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demnach kaum Phenol noch Xylenole ent- 
ha l t ,  giebt bei Innehaltung obiger Vor- 
schriften stets einen hellgelben Krystall- 
kuchen, dessen Gewicht, durch 1'74 dividirt, 
direct den Metakresolgehalt angiebt. Die 
Resultate schwanken nicht iiber 1 Proc. nach 
oben und nach unten. 

Auf einen Umstand muss ich noch hin- 
weisen. Die gewiihlte Salpetersiiuremenge 
ist  erheblich griisser als nothig wiire, um 
Alles zu nitriren und zu oxydiren, und man 
hat bei den Durchschnittskresolen von 
35 Proc. bis zu 60 Proc. Metakresol auch 
schon mit 70 ccm gute Resultate. Aber i n  
diesem Falle tritt  die Reaction oft so schnell 
ein. dass man kaum Zeit hat. Sulfosiiure und 
SalpetersBure griindlich zu mischen und den 
Kolben fortzustellen; j a  es ist einige Male 
vorgekommen, dass das Sieden so pliitzlich 
und stiirmisch anfing, dass der Kolben aus- 
einander flog. Ich empfehle daher, von den 
vorgeschriebenen 90 ccm Salpetersiiure nicht 
abzugehen und darauf zu achten, dass der 
Kolben wenigstens 1 1 Inhalt uad einen 
weiten Hals habe. Auch ist es niithig, dass 
die ganze Salpetersiiuremenge auf einmal 
und schnell zur Sulfosiiure gegeben werde; 
11sst man langsam zufliessen, so fiingt die 
Reaction leicht schon an, bevor alle Siiure 
im Kolben ist. 

Zur Untersuchung von Briquettepech. 
Von Dr. J. Klimont. 

(Aus dem Laboratorium der K. I<. priv. Donau- 
Dampfschifffahrtsgesellschaft.) 

Fur die Beurtheilung eines Steinkohlen- 
theerpeches behufs Verwendbarkeit bei der 
Briquettefabrikation spiel t nebst der Binde- 
kraft die Erweichungstemperatur die wich- 
tigste Rolle. Zur Bestimmung dieser Tem- 
peratur wurden bereits viele Vorschliige ge- 
macht ; allein den sichersten Anhaltspunkt 
gewiihrt noch immer die Methode yon E. 
S c h e n k  zu Schweinsburg'), nach welcher 
eine schnabelfijrmig gebogene Riihre rnit fein 
gestossenem Peche gefiillt und auf letzteres 
ein Tropfen Quecksilber gebracht wird. Die 
Temperatur, bei welcher das Aufschwellen 
des Peches stattfindet, nennt S c h e n k  den 
,, Schmelzpunkt", und diejenige Temperatur, 
bei welcher der Quecksilbertropfen unter- 
sinkt den ,,Fliissigkeitspunkt". 

Ohne naher darauf eingehen zu wollen, 
ob fir die Beurtheilung eines Peches die 
Auseinanderhaltung dieser Temperaturunter- 

1) bstcrr. Zeitschrift f. Berg- u. Hiittenwesen. 
1890, 463. 
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schiede zweckmiissig und nothwendig ist, 
muss hervorgehoben werden, dass die Me- 
thode von S c h e n k  nur in der Hand solcher 
Analytiker, welche dieselbe hiiufig hand- 
haben, zuverliissige Resultate ergiebt. Es 
ist niimlich sowohl die Anschwellung als 
auch das Untersinken des Quecksilbertropfens 
deshalb schwer erkennbar, weil der feine 
Pechstaub die OberflLche des Quecksilbers 
iiberzieht, so dass fiir das ungeiibte Auge 
keinerlei Vorgiinge wahrnehmbar sind. 

Da aber andererseits fiir die Briquette- 
fabrikation die zuverlLssige Feststellung der 
Constanten eines Peches ungemein wichtig 
ist, so war ich darauf bedacht, eine Methode 
auszuarbeiten, die es gestattet, leichter als 
durch die bisherigen Verfahren und sicher 
die Temperaturen, bei welchen Erweichung 
und Verfliissigung erfolgt, zu erkennen. 

Zuniichst sei bemerkt, dass bei einem 
Peche, welches ein Gemisch der verschie- 
densten chemischen Individuen vorstellt, von 
einem Schmelzpunkt im engeren Sinne des 
Wortes wohl nicht die Rede sein kann. 
Vielmehr miisste zur Charakterisirung der 
Verfliissigung der ganze 10-12° umfassende 
Vorgang des obergehens vom festen in den 
fliissigen Aggregatzustand notirt werden. 
Allein die Praxis erfordert schiirfere Zahlen ; 
sie will den Moment des Anfangs und das 
Ende der Verfliissigung festgehalten wissen, 
und darum habe ich im Princip mich den 
Anschauungen S ch  enk's angeschlossen, wel- 
cher einen Schmelz- und einen Fliissigkeits- 
punkt normirt. 

Diese Daten lassen sich auf zweierlei 
Weise durch die folgenden einfachen Ver- 
suche fixiren : 

1. Man beschickt ein gewijhnliches Rea- 
gensrohr mit feingepulvertem Pech derart, 
dass man letzteres durch einen Trichter mit 
langem Rohre einfillt. Sodann st6sst man 
das Rohr mit dem Boden sanft so lange auf 
den Tisch, bis das Pulver zu einer com- 
pacten Masse zusammengeklopft ist, welche 
lediglich die Rundung des Reagensrohres aus- 
fiillt. Nun wird das Reagensrohr, falls man 
es mit Weich- oder mittelhartem Pech zu 
thun hat, an einem Drahte nebcn ein Ther- 
mometer derart in ein Becherglas mit Wasser 
gehiingt, dass die Thermometerkugel sich 
mi t  dem Pech in gleicher Hiihe befindet. 
Bei Hartpech wird die Bestimmung zweck- 
massig im Glycerinbade vorgenommen. Mit 
der 2 cm hohen Eiamme eines Bunsenbrenners 
erwiirmt man nun langsam. Sobald am 
Rande die Pechstiiubchen zu gliinzenden 
kleinen Kiigelchen zusammenschmelzen und 
der bisher matte Pechstaub an der Glaswand 
gliinzend wird, beginnt der Schmelzpro- 
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cess. Bald schwillt das Pech an den Ran- 
dern an und schliesslich wird die ganze 
Oberfliiche glatt und gliinzend. Sobald dieser 
Moment eingetreten ist, liest man abermals 
ab. E s  stellt das Ende des Schmelzpro- 
cesses vor und fiillt rnit dem Fliissigkeits- 
punkte S c h e n k ' s  zusammen. 

Objectiv noch besser markirbar sind die 
Temperaturen bei dem nachstehenden Ver- 
such : 

2. Man erweicht ein Stiickchen des zu 
untersuchenden Pechs in einer Flamme rasch, 
bis es knetbar wird und walzt und zieht 
daraus einen Kegel von ca. 3 mm im unteren 
Durchmesser und 5 mm Hiihe. Nun fasst 
man die Spitze mit einer Pincette, erweicht 
die Basis in einer Flamme und klebt den 
Kegel an den Boden eines kleinen Riihrchens 
von ca. 7 mm Durchmesser und 3,5 cm Hiihe, 
derart, dass der ganze Kegel senkrecht steht. 
Man liisst das Reagensrohr verkehrt stehen, 
bis das Pech erkaltet ist. Hernach giesst 
man Quecksilber an der Wand des Riihrchens 
nur solange zu,  bis eben die Spitze des 
Kegels nicht mehr sichtbar ist und erwiirmt 
in einem mit Wasser resp. Glycerin gefiillten 
Becherglase wie vorher beschrieben. P16tz- 
lich steigt an der Oberflache des Queck- 
silbers ein schwarzer Punkt auf. Die Tem- 
peratur, bei welcher diese Erscheinung auf- 
tritt ,  ist der Schmelzbeginn und fallt unge- 
fiibr mit dem S c h en  k ' schen Schmelzpunkte 
zusammen. Bei langerem Erwiirmen breitet 
sich der Pechtropfen aus. Die nun abge- 
lesene Temperatur niihert sich dem S c h e n k -  
schen Fliissigkeitspunkte. 

Nach diesen Methoden wurden einige 
mittelharte Peche untersucht. Es  ergab sich 
in O C.: 

Ueber die zwei isomeren Formen der 
Diazoamidobenzol-p-disulfosaure. 

Von Wilhelm Vaubel. 

Bekanntlich ist die Frage noch nicht rnit 
Sicherheit entschieden, ob bei den Diazo- 
amidoverbindungen Isomerie vorhanden sein 
kann, und welcher Art dieselbe ist. Ge- 
legentlich einer anderen Untersuchung machte 
ich nun die Beobachtung, dass bei der aus 
der Sulfaailsaure erhlltlichen Diazoamido- 
verbindung zwei isomere Formen auftreten, 
die sich durch ihre Liislichkeit und auch in 
ihrem sonstigen Verhalten von einander unter- 
scheiden, und von denen die schwerer 16s- 
liche durch eine geringe Temperaturerhiihung 
vollstiindig in die leichter liisliche Form 
iibergeht. Die entgegengesetzte Umwandlung 
ist mir bisher noch nicht gelungen und 
scheint auch unter gewiihnlichen Umstiinden 
nicht von statten zu gehen. 

Beide Formen zeigen insofern identische 
Reactionen, als sie beide ein basisches Baryt- 
salz liefern von anniihernd gleichem Baryum- 
gehalt (47,9-48 Proc. Ba). Dass i n  beiden 
Fallen echte Diazoamidoverbindungen vor- 
liegen, ergiebt sich aus der Art der Darstel- 
lung, dann aber auch aus der charakteristi- 
schen Zersetzung der Diazoamidoverbindun- 
gen mit conc. H C1 unter Entwickelung von 
Stickstoff. Leider war es nicht miiglich, 
beide Verbindungen in absoluter Reinheit zu 
fassen, da  besonders die leicht liisliche Form 
nur schwer ausfallbar ist  und alsdann mit 
Chlornatrium und essigsaurem Natrium ver- 
unreinigt ist. 

D i e  V e r s u c h s b e d i n g u n g e n  b e i  d e r  
D a r s t e l l u n g  d e r  s c h w e r  l i i s l i chen  
F o r m  A waren folgende: 40 g sulfanilsaures 
Natron wurden i n  Wasser geliist, rnit 50ccm 
einer 25proc. Salzsiiure versetzt und nach 
Zufiigen von Eis zur Hiilfte diazotirt. Hierzu 
wurden 50 g krystallisirtes Natriumacetat ge- 
geben und die Mischung einige Zeit bei 
wiederholtem Umriihren sich selbst iiber- 
lassen. Nach Bildung der Diazoamidover- 
bindung wurden 100 g Kochsalz eingetragen, 
sowie 50 ccm Salzsaure zugefiigt. Es scheidet 
sich alsdann bei liingerem Riihren die Diazo- 
amidoverbindung i n  dicken kasigen Flocken 
aus, die aus Krystallnadeln zusammengesetzt 
sind. Dabei ist  zu bemerken, dass bei dieser 
Fiillung noch immerwlhrend Eis in der 
Liisung vorhanden sein muss. Die Gesammt- 
menge der vorhandenen Fliissigkeit hetrug 
1200 ccm. 

M i t  E r h i i h u n g  d e r  T e m p e r a t u r  g e h t  
n a c h  d e m  S c h m e l z e n  d e s  E i s e s  d i e  
s c h w e r  l i i s l i che  F o r m  i n  d i e  l e i c h t  
l i i s l iche  F o r m  i iber ,  i n d e m  d i e  ge- 


