
der %ussere gleich oder kleiner wie der innere Druck, SO wird die 
Wandung keinen oder nur die Differenz des innern und anssern 
Druckes auszuhalten haben. Die Versuche haben gezeigt, dass die 
thats5chlichen Verhaltnissr der von rornhereiu einlenchtenden Idee 
durchaus entsprechen. 

Ich benutze M a n n e s m a n n ' s c h e  Stahlriihren, welche rnit einem 
Druck ron  600 Atmospbaren gepriift sind. In die Riihre R (s. Fig. 1) 

gebe ich etwa 40 bis 70ccm 
I' Aether, trockenes Benzin oder 

sonst eine passende Fliissig- 
keit *), alsdann die rnit dern 
Reactionsmaterial wie ge- 
wiihnlich gefiillte und zuge- 
schmolzene Glasrijhre. Auf 
die Riihre passt dieverschran- 
bung V. Um d m  Verschluss 
gut abzudichten, verfahre ich 
folgendermaassen: Ich stelle 
den Verschlusskopf umgekehrt 
(Fig. 3). In einem PorzelIan- 
tiegelchen oder einem eisernen 
Kiichenlijffel schmelze icb 
etwas Rlei und giesse das- 
selbe so in die Rinne a, dass 
ein geschlossener Bleiring ent- 

steht , welcher die Rinne ungefahr ziir HBlfte ausfiillt. Alsdann 
schraube ich rnit Hiilfe von Schraubstock und Schraubschllssel den 
\'erschlnss, e t a a s  geiilt, kraftig auf  die Riihre. Das Rlei presst sich 
iiber die Flache c hinaus, ebenso an b entlang, bis i n  die eraten 
Schraubengange der Rijhre hinein. Eine solche Dichtung kann also 
nach der Abnutzung leicht erneuert werden. Um die Ternperdtnr 
-ion 300° iiberschreiten zu kijnnen (Schmelzpiinlrt des Rleis 3 3 4 9 ,  
&id die Hijhreu auf Vorschlag ron G. W a l z  in Heidelberg mit deui 
anfschraubbaren Kiihler I< rersehen worden, welcher die Iiiihlung 
der  Rleidichtung mit Wasser gestattet. 

Fig. 1. 

'1 Wegen der Angreirbarkeit dcr Silicate darf W:iascr natiirlichcr Weise 
niclit geaiililt merden. 



38 1 

3) Diinnwandiges Kiihlrohr; 
zur Hiilfte ongeflihr mit je 20ccrn 

Alkohol gefiillt. 

A B 

Aussen i 0 -SO ccm 

zu Pulver. d u f  239O erhitzt. 
Explodirt bei 2190 Alkohol. 

Bleibt ganz. 

Machen wir die Annahme, dass fiir irgend einen Versuch, bei 
einer bestimmten Glassorte der hohe Satz von 10 pCt. Einschmelz- 
rohren seither explodirten, so miissten, wenn das  seitherige Verfahren 
mit dem vorliegenden verglichen werden SOH,  20 Riihren erhitzt 
werden, bis die Wahrscheinlichkeit vorhanden ware, dass e i n e  Ex- 
plosion erfolgte, d. h. dass sich ein einziger Vergleich b6te. Abge- 
s&en von dem sehr bedeutendeu Aufwand an Zeit, Arbeit und Un- 
kosten, welchen die Auf~tel lung einer Versuchsreihe auf diese Ar t  
erforderte, felilte schliesslich ein Kriterium dafiir, ob das Verfahren 
oder ein Zufall die Haltbarkeit der betreffenden Rohreri beeinflusst 
batten. Es mussten daher die Versuche zweckentsprechend gestaltet 
werden. Daher wahlte ich Glasriihren mit diinner Wand oder von 
geringer Qualitat, 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 
einsnder zog. Das Fiillen geschah gleichmassig. Diejenige Glasrohre, 
welche ich fiir die weniger sicher zugeschmolzene hielt, kam zum 
Versuch irn Stahldruckrohr zur Verwendnng (Riihre €3). Irn Uebrigen 
fand die Erhitzung gleichzeitig und unter moglichst gleichen Um- 
stHriden statt. 

4) Dickwandiges Kaliglasrohr 
(Car  i u s'sche Bestimrnung) 
Je  0.5000 g Thiocarbanilid 

6.0 ccm Salpetersliure 
(spec. Gew. 1.52). 

A B 
~ -_ 

-- _ _  

Aussen 70-80 ccni 
Aether und ca. 15g 
Kalk. l ' /z  Std. auf 
cn.265-270U erhitzt. 

Bleibt ganz. 

Esplodirt bei 
ca. J?OO-2P5o.  

2) Diinnwandiges Kiihlrohr; 
zur Hiilfte etma init 2Occm Salzshre 

(spec. Gew. 1.19) gefiillt. 

1) Diinnwandiges Kiihlrohr; 
l , 3  rnit Aether geffillt. 

Aussen ca. 70 ccni 
Aether. 

Aussen 75ccm Explodirt bei 

xu Pulrer. 
Bleibt ganz. Bei 22O"noch ganz. 

I 

') Der Aetzkalk sollte bei etmaiger Explosion die Stahlruhre vor Ein- 
wirkung der Sliure schiitzen. 
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j) Diinnmandiges Kihlrobr, ','3 mit Aether gefiillt, bis 260" erliitzt mit 
Aetherdampfdruck von aussen. Nunmehr nurdc die Bleidichtung wegge- 
scbmolzeo. 

6) Eine dhnmandige Glasrohre zur Halfte niit Alkohol gefiillt, wurdc 
cine Stunde lang auf 270-280" erhitzt. huesen 5efand sich neben 60-70 ccm 
Bendin, 30-40 ccm Wasser. Die Riihre esploclirte nicht. Sie mar Ton 
aussen durch \\'asserd%rnpfe corrodirt und mit einein dicken, meissen Belag 
bedeckt, sodass die Wandstirlte nicht mehr so dick war mie diejenige 
gewohnlicher Probirrolirchen , Bruchtheile cines halben hlillimeters. Dieses 
jedenfalls aucb qualitatir sehr geschwjchte Glas Imtte also den sehr bedeu- 
tenden Druck durcli Busseren Gegendruck aushalten konnen. 

Dieses sind Resultate der von mir hinter einander aiigestellten 
Versucbe nnd sind seither gleicb giinstige aucti von anderer Seite 
gewoiinen worden. 

Der aussere Druck entmich heftig - die Glasrohre platzte. 

Der  Firma Dr. R o b e r t  M u e n c k e  in Berlin NW. habe ich die 
Herstellurig dieser Schiessijfen iibertragen *) und gebe ich in oben- 
stehender Abbildung eine von den verscbiedeneu Formen, in welcheii 
die Firma die Oefen vorrathig halt. 

F r a n k f u r t  a/M., 29. Jaiiuar 1894. 

70. Emil  F i s c h e r  und Robert  S. Morrel l :  Ueber die 
Configuration der Rhamnose und Galactose. 

[Aus dcnt 1. Barliner Universitits- Laboratorium.1 
(Vorgetragen in der Sitzung von Hm. E. Fischcr.) 

Wabrend die Configuration der Hexoseii, welche sich urn deli 
Mannit gruppiren, seit einigen Jahren festgestellt ist, fehlte es bisher 
an sicheren Anhaltspunkten, urn fur die Glieder der  Dulcitreihe 
raurnlictrc Formeln zu eutwickeln. 

1) Vergl. D. R.-P. G S 5 3 G .  


