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86. Edmund Knecht: Drei Vorlesungsversuche. 
(Eingegangen am 18. Januar 1908.) 

1. S y n t h e s e  d e s  Cn lc iumcarb ids  resp .  d e s  Acety len- .  
Die Darstellnng des Calciuincarbids irn elektrischeu ()fen ist ala 

Vorlesungsversuch unzweifelhaft lehrreich, erfordert aber nicht niir 
eine etwas kostspielige Apparatar und sorgfiiltige Vorbereitang, b u n -  

dern auch ziemlich vie1 Zeit in der Ausfuhrung. Vie1 einfacher iind 
init ganz geringen Mitteln gelingt die Darstellung cles Carbids durch 
direkte Vereinignng ron me ta l l i s chem Calc i i im niit K o h l e  nuf 
folgendem Wege : 

Ein erbsengroaes Stuck metallischen Calciiims \\ ird nuf ein n u > -  
gehohltes Stuck Holzkohle gelegt und rnit einer kleinen Flamme :tin 

Geblase erhitzt. In wenigen Sekunden fangt das Metall Feuer uud 
brennt einen Augenblick rnit intensiv orangegelber Flanime, versiobt 
aber dann sofort in die Kohle. Zerschlagt man die Kohle, so findet 
man im Innern einen hnrten Klumpen von Calciumcarbid, der sich 
leicht von der weicheren Kohle trennen lafit. Der Klumpen ent- 
wickelt im Reagensglas, rnit Wasser versetzt, sofort Acetylen, d;is am 
Geruch und an der Verbrennlichkeit erkennbar ist. 

2. E i n e  s i c h t b a r e  A u t o x y d a t i o n .  Wegen des gut siclit- 
baren und pragnanten Farbenumschlags, der dabei eintritt , kaiin als 
Heispiel einer Autooxydation die Einwirkung des T i t a n s e s t l u i s u l f a t s  
auf P e r m a n  g a n a t  in verdunnter, schwefelsaurer Lbsung dienen. 

Eine rnit Schwefelsiiure angesiiuerte Permanganatlosiing (eta 't 
' / j o - n . )  wird auf zwei Glaskolben von etwa 1 1 Inhalt Ierteilt. %u 
eineni derselben (der andere dierit nur zum Vergleich) fugt man unter 
Umschutteln in kleinen Portionen ge- ohnliche, klufliche Titansesyui- 
sulfatlosung. Die Permanganatliisung andert ihre Farbe allmahlich, 
von Blaurot zu Scharlach und zeigt schliealich bei sorgfaltigein, 
Arbeiten die rein orangegelbe Farbe des 'L'itansuperoxyds. Zusatz 
einea Uberschusses des Reagens entfirbt die Losung I).  Titanisulfat 
gibt keine Reaktion rnit Permanganat. 

3. F a l l e n  d e s  K u p f e r s  a ls  Meta l l  d u r c h  'I i t a i i sesq i i i -  
sulfat. Dieser Versuch, welcher zugleich eine e m p f i n d l i  ch e Real,  - 
t i  o n auf IZ u p  f e r vorfuhrt, wird folgendermaaen nnsgef uhrt. Zu ein em 
niit destilliertem TVasser gefiillten und 1-2 1 fassenden Glnszylinder fuct 
man etwa 1 ccnl einer 10-prozentigen Kupfe r su l f a t lo s i ing .  Sodann 
f i i g t  man etwa 5 ccm der kauflichen Titansesciuisulfatlo~~in~ hinzu u u d  
riihrt gut nm. Nach wenigen Minuten heginnt die Ausscheidnng des  

1) Diese Berichte 38, 3324 [1905]. 
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rnetallischen Kupfers, das ini auffallenden Lichte die charakteristisclie 
Farbe des reinen Metalls zeigt, im durchgehenden Lichte dagegen blau 
erscheint. Der Niederschlag ist so fein verteilt, daI3 nur ein geringer 
Teil von Filtrie rpapier zuriickgehalten wird. Die Reaktion ist noch 
sichtbar bei Gegenwart von 1 Teil Kupfer in 1000000 Teilen der 
Liisung. Je TTerdiinnter die Losung, desto langsnmer vollzieht sich 
die Fallung. Bei konzentrierteren Losungen (z. 13. 1 g Kupfersulfat 
auf 1 1) tritt die Fallung fast sofort ein, die Flussigkeit wird undnrch- 
sichtig und sieht fast aus wie festes Kupfer. 

Municipal School of Technology, Man c h e s t e  r. 

87. Wilhelm Konigs  und Karl  Bernhart: Notiz uber 
nr-~-Oxybenzyl-piperidin. 

(Eingegangen am 7. Februar 1908.) 
Das Ausgangsinaterial fiir die eolgenden Versuche bildete N -  A n i sp l -  

p i p e r i d i n ,  das wir durch Mischen voii Piperidin (2 Mol.) und Anisyl- 
chlorid") (1 Mol.) unter Eiskiihlung herstellten. Die Masse erstarrte 
nach kurzer Zeit krystallinisch, worauf noch etwa ' / a  Stunde auf deiii 
Wasserbade erwiirmt wurde. Bei der Fraktionieriing der abge- 
schiedenen und yon iiberschiissigem Piperidin befreiten Base ging fast 
die gauze Menge bei ca. 283O (712 mm) nls farbloses 61  fiber, das in 
einer Kaltemischung nicht erstarrte. Das schiin krystallinische Pikrat 
schmolz bei ca. 163O. Bei etwa dreistuiidigem Kochen mit (ca. 7 Vol.) 
konzentrierter Bromwasserstoffsaure wurde das Anisylpiperidin ent- 
methgliert. Das b r o m ~ v a s s e r s t o f f s a ~ i r e  Sa lz  d e r  O x y h a s e  fie1 
dann beim Erkalten zum groI3en Teil aus und lcoiinte durch Umkrystalli- 
sieren aus verdiinnter Bromwasserstoffsaure als farbloses Krystallpulver 
Tom Schmelzpunkt ca. 21 6" erhalten werden. Bei der Brombestiinmung 
gaben 0.1976 g Sbst., bei looo getrocknet: 0.1368 g AgBr. 

ClaHITNO.HBr. Ber. Br 29.41. Gef. Br. 29.45. 
Die f r e i e  B a s e  erhielten wir, aus verdunnter Natronlauge durch 

Kohlensaure gefallt, als farblose, krystallinische Flocken, aus Wein- 
geist oder Essigather in Prismen vom Schmelzpunkt ca. 140O. Als 
das bromwasserstoffsaure A'-p-Oxybenzylpiperidin iiun in waflriger 
Liisung kalt mit iiberschiissigem B r o m w a s s e r  versetzt wurde, scbied 

1) Anisylchlorid, CH30 .CsH4 .CH2 . C l ,  erhielten wii, aus reinem Anisnlltohol 
durch Schiitteln mit etwas mehr als der berechneten Menge Phosphorpentachlorid 
i n  iltherischer Losung als leicht bewegliche Flksigkcit. 
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