
Das SchmelzpunktsrOhrchen als Reagensglas 
Von 

August Fuchs 

Aus dem Laboratorium ffir allgemeine Chemie an der Technischen Hochschule 
in Graz 

(Nit 3 Textfiguren) 

(Vorgelegt in der Sitzung am 23. M~irz 1922) 

A. Allgemeiner Teil. 
Die vorliegende kleine Abhandlung betrifft die Ausarbeitung 

yon Methoden, die es gestatten, in einem und demselben Schmelz- 
punktsrShrchen mit einer kteinen Menge eines (organischen)Stoffes 
eine Reihe yon Schmelzpunktsbestimmungen mit dazwischen vor- 
genommener Reinigung auszuffihren. Man kann  a u f  so lche  Weise  
die Reinigung u n t e r  B e o b a c h t u n g  w e i t e s t g e h e n d e r  Mater ia l -  
6 k o n o m i e  oft so i a n g e  f o r t s e t z e n ,  bis der  k o n s t a n t e  
S c h m e l z p u n k t  e r r e i c h t  ist. Liegt dann die (h/3chstwahrscheinlich) 
reine Substanz vor, so ist mit ihr noch eine Mischprobe ausftihr- 
bar. ~ In vielen F/illen kann man die Substanz auch im Schmelz- 
punktsrShrchen d a r s t e l l e n  oder mit einer gegebenen Verbindung 
daselbst anderweitige chemische Umwandlungen vornehmen. 

Die Arbeit, weiche eine Fortsetzung der Versuche im ,,aus- 
g e z o g e n e n  R/Shrchen~ 2 bildet, wurde auf Veranlassung yon 
Prof. F. E m i c h  ausgeffihrt. 

a) Umkrystallisieren a u s  h e i B e n  LSsungsmitteln. 

Die Substanz, mit der schon die Schmelzpunktsbestimmung 
durchgeffihrt worden ist, wird nach und nach mit Hitfe einer 

1 Natfirlich wi~re unter Umst~inden aueh eine quant. Mikroanalyse mbglich, 
doch sind solche Versuehe noch nicht gemacht worden. 

2 F. Emieh ,  Methoden der Mikroehemie, p. 77, Handbuch der biologiszher~ 
Arbeitsmethoden yon Abderhalden. Abt. 1, Teil 3; oder Z. f. analyt. Chem., 54, 
493 (19!5). 
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Mikropipette (siehe unten) mit dem L~Ssungsmittel versetzt und er- 
w/irmt, his voilst/indige L6sung eingetreten ist. Zur BeschIeunigung 
rtihrt man mit einem Glas-oder  Platinrtihrer; 1 letzterer hat dem 
Glasrtihrer gegenfiber nattirlich den Vorteil der dauernden Benfitz- 
barkeit. Als Glasrfthrer werden Glasf/iden yon 0"3 bis 0"4 ~ m  
Durchmesser verwendet, die man am Ende zu einem kleinen, 
seitlich angelegten Ktigelchen zusammenschmilzt. 

Das Erw/irmen geschieht am besten dutch Eintauchen der 
Kapillare in ein Bad yon entsprechender Temperatur. Bei einiger 
l)bung kann man das RShrchen auch tiber einem Mikrofl/immchen 
frei erhitzen. Ist vollkommene L0sung eingetreten, so 1/il3t man 
eventuell unter R(ihren abkiihten, um das Krystallisieren zu be- 
schleunigen oder Unterktihlung zu vermeiden. Die Krystalle zentri- 
fugiert man ab und entfernt die Mutterlauge miSglichst vollkommen 

mittels einer Mikropipette, d. h. einer Glas- 
kapillm'e von zirka 0"2 ~ m  Lumen." 

I SchwerlSsliche Substanzen werden im 
zugeschmolzenen RtShrchen (11/~ m m  Lumen) 

b ~  ~ umkrystaIIisiert, a Dazu mul3 natfirlich vom 
Anfang an ein ltingeres R6hrchen genommen 
werden, da ja jedesmal einige Millimeter ver- 
loren gehen. In manchen F/illen wird man 
die heil3e L6sung vor dem Krystallisieren 

;, filtrieren mtissen. Dies ist unter Anwendung 
eines Asbestfilters leicht m6glich. Man ver- 
jtingt zu diesem Zwecke, nachdem genfigend 
L6sungsmittel zugegeben ist, das R6hrchen 

Fig. i. oberhalb der L6sung a und gibt ober 
die Verjfingungsstelle einen kleinen Pfropfen 

ausgegliihter Asbestwotle. Uber diesem wird das R6hrchen wieder 
verjaagt und schliel31ich am anderen Ende auch zugeschmolzen 
(Fig. 1). Die heil3e L6sung wird nun entweder durch Zentrifugieren 
in einem heil3en Fltissigkeitsbad filtriert oder durch Erhitzen fiber 
einem Mikrobrenner. Dazu legt man das R/Shrchen mit dem Tell a 
nach aul3en in eine Eprouvette (Fig, 1; II) unct erhitzt  den Teil mit 
der L/Ssung in horizontaler Lage. Die'LSsung kommt dadurch zum 
Sieden und die D/impfe drticken sie durch das Filter. Um zu ver- 
hindern, dag sie wieder in den Teil ct zurfmksteigt, fiihrt man mit 
der noch heit/en ProberShre in freier Hand eine rasche Schleuder- 
bewegung aus (vgl. den Pfeil in II), wodurch die LiSsung definitiv 
in den Teil b des R0hrchens gebracht wird. Diese zweite Arbeits- 
wei~e hat den Vorzug, dal3 sie viel schneller zum Ziele ftihrt, a!s 
das Zentrifugieren; sie empfielt sich besonders bei schwerl6slichen 

I F. E m i c h ,  a. a. O., p. 76. 
F. E m i c h ,  a. a. O., s[ehe Fig. p. 7'8. 
\;gl. B a e y e r ,  A. 202, 71 0880) .  
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Substanzen. Nach dem Filtrieren wird der Tell a fiber dem Asbest- 
pfropFen abgenommen. 

!oh verarbeitete auf diese Art 13 Substanzen und konnte 
2 bis 3 mg bis zu 10mal mit dazwischenliegenden Schmelzpunkts- 
bestimmungen umkrystallisieren. Ungtinstig sind die F~ille, in denen 
die Substanz in der Hitze nut wenig leichter 16slich ist, als in der 
Kglte. Da gelang das Umkrystallisieren nut 4- bis 5real. 

B e i s p i e l e :  3 nag"Dicyand{amid konnten bei einer Reihe yon Versuehen 
sowohl  au s  heil3em Wasser ,  als auch  aus  Alkohol durchschnit t l ich 7real im offenen 
RShrchen umkrystal l is iert  werden. Der Schmelzpunkt  blieb kons tan t  auf  203~. 1 

2 bis 3 mg Diphenyl wurden aus  Benzol im offenen R6hrchen bis zu 4real 
llmkrystallisiert.  Hier ist  besonders  darauf  zu aehten, dab die Substanz auch  im 
kalten Zus tand  ziefnlich 15slich ist. Schmelzpunkt  kons tant  71% 

2 bis 3 #~,q Anthraeh inon  konnten bis zu  10mal aus  Ni~robenzol umkrystall i-  
siert  werden.  Sehmelzpunkt  kons tan t  271% 

Als schwerer  15sliche Verbindungen wurden  Acetanilid und Anthracen an- 
gewandt .  2 bis 3 #~g" Anthracen konnten bis zu  10real aus  hell?era Benzol im zu-  
geschmolzenen  R5hrchen umkwstal l is ier t  werden.  Sehmelzpunkt  konstant  213 ~ 

Acetanilid wurde bis zu 8real aus  W a s s e r  im augeschmolzenen  RShrchen 
umkrystallisiert.  Schmelzpunkt  konstant  114 ~ 

b) Krystallisation durch Verdunsten des LSsungsmittels. 

Das Verdunsten  kann bei leicht flfichtigen LSsungsmit te ln  in der offenen 
Kapillare durch einfaches Stehenlassen im Exsikkator  vorgenommen werden, doch 
,dauert der Vorgang ziemlich lange, z .B .  2 bis 3 Stunden bei einer L6sung  yon 
Diphenyl (in Petroliither). Um ihn zu beschleunigen,  kann man  mit einer feinen 
Kapillare einem Strom trockener Luft auf  die im Schmelzpunktsr t ihrchen erw~irmte 
LiSsung blasen. Das Abduns ten  dauert  so zwar  nur  5 bis 10 Minuten, man  wird 
,diese Methode abet  t rotzdem nicilt gerne anwenden,  wenn  sieh an Stelle wohl- 
,ausgebildeter Krystalle warzenartige Massen  bilden. Der Erfolg besser t  sich, wenn  
m a n  start der Kapillaren winzige K61bchen anwendet,  die man  aus  jenen  dutch  
Anb lasen  eines Kfigelehens von 7 bis 10 m m  Durchmesse r  herstellt. Diese K~gelchen 
haben aber den Nachteil, dab sie mit einigen Milligramm Substanz keine so exakten 
Schmelzpunk t sbes t immungen  gestat ten.  Es ist  in  diesem Falle zwar wohl das  Sintmm, 
k a u m  aber das  Mare Schmelzen zu beobaehten.  Danach empfiehlt sich das  Ver- 
d u n s t e n  in der Kapillare namentl ich dann,  Wenn ,nan vom LSsungsmit tel  zuviel 
g e n o m m e n  hat ;  ist  die Lt isung dann  gent igend eingeengt,  so verf'~hrt man wie un te r  
.a angegeben.  

Das Aufb lasen  yon  Luft bei gleichzeitiger Erw~irmung wird in dem bei der 
T rocknung  genauer  besproehenen Apparat  vorgenommen.  

c) Ausfhllen von Krystallen durch Vergnderung des 
LSsungsmittels. 

Im Schmelzpunktsri3hrchen wird zu der klaren L6sung in der 
W~irme mit einer Mikropipette so large die F~illungsflfissigkeit all- 
mtthlich zugesetzt, bis eine Trtibung eintritt, dann wird der R/Shrchen- 
inhalt abktihleri gelassen. Nach jedem Zufliefienlassen wird gut 
aufgerfihrt, um die Flfissigkeiten zu misehen. 

1 S~tmtiiche Schmelzpunkte  s ind unkorrig~ert angegeben.  
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Das Veffahren konnte z.B. bei Benzolsulfamid leicht bis zU 
8real hintereinander durchgeffihrt werden. Als L6sungsmittel diente 
in diesem Falleheil~er Alkohol und als Ftillungsflftssigkeit Wasser. 
Der. Schmelzpunkt blieb konatant auf 155 ~ Ebenso konnte Diphenyl, 
das in Alkohol bei  60 bis 65 ~ .geli-ist and mit warmem Wasser 
gef/illt Wurde, bis zu 8real umkrystallisiert.werden, wobei sich der 
Schmelzpunkt immer auf  70 ~ erhielt.: 

d) Chemisehe Umsetzungen 

zum Zwecke der Reinigung werden nat(irlich je nach dam 
speziellen Fall sehr verschiedene Behandlungen erfordern. Beispiels- 
weise habe ieh 3 mg Benzils/~ure, Schmelzpunkt 149 ~ im RShrchen 
mittels Lauge ins Kaliumsalz verwandelt und dieses nach Filtrieren 
der LSsung und Umkrystallisieren wieder dureh Salzs~iure zersetzt 
Schmelzpunkt 149 ~ 

ZLI 

e) Das Waschen und Troeknen. 

Um die Krystalle mSglichst vollstiindig yon der Mutterlauge 
trennen, mtissen sie in der Regel gewaschel) werden. Man 

"> if 
i 

i 

beschick{ ist. 

Fig. 2. 

trierter Schwefels/iure 

setzt zu diesem Zweek mit del- 
Pipette etwas Lgsungsmittel zu, 
rfthrt die Krystalle rasch auf, zen- 
trifugiert und saugt die Fltissigkeit 
mittels einer feinen Kapillare ab. 
Ein I- bis 2maliges Waschen gibt 
in den meisten F/illen den ge- 
wtinschten Erfolg. 

~ Eine En t f / i rbung  oder Ent- 
I fernung yon Harzen kann mittels. 
I T i e r k o h l e  im Schmelzpunkts- 
I rShrchen durchgef/.ihrt werden, die 

cl mittelst des Rtihrers in der LSsung 
gut verteilt wird. Dann wird, wie 

. frtiher angegeben, heir3 filtriert 
] und zur Krystallisation gebracht. 

Zum Trocknen der Krystalle 
l a '  im Luftstrom dient folgender ein- 

W facher Apparat (Fig. 2): Die Luft 
geht zuerst durch eine kleine 
Waschflasche a, die mit konzen- 

Von da welter durch das 
Filter b aus Glaswolle und durch eine Kapillare yon 0" 3 ~4~ Lumen,. 
welche im Schmelzpunktsr6hrchen knapp oberhalb der Krystalle 
endet. Das RShrchen ist mit einem "Gummiring c am Thermometer 
befestigt; d ist eine etwa 12 c~  lange Eprouvette, auf deren B0den 
sich etwas Asbest befindet. Sie ist mittels einesWattab~iuschchens 
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verschlossen und bitdet ein Luftbad, das mittels e[nes Mikrobrenners 
geheiz.t, werden kann. 1 Das Trocknen dauert 5 bis 15 Minuten. 

Uber das Konzentrieren yon LSsungen vgl. frfiher unter b. 

f) Das Sublimieren. "2 

Das SchmelzlbunktgrShrchen wird his 1 cm fiber der Substanz 
in ein Fl~issigkeitsbad yon entsprechender Temperatur eingebaut; 
um zu verhindern, daft der aus dem Bad ragende Teil des R6hrchens 
sich erw/irmt, umwickelt man  ihn mit einem Streifen feuchten Filter- 
papiers. Wesentlich ist, dal3 die zu sublimierende Substanz nicht 
bis zu ihrem Siedepunkt erw~rmt werde, da sie ~onst als Ganzes 
dutch ihren Dampf in die HShe getriebea und, alle Verunreinigungen 
mitnehmend, i n  dem umwickelten Teil des R~Shrchens erstarrt. 
Ist das Sublimieren beendet, so wird der untere Teil des RShrchens 
abgeschnitten und nach eventueller Reinigung (mittels eines mit 
LSsungsmittel befeuchteten Wattapfropfens) wieder zugescbmolzen. 
Natfirlich kann auch unter vermindertem Druck sublimiert werden. 
Statt des Ftiissigkeitsbades ist,  wie ich sp/iter land, der v0n 
H. Th i e l e  ~ angegebene Block besonders geeignet. 

B. Besonde re r  Teil. 

a) Beispiele fiir die Reinigung unreiner Substanzen. 

Es wurde eine Reihe von kfinstlich verunreinigten Substanzen 
durchgearbeitet. Zl.ii' Massenbes}immung diente die vereinfachte 
Salvioniwage, ~ beziehungsweise eine in Kubikmillimeter geteilte 
Kapiltare. Es braucht wohI nicht nochmals" betont zu werden, dal3 
jeder Versuch in einem und demselben SchmelzpunktsrOhrchen 
durchgef(ihrt wurde. Vgl. die umstehende Tabelle. 

R e i n i g u n g  v o n - 3 5 p r o z e n t i g e m  R o h a n t h r a c e n  (nach O. Ze id le rS) .  
10 rag" Rohanthracen (35prozentig) wurden mit Essig~ither aufgeschwemmt und im 
zugeschmolzenen R~hrchen eine Stunde auf 50 bis 60 ~ erw~rmt. Nach dem Zentri- 
fugieren wurde die braune L6sung abgesaugt und 3mal mit EssigEther und l mal 
mit AIkohol gewaschen. Ich versetzte dann die heifle EisessiglSsung mit etwas Tier- 
kohle, filtrierte, saugte die Mutterlauge ab, wusch 3real mit Alkohol und trocknete. 
Schmelzpunkt konstant 214 ~ 

1 Nat~rlich kann auch der Schmelzpunktsapparat benutzt wcrden. Der bg- 
sondere Trockenapparat empfiehlt sich aber, wenn Trocken- und Schmelztemperatur 
welt auseinanderliegen, da man dann das Schmelzpunktsbad nicht abMihlen zu 
lassen braucht. 

2 Vgl. F. R a t h g e n ,  CSthener Chem.-Ztg. 45, 1101 (1921). 
3 Z. ang. Ch., 15, 780 (1902). Mein Block hatte die GrSfle 3 X 2 X 2  cm. 

F. E m i c h ,  Methoden der Mikrochemie, p. 251. 
5 A., 19t, 288 (1878). 
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136 A. F u e h s ,  

b) Darstellung yon organischen Verbindungen im Schmelzpunkts- 
rShrehen. 

m - D i n i t r o b e n z o l  aus Nitrobenzol.1 2 rag Nitrobenzol mit der zweifaehen 
Gewichtsmenge einer Misehung yon 2 Teilen konzentrierter Sehwefelsiiure und einem 
Tell rat~ehender Salp.etersiiure im zugeschmolzenen RShrchen einige Minuten auf 
180 ~ erhitzt. Naeh Offnen mit Wasser verdiinnt und gut gewasehen, getroeknet. 
Sehmelzpunkt 82~ 2real umkrystallisiert aus heit3em und gewaschen mit kaltern 
Alkohol. Schmelzpunkt 90"5 ~ Mischprobe (,M.P.,Q 90"5 ~ 

T h i o c a r b a n i l i d .  2 2 rag Anilin mit gleiehen Raumteilen Alkohol' und 
Sehwefelkohlenstoff 2 Stunden im zugesehmolzenen R5hrehen auf 100 ~ erhitzt. 
Naeh 0ffnen Abdunsten yon Alkohol und Sehwefelkohlenstoff, Wasehen mit Wasser, 
verdfinnter Salzsiiure und wieder mit Wasser, Troeknen. Schmelzpunkt 145 ~ 
Filtrieren der heit3en alkoholischen L5sung und 2maliges Umkrystallisieren aus 
heil~em Alkohol. Schmelzpunkt 152 ~ M.P. 152 ~ 

B e n z o l s u l f a m i d .  3 rag Benzolsulfochlori d mit 8 ~ngr Ammoncarbonat bei 
100 ~ gut verriihrt, falls Reaktionsgemisch stieg, kurz zentrifugierti nach 15 Minuten 
Reaktion beendet; Wasehen mit Wasser, Troeknen, Schmelzpunkt 146 ~ LSsen in 
heii3em Alkohol, heifles Wasser zUsetzen bis zur Trfibung, Auskrystallisierenlassen, 
Schmelzpunkt 153 ~ 

A e e t / t n i l i d .  3 n~g" Eisessig und 2..rag Anilin im geschlossenen RShrehen 
eine halbe Stunde auf 150 ~ erhitzt. Naeh Offnen durch Wasser zum K1Tstallisieren 
gebraeht. Mit Wasser gewasehen, getrocknet; Sehmelzpunkt 108 ~ Naeh 2maligem 
Umkrystallisieren aus heigem Benzol. Sehmelzpunkt 114 ~ M.P. 114% 

m - B r o m b e n z o e s ii u r e. 8 rag" Benzoesiiure mit entsprechender Menge Wasser 
und Brom im zugesehmolzenen RShrchen, 6 Stunden auf 160 ~ erhitzt. Reaktions- 
produkt in Natronlauge gelSst und aus der LSsung mit Salzsiiure abgesehieden. 
Wasehen mit Wasser. Sehmelzpunkt 149% Naeh 2maligem Umkrystallisieren aus 
heigem Wasser Sehmelzpunkt konstant 154 ~ start t55 ~ 

B enz  oin.  3 mg BenZaldehyd mit der doppelten Menge 50prozentigem Alkohol 
und etwa 0"3 rag" Cyankalium im zugesehmolzenen RShrehen 20 Minuten auf 150 ~ 
erhitzt. Naeh dem Erkalten Mutterlauge abgesaugt; mehrmals mit Alkohol gewasehen, 
Sehmelzpunkt 126 ~ 3real umkrystallisiert aus heiflem und gewasehen mit kaItem 
Alkohol. Sehmelzpunkt 136 ~ M.P. 136 ~ 

O x y d a t i 6 n  y o n  B e n z o i n  zu Benzil. 2 m2" Benzoin mit der doppelten Menge 
Saipete;.s~iure (1"41) im zugesehmolzenen RShrchen eine Stunde auf 100 ~ erhitzt; 
dureh Wasserzusatz zum Krysta!lisieren gebracht, mit Wasser und Alkohol gewaschen, 
Sehmelzpunkt 84 ~ 2real umkrystallisiert aus heiiSem und gewaschen mit kaltem 
Alkohok Schmelzpunkt 95 ~ statt 95 ~ 

B e n z i l s K u r e .  Versetzer~ yon BenziI mit der gieichen Menge ,~tzkali und 
etwas Wasser. Nach AuflSsen des *tzkalis Zugabe einer dem Wasser gleiehen 
Menge Alkohol. Erhitzen des zugesehmolzenen RShrchens 10 Minuten auf 100~ 
LSsung, Dunkelfiirbung. Nach dem 13ffnen Rtihren und Kiihlen dureh Aufspritzen 
yon Athylchlorid~ zur Beschleunigung und Vervollstiindigung der Krystallisation; 
naeh Absaugen der Mutterlauge Waschen mit A1kohol bei gleiehzeitiger Kiihlung 
mit ,~thytchlorid. LSsen der Krystalle in heit3em Wasser und Ausfiillen der Benzil- 
siiure mit verdiinnter Sehwefels~iure. Wazehen mit Wasser, Trocknen; Schmelzpunkt 
141% Naeh Umkrystallisieren aus heifiem Wasser SchmeIzpunkt 149 ~ statt 150% 

1 J. S. M u s p r a t t  und A~ W. H o f m a n n ,  A., 5_7, 214 (1846). 

Wo keine weiteren Angaben gemacht werden, wurde nach Emil F i s c h e r ,  
,,Anleitung zur Darstellung organischer Pr~iparate,~ gearbeitet. 

3 147 bis 148 ~ , A. 159, 11; 149 ~ , A. 141, 374; 150 ~ , B. 24, 3695; 
156Q, A. 221, 206. 

4 F. E m i e h ,  Methoden der Mikrochemie, p. 89. 
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Z i m t s i i u r e .  Im zugeschmolzenen  R~hrehen 4 rag  Bittermandel51, 6 m g  Essig-  
si iureanhydrid und etwas Natl ' iumaeetat 2 S tunden auf  180 ~ erhitzt, t~eaktionsgemisch 
mit W a s s e r  ausgewaschen .  Nach UmkrystaUisieren aus  heil~em W a s s e r  und  Trocknen  
Schme!zpunkt  127 ~ Umkrystall isieren aus  Ligroin u n d  2mal  aus  heigem Wasse r .  
Schme!zpunkt  133 ~ stat t  132 ~ 

A n t h r a c h i n o n .  Im zugeschmolzenen  RShrchen 4 m g  Anthraeen mit Eisessig  
und  Chroms'[iure eine Viertelstunde auf 150 ~ erhitzt. Nach  Erkalten mit W a s s e r  
versetzt,  gu t  mit Wasse r ,  Kalilauge und wieder mit W a s s e r  gewaschen.  Schmelz-  
punkt  271 ~ M.P. 271% 

H i p p u r s ~ t u r e . 1  2 mff Glycoeoll mit 3 tng  Benzoesi iureanhydrid bis zur  
RotP, i rbung erhitzt, in heif]em W a s s e r  gelSst und  nach  Zusatz  yon  Tierkohle filtriert. 
Nach W a s c h e n  mit Alkohol und  Petrol~ither Schmelzpunkt  186 ~ Aus W a s s e r  um- 
l~a'ystallisiert, mit Alkohol und  Petrol~ither gewasohen.  Sehmelzpunkt  186 ~ M.P. 186 ~ 

V e r s e i f u n g  y o n  B e n z o n i t r i l .  Benzonitril mit Szhwefels~iure (1"3) durch 
5 Minuten auf  210 ~ erhitzt. Nach Erkalten mit W a s s e r  gewaschen  und  aus  heiflem 
W a s s e r  umkrystallisiert.  Schmelzpunkt  115 ~ Nach Filtrieren der heiflen Benzol- 
16sung Schmelzpunkt  121 ~ M.P. 121 ~ Zum Versuch geniigt  1 n tg  Benzonitril. 

P i k r i n s i i u r e - N a p h t a l i n .  -~ 3 m,~ r Naphtalin in alkoholiszher L[$sung mit 
I~bersehul3 einer gesiittigten alkoholischen Pikrins~urelSsung in der W~rme versetzt .  
Beim Erkalten gelbe Nadeln; Umkrystal l is ieren aus  950/0 , W a s c h e n  mit 50prozen t igem 
Alkohol, Schmelzpunkt  147 ~ start i49 ~ 

Z i n k s t a u b d e s t i l l a t i o n e n .  Ein nieht zu  ieieht sehmelzbares  Glasrohr 
(Fig. 3) yon  0"5 cm innerer Weite wird zu einer Kapillare ausgezogen ,  wie man  sie 
zu Schmelzpunktsbes t immungen  beniitzt, dann im Abstand  yon 1 �9 5 cm bei a verjtingt, 
nachdem ein Pfropfen yon ausgeglt ihter  
Asbestwolle b eingeftihrt worden ist. Dann 

~ -  ~ ,  f i i t l t  man  eine i cm lange Sehichte von  ~ -, 
Zinkstaub allein und eine 0"5 cm lange ~ 1, 
Schichte Zinkstaub und Subs tanz  ein. Das 
R6hrchen wird nun  bei a zugeschmolzen ,  Fig. 3. 
abet  der Ansatz  daran gelassen,  um das 
Rohr damit e inspannen zu kSnnen. Mit einer kleinen Flamme wird hierauf zuers t  
die reine Zinkstaubschichte  und  dann die Mischung his zur  s chwachen  Rotglut 
erhitzt. Das Produkt  sub!imiert in die Kapillare. Zum Schlusse  wlrd die Kapil lare 
abgeschnit ten,  am dtinnen Ende zugeschmolzen  und wie in jedem Schmelzpunkts-  
rSl~'chen weitergearbeitet.  

V e r s u c h  m i t  5 m,~r A n t h r a c h i n o n .  Erster  Schmelzpunkt  207 ~ nach  
2mal igem UmkrystaUisieren aus  heil3em Nitrobenzol und  W a s c h e n  mit Benzol 
kons tant  214 ~ 

V e r s u c h  m i t  3 mg r ~ - N a p h t o l .  Erster  Schmelzpunkt  78% nach  einmaligem 
Umkrystall isieren aus  wenig  heil3em Alkohol kons tan t  80 ~ - -  

Es ist geplant, auf  solche Art den Nachweis  yon  Subs tanzen  zu versuchen,  
die arm an kennzeichnenden Reaktionen sin& 

1 C u r t i u s ,  B., 17, 1663 (1884). 

2 H e p p ,  A., 215, 379 (1882). 


