
worden ist. Einige Versuche zeigten nun, 
dass aus allen Fractionen von 200 bis 450 O 

aromatische Kohlenwasserstoffe sich mit 
Pikrinsiiure isoliren liessen, welche jedoch 
iilig blieben; auch die beim Eochpunkt des 
Anthracens tibergehenden Antheile waren 
nicht zum Krystallisiren zu bringen. Eine 
Ausnahme machte die Fraction urn 300O. 
Das aus -der Verbindung rnit Pikrinsiiure er- 
haltene 0 1  erstante und das gesuchte Ace- 
saphten schien gefunden , krystallisirt es 
doch aus einer Steinkohlentheerfraction um 
300 beim Erkalten aus. Die Untersuchung 
zeigte aber, dass ein bisher unbekannter 
Kohlenwasserstoff vorlag. Zur Darstel- 
lung fangt man von einer Blase des 
Grossbetriebee, in welcher paraffinarmes 
Press61 destillirt wird, eine mittlere Fraction 
auf und destillirt sie zwei- oder dreimal, 
bie 80 Proc. laut Siedeanalyse von 2 9 0 °  
bis 320’ iibergehen. 4,5 1 einer solcher 
Fraction wurden auf looo  erwiirmt und 
350 g Pikrineirure darin aufgeliist, die aus- 
krystallisirenden rothen Nadeln wurden ab- 
filtrirt , durch dreimaliges Anriihren mit 
Gasolin und Wiederabfiltriren gewaschen. 
Das Waschen dee Pikrates ist zur guten 
Krystallisation des Kohlenwasserstoffs er- 
forderlich. Das staubtrockne krystallinische 
Polver wurde rnit 4 1 Wasser und 160 cc 
Ammoniak zum Sieden erhitzt, das Gemisch 
heiss im Scheidetrichter geschieden : die 

_ .  

I )  Ber. 9, 1207. 
3, Ber. 25, 16.55. 
3) Ber. 12, 1889. 
‘) Ber. 13, 1834. 

eine bestimmte Theerfraction angestellt 
wurden. Im Jabre 1876 hat Burg‘)  hoch- 

Der Kohlenwasserstoff schmilzt bei 117O 
und destillirt bei 300 bis 303 O, dns De- 

Formel CI8Hl8 .  
CI6Hls Berechnet C 91,35 H 8,&5 I’roc. 

Gefunden - 91,16, 91,20 - 8,86, 9,OO - 
Das Pikrat entsteht beim Vermischen 

alkoholischer L8sungen der beiden Bestand- 
theile und krystallisirt aus Alkohol in rothen 
Nadeln vom Schmelzpunkt 164 O. 

CanH,,&OOT Rerechnet N 9,6 Gefunden 10,O i h c .  
Der Dinitrokiirper krystallisirt aus Eis- 

eesig, ein Bromderivat ist  aus Benzol i n  
farblosen gliinzenden Nadeln zu erhalten. 

Der Kohlenwaaserstoff vom Schmelzpuakt 
117 kommt im Gelbgl, Rothiil, Fettiil und 
Paraffin81 des Eaodele vor und diirfte auch 
im Steinkohlentheer enthalten sein. Die 
weitere Untersuchung wird dariiber Aufschluse 
bringen. 

Formel C,*H12 erhalten. H e u  81 er9) bat 
1892 Naphtalin *it Pikrinsiiure a U S  SolalBl 

Uber eine nene Methode znr Bestimmnng 
der Erstarrungstemperstar. 

Bus dern chemischen Laboratoriuni der Fabriken 
,,A. M. ShukoffY St. Petersburg. 

Mitgctheilt von 
Dr. A. A. Shukoff. 

In No. 16 el. Z. macht Eg. v. B o y e n  
auf die Unzuverliissigkeit der Angaben iiber 
Schmelz- bez. Erstarrungstemperatur aufmerk- 
wm. Auf dem 111. Internationalen Congress 
fiir angewandte Chemie habe ich dieee Frage 
ausfiihrlich behandelt, besonders was die Be- 
stimmung des Talgtiters anbelangt, und eei 
hier auf den Artikel in der ,,Chem. Revue” 
1899, 11 verwiesen; die’von mir empfohlene 

47 * 

kochendem Wasser, sondern sublimirt mit 
den Wasserdiimpfen. h e r ,  Schwefelkohlen- 
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Methode wurde i n  unserem Laboratorium in 
verschiedenen Richtungen gepriift und nicht 
n u r  zur Bestimmung des Talgtiters (200 bis 
300 jiihrlich) angewandt, sondern auch zur 
Bestimmung der Erstarrungstemperatur aller 
mijglicben Kiirper mit Erfolg benutzt. 

Der Apparat’) ist eine Abiinderung des 
zu kryoskopischen Bestimmungen benutzten 
Eykmann’schen;  er besteht aus einem 3 cm 
weiten und 11 cm hohen cylindrischem Ge- 
Gss, das in  ein anderes, 5 cm weitea ein- 
geschmolzen ist; zwischen beiden Gefsssen 
ist  eine C r  o o ke’sche Leere hergestellt, SO 

dass dae innere Gefiiss vom sogenannten 
Dew ar’schen Vacuummantel umschlossen iat .  

Die Bestimmung wird derart vorgenom- 
men, dass das innere Gefiiss mit der klar 
geschmolzenen Substanz beschickt wird und 
mittels eines Korkstopfens ein in ge- 
theiltes Thermometer in der Mitte dea Ge- 
fiisses befestigt wird; etwa 5 O  oberhalb der 
erwarteten Erstarrungstemperatur fangt man 
an, den Apparat etark nnd regelmiissig von 
oben nach unten zu schiitteln und hiirt rnit 
dem Schntteln erst dann auf, wenn der In- 
halt deutlich triib und undurchsichtig ge- 
worden ist; j e  nach der Substanz bleibt 
die Temperatur beim Erstarren liingera Zeit 
constant (2. B. Paraffin) oder sie Wngt an 
zu steigen und erreicht ein Maximum, wo 
sie wiederum einige Zeit constant bleibt: 
das Steigen der Temperatur ist sehr ver- 
schieden und Bann bei einigen Fetten bic 
zu 5’ betragen, ist man in Bezng auf dif 
Hbhe des erwarteten Erstarrungspunktes un 
sicher, so kann man einen Vorversuch a u s  
fiihren, indem man mit dem Schiitteln bit 
zum Erscheinen der ersten Krystalle wartet 
man wiederholt dann den Versuch, wie ope: 
beschrieben. 

I n  der folgenden Tabelle sind einige VOI 

uns gemachte Bestimmungen zusammenge 
stellt. Besonders ist  auf die sonst seh 
schwierig und ungenau bestimmbaren E r  
starrungstemperaturen fiir niedrig achmelzendi 
Fette (Cacaoijl, Cocoaol) sowie von Gemischei 
von olsiiure und Stearinsiiure; diese Bestim 
mungen sind theilweise durch dasEintauchei 
des Apparates in kaltes Wasser, theilweisl 
an kiihlen Tagen im Freien ausgefiihrt. 

Die Bestimmungen der Erstarrungstem 
peratur des Paraffins, sowie Mischungen V O I  

Paraffin und Mineraliilen lassen sich aucl 
sehr scharf durchfiihren; iiberhaupt schein 
dieser Apparat ganz allgemein, besonders i 
schwierigen Fiillen mit Erfolg anwendba 
zu sein. 
. _ _ - ~  

1) Zu beziehen von F r a n z  Hugershofj 
Leipxig. Abbild. nachstes Heft. 

[ Zeitsclirift filr Shukoff: Bertlmmung der Erotarruagstemperatur. angewnnrlte Chemie. 

T a b e I 1 e. 
animeltalg, Titer 483 4 3 3  
acaobutter 26,2 
OCOSBl 22,6; 22,7 
ettsiiurcn aus Cottonol 33,O 

- Sesamol 23,4 
- Rapsol 16,5 

- + 1 Proc. Steerin (51 0) 10,6 
- + 3 -  - 13,l 

lleinsiure (Saponificat) 970 

- + 6 -  - 15,2 
‘araffin schottisch 118 bis 120 F. 60,4: 50,4: 50,4 
:eresin 68,O 
chuppenparaffin galizisch 474 

- + 10 Proc. Spindelol 45,8 
- +40 - 39,8 
- + 6 3  - 34,s 

’henol (kiiufliches) 40,l 
)iphenylamin - 52,7: 52,7 

St. Petersborg, Mai 1899. 

Uber Lagernngsverluste 
nnd Selbstentziindung von Steinkohlen. 

Von 
Ferd. Fischer.’) 

Schon P l i n i u s  erwiihnt die Selbstent- 
Liindung organischer Stoffe. Irn Anfang des 
18. Jahrh. tauchte die sonderbare Ansicht 
but, dass bei lebenden Menschen die Selbst- 
sntziindung und Selbstverbrennung vorkommen 
ktjnne. Erst  den Ausfiihrungen Liebig’s’), 
beeonders seiner ausfiihrlichen Abhandlung 
von 18503) gelang es, diesen Aberglauben 
allmiiblich zu beseitigen. 

Bekannt ist die Selbstentziindung or- 
ganischer Stoffe, wie Heu, Kleie, Putzwolle 
u. dgl., ferner dass manche Steinkohlen beim 
Lagem an Werth verlieren (bee. Verkokung 
und Gasausbeute) oder auch sich selbst ent- 
ziinden’). Nach dem Berichte einer eng- 
lischen Commission von 1877 verungliickten 
1874 von 4485 Schiffen mit Kohlen nach 
Asien, Afrika und Amerika 60 Scbiffe durcb 
Selbstentziindung; von 7 7  Schiffen rnit iiber 
2000 t Ladung verungliickten 7 durch Selbst- 
entziindung’). Nach der von der deutschen 
Spediteur- und Rhedereizeitung gefiihrten 
Statistik haben i n  den Jahren 1889 bis 

I) Vortrag, gehalten auf der Hauptversammlung 

‘3 Ann. Chem. u. Ph. (1844) 50. 331. 
in Konigahiitte. 

3 j .  J. v. Liebig: Reden ’ u n d  Abhandlungen 
(Leipmg, 1874) S. 83 bis 114. 

4) F i s c h e r ,  Chcmische Technologie der Brenn- 
stoffe S. 584; W. DBring, Feuer im Schiff, (Ham- 
burg 1888); H. Walter, Schiffbrucb im indischen 
Ocean (Leipzig, 1892); L. Hepke, Selbstentziindung 
yon Schiffsladungen u. dgl. 2. A d .  (Bremen 1893); 
Stein k o  h l  e n lad u n ge n in Kauffahrteischiffen, be- 
arbeitet im Anftrage des Iteichsamts des Innern 
(Berlin 1889). 

5 )  Vgl. Z. Rergh. 1877, 303. 


