400

niumsalzen (Nafranin B, Irisviolett, Indulincharlach) keine
Reduktion zu entsprechenden Leukoverbindungen: beobachtet werden.

Was die Ursache dieser Reduktionswirkungen hetrifft, so diirfte
dieselbe vielleicht — wenigstens bei Verwendnng von Sdurechloriden
und Chinolin bei hoberer Temperatur — im Auftreten von Aldehyden
zu suchen sein.  Beim Erhitzen von Chinolin mit Benzoylehlorid
entsteht nach Japp wnd Graham?) ein Dichinolyl. und es ist wohl
anzunehmen, dafl die dabei freiwerdenden Wasserstoffe einen ent-
sprechenden Teil es Beuzovlehlorids zn Benzaldehyd uwnd  Chlor-

wasserstoHl redunzieren.

80. Wilhelm Steinkopf: Apparat zum Krystallisieren und
Filtrieren in indifferenten Gasen.

iAux dem ehemischen Tustitut dev technisehen Hochsehule Karlseohe.]
{Eingegangen am 24. Januar 1907.)

In der Abhandlung von Scholl, Steinkopf und Kabacznik iiber
die Reduktionsprodukte des Indanthrens (S. 390 ff. dieses Heftes) ist das
im hichsten MaBe luftempfindliche, bei der Reduktion von Indanthren
mit alkalischermn Hydrosulfit entstehende Natrinmsalz des N-Dihydro-
anthrahydrochinonanthrachinonazins beschrieben worden. Zu dessen
Darstellung bendtigten wir einen Apparat. der es uns ermiglichte. in
nnunterbrochener Reihenfolge im Wasserstofistrome die Reduktion
vorzunehmen, hei von unveriindertem Indanthren abzuliltrieren, das
Nalz aunskrystallisieren zu lassen, eventuell auszuwaschen und zu
trocknen. Ich habe dazn einen diesen vielseitigen Anforderungen ent-
sprechend natiirlich etwas komplizierten, aber zum Arbeiten trotzdem
hequemen und sicheren Apparat hergestellt, der sich, in dieser oder
jener Richtung etwas abgedindert, in vielen Fillen zwun Arbeiten in
indifferenten Gasen eignen wird 2). Es wird am besten sein, den Gie-
brauch desselben an dem damit ausgelithrten Beispiele zu erlintern.

") Journ. Chem. Soe. 39, 174 [1881].

%) In der Literatur habe ich nur einen von Beckmann (Amn . Chon.
266, 4 [1892]) hergestellten Apparvat gefunden, der eine gewisse Ahulichkeit init
dem meinen hat, jedoch nur zum Filtrieren bei Abwesenheit von Lufi
dient.  Sodann ixt ein Filtvier- und Fillungsapparat von Faflbender
und  Engels (Chem-Zeitung 1894, 1616) beschrieben, der leicht oxydable
Niedersehlige, wic  Schwefelkupfer, Schwefelzink  ete., vor Oxydation
schittzen =oll.  Ein von Paul (Treadwell, Lehrb. der analyt. Chem. II,
1902, 26 konstruierter Trockenschrank hat den Zweck. Tiegel and devel.



Tu den Kolben A (3:402) wurde das zu kiipende Tudanthren gebraclit,
darauf der ganze Apparat von den beiden an den KEnden des Systems
angeschlossenen Wasserstoffentwicklern an mit Ausnahme des dureh
Hahu /4 ausgeschalteten Kolbens .J evakuiert, dann von beiden Seiten
mit Wasserstoff gefiillt und derselbe Vorgang eimmal wiederholt.
Nachdem so die Luft vollstindig durch Wasserstoff ersetzt war, wurde
bei b abgeschlossen, und wihrend der ganze linke Teil des Apparates
unter Wasserstofidruck vom linken Entwickler aus bliely. durch den
rechten Teil vom rechten Entwicker aus nach Offnen bei @ ein kon-
-stanter Gasstrom geleitet. Die Kugeln bei ¢ waren zum Abschlufl
gegen die fdullere Luft mit Wasser gefillt. Nachdem aus 3 die alka-
fische Natriumhydrosulfitlisung eingetropft war, wurde unter Schiitteln
im Wasserbade gekiipt. Die erhaltene Kiipenlosung wurde von etwa
ungeléstemn Indanthren durch einen Gooch-Tiegel, der wmittels eines
Schlauchstiickes mit /) und /) verbunden war, uud in dem sich eine
angefeuchtete, diinne Schicht Asbest wnd darauf eine durchlicherte
Porzellanplatte hefand. in den Kolben £ filtriert. Zu diesem Zwecke
warde nach Verschlufi von ¢ die Saugpumpe bei ¢ in Tétigkeit gesetzt
und nun b geifinet, wihrend Quetschhaln ¢ zur Verhinderung soforti-
wen Weiterdriickens der Flissigkeit aus demn Kolben # geschlossen
war. Man schliefit nun ¢ und ldBt die Fliissigkeit in £ erkalten,
worauf das Natriumsalz des .NeDihydroanthrabydrochinonanthrachinon-
azing langsam auskrystallisiert, TUm dieses von der Mutterlauge zu
treunen, driickt man den Kolbeninhalt von /i, nach Verschluff von e,
durch den mit einem gewihulichen Filter belegten Gooch-Tiegel I,
indemn man den Quetschhahn  offnet, bei ( die Pumpe in Titig-
keit setzt und bei ¢ iffnet. Nach VerschluBf von ¢ kaun dann der
Niederschlag von H aus mit irgend einer Waschilissigkeit ausge-
waschen werden, was im vorliegenden Falle zur Vermeiduug hydro-
Lytischer Spaltung unterblieb, auch, weun erforderlich, getrocknet wer-
den, indem man f verschlieBt und den mit konzeutrierter Schwefel-
siture beschickten Kolben J uach ()fﬁlung von ¢ evakuiert. Nach
SchlieBung dieses Hahnes wird dann durch /# die Verbindung zwischen
dem Niederschlage und dewm Trockenapparat .J hergestellt, aus dem
linken Wasserstoffentwickler das (Ganze mit Wasserstoff gefiillt, wieder

im COg-Strome zu orhitzen. Treadwell (Ureadwell, Lehrb. der analyt.
Chem. 11, 1902, 27) gibt cinen Apparat an, der dazu dient, IFlissigkeiten in
einer Kohlensiure-Atmosphire zw verdampfen und den Riickstand bei be-
stimmter Temperatur zu trocknen. SchlieBlich findet sich ein Apparat zum
Filtrieren unter Luftabschluf von Dinglinger (Chem. Zentralbl. 1905, II,
1138), der demt Apparat von Beekmann etwas hnlich ist.
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evakuiert und so im wasserstoliverdiinnten, mit konzentrerter Sthwe-
felsdiure beschickten Raume der Niederschlag zum Trocknien sich selbst

iiberlassen.
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Der Apparat 1Bt sich auch fiir Gase it héherem spez. Gewicht
als Luft, z. B, tiir. Kohlensiiure verwenden; man mufl nur: (' sowie
das in ¢/ und J reichende Rohr weiter herausziehen. - damit die Luft
nach oben verdringt werden kann .

6l. K. Fromherz und W. Meigevn:'
Zur Kenntnis der Oxime des Methyl-furols.

(Hingegangen am 23, Januar 1907.)

Odernheimer?) stellte zuerst Fureloxime dar, von denen das
bei 89" schmelzende von Werner?) als reines syn-Oxim erwiesen
wurde. Das andere, bei 49° unschari schmelzende Oxim wurde vow
tioldschmidt und Zanolif) als Gemisch der syn- und .enti-Verbin-
dung erkannt. Von diesen Forschern' wurde auch zuerst da.s reine
anti-Oxim des Furols vom Schmp. 74Y dargestellt.

Zum Zweck einer Untersuchung iiber die (uantitative Be»tlmm\mg
des Methylfurols®) hatten wir uns eine grisflere Menge dieses Aldehyds
dargestellt wnd henutzten diese (ielegenheit zu dem Versuch. die ent-
sprechenden Abkéimmlinge desselben darzustellen.

tiemisch der beiden Oxime.

Genau nach der Vorschrift von Goldsch’midt» und Zanoli fiir
das Furfurantialdoxim®) wurde das Methylfurol bei Gegenwart von
nberschuselgem Alkali in sein Oxim iibergetiibrt.

Die verschiedenen, aus Ligroin erhaltenen Krystallfraktionen
schmolzen alle bei f)1—5'2" wnd bestanden griBtenteils aus langen,
dicken, vierseitigen Prizmen.

Nach seiner Darstellungsweise sehen wir dieses Priparat in Cber-
einstimmung mit der entsprechenden Farolverhindung als ein Gemiseh
der syn- und anti-Form des Oxims an.

N Der Apparat wivd von der Filialfirma Dr. Bender uwnd br. Hobein-
Karlstuhe hergestellt.

?) (tdernheimer, diesc Berichte 16, 2988 [1833].

%) Werner, ebenda, 23, 2336 [1890]. '

Y (toldsechmidt und Zanoli, ebenda, 2B, 2573 [1893].

% Fromherz, Ther die Furol und Methylfarol liefernden Substanzen
der Lignoeellulose nebst Beitvigen zur Kenntnis des Methylfarols.  Disser-
tation, Freiburg 1906. — Zur quantitativen Bestimmung des Meothylfurols.
Hoppe-Seylers Zeitschr. fiir physiolog. Chem. B0, 241 [1906].

6 Diecse Berichte 28, 2582 [1893].





