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408. Karl Rast: Mikro-Molekulargewichts-Bestimmung im
Schmelzpunkts-Apparat, II.: Arbeiten mit &duBerst geringen
Mengen.

{Aus d. Chem. Institut d. Universitat Wirzburg.]

(Eingegangen am 26. Oktober 1922.)

In der ersten Mitteilungl) iiber diesen Gegenstand wurde ein
Verfahren angegeben, das die ungewdhnlich hohe Depression des
Camphers dazu beniitzt, die Molekulargewichts-Bestimmung in den
Schmelzpunktsapparat mit gewshnlichem Thermometer zu ver-
legen. Geht man nun noch dazu itber, die Herstellung der
l.osungen in Campher auf der Mikrowage in der
Schmelzpunktscapillare selbst vorzunehmen, so gelangt man
zu cinem Verfahren, das+'mit den geringsten, eben noch sichtbaren
Spuren Substanz rasch und sicher genaue Molekulargewichts-Be-
slimmungen auszufiihren gestattet. Die einzige Schwierigkeit be-
steht sogar darin, so wenig Substanz zu nehmen, dal die Losung
in Campher picht schon zu konzentriert wird. Glicklicherweise
eririigt Campher oft Konzentrationen tiber 1-z., wic die folgenden
Bestimmungen zeigen.

Herstellung der Losungen: Es hat sich gezeigt, dal man die
Capillaren ohne Gefahr fiir die Genauigkeit etwas weiter wahlen darf als
gewohnlich, ndmlich mit einem Lumen von 2—3 mm. Aullerdem }a8t man sie
sich gegen das offene Ende konisch erweitern, so daB sie die Gestalt der
Fig.1 bekommen. Dagegen ist Dinnwandigkeit und abgerundete Bodenform
nach wie vor uneridBliclh. Zum Einfillen dient ein Mikro-spatel (Fig. 2).
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Die Capillare wird senkrecht in die Bohrung eines Korkes (auBerhalb der
Mikro-wage) gesefzt. Die Substanz mnB vom Spatel auf den Boden der
Capillare frei fallen. Dann gibt man .den Campher hinzu, schiebt die
Kornchen desselben mittels eines micht abgerundeten Glasstibchens die Wan-
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dungen hinab und drickt sie auf dem Boden zusammen, was sich sehr
reinlich ausfiihren 1ift. Zwischendurch wird die Capillare jedesmal auf
der Mikro-wage liegend gewogen. Zum Schlusse wird die Capillare zu-
geschmolzen und wie gewo6hnlich zu einem Faden ausgezogen, der mit
Schwefelsiure an das Thermometer angeklebt wird (Fig.3). Durch Schmel-
zen und Wiedererstarrenlassen wird der Inhalt gemischt.

Zum Anfassen bei der Wigung dient die Holtzsche Pinzettel) oder
auch ein kurzes Glasstibchen, das am' Boden angeschmolzen ist und mit
den Fingerspitzen gefaBt werden darf (Fig.4). Die hier gezeichneten Glas-
formen lassen sich unschwer durch Ausziehen eines Reagensglases iber
der Schnittbrenner-Flamme und Abschneiden mittels eines scharfen Glas-
messers erhalten; sie sind selbstverstandlich peinlich vor Staub geschutzt
aufzubewahren. Auch ein Einfall-Trichterchen der Fig. 5 leistet ab und
zu gute Dienste.

LCine leichte wulstige Verdickung des Bodens der Capillare laBt sich
meist nicht vermeiden und schadet auch nichise

Die Hohe des Schmelzguts in der Capillare darf nicht 2 mm
liberschreiten; 3 mm Hohe bergen schon die Gefahr eines Fehlers
in sich. Man nehme daher so wenig Substanz, als man {berhaupt
einzufiillen im Stande ist, (1/;—1/, mg) und in der Regel 2—3my
Campher.

Die Genauigkeit ist sehr grof, wie die folgenden Besiimmu:-
gen zeigen; tatsfichlich sind ja auch hier gegeniiber der urspriing-
lichen Arbeitsweise einige Fehleryuellen in Wegfall gekominen.

1. Naphthalin  (./=Depression, . M=Mol-Gew.): 0216mg in
23300mg: A =29.5%; ber. M 128, gef. M 126.

2. Naphthalin: 0.548 mg in 4.112mg: 4 =4159, ber. M 128, gef.
M 1286. ]

3. Sulfonal: 0262mg in 2121 mg: 4=229; ber. M 228, gef. M 225.
Sulfonal: 0443 mg in 6414 mg: A4=120; ber. M 228, gef. M'230.
Acetanilid: 0.301mg in 6.595mg: A=13.5%; ber. M 135, gcf. M 135.
Acetanilid: 0337 mg in 2.235mg: 4==425°; ber. M 135, gef, M 142,

Zur urspriinglichen Arbeitsweise (Zusammenschmelzen
der Substanzen in einem sehr kleinen Proberthrchen) sei nach-
getragen, dafl es sich als zweckmibBig erwiesen hat, das Schmelz-
gut nach dem Erstarren vollstindig aus dem ProberShrchen zu
nehmen und auf einer kleinen Reibschale mittels eines Nickel-
spatels nochmals innig durchzumischen. Bei einigen Substanzen
neigt das Schmelzgut nimlich dazu, sich beim Erstarren zu ent-
mischen. Bei Fliissigkeiten ist diese Vorsichtsmalregel entbehr-
lich. Beim Abkiihlen des Schmelzpunkts-Apparates beginnt mit
grofer RegelmiBigkeit der Campher 2° unter dem Schmelzpunkt
in Sternchen wieder zu erscheinen; durch Wiederschmelzen erhilt
man eine vorziigliche Kontrolle. Diinnwandige Capillaren kann
man nur durch Ausziehen von Reagensglasrohr herstellen.
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1y Zu beziehcn von Bender & Hobein, Minchen.



