Ein bewihrter
Mikroschmelzpunktsapparat.
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Vorstand des pflanzenphysiologischen Institutes der Universitit Wien.

(Eingelangt am 21. Juni 1929.)

Schon wiederholt wurden Apparate konstruiert, die eine Schmelz-
punktsbestimmung kleinster Substanzmengen bei mikroskopischer
Betrachtung erméglichen sollten. So das Erhitzungsmikroskop von
WEeBER') und von CrAM?). Die Apparate sind noch primitiv und
miissen, wie angegeben, erst mit bekannten Substanzen geeicht
werden, da die Thermometertemperaturen nicht mit den richtigen
Schmelztemperaturen tibereinstimmen.

Auch das SiEDENTOPF’sche?) Erhitzungsmikroskop wére fiir
Mikroschmelzpunktsbestimmungen geeignet, ebenso das LEHMANN-
sche*) Olbadmikroskop mit Gas- und elektrischer Heizung. Auch
LoviToN?) soll einen heizbaren Objekttisch konstruiert haben.
Eingebiirgert hat sich keiner der genannten Apparate, iiber ihre
Verwendbarkeit sind Urteile nicht zu finden.

In der neueren Literatur finde ich einen Apparat von FRIEDEL®). Er besteht
,aus einer kleinen, zweiteiligen Kupferdose von 55 mm Durchmesser und 8 mm
Héhe, in der oben und unten zwischen Glimmerplatten die Heizwicklungen an-
geordnet sind. Thermometer und Priparat befinden sich im selben Hohlraum und
es konnen sogar Temperaturen von mehr als 200° bis auf 1° genau eingehalten
werden. Wegen der Hohe der Dose sind nur VergréBerungen bis 150fach verwend-
bar®. Ferner einen Heiztisch fiir Mikroskope von ROBERTS?). ,,Von den drei Aus-
fithrungsformen hat die erste etwa folgende Aushildung: Zwei aufeinandergelegte
starke Messingplatten bilden durch Ausnehmungen zwischen sich eine rechteckige,
flache Kammer. Die Platten haben auf den beiden Lingsseiten der Kammer
Bohrungen mit Zu- und Ableitungen fiir eine Kiihlfliissigkeit und in der Mitte
ein Rohr, um der Kammer ein Gas, z. B. Helium, zufiihren zu konnen. Auf der
dem Rohre gegeniiberliegenden Seite des durch die Platten gebildeten (Gehéduses
des Heiztisches befindet sich eine flache, rechteckige, in die Kammer fithrende
Offnung zum Binschieben von zwei Glasplatten, die das Objekt. einschliefen. Die
Fiihrungen fiir die Objektriiger werden von den Heizelektroden gebildet, die gegen
das Gehiuse durch geglithte Glimmerplatten isoliert sind.*

Soeben erschien eine Mitteilung von A. NIETHAMMER®), die sich, da unser
Apparat?a) fiir sie firmenmiflig noch nicht erreichbar war, einen Heiztisch baute.
‘Die Substanz wird in einem Quarznipfchen, das von der isolierten Heizspirale
umgeben ist, geschmolzen. Die Temperatur wurde mittels Thermoelement he-
stimmt. Als Widerstand wurden zwei Glithbirnen verwendet. Angaben iiber er-
probte Substanzen und deren Schmelzpunkte werden nicht gegeben.
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Bei meinen histochemischen Arbeiten sowohl wie besonders bei
der Aufarbeitung der geringen Substanzmengen im physiologischen
Abfangversuch wurde dag Bediirfnis immer dréngender, fiir kleinste
Substanzmengen, ja wenige mikroskopisch kleine Kristéllchen die
in der Chemie so grundlegend gewordene physikalische Konstante
des Schmelzpunktes eindeutig zu bestimmen. Aus diesem Bediirfnis,
und da eine bewiihrte Apparatur dieser Art nicht existierte, ver-
suchte ich zusammen mit den optischen Werken C. Reichert
(Wien) einen auf das Mikroskop adaptierbaren Schmelzpunkts-
apparat, der moglichst das ganze Schmelzpunktsbereich der or-
ganischen Stoffe umfallt, zu bauen.

Als praktische, reinliche Heizquelle kam nur eine elektrische
Heizspirale in Betracht, zur Temperaturablesung thermometrische
und thermoelektrische.

Wiewohl sich letztere Methode bei Verwendung von Kupfer-
Konstantan-Elementen recht bewéhrte, kamen wir aus Griinden der
Kompliziertheit und bedeutenden Verteuerung des Apparates, der
einfach und allgemein beniitzt werden sollte, ab.

Die thermometrische Eichung, das heil}t die notige Temperatur-
gleichheit der Objekttréigerstelle, auf der die Kristdllechen der zu
schmelzenden Substanz liegen, und der Thermometerkugel machte
uns lange schier uniitherwindliche Schwierigkeiten. Alle Versuche
in geschlossener Asbestkapsel mit Fenster unten und oben, in
dem Substanz und Thermometer, nebeneinander angebracht, im
gleichen Luftraum angehitzt wurden, gingen fehl, da die Differen-
zen von 30 bis 40° nicht zy iiberwinden waren.

SchlieBlich fiihrte dje scheinbar unsichere Methode, Objekt und
Thermometer aullen auf die Heizkammer zu verlegen, nach em-
pirischem Probieren zum vollen Erfolg,

Der Apparat hat im Laufe der Jahre manche Anderungen er-
fahren, wurde inzwischen mehrfach kurz publiziert®®), o) ynq
vielseitig angewendet’®), gelangt aber erst letzt, nachdem er
durch fiinf Jahre von mir und meiner Schule erprobt und

serienweise herstellbar und eichbar ist, zur endgiiltigen Publi-
kation,

Der Apparat (siehe Abb.) stellt eine heizbare Metallkapsel dar,
die auf jedes beliebige Mikroskop mit Hilfe zweier, verstellbarer
Klammern an Stelle eines Kreuztisches, bezw. an Stelle der ge-
wohnlichen Objektklammern zu montieren ist, und hat die GroRe
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eines normalen Mikroskoptisches. Um eine Erhitzung des Mikro-
skoptisches und damit des ganzen Mikroskopes moglichst herab-
zumindern, liegt der Apparat nicht direkt auf, sondern steht auf
drei Asbestfiichen frei iiber der Platte. Auf einer metallenen Grund-
platte, die durch eine Ashestplatte gegen Wirmeausstrahlung nach
unten geschiitzt ist, ist zentral ein durch die Heizkammer greifen-
der Metallzylinder montiert, ein offener Schacht, der in der Ebene
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der Heizplatte durch ein Linsensystem abgeschlossen wird, das
an Stelle des Beleuchtungsapparates des Mikroskopes als Kon-
densor die Beleuchtung des Gesichtsfeldes besorgt. In der Kapsel
ist am Metallzylinder die Heizspirale mit Glimmerplatten so be-
festigt, daB sie, frei in der Heizkammer ausgespannt, bis fast den
Kapselrand beriihrend, durch Strahlung und Luftheizung die Ob-
jektfliche gleichméfRig erwérmt. Durch zwei Steckkontakte, die
seitlich an der Kapsel angebracht sind, ist die Heizspirale iiber
den Regulierwiderstand am Lichtnetz anzuschalten. Die obere
Fliiche ist als Objekttisch ausgebildet, besteht aus glatt poliertem
Metall und triigt in ihrer Mitte den Kondensor, dessen Frontlinse in
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der Ebene der Tischfliche liegt. Am oberen Rande der Tisch-
fléiche ist durch drei kleine Schrauben eine Metallhiilse befestigt, in
die das Thermometer so weit hineingeschoben wird, daf} die Kugel
vollig darin verschwindet, was durch einen am Thermometer ein-
geritzten Ring gekennzeichnet ist. Die Hiilse ist so eng, daf das
Thermometer genau hineinpallt und iiberdies noch durch zwei
federnde Teile der Hiilge festgehalten wird. Dieser Anordnung ge-
mil zeigt also das Thermometer jene Temperatur an, die in der
Hiilse herrscht. Die Hiilse liegt nun, und gerade das muBte em-
pirisch erprobt werden, so gegen die Heizspirale, dal sie immer auf
etwas hohere Temperatur gehalten wird als der Glaskondensor in
der Mitte des Apparates, dessen Temperatur die des Gesichtsfeldes
und also die des zu schmelzenden Objektes ist, die eben am Thermo-
meter abgelesen werden soll. Um diese Differenz zwischen Gesichts-
feldtemperatur und Thermometertemperatur auszugleichen, werden
zwischen den Objekttisch und die Thermometerhiilse eine bhe-
stimmte Anzahl von Metallpldttchen zwischengeschaltet, deren
Dicke und Zahl fiir jeden Apparat verschieden ist und
eichungsméfig festgestellt wird. Je nach der Stiirke der Plittchen
(und je nach ihrer Zahl) setzt jedes von ihnen die Temperatur der
Thermometerhiilse um 2 bis */,° herab. Es werden nun so viele der-
artige Pléttchen zwischengeschaltet, daf dag Thermometer immer
dieselbe Temperatur anzeigt, die im gleichen Augenblick auch das
Kondensorsystem, bezw. der Objekttriiger innehat. Auch dies wird
eichungsmifig festgestellt, und zwar 80, da} eine Reihe von Sub-
stanzen mit eindeutig festgelegten und scharfen Schmelzpunkten
geschmolzen wurden und das Thermometer mit Hilfe der Blech-
plédttchen ebensolange verindert wird, bis es beim Schmelzen der
bestimmten Substanzen die betreffenden Schmelztemperaturen an-
zeigt.

Der Widerstand, der dem Apparat vorgeschaltet ist, ist ein
Heizdrahtwiderstand und besteht aus einem fixen, unveriinderlichen
Teil, der fiir Netzspannungen von 220, 150 und 100 Volt ganz
oder teilweise eingeschaltet werden kann, indem der Steckkontakt
der Lichtleitung an die fiir die betreffende Spannung am Apparat
bezeichneten Kontakte angeschaltet wird. Vor diesem unverinder-
lichen Teil des Widerstandes ist noch ein zweiter veréinderlicher
Widerstand angebracht. Er besteht aus zwei Spulen, bezw. Wick-
lungen von Heizdraht von verschiedenen abnehmenden Stérken.
Ein Schleifkontakt, der durch ein bequem am vorderen Ende des
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Apparates angebrachtes Handrad leicht variierbar ist, gestattet
mehr oder weniger Windungen des Widerstandes einzuschalten,
g0 dal damit der Widerstand und durch ihn die Temperatur, be-
ziehungsweise die Geschwindigkeit der Temperatursteigerung im
Apparat beliebig veriindert werden kann. Die optimale Geschwin-
digkeit der Temperatursteigerung im Apparat wird erreicht, wenn
man das Handrad so einstellt, dafl der an ihm angebrachte Zeiger
etwa in einem Winkel von 45° gegen die beiden Extremstellungen
zu liegen kommt. Uber dem Handrad ist ein drehbarer Schalter
eingebaut, der die gesamte Apparatur ein- und auszuschalten ge-
stattet. Seitlich ist an dem vorderen Ende des Widerstandes ein
Steckkontakt angebracht, an dem der Schmelzpunktsapparat anzu-
schalten ist.

Die Beobachtung der zu schmelzenden Kristalle geschieht fiir
gewohnlich im durchfallenden Licht, also bei gewohnlicher Mikro-
skopbeobachtung. Bei sehr schwach lichtbrechenden und wenig
scharf konturierten Kristallen empfiehlt es sich, statt im durch-
fallenden Licht im auffallenden zu beobachten, da die Kristalle
auf dunklem Untergrund hell leuchtend hervortreten. Das auf-
fallende Licht wird einfach durch schiefe Beleuchtung mit einer
gewdhnlichen Mikroskopierlampe von oben auf den Objekttréger
erzielt. Ein Opakilluminator kam fiir die verwendeten Vergrille-
rungen nicht in Betracht und hat sich auch nicht bewéhrt. Als
Lichtquelle ist kiinstliches und natiirliches Licht zu verwenden.
Zur Feststellung der Zersetzungsprodukte ist die Anwendung
moglichst konstanter Lichtquellen notwendig, da sich mit dem
Licht auch die Zersetzungspunkte der Substanzen veréindert dar-
stellen.

Das mit dem Apparat erreichbare Temperaturintervall liegt
zwischen 50 und 350° C, wobei wesentlich ist, dal nach einmaliger
Eichung der Apparat fiir das weite Intervall von 300° die richtigen
" Temperaturen anzeigt. Die Objekte kionnen mit Vergrolerungen
von 30- bis 600mal (Obj. 5, Komp. Okul. 12) untersucht werden.

Fin Abschmelzen der Linsenkittung konnte mit Reichert-
Mikroskopen nie beobachtet werden, ebensowenig ein Springen des
* Kondensors*).

*) Der Schmelzpunktsapparat samt Widerstand ist, eichungsmifBig gepriift,
bei den optischen Werken C. Reichert, Wien, VIII., Bennogasse 24, vorritig.
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Der Apparat ist mit folgenden Substanzen geeicht:

Substanz Literatur-Fp. Gefundener Fyp.
Chiloralliydvat . . . 57 DY
B T o B, 819 81.5—82
a-Naphtol el e 06 96
@imigEyre’, . L, 00133 1835
Zitronensdure . . . 153 —154 451305
ficiieiare . . . . 168 168
W oren s w0 19085 2035
e L 9y 234
filicseinin: . . .. 268 2002
Querzitrin A e e S0 310

Methodik.

Herstellung des Préparates. Hat man chemisch reine Substanz
zu priifen, so wird diese auf einen gewohnlichen Objekttriger in
feiner Form aufgetragen, verrieben oder aus einem Lésungsmittel
aufkristallisiert und ein Deckglas aufgelegt.

GroBere Kristalle schmelzen ungleich und verzégert. Fiir homo-
gene Schichtdicke muf also Sorge getragen werden, Prinzipiell ge-
niigen 10 Mikrokristillchen (in einem Gesichtsfeld bej 120- bis
300facher VergroBerung). Nur bei leicht fliichtigen Stoffen ist
mehr Substanz notig, wie spéter noch erértert wird. Die Stoffe
miissen auf jeden Fall vorerst im Chlorkalziumexsikkator (am
besten schon am Objekttriger, ohne Deckglas) getrocknet sein.
Wasserhaltige Substanzen zerfliefen weit vor dem Schmelzpunkt
oder geben doch Wasser ab, in dem die Kristillchen dann schwim-
men und verfritht schmelzen. Bej unbekannten Stoffen wird der
Apparat langsam angeheizt und fortlaufend mikroskopisch beob-
achtet. Fiir manche Substanzen muf} die Temperatur méglichst
rasch emporgetrieben werden, was ja in der Literatur bemerkt
ist oder fallweise erprobt werden muB. Alles iibrige, besonders
Trocknen bei héherer Temperatur im Trockenschrank, bezw. im
Vakuum gilt wie fiir Makroschmelzpunkte,

Dies alles gilt auch fiir irgendwie analytisch isolierte Stoffe.
Hat man aber auf dem Objekttriger aus einem Gewebsschnitt
herausdiffundierte und aullerhalb kristallisierte Substanz, so muf}
das Gewebe vorerst entfernt werden, da es durch Verkohlung stort.
Auch dann beeintréichtigen die mitherausdiffundierten Stoffe
(Gerbstoffe, Glykoside, Phenole usw.) das Feststellen eines reinen
Schmelzpunktes der betreffenden Substanz.
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Bei serienweisen Schmelzpunktsbestimmungen mull der Apparat
nach jeder Bestimmung um etwa 100° unter den zu erwartenden
Schmelzpunkt abgekiihlt werden. Beim Abkiihlenlassen um nur
otwa 30° und darauffolgendem Anhitzen erhilt man infolge nicht
ganz gleichzeitigem Abkiihlen von Heizfliche, Kondensor und
Thermometer und noch weniger gleichméfiger Temperatursteige-
rung dieser drei Zonen des Apparates nach Auflegen des kalten
Objekttrigers Fehler bis zu 10"

Viele Stoffe lagern sich im Verlaufe der Temperatursteigerung
zu anderen Kristallen um, die oft fiir die betreffende Substanz in
Form und Farbe sehr charakteristisch sind. (Siehe Aminpro-
dulkte.’*¢) Andere sublimieren in schonen Kristallformen von Ob-
jekttriger auf das Deckglas (Prinzip des KEMPF’schen Sublima-
tionsapparates mit minimaler Steighthe) und schmelzen erst 10
bis 80° spiiter. Sollten also Kristalle allmihlich vom Objekttriger
verschwinden, mufl man durch Heben und Senken des Tubus fort-
laufend ihr Erscheinen auf dem Deckglas kontrollieren. Dieses Ab-
sublimieren hat sich zur Reinigung der Substanz aus Verunreini-
gungen oder Fraktionierung aus einem Substanzgemisch, bezw. aus
Goewebsschnitten sehr gut bewdhrt'™).

Hat man mehrere Substanzen beisammen, deren Sublimations-
punkte weit genug quseinanderliegen (mindestens 30 bis 40°), so
kann man durch langsames Anhitzen und Erhalten der Temperatur
um den Sublimationspunkt der am niedrigsten sublimierenden Sub-
stanz diese fast quantitativ aufs Deckglas bekommen und durch
Auswechseln dieses isolieren, worauf auf einem zweiten Deckglas
die zweite Substanz fraktioniert erhalten werden kann usw. In un-
bekannten Substanzgemischen gibt dieses ungleiche Absublimieren
mit folgenden divergenten Schmelzpunkten die ersten Anhalts-
punkte iiber die Stoffe, die man vor gich hat'’e).

Manche Stoffe sind aber so leicht fliichtig (z. B. Oxalsdure,
Benzoésdure, Nikotinséure, Aldimethonprodukte, dafl sie nach dem
Sublimieren aufs Deckglas auch seitlich iber die Deckglasrénder
abstreichen und verschwinden, noch ehe der Schmelzpunkt erreicht
ist. In diesem Falle muB das Deckglas Juftdicht abgeschlossen
werden. Nach mannigfachen Versuchen, schnelltrocknende Stoffe
. zu finden, die bis 400° weder schmelzen noch sich zersetzen, wurde
das durch Verwendung von (Calziumcaseinat erreicht. Gepulvertes
(Casgein (Casein puriss. Merck) wird mit warmem Wasser in einem
Malerschiilchen zu einem homogenen, diinnen Brei angeriihrt, dann
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frische Kalkmilch solange zugeriihrt, bis eine dicke Masse entsteht,
die vom Riihrstibchen nicht mehr abtropft. Diese wird dann in
diinner Schicht ringsum auf die Deckglasriinder aufgetragen, so
dall sie nicht unter das Deckglas dringt (Deckglas etwas auf-
pressen), sondern dariibergreift.

Das Priparat kommt in den Exsikkator. Die Masse erstarrt in
wenigen Minuten, trocknet in etwa 30 Minuten und schlieBt absolut
luftdicht. Beim Erhitzen treten keine Spriinge auf, die Masse wird
um 200° gelbbraun, um 300° tiefbraun und hilt wie Zement.

SchlieBlich geben manche Verbindungen keine scharfen Schmelz-
punkte, sondern Zersetzungspunkte, die um etwa 5° schwanken.
(Metallsalzverbindungen, Dinitro-a-Napholate, Flavianate, Rein-
eckesalzverbindungen usw.) Die Bestimmung der Zersetzungs-
punkte von Amindinitro—a~naphtolaten1°g) hat sich uns glinzend
bewéihrt.

Auch die Identifizierung einer Substanz durch gleichzeitiges
Schmelzen mit der reinen Testsubstanz 1504 sich eindeutig durch-
fihren. Nur erhilt man nicht wie bei der makroskopischen Be-
stimmung im Schmelzpunktrshrchen Mi s ¢ hschmelzpunkte.
Sind die Stoffe identisch, dann erhélt man einen Schmelzpunkt.
Sind der untersuchte Stoff und die Testsubstanz nicht gleich, dann
schmilzt jedes Kristdllchen bei der ihm eigenen Temperatur. Nur
wenn die Kristallmasse dicht liegt, schmelzen die Kristillchen
der héher schmelzenden Substanz im Schmelzflul der friiher
schmelzenden manchmal frither, als es ihrem Schmelzpunkt ent-
spricht (Situation der makroskopischen Bestimmung angenghert).
Richtige Mischschmelzpunkte erhilt man nur selten, entweder bei
richtigen Mischkristallen, die sich beim gemeinsamen Ausfillen
oder Auskristallisieren gebildet haben, oder wenn die beiden Sub-
stanzen in verschiedenen Mischungsverhéltnissen vorliegen. Zum
Beigpiel geben die Acetaldehyd-Methonverbindung (Fp: 139°) und
die Formaldehyd-Methonverbindung (Fp: 187°) einen Schmelzpunkt
von 151°, wenn von ersterem etwa das Fiinffache vorhanden ist.

Man muf sich in den Apparat einarbeiten, wie in jede Mikro-
apparatur. Wir haben ihn im Laufe der Jahre bei sehr vielen
Untersuchungen immer mehr bewéhrt und unentbehrlich gefunden.

Im folgenden gebe ich eine Tabelle von ausgewihlten Stoffen
und von Produkten, die wir im Verlaufe von eigenen Untersuchun-
gen immer wieder schmelzpunktsméi[&ig priiften,
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A. Ausgewéhlte Substanzen:

Substanz
Thymol

Cumarin
Dioxyaceton
Naphthalin
Brenzkatechin
Resorzin
Benzoesidure
Aucubin .
Pyrogallol
Hydrochinon .
Salicylsidure
Chinaséure
Mannit .
Coniferin
Zuckersidure
Saccharose
Salizin

Inosit
Fraxetin
Allantoin
Phloroglucin . A
Brenzt rauhon\aureqomlkfn b1 zZon

Brenztraubensidurephenylessig-Hydrazon

B. Alkaloide:

Substanz
Angelikasiure!®e)

Tiglinsiiure'®e)
Dibromveratroli®) .
Piperint®m)

Hydrastin!0d) :
Hygrin-dinitro-a- naphtolat”l)
Pilocarpidin

Berberin ;

Veratrin Merck“’e)
Opiansiure!®d)

Echinopsin

Santonin

Hy grmsemmarbamd HCI“’I)
Veratrumsiure!®e)
Ricinin®f) .

Cinchonidin
Phenyldthylamin
Cevadin'®e)

Pilocarpin

Sublimiert Gefundener

bei

Fo.
il
67
8
80
107—110
113.5—115
1205
130
138
148.5
1575
169
179
183
185
186.5
200
225
228
281
233—235
204—205
168

Sublimiert Gefundener

bei

Fo.
45
65
83
129
132
137
138
144
149—151
150
158
171
17
178
200
205
205
206
210

Literatur-
Fp.
G135
67
68—T5
80
104
118
1214
130
133—133.5
169,172
157
169
165—166
185
186
201
225
227—228
231
219—220
204
168

Literatur-

Fp.
45.5—45
64.5
83—84
128
132

144
150—155
152
159.5—170
179.5
202
.206.5
207.5
ca. 200
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Substanz
Piperinsiure!®m)
Trigonellin-HCI .
Trigonellin, freie Base . =
Nikotinsiure (sublim. leicht weg) .
a-Naphtylamin-Xanthydrolprodukt
Tyramin-HCI .
Cadaverin-HC1
Putreszin-HCl

C. Stickstoffprodukte:

Substanz
Cholin-dinitro-a-naphtolat
Colamintrinitrobenzoesiiureprodukt
Lysinisocyanat Sl
Colamin-dinitro-f-naphtolat
Glycocollisocyanat .
Hydantoin hierzu 3
Dinaphtylharnstoff asymm. .
Ornithinflavianat
Cystinisocyanat .
Argininflavianat T
Dinaphtylharnstoff symm.

D. Aldimethone'®):

Substanz
Oenantholaldimethonanhydrid
Crotonaldimethonanhydrid
Aldolaldimethonanhydrid
Oenantholaldimethon
Isovaleraldimethon .
Acetaldimethon . s
Butyla.ldimethonanhydrid
Butylaldimethon Ko
Isobuty]aldimethonanhydrid
Propionaldimethonanhydrid B
Isobutylaldimethon
Propionaldimethon . :
Isovaleraldimethonanhydrid ;
Glyoxaldimethonanhydrid
Formaldimethonanhydrid
Acetaldimethonanhydrid v
Crotonaldimethon
Aldolaldimethon
Formaldimethon
Glyoxaldimethon
Glyoxylsiuredimethon .

Sublimiert Gefundener

bei

260—270

315

Fp.
212

215—218
218
232—235
240

275

Sublimiert Gefundener

bei

Fp.
113

ca. 120
140—150
190
190—195
200
210—217
234—235
225
258—260
298—300

Sublimiert Gefundener

bei

112
85
88
110
96
120
114
103
120
120
109
113
106
116
122
135
145
103
165
162

Fp.
110
120
126
135
137
139
141
142
144
148
154
155
168
170
171
173
180—183
185
187
228
239

201

Literatur-
Fp.

260
218—220
228/29, 232

268—270

Literatur-
Fp.

190.5—191.5
199—200
192—193
Zsp.
258—260 Zsp.
293

Literatur-
Fp.

139—140

142

155
168
17
173
183
170—172
187

208—209
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E. Dinitro-e-naphtolate®):
Sublimiert Zersetzungsp. Literatur-

Substanz bei Fp.
Tridthylamin PERRR IS B — 93 —
b g honduon Ao I B SRR R e i o — 100 —
05800 oy s B e B T R e — 130 —
IDIDTODVIAIITUL & st s e, sl S S — 130 —
ANYIAIN S o i S gt te e et S GO — 150 —
n-Butylamme s as a0 s S S e — 156 —
Di-Batelamin. o0 n e e — 155 —
n-LLeptvlamIn - o s e e e — 155 —
-Bropylamin . hihe iy s haiiaR e — 165 —
FBitylamin =, L nel L NI e — 165 —
ATAYlSmMIN ¢ L e S e e — 165 —
Aethylamin = 0% AR e — 170 —
Propylamiine ;o s e — 170 —
AT OTIAR o  f el e S R — 145 -
Dimethylamin: &5t wns N od e — 180 —
Metliplarmin - oo s e A — 184 -
0 ooy ko i e Sete s e S i R L e s — 185 —
TDinitno-c-Naplt ol it T e — 132 Fp. 132

F. Xanthydrolprodukte', ) :
Sublimiert Zersetzungsp. Fp.

Substanz bei
Al snfiont 1., « ety - Ao eg e SL - — 214
Thioharnshofi tes et 180 — 220
Aethylidenharnstofl S tas S 230 230—235 —
Crotonylidenharnstoff s S e 230 230—235 —
Alcetdinreia o Peiirr o dis e SN S 200 235 —
Dirnethiy oMz =0 1 200 um 250 —
Monomethylolharn st st 240 260 —
Formdiureid o .. . F i e e eiD8E=960) S m a0 —
Harnstoffie 2 el il o e e e 230 270 —
Xanthydrol i e e e R — — 95—98
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