
I ' r i g l y  k 01 a m  i d  sii u r  e -  d i a n i l i d  -a111 id  , 
(C, Hg . NH. OC. CHa)i N.  CH, .CO. NH1. 

P e r  Iiorper entsteht imnier als Verunreinigung bei her Konden- 
sation von C;lykokoll-anilid mit  Brom-acetarnid, wenn das Glykokoll- 
anilid nicht ganz rein w a r ,  sondern nocb etwas yon dem immer bei 
der Darstellung des letzteren entstehenden Piglyliolamidsaure-auilids 
enthalt. E r  ist entstanden durch Kondensatiou von 1 Xol. Diglykol- 
amidsaure-anilid und I Mol. Brom-acetamid und kann direkt durch 
Schmelzen eines Gemisches iiiolekularer Mengen der beiden genannten 
Korper dargestellt werden. 

Das Dianilid-amid ist leicht liislich i n  Alkobol und heibeni Wasser 
uud scheidet sich daraus beim Erkalten i n  langen, haarformigen Nadeln 
ab. Es  schmilzt bei 1650 ohne Zersetzang x u  einer klaren Flus- 
eigkeit. 

Die analysierte Substsnz wurde im Exsiccator iiber Chlorcalciuni ge- 
t rocknet. 

8.255 m g  Sbst.: 19.170 m g  COa, 4.445 m g  HgO. - 8.350 mg Shst.: 
1.218ccm N (loo, 711 mm). 

C l e H 2 0 0 a N ~ .  Ber. C 63.53, E 5.88, N 16.48. 
Gef. )) 63.34, )) 6.02, )) 16.40. 

Zi i r ic l i ,  Chemisches Universitiitslab(1rntorium. 

223. J. V. Dub 8 k y : Mikro-Elementaranalyse organischer 
Subatanaenl). 

(Eingegangen am 5. Oktober 1917.) 

Die vereinfachte Mikro-Elementarnnalyse hat eingehende Beruck- 
sichtigung in  den einzelnen Instituten gefunden, und im cheniischen 
Institut der Universitlt Zurich wird nunmehr nur mikroanalytisch ge- 
arbeitet. Es ist dennoch wiinschenswert, mit  einigen Worten auf un- 
sere Erfahrungen der letzten Zeit hinzuTveisen. 

Die Arbeitsrnethoden fur die rnikrogasornetrische Stickstoflbestim- 
mung haben sich als ideal und vollkommen einwandfrei erwiesen in 
Hunderten von Analysen. Schon E d .  L a u t e m a n n a )  zeigte, dab  die 
Aufsehen erregende Zerleguog von COa in CO durch poroses, schwam- 
miges Kupfer nach L i m p r i c h t 3 ) ,  bei der Elementaranslyse nicht in 

'1 Vergl. die vereinfachtc'qunntitative Mikro-Elementaranaly-se organischer 

') A. 109, 301 [1859]. 
Snbstanzen von J. V. D u b s k y ,  Verlzg \.eit d Co., Leipzig 1917. 

3, A. 108,.-16 [IS59]. 
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Betracht konimt bei der  Verwendung 
ruhigte dadurch die Gemuter dariiber, 
ten Tausende vou Analysen alle falsch 

de r  Kupferdrehspine i ind Ijr- 
dab etwa die bisher ausgefuhr- 
wiireu. *-Luch heute mu13 mnu 

den Mikro- 11 m a s ,  gegen ahnliche rnerkwhrdige AngriFfe verteidiger,  
uod doch beruht die A n h o r t  in der  F rage :  *Kann man minimale 
Blaschen Zuni Schlufi de r  Verhrennung erhalten,  falls die r edwie r t r  
Spirale die KohlensLure zii Kohlrnosyd zerlegt”i( 

W i r  verbleiben also bei den xngepebeneu Arbeitsmethodeu, so1:tnge 
uns seltenere Ausnahmefiille nicht z u  eiiier :tndern Rohrfiillunp f u r  
diese speziellen Substanzeu fuhren werden. Hinqegen schien es meinrrii 
Mitnrbeiter Hrn. F e r d .  R l u m e r  rorteilhaft z11 sein,  die Kautschuk- 
schla~ich-~~erbindi ingen 711 vernieirlen, durcli Anhriiigen passender 
Schliffe I )  (Abh. 1 ) .  

d h b  1. 

Auch die ~likro-Porzellauachiftcheu e:wiesen sich fur einzelrre Y I . -  

luniinose Siibstanzen nugiinstig u n d  ivurden durcli passende griisere 
Schiffcben ersetzt. 

Im Gegensatz zu den] bf ikro-Dumas ,  der sich bisher iii alien Yiillru 
bewahrte,  war es notig, cler mikronunlytischen Bestimmuiig y o n  Kohlen- 
stoff und Wakserstoff in besondereu Ausnabmefallen iinsere Aufriierk- 
samkeit  zu  schenkeo. Die vereinfacbte Blikro-Elementaranalyse ist d z r  
Makroanalyse aogepaljt,, und es  wird u n s  tlesFalb nicht verwunderii, 
daB wir iii einzelnen Fallen anch bei de r  Mikroanalyse besondere 
Vorsichtsmaf3rcgeln treffen niiissen ’). .4iif die h l ik ro -F , l e rne r i t a rn~~~i I~~e  
explosiver Korper,  auch bei der  Berwendiing de r  P r eg l schen  Fiillurig, 
hiozuweisen, war ia auch G. K a r l  A l m s t r o m  i n  letzter Zeit genhtigt; 
die Substanz wird niit ausgegliihtem Sand bezw. Bleichromat vermischt ’). 
Eine  ahnliche I<rfahrung habe ich niacheu konnen bei cler hlakru- 

’) Es war fiir ~ U S  eine Zeitlang recht scbwierig, die passendcii SchlBu(*lie 
zu erhalten, bis uns die Firina Dr. B e n d e r  und Dr. H o b  ei n Zilrich, dolche 
verniitteln koniite; diese Firms beatellte Fur uns aucll die griil3eren Pnrxellau- 
schiftcheii. 

‘j \’erg]. Hai ls  N c y e r ,  r\iialyst> u i i d  Kui is t i tut ion,  111. ;\uflage, 

3) 

____ .- 

S. 156-187 (19161. 
.I. pr. I?]  : )5,  2% ( I9I ;J .  
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analyse einzelner Nitrarnine; selbst die Yerwenduug einer reduzierten 
Kupferspirale von 30 crn Lange fiihrte nicht zum Ziel. Wird die Sub- 
stanz dagegen mit Sand vermischt, so wird die Esplosion rermiedcn, 
die Substauz verbrennt laugsani linter Koblenst,offabsclieidun~, wobei 
die  nitroseii J%iinpfe reduzieit I )  werden. 

Die von mir beschriebene Rohrfiillung ergibt beiiii Dinitrobenzol; 
Dinitrotoluol glatt richtige Resultate, falls man zii Ijeginu der Ver- 
breunuog, in1 latigsamrii Luftstrom oder irn peschlossenen Rohr,  
vorsichtig verbrrnnt. Hingegeo ergeben explosive Kdrper, z. B. Pikri i i -  
saure: oclrr wasserstoffarnie Verbindungen, z. B. Trichlor-dinitro-beiizol, 
zu hohe Resultate an WasserstofF und KohlenstofF. 

111.. P r o f .  I 'regl hntte die Liebena\~urdigkeit, niir eine Spur des 
I riclilo~-tlinitro-beuzols z u  dieserii Zweckc zuzitsenden. Die von uns 
untrr v e r s c  h i ed eiie n Arbeitsbedingungen ausgefiitirten Analysen er- 
gaben denientsprechend nicht ul)ereinstiminende, jetloch stets xu  11c~he 
Resultate; die Substanz bietet iiberhaupt bei tier Vcrwendung griiWerer 
Mengen Schwierigkeiten, da auch die altrre Preglsche  Arbeitsmethode 
u n s  beini ersteii Versuch versagtc '). 

Spliter iiberzeugten wir u n s  an der hnalyse vieler explosiver Nitro- 
korper unt l  des Triclilor-dinitro-betizols, dn8 nian sie bei der Anwendung 
von Bleisuperoxyd : t n  Stelk der Silberscbicht, das nuf 180--200° kon- 
stant erhitzt werden mu8, n i i t  I,:rfolg analysieren I tann.  

Jedoch aucli dxs Bleisuperoxyd kann man bei der dnalyse aol- 
cher Ausnalirnefalle verrneiden und die gewiihnliche Robrfullung rnit, 
Silberspirale rind I(upferoxyd-Bleiclironiat beuiitzeo, falls man zur Ke- 
duktion der Stickutoffoxyde eine einf:iche Methode verwendet, die 
F. G. 13 e n  ed  i c t ') bei der Makroanalyse empfiehlt, ' die gleichzeitige 
Verbrennung einer abgewogenen Menge von Benzoesaure (bezw. Nallh- 
thalin oder Zucker). Die Beozoeeaure wird in ein separates Schiffclien 
eingewogen und bis auf 1 cm an die Kupferoxyd-Schicht heraugeriickt; 
darauf folgt das SchiFkhen n i t  dem Nitrokorper. Man beginnt die 
Verbrennung ini Luftstrom oder bei geschlossenem Hahn, d. h. im ge- 
schlossenen Rohr. Die zuerst verbrennende Benzoesaure reduziert das 
z u n b h s t  liegende J(upferosyd, uod wenn nunrnehr . nitrose Dampfe 
sicb z u  entwickeln beginnen, werden sie durch das blanke KupFer 
reduziert. Rei der Berechnung der Analyse mu8 natiirlich ein der 

I )  A .  P. N. Prnncl i imont ,  R. 29, 301 [l910] Anmwkung; P. Val1  Kom- 

a) \'ergl. die quantitative org:arliwhe lfilti~oanal~se V O I I  1:ri t t  Pregl ,  

.1 

--~____ 

b u r g h ,  K. 2, 109, 306 [ISY3]. 

Verlag J. S p r i n g e r  1917, S. 29. 
Am. 43, 343 [1900]. 
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benutzten Uenge der Benzoeslure entsprechender Abzug gemacht 
w r d e n .  

Frl. E. D i n  g e r n a n s e  hatte nach dieser Methode einzelne solcher 
Verbindungen, wie Pikrinsiinre. Dinitro-phenol, Trichlor-dinit,ro-benzol, 
glatt analysieren kijnneo '); dennoch wird man wohl in  den meisten 
Fallen zu dem Bleisuperoxyd greifen. 

Bei wasserstoffreicben, organischen Kitrokorpern entfallt die An- 
wendung der Benzoesii.ure, d a  diese sich bei laugsarner Verbrennung 
selbst einen Teil des Kupferoxyds reduzieren und so die vollige Re- 
duktion der nitrosen DBrnpfe bewirken, d s  die spezifische Wirkung 
ties Silbers auf die Stickoxyde eine fragliche ist'). Auch B e n e d i c t  
zeigte, dafi nian Substanzen wie Nitro-guanidin, Dinitro-benzol, Tri- 
nitro-phenol glatt analysieren kann, ohne An wendung von reduzierten 
Kupferspiralen, falls man nur die l'erbrennung bei geschlossenern. 
Rohr ausfuhrt. 

Die Fullung des Rohrs besteht am besten atis einer 5 cm langen 
Schicht von zerscbnitteneni. feinern Silberdraht, einer 16 cm langen 
Schicht eines Gemisches von Kupleroxyd und Bleichromat, die zwischen 
etwas Asbest oder Platinxsbe3t zusammengebalten wirtl. Friiher ver- 
wendeten wir eine Schicht von Bleichromat oder eine Schicht von 
Kupferoxyd von IiirsekorogroBe, bezw. beide Schichten nebeneinander- 
Yorteilbafter scheint uns nacb dern Yorschlage P r e g l s  ein Gemisch 
heider Substanzen z u  sein. Urn das erwahnte Silber und daniit d ie  
Rohrfiillung ruoglichst xu  schonen, folgen wir eiueni Vorschlage P r e g l s  
und schalteu nuch direkt vor den1 Platinschiffchen eine zweite Silber- 
bchicht ein, welche in  erster Linie stark beansprucht wird bei- halogen- 
oder schwefelhal.tigen Substanzen. 

meines Mitarbeitem M,. S p r i t z n i a n n  folgend, 
haben wir, statt der  von mir vorgeschlagenen und beschriebenen Ab- 
sorptionsapparate, kleine U-Rohrchen benutzt, die sich als gebrauchs- 

. fahig erwiesen. Leider ist uusere Mikrowage nicht zu ihrem Auf- 

Einem Vorschlag 

Abb. 2. 

hangen ein wandfrei eingerichtet. 
Resser erwies sich der Vorschlag 
meines Mitarbeiters F e rd.  B 1 1 1  - 
m e r ,  die U-Rohrchen aufzurollen 
(Abb. 2). Solche Absorptionsappa- 
rate batte die Firma B e n d e r  & 
H o b e i n ,  Ziiricb, in den Handel 

gebracht; sie sind ideal, vcillig einwsndfrei und absolot gewichtskonstant. 
- - _ _ _  - 

1) IXese Analysendaten werden :in anderem Orte publiziert. 
2, 1'. E n i i c h ,  M. l a ,  78 [lS92j; H c r m a n n ,  Fr. 44, 6S6 119051; 

K u r t e n a c k e r ,  Nr. 51, 639 [1912]. 
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Prof. P r e g l  ' besclireibt i n  seinem ausgezeichneten Lehrbuch der  
organischen Mikroanalyse ausfiihrlich die zahlreichen, miiglicheu Febler- 
quellen, die in Betracht kommen kiinnen; auf eine derselben mochten 
n i r  speziell binweisen. Keirn Mikro-1) u m a s  garantieren u n s  die mini- 
malen Blascben fiir die richtige Verbrennung; eine solche Kontrolle 
fehlt uns bei der Hestimmung' des Kohlenstoffs und Wasserstoffs. Es 
ist deshalb u n b e d i n g t  n o t i g ,  einen b l i n d e n  V e r b r e n n u n g s v e r -  
s u c h  auszufuhren, wenn vielleicbt inzwiscben I i i n g e r e  Z e i t  n i c h  t 
Y e r b r - a n n t  w u r d e  oder die K a u t s c b i i k s c l i l a u c h e  fiir deli Luft- 
hezw. Sauerstoff-Gasometer e r n  e u  e r t  wurden; eine neue Fullung der 
-4 baorptionsapparate ist alsdann ebenfalls ratsaiu. 

Zum Schlulj sei es rnir vergonnt, Prl. E. J ) i n g e m a n s e ,  Prl. N. 
S o o r d u i i n  und den HHrn. B l u m e r ,  ( ; r a n a c h e r  und S p r i t z m : t n n  
f i i r  die ausgezeicbnete Mitarbeit rneinen besten 1)ank auszusprecheri. 

Z ii r i c h ,  Cbemisches Universitjitslahoratori~iii~. 

224. J. V. D u b  s k y : Elektrische Verbrennungsofeen fiir die 
Mikro-Elementaranalyse. 

(Eingegangen am 5. Oktober 1917.) 

Die allgeniein bekannten Vorziige der elektrischen 'i'erbrennungs- 
ofen veranla6ten uns, auch fiir die ~liLro-Elenientarnnalyse organischer 
Substanzen solche Ofen zu rerwenden. Dank der hocbberzigeii, ver- 
standnisvollen Unterstutzung des K u r a t o r i u m s  d e r  S t i f t u n g  f i i r  
w i s s e n s c h a f t l i c b e  F o r s c h u n g  a n  d e r  U n i v e r s i t l t  Z t i r i c h ,  
Mjurde uns nach besonderen Angaben von der Firma I I e r a e u s  & Co., 
IIanau a. M., eio elektriscber Verbrenouogsofen mit Platindrabt nls 
Heizwiderstand hergestellt (vergl. die Abbild.). 

Der Ofen besteht aus 2 auf Rolleo verschiebbaren elektriscbeo 
Heizkorpern, die durch verseilte Litzen niit der Schalttafel und den 
Widerstanden qerbunden sind. Durch beide Ofen ist eine leicht aus- 
wechselbare Nickelrinne frei durcbgefiihrt, auf welcber das Verbreo- 
nungsrohr aufliegt und dieses vor Durchbiegung bewabrt. 

Das etwa 610 mm 1ange '~erbrennuogsrobr  ist einerseits z u  einem 
40 mm langen, dickwandigen Scbnabel von 4 mm aulierenl Durcli- 
messer ausgezogen , andererseits mit eiuem langen, guten Glasschliff 

Der Schnabel cles Rohrs ist dieser Form verseben : 

in Verbindung mit. den1 ersten Absorptionsapparat, der Glasschliff mi t  
einem giiten, eiof:ichen 'Trockenapparat f u r  Sauerstoff und Luft. 

z===== 
1 


