
77. Earl Br unn e r : Vorlesungsversuch. 
[Chemisches Institut der UniversitBt Innsbruck.] 

(Eingegangen am 16. Januar 1919.) 

Um Lavois - ie rs”)  grundlegenden Versuch, durch den bewiesen 
wurde, daR beim Erhitzen von Zinn.  in der zugeschmolzenen 
Retorte keine Gewichtsanderung eintritt, dai3 aber nach dem Offnen 
unter Enstriimen von T d t  eine Gewichtszunahme nachweisbar ist, 
durch die V e r b r e n u u n g  v o n  P h o s p h o r  in wenigen hlinuten in 
der Vorlesung vorzutiihreo, ist folgende Abanderung de, von A. W. 
I l o  f m a n n  ’) seinarzeit angegebenen Versuches deshalb zu empfaleo,  
weil die bei der Verbrennung des Phosphors in  einem Zweiliterkolben 
plotzlich eintretende Drucksteigerung, welcbe mir einmal ein Bersten 
des Kolbens verursachte, ganz ucd gar vermieden wird. Zwei dop- 
pelt tubulierte Glasvorlagen (Fig. 1 )  von ungefahr je 1 1 Inhalt wer- 
den mit einer 16 cm langen, 
wie augezeichnet, gebogenen 
Rohre aus durchsicbtigem 
Quarz 3), deren innerer Durch- 
messer 16 mm betragt, mit 
Kork verbunden. Eine Hnhn- 
rohre und ein 10 cm langes 
~Zuecksilber-hlanometer sind 
i n  den die beiden anderen 
Olfnungen der Vorlagen luft- 
dicbt verschlielienden Korken eingefugt. 

I n  die Quarzrohre wird ungefabr g gelber Phosphor so ein- 
gefubrt, daO e r  in die tiefste Stelle des Buges gelangt. Nun wird 
die ganze Vorrichtung mittels eines starken Drahtes am Haken des 
Wagebalkens aufgehangt und. genau tariert. Erwarmt man die Quarz- 
rijhre unterhalb des- Phosphors, so beginnt er mit sichtbarer Flamme 
zu brennen, die aber bald erlischt, jedoch durch abwechselndes fliich- 
tiges Erwarmen der kugelformigen Vorlagen wieder bemerkbar wird, 
wobei der weiIje Rauch des Verbrennungsproduktes von einer Vor- 
lage in  die andere driogt. 

Fig. 1. 

1) Herm. K o p p ,  Die Entwicklung der Cbemie in der neueren Zeit, 

2) B. 18, 2659 [1882]. 
3) GlasrBhren springen immer. 

S. 163 (Miinchen 1873, R. Olden’uourg). 

Die Quarzrijhre hatte ich bei W. C. He-  
r a e u s  in Hanau bestellt. 
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Man liiSt erkalten, bis das  Manometer, das  anfiinglich einen 
Uberdruck anzeigte, endlich eine Luftverdiinnung erkennen laat. Das  
Gewicht des Apparates ha t  sich nicht geiiindert. Offnet man nun 
den Hahn, so tritt Luft ein und die Wage gibt deutlich eine Gewichts- 
zunahme an. 

78. 1) Carl Bfilow und Rich. Engler: ober Spthesen 
und Urnwandlungen neuer Monoaryl-hgdrazidin-carbonsilure- 
ester. - 2) Carl Bulow: Die oxydative Spaltung organischer 
Verbindungen, welche Hydrazon- und Hydrasidrazon-Gruppen 

enthalten, mittels Chlors. 
[Vereinigte Mitteilungen aus dem Chemischen Laboratorium der Universit%t 

Tii bingen.] 
(Eingegangen am 1. Februar 1919.) 

In einer friiheren Mitteilung haben B u l o w  und E n g l e r ' )  neben 
anderem die Darstellung des Oxalsiiuremonoester-[o-chlor-p-tolyl- 
hydrazonl-saure- { chlorids} : 

l---l 
[2-C1-4.CH3.CsHa.NH.N]:C.{CI}" COOC2Hs 

und des ihm entsprechenden O x a l m o n a m i d s  beschrieben. 
jetzt diese ungemein reaktionsfabigen Verbindungen zur 
von A m i d  razon-  c a r  b o  n s a u  r e e  s t  e r n  der Formel 

CI 

LJ 

- 
[CHp .: \ . N H  .N] : C .  { NH,} 

COOR 

Wir haben 
Ge win n u n  g 

benutzt, welche durch gemafligte Einwirkung von allioholischern 
Ammoniak auf das Chlorid i n  bester Ausbeute entstehen. Dies, 
monoaryl-substituierten Hydrazidioe oder Amidrazone mit freier Amido- 
gruppe zeichnen sich dadurch auc, da13 bie  bri geeigoeter Behandlung 
schon krystallisiereude Salze bilden, die sich leicht mit schwach saurrr  
Reaktion in Wasser losen. 

L%& man NHs energiszher auf unser mChlorida einwirlten, dann 
wird auch die Estergruppe angegriffen, und Oxalmonoarn id- [2-chlor- 
4-methyl-phenylhydrazon] saure-{amid) gebildet. Zurn gieichen Korper  
gelangt man, wenn man [p-Toluidin-azol-acetessiges t e r  in  [p-Toluidin- 
azo]-acetessigsaure-amid verwandelt , dies durch Behandlung mit 
Chlor in Oxalmonamid-[2-chlor-4-phenylhydrazon]-siiura-f chlorid} iiber- 

') B. 51, 1246-70 [1915]. 


