
Eiermit wiirden die weeentlicheten Ab- 
tioderungen dee Patentgeeetzee beeprochen 
eein, welche dem Verfaseer zur Zeit erforder- 
lich erecheinen. Ee wire echlieselich noch 
ein Punkt zu erwiihnen, nimlich der bereits 
von verechiedenen Seiten geiiusaerte Wunech 
nach einer Publication der vom Patentamt 
im Ertheilungeverfahren getroffenen rechte- 
kriftigen Entscheiduogen. Ee iet nicht zu 
leugnen, daes dieser Vorechlag vie1 ffir eich 
hat. Es wtirde dae entechieden von groseem 
Vortheil fiir die Eioheitlichkeit der patent- 
amtlichen Praxis sein. Andererseite stehen 
jedoch einer generellen Publication eiimmt- 
licber patentamtlicher Entecheidungen in  
extenso doch aim Anzahl schwerwiegender 
Bedenken im Wege. In erster Linie ist zu 
beriickeichtigen, daes eine eolche Publication 
in vielen Piillen direct gegen dse Intereee 
der Betheiligten sein wnrde, da dadurch 
leicbt Thatsachen, an deren Geheimhaltung 

die Betreffenden dae grbeete Intereeee haben, 
sehr zum Scbaden derselben der dffentlich- 
keit and inebeeondere den unbetheiligten Con- 
currenten bekannt werden wnrden. Anderer- 
seits warden dieae Entecheidungen in sehr 
vielen Fiillen fiir die dffentlichkeit ohne 
Werth sein, da aie ohne eine ausfiihrliche 
Daretellung dee Sachverhalts entweder iiber- 
haupt nicht veretiindlich eein wiirden, oder, 
was noch schlimmer ist, falsch auagelegt 
werden kannten. 

Dagegen wire ee sehr dankenawerth, wenn 
dae Patentamt hiufiger in der Weise, wie 
ee jetzt ja  eohon euweilen geechiebt, Aue- 
ziige aus seinen Entecbeidungen, die die 
maasegebenden rechtlichen Geeichtepunkte 
klar beroortreten laseen, publiciren wiirde. 
Um dies zu ermcglichen, bedarf es aber 
keiner beeonderen gesetzlichen Beetimmung. 

Elberfeld, im November 1899. 

Referate. 
Der Referatentheil der ,,Zeitschr@ f i r  angewandte ChemieU ewahhrt mit dem vorliegenden 

Heft I des neuen Jahrganges eine Emeiterung in der Weise, dass neben a h  Berichterstatlung 9 e r  
die Fortschritte und Neuerungen technischer Natur auch den Ergebnissen der wissenschaftl ichen 
Chemie Rechnung getragen werden soll und die wichtigeren der in den FachblTttern des In- und 
Auslandes erscheinenden Original-Abhandlungen in Form ktcrzer Referate zur Kenntnirs der h e r  
gebracht werdm. Hierbei werden in sordaltiger Auswahl nu+ didenigen Abhandlungen Beriicksich- 
tigung jinJinden, welche grcsseres hteresse bieten und auch bei diesm soll das  Referat sich aicf k r z e  
iibersichtliche Angabe des wesentlichen Inhalts beschrcinken, ohne sich auf Aufzahlung der Einzel- 
heitm einzdaasen. Die Referate sollen und k6nnen nicht die Lecture der OrignaEAbhandlungen 9er -  
&wig machen; sie werden aber denjenigm Lesern, denen Zeit rbnd Gelegenheit zum Studiuvn &eser 
in einer u!eitcerzweigten Litteratur niedergelegten Arbeiten fehlt, Gelegenheit bieten, sich fortlaufend m 
untm*chten uber die gerade auf der Tagesordnung b@ndlichen ttissenschaftlichen und technischen 
Fragen und uber den stetig fortcrchreitmden Ausbau unserer Wissenschafi. In der Natur der Sache 
liegt es, dass mit Einflhrung dieser Programm-Erweiterung unserer Zeitschryt zunichst Vter zuriick- 
gepyen  werda muss auf altere Arbeiten, deren Kenntnissnahme nothwendig ist zum T'erstandniss 
nachfolgender, denselben Gegenstand betrefender Mittheilunpn. 

Die Rubricirung cles f i r  den Refwatentheil in Frage kommenden itraterials wird in nach- 
rlehender Weise erfolgen : 

2. Phys ihUsdte  Chemde. 6. Techniscire Chemde. 10. Pharniaceut. Chemlc. 

4. ol*ganische Clbemnie. 8. Plb~&&g&che Cliemie. 12. BfineawZogie. 

1. Appamccte. 6. diud@isclw C h w i e .  9. Bulzerc&@. 

3. Armrganbh& Clcmnie. 7. Elekzrochtm~ 11. Agg*uUtLa*- ChcmCe. 

Anorganische Cheluie. 
W. S. van Heteren. Notizen Uber KOC1 and 

seine Yerbindungen. (Z. anorg. Chom. 92,277.) 
Roinea Nitrosylchlorid erstarrt in einor Kgltemi- 
sohung zu blutrotben Krystallen, welche bei - 650 
schmelzen. Mit fllissigem Cblor mischt sich Nitro- 
sylchlorid in allcn VerhHltnissen. Eine der Formel 
NO CI, eotsprechende Mischuog erstarrte bei 
- 800 uoch nicbt. Die Doppelverbindungen 
So CI, . 2  NO C1, 2 Sb.CI, . 5 NO CI und Fe, CI, . 
SNOCI wurden durch Aufl8sen der Chloride in 

iiber+iissigem Nitrosylchlorid uod Abdestilliren 
dea Uberscbussea hergeatellt. Die Zinnverbindung 
schmilst (im zugeschlnolzenen Rohr) bei 1500, die 
Antimonverbinduog bci 180°, das Eisendcrivat 
bei 1160. KI. 

H. Moissan. Untersachnngen Uber das Calcium 
and seine Verbindungen. (Ann. de Chimie et 
Physique. 7. Serie, 18, 289.) 

Die udangreiche Arbeit gibt die Ergiinzung und 
Erweiterung einer bereits 1898 in den Compt.. rend. 
(196, 1753) verciffentlichten Arbeit des Verf. hber 
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denselben Gegenstand. M. hat die bisher unbe- 
kannte Eigenschaft des Calciums, sich bei Rothglut 
in fliissigem Natrium zu losen, zur Reindarstellung 
des Metalles benutzt. Absolut wasserfreies Jod- 
calcium wird mit Natrium in einem rerschlossenen 
Eisentiegel 1 Stande a u f  Dunkelrothglut erhitzt; 
es bildet sich Jodnatrium und Calcium, welches in 
dem iiberschiissig angewandten Natrium gelijst 
bleibt und beim Abkiihlen auskrystallisirt. Nach 
dem Ausziehen der Schmelze mit bedeutenden 
Mengen viillig wasserfreien Alkohols hinterbleibt 
das Calcium krystallisirt in Form hexagonaler Tafcln 
oder in Rhomboedern; nach dem Auswaschen .mit 
Ather u n d  Trocknen wird es in zugeschmolzenen 
Rohren aufbewahrt. Die Ausbeute betragt 80 bis 
90 Proc. der Theorie. Im Vacuum bei 1 mm Druck 
schmilzt das Calcium bei 760O zu einer glanzenden, 
ziihen Flussigkeit, welche eine ausgesprochen 
ive i s sc ,  d e m  S i l b e r  i i hn l i che  F a r b e  zeigt, ent- 
gegen der bisherigen von M a t t h i e s s e n  stamnienden 
Angabe, welche dem Calcium eine gelbe Bronce- 
farbe znspricht. Das Metall lasst sich auch durch 
Elektrolyse sowie durch Reduction von Kalk mit 
Kohle im elektrischen Ofen gewinnen. 

Reines Calcium zeigt folgende Eigenschaften: 
es laisst sich mit dem Messer schneiden, ist aber 
weniger dehnbar als Kalium und Natrium; sein 
Bruch ist lirystalliniscli; die Dichte betrkgt 1,85; 
Calcium ist harter mie Blej, weicher als hlarmor. 
Von der Pulle interessanter Reactionen seien nur 
einige erwahnt: W a s s c r  wird von Calcium bei 
gewohnlicher Temperatur unter Freimerden von 
Wasserstoff und Bildnug yon Calciurnhydrat zcr- 
setzt, demzufolge reines Wasser langsamer zersetzt 
wird als Zuckerwasser, welches das Calciumhydrat 
lost. F l i i s s i g e s  Ami i ion iak  vereinigt sich schon 
bei - 40O niit Calcium zu einem festen Korper von 
braunrothem Glanz, dem Calciumammonium; zer- 
setzt man dieses in: Vacuum, so erhalt man das 
Metall in so fcinvertheilter Form, dass es an der 
Luft Feuer fangt. In einer Atmosphiire von S t i c k -  
s t o f  f d i o x y d  entzundet sich krystallisirtes Calcium. 
P Ii o s p h o r s a u  r e a n  h y d r i  (1 wircl unterhalb Roth- 
glut unter Ergluhen mit Explosion rcducirt. Auch 
B o r s i i u r e a n  h y d r i d  u n d s i l i c i u m d i o x y d  werden 
reducirt. F l u  o r  reagirt schon bei gewbhnlicher 
Temperatur, die Nasse wird dabei weissgliihend. 
R a u c h e n d c  S a l p e t e r s a u r e  lijst langsam, ein 
geringer Wasserzusatz beschlennigt die Losung. 
R a u c h c u d e  S c h m e f e l s a u r e  lost unter Bildong 
yon Schwefel uud Entwicklung von Sch\vefeldioxyd, 
nicht aber Schwefelwasserstoff; dieser entsteht 
jedoch, wenn man S c hTrefels l u r e  m o n o  h y d r a  t 
zur Liisung verwendet. Ih-ystallisirtes Calcium, 
im Ch lo r ivas  s e r s  t o  f f s  t r o m  erhitzt, wird noel: 
unter Rothglut zii Calciumchlorid, wahrend sick 
die Reactionsmasse bis zur Weissglut erhitzt; 
S c  hive f e lw  a s  s e r s  t off bildet unter noch leb- 
hafterer Reaction Calciumsulfid. W a s s e r s t o f f  
wird bei Rothglut lebhaft absorbirt unter Bildung 
von wcissem Calciumhydriir. S t i c k s  t off endlich 
rcrbindet sich schon bei geringer Warmezufuhr 
mit Calcium zu Calciumnitrid Ca, N,; dieser Kiirper 
ist roil gelber Bronzefarbe, die man liisher den1 
Metall zugeschriebeii hat. Das Calcium ist demnach 
eines der reactionsfiihigsten Elemente, es rereinigt 
sich - Argou ausgenommen - mit alleu einfachen 

Korpern. Es sei noch erwahnt, dass M. neuerdings 
das C a l c i u m  c a r b  i d in vollkommen durchsichtigen, 
ungefarbten Krystallen erhalten hat. Kth , 

P. lelikoff und S. Lordkipanidze. Pluorhyper- 

Fruhere Untersuchungen haben gezeigt, dass die 
borate. (Berichte 32, 3349). 

n _- v 

n 
Hyperborate der Constitution MO . B I eot- 

- 
sprecheo. Wahrend alle iibrigen , ,~bersauren"  
neben den normalen Salzen auch Salze zu bildcn 
rermogen, in denen der Hydroxylwasserstoff durch 
Metallsuperoxydradikale, wie MO bez. ,,M02 ersetzt 
ist,  sind derartige Salze bei der Uberborsaure 
nicht zu erhalten. Dagegen gelang es, ein sol- 
ches Salz der Fluorhyperborsaurc darzustellen. 
Dasselbe entsteht beim Behandeln der concentrirten 
wassrigen Losung von Borfluorkalium B, 0, . 2  K F l  
rnit WasseFtoffsuperoxyd und darsuffolgendem 
Zusatz von Atzkali. Das durch Alkohol abgeschie- 
denc Salz krystallisirt in Prismen des rhombischen 
Systems. Die wassrige Losung entwickelt Sauerstoff, 
verdunnte Schwefelsaure scheidet Wasserstoffsuper- 
oxyd ab. - Dasselbe Salz ward auch bei der 
Einwirkung von Wasserstoffsuperoxyd auf das von 
S c h i f f  und S i s t i n i  erhaltene Kaliumsalz der 
Orthofluorboraaure (KO), BFI erhalten. Die Ent- 
stehung der Verbindung driicken Verff. durch 
folgende Gleichungen aus: 

KO . B Fl 
I 

2 0 + 5 0 + H 2 0 =  
I 

KO . h . FI 
K O .  0 . B . FI KO , 0 . B . F1 

I 
0 

I 
0 
I .  1 .H,O.  
0 0 

I 
KI. 

I 
KO . B F1 KO . 0 . B . Fl 

R. F. Weinland und 0. Kiippen. Eber fluorirte 
same Jodate und ein flaorirtes Caesium- 
perjodat (Z. anorgan. Chem. 22, 256.) 

W e i n l a n d  und L a u e u s t e i n  (Z. f. anorg. Chem. 
20, 30) haben gezeigt, dass somohl dic normalen 
wie die sauren Jodate des Kaliums durch Fluss- 
skure in das fluorirte normale Jodat K JO, F1, 
ubergehen. Kaliumperjodat wird durch Flusssaure 
nicht verandert. Verf. haben nun das Verhalten 
des Rubidium und Caesiums gegen Plusssaure 
untersucht und gefunden, dass aus einer Auflo- 
sung von Caesiumjodat Cs J0, in 20 bis 60 proe. 
Flusssaure zuerst ein krystallwasserhaltigcs Cae- 
siumtetrafluordi*jodat der Zusaniinensetzung 

JO, F1, Cs . JO, PI, H .2H,O 
(spiter krystallisirt das normale Salz) auskrystalli- 
sirt. Dasselbe Salz scheidet sich auch aus starken 
Flusssaurelosungen von Caesiumdijodat, Caesiumtri- 
jodat und aus der HFI-Losung eines Genienges 
von Caesiumjodat und Caesiumfluorid aus. Ein 
fluorirtes Trijodat konnte nicht erhalten werden. 
Das analog zusammengesetzte Rubidiumsalz 

J02 FJ2 Itb . JO, FI2 H . 2 H,O 
wird nur %us Losuugen gemonncn, welche auf 
1 Mol. Rubidinmfluorid wenigstens 2 Mol. Jodsiiurc 



enthatten und nur bei Anwendung ~ o n  mindestens 
40-proc. Flusssaure. Aus schwacheren Sauren wird 
nur das normale Salz JO, F1, Rb gewonnen. 

Aus einer Losung von Caesiumperjodat in 
GO-proc. Flusssiiure scheidet sich ein fluorirtes 
Perjodat der Formel 2 JO, Cs . 3 H F 1 .  H,O aus, 
welches sic11 BUS Flusssaure von gleicher Coiicen- 
tration umkrystallisiren lasst. Rubidiumperjodat 
krystallisirt dagegen aus seiner Losung in Pluss- 
saure unverandert wieder aus. KE. 

R,. F. Weinland und 0. Kiippen. Uber einige 
Doppelsalze yon Ferri- und Alumininnifluo- 
rid init Fluoriden zweiwerthiger Metdle. 
(2. anorgan. Chem. %2, 266.) 

Ferrifluorid und Aluminiumfluorid bilden rnit 
Ferro-, Nickel., Kobalt- und Zinkfluorid ausschliess- 
lich (gut krystallisirende) Doppelsalze der allge- 
meinen Formel 

Me Fl, . Me F1, . 'iH,O. 
Diese Verbindungen bilden sich auch, wenn die 
Componcnten nicht im molecularen Verhnltniss 
zusammengebracht werden; auch ein grosserer 
oder geringerer Flusssaureiiberschuss scheint ohne 
Einfluss zu sein. Dagegcn bildet Aluminiumtluo- 
rid mit Kupferfluorid j e  nach den angewandten 
Mengenverhaltnissen und der Flusssiiuremenge 
3 Doppelsalze, ntimlich 

1x1 I1 

91F1, Cn Fl,.HFl . 8H2 0, (AlFl,),.(CnF1,),.18I-1~0 
und .41F1,.2CuFl2.l1H,O. KL. 

Organische Chemie. 
Tschngiseff. Uber eine neue Methode zur Dar- 

stellung ungesiittigter Kohlcnwasserstoffe. 
(Berichte 82, 3332.) 

Die gebriiuchlichen Methoden zur Umwandlung 
von Alkoholen in die zugehorigen ungesiittigten 
Kohlenwasserstoffe geben vielfach in Folge ein- 
tretenderUmlagerungen nicht einheitliche Substanzen, 
s o ~ d e r n  Gemische von Isomeren. Um diesem 
Ubelstand zu begegnen, geht Verf. YOU den Xau- 
thogensaureestern der Alkohole aus, welche bei 
der trocknen Destillation vorzugsweise im Sinne 
der Gleichung zerfallen : 

Hierher sollen nach Ansicht des Verf., da saure 
Reagentien vermieden werden, Umlagerungen nicht 
eintreten. Die Zersetzung geht leicht und bei nie- 
derer Temperatur Tor sich und liefert sofort reine 
Producte in befriedigender Ausbeute. - Dieselben 
KohlenwasserstoKe werden, allerdings in geringerer 
Ausbeute und weniger rein, erhalten bei der trocke- 
nen Destillatiou der Dixanthogenvcrbindungen der 
Formel 

Cn Hen-1 0. CS. SR') = C u  €I2n--2 + CSO + RSH. 

Cn H2n-1 . O  . CS . S . S . CS . 0 C, H~n-- i .  
I m  Besonderen beschreibt Verf. die ISmwand- 

lung des Nenthols in Menthen. Menthol wird in 
Toluollosung mit der berechneteu Nenge Natrium 
bis zur Losung des letzteren gekocht, die be- 
rechnete Menge Schwefelkohlenstoff zugesetzt und 
die Flussigkeit mit der theoretischen Quautitat 
Methyljodid gekocht. Der erhaltene, bei 390 
schmelzende Xanthogenester liefert bei der Destil- 
__ 

1 )  R = Alkyl. 

iation Lei 167--167,5~ siedendes Menthen. Letz- 
teres stimmt in den iibrigen Constanteu rnit den 
bisherigen Angaben uberein, unterscheidet sicli 
aber von dem friiher gewonnenen Menthen durch 
sein hoheres und c o n s  t'au t e s  Drehungsvermogeu. 
Es zeigte [ale = + 114,77')  und + llG,060, 
wahrend die bisher gefundencn Werthe zwischcn 
O o  und 600 schwanken. KZ. 

L. Lewin. Uber eine R,eaction des Acroleins und 
einiger anderer Aldehyde. (Berichte 52, 
3336.) 

Eiile Mischung von Piperidin mit einer Lijsong yon 
Nitroprussidnatrium gibt auf Zusatz von Acrolek 
eine blaue, bei sehr grossen Verdiinnnngen gruu- 
liche Farbung, die durch Ammoniak in violett, 
durch Mineralsauren in rothbrann verwandelt wird. 
Die Reaction tritt no& bei einer Verdiinnung yon 
1 : 3000 ein und wird auch von Acrole'indampf her- 
yorgebracht. Sie sol1 zum tq+kologischert Nach- 
weis dcs Acrolcins dienen. Ahnliche Farbungen 
geben Acetaldehyd, Paraldehyd, Propion- und Zimmt- 
aldehyd, wahreud Form-, Trichlor-, Isobutyr-, Benz-, 
Salicyl-, Phenylacetaldehyd, dnanthol untl Furfurol 
nicht reagiren. An Stelle von Piperidin kann Di- 
methylamin verweiidet werden, doch ist die Reaction 
dann weniger scharf. Kl. 

C. Xeuberg. 8ber die Reinignng der Osazone 
und zur Bestimmnng ihrer optischen 
Drehungsrichtung. (Berichte 32, 3384.) 

Verf. hat in dem Pyridin cin ausgezeichnetes Liisungs- 
nnd Reinigongsmittel fur Osazone, Hydrazone und 
Hpdrazide gewonnen. Sammtliche Verbindungeu 
dieser Art sind in Pyridin sehr leicht lijslich nnd 
kiinnen aus dicser Liisung meist darch Ziisatx von 
Benzolkohlenwasserstoffen, Ligroin oder Ather gefallt 
werden. - Die hellgefarbten durehsichtigen Pyridin- 
losungen eiguen sich zur Bestimmung des Drehungs- 
vermogens urn so mehr, als solchc Losungen nie 
Multirotation zeigen. Die maximale Dreliung wird 
allerdings in Pyridinlosung nicht imrner erreicht, 
zur Bestimmung derselben erwies sicli ein Gemiuch 
vou Pyridiii und absolotem Alltohol !iraiichbar. - 
Bemerkenswerth ist,  dass die untersnchten Ter- 
bindungen in diesem Gemisch hiiufig eine andere 
Drehungsrichtung zeigen als in Alkohol-Eisessig. 
So dreht clas Galactosazon in Pyridin-Alkohol nach 
rechts, wahrend es in Alkohol-Eisessig scliwach 
linksdrehend ist. 

Von Einzelheiten ist die starke Drehung des 
p-Bromphenylhydrazons der Glycuronsgnre zu er- 
wahnen, die ein leichtes Identificiren der letztern 
ermoglicht. KE. 

dlf. Werner and Edm. Strasng. Uber Xitroderi- 
vate des Azo-, Azory- und Hydrazobenznls. 
(Berichte 32, 3256.) 

Verf. haben die vielfachen Untersuchungen iiber 
die Nitrirung des Azobenzols nachgepriift und ge- 
funden, dass die meisten Litteraturangabcn iiber 
dieses Gebiet i r r t h u m l i c h  sind. Specie11 die 
Janowsky ' schen  Resultate haben sich sammtlich 
als falsch erwiesen. Die Untersuchung ergab Fol- 
geudes: Beim Eintragen von Azobenzol in durch 
eiu IGltegemisch abgekuhlte Salpetersaure (1,51) 
entsteht neben p-Dinitroazobenzol (Schmp. 2210) 
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und p-Nitroazoxybenzol (Schmp. 1440) als Hsupt- 
product p-Nitroazobenzol. Letzteres wurde jedoch 
nicht in reinem Zustand isolirt; das fruher als p- 
Nitroazobenzol (Schmp. 1 3 i  O) bezeichnete Product 
vou G e r h a r d  und L a u r e n t  hat sich als ein Ge- 
misch der drei erwahnten Nitroverbindungen er- 
wiesen. Die von J a n o w s k y  dem p-Nitroazobenzol 
zugeschriebene Blaufarbung mit Schwefelammonium 
und Alkali kommt nicht diesem, sondern dem Di- 
nitroazobenzol zu. -- Das beim Eintragen von 
Salpetersaure (1,52) in die auf 90" erwarmte Eis- 
essiglosung des Azobenzols entstehende, von J a -  
n o  msk y als o-Nitroazobenzol bezeichnete Product 
vom Schmp. 127O hat sich ebenfillls nls ein Ge- 
misch von p-Nitroazobenzol, p-Dinitroazobenzol und 
p-Nitroazoxybenzol erwiesen. - Beim Eintragen 
yon Azobenzol i n  rauchende Salpetersaure ohne 
Kuhlung entsteht 0- (Schmp. 192O, K l i n g e r  und 
Z u u r d e e g  187 bis 1880), m- (Schmp. 1i80, K l i n -  
g e r  und Z u u r d e e g )  und p-Trinitroazoxybenzol 
(Schmp. 135 bis 136O). Letzteres entsteht auch, 
wenn das beim Erbitzen yon p-Nitrophenylhydrazin 
mit o-p-Dinitrochlorbenzol erhaltene 2 . 4 . 4'- 
Trinitrohydrazobenzol (Schmp. 212 bis 2130) mit 
Hg 0 oxydirt und das zunachst gebildete 2.4.4'- 
Trinitroitzobenzol (Schmp. 1i2O) in salpetersauer 
Losung mit C r 0 3  behandelt wird. Es entspricht 
demnach der Formel 

KO, 

~\ 

0 , N .  C,H, .X - N- /'-~ '\~ x-0, 
\--/ 

'\ /' '\ 

o I 
S O ,  

Die Verbindung ist identisch mit der von K l i n -  
g e r  und Z u u r d e e g  durch Nitriren von Dipara- 
dinitroazobenzol erhaltenen (Schmp. 136-1370). 
- m-Trinitroazoxybenzol (Schmp. 178O) entsteht 
in gleicher Weise auch aus m-Nitrophenylhydrazin 
und Dinitrochlorbenzol; der als Zwischenproduct 
gebildete Azokorper schmilzt bei 172O ( K l i n g e r  
und Z u u r d e e g ,  Schmp. 1750). Constitution 

NO2 NO2 
! 

/' 

(-;;:>-xH- NH-  \. pp,,.*' ,-NO, ('2.4.3 1. 

o-Nitrophenylhydrazin gibt mit Chlordinitrobenzol 
den Hydrazokorper ~ 

NO, 
I 

NO,. C, H, . NH . XH-)- >- KO, 
~ I 

(Schmp. 220°, von K1. und Z. als Trinitroazoben- 
zol bezeichnet), der auch durch Reduction des o- 
Trinitroazoxybenzols (Schmp. 1920) entsteht und 
mit Hg  0 2 - 4  . 2'-Trinitroazobenzol (Schmp. 
1730), beim Kochen der salpetersauren Losung mit 
Cr 0, wahrscheinlich Tetranitroazobenzol bildet. - 
Das durch Reduction von o-Nitroazoxybenzol pi- 
nin) mit Schwefelammonium erhaltene Product 
vom Schmp. 88,50 wurde durch seine Oaydation 
zu Phenylazimidobenzol _ _  als Phenylaznitrosobenzol 

-. 
_ N  

C, H4-/ I N C,, H, erkannt. - Von den 
-NO 
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Dinitroazobenzolen sind 4 aus der Litteratur zu 
streichen; es bleiben das von G e r h a r d t  und 
L a u r e n t  beschriebene 4 . 4' - Dinitroazobenzol 
(Schmp. 2210, statt  201O G. und L.). 3 .  4-n in i -  
troazobenzol von W i l l g e r o d t  und F e r k o  (Schmp. 
116 bis 1170) und 3 .  3'-Dinitroazobenzol (Schmp. 
153O), Ton den Verfassern aus m -Dinitroazoxy- 
benzol durch Schwefelammonium gewonnen. - 
4.4' -Dinitroazobenzol w i d e  in die Azoxy- (Schmp. 
192O) und die Hydrazoverbindung (Schmp. 243  0)  

verwandelt. K.!. 

Analytische Chemie. 
C. Wolowski. Znr Bestimmnog des Chlors in1 

Zu eiuer mit Schwefelsaure angesiiuerten Jodkalium- 
l6sung l l s s t  man so lange eine vcrdiinnte Chlorkalk- 
losung zufliessen, bis die Losuug geracle farblos 
geworden ist und kein freies Jod  mehr enthalt. 
Alsdann ist alles Joci in Trichlorjod ubergefiihrt. 
Die Reaction vollzieht sich im Sinne folgendcr 
Gleichungen: 

Ca :Al + H ,  SO,= ~a SO, + H~ o + ~ C I  
H J  + 4 CI = HCl -+ JCI, 

1 g Jodkalium entspricht 0,8554 g Chlor. Zum 
Nachweis tles freien Jods benutnt, W. Chloroform, 
welches sich mit den geringen Mengen Jod noch 
rosa farbt. Die von dem Verf. angegebene ALU- 
fuhrung der Bestimmung ist eine sehr umstandliche. 

C. Friedheiin nnd E. Briihl. Kritische Stndien 
iiber die Anwendung des Wasserstoffsnper- 
oxydes in der qnantitativen Analyse. (Z. anal. 
Chem. 38, 681.) 

Auf Grund ihrer Versuche kommen die Verf. ZLI 

dem Resultate, dnss entgegen den Angaben von 
J a n n  a s  c h  (Praktischer Leitfaden der GeTTichts- 
analyse, Leipzig 1897) mittels ammoniakalisclien 
Wasserstoffsuperoxyds sich niclit die quantitative 
Trennung des Mangans von Kupfer, Zink resp. 
Nickel ausfiibren lasst. In gleicher Weise con- 
statirten F. und B., dass die Oxydation von Chrom- 
oxydsalzen durch alkalisches Wasserdtoffsoperoayd 
eine unvollstandige ist. Die von J a II n a s c h 
empfolifene Trennung des Chroms von Maugan, 
Eisen und Aluminium sei daher nicht einmsndsfrei. 

A. Gantler. Nachweis nod Bestimmung kleiner 
Mengen Amen in organischen Snbstanzen, 
insbesondere in thierisehen nnd pflanzliehen 
Prodncten. (Compt. rend. le9, 936.) 

G. bewirkt die Zerstiirung der organischen Substaiiz 
durch concentrirte Salpetersaure und Schwefelsiiure. 
Nach Angabe des Verf. soll die ubliche Methode 
zur Zerstiirung organischer Substanzen mittels Salz- 
saure und clilorsaurem Rali Verlustquellen ffir das 
Amen bedingen. Dasselbe soll in Form seines 
Chloriirs mit den entstehenden Oxyden des Chlora 

Chlorkalk. (Z. anal. Chem. 38, 711.) 

-br- 

41.- 

mitgerissen werden. -A?-- 

Philip E. Browning. Die titrinietrische Be- 
(Z. anorg. Chernie 22, 

Die vorliegende kritische Untersuchrulg iiber die 
maassanalytische Bestimmnng des Cers bescli%ftigt 

stimmnng des Cers. 
297.) 



6icli zunkchst mit der von B u n s e n  (Lieb. Ann. 
105, 49) angegebenen, vom Verfasser etwas modifi- 
cirten Methode. Das zu den Versuchen nhthige 
Cerdioxyd wurde aus rohem Cerchlorid erhalten, 
welches in concentrirter Liisung durch gasfiirmige 
Salzsiiure van Eisen befreit, dann wiederliolt unter 
Zusatz uon iiberschiissiger ICalilaugo mit Cldor be- 
hrrndelt wurde , his der Niederschlag im Spectro- 
akop die Didyinbanden nicht mehr zeigte. Elierauf 
wurtie dau Cer als Oxolat geMt  und dne letztere 
durch Gluhen in Dioxyd verwandelt. 

Abgewogene Mcngen ties Dioxyds su rden  in 
Stopselflaschen mit 1 g Jodkalium, einigen Tropfen 
Wnsser und, nach der Verdrangung der Luft, mit 
10 ccrn reiner concentrirter Salzszure versetzt. Die 
verschlosscne Flasche mird dann 1 Stunde lang in 
Dampf erhitzt, wobei das Dioxyd vollstindig ge- 
lust wird. Die ausgeschietfene Jodmenge wird rnit 
Thiosulfut titrirt ond die Resultate werden nacli 
der Gleichung: 

2 Ce 0, + 8 H C l +  2 ICJ = 2  Ce CI, 
+ 2 ICCl+ 4H10 + J, 

l~erechnet. Durch besondere Versuche wurde er- 
mittel, wieviel Jod unter gleichcn Becliiigungen 
ohoe Zusatz von Cerdioxyd freigemrcht wird. - 
Bei einer zmeiten Versuchsreihe wurde das iin 
Destillntionskolben Y O N  Cerdioxyd abgeschiedene 
J o d  abdestillirt und in Jodkaliumlesung aufgefangen. 
Beim Titriren des ausgeschiedencii Jods mit ar- 
seniger Saure wurden Fehler von ca. 2 Proc. be- 
obachtet. Versuche, gegliihtes Cerdioxyd durch Er- 
hitzen mit concentrirter Schwefelsiure und uber- 
schiissiger arseniger Sitire zu titriren, hlieben resul- 
tatlos, da das Dioxyd iiicht vollstiindig gelbst 
wurde. 

Schliesslich hat Verfnsser die S t o 1 b a'sche Me- 
thode nachgepriift, bei der  im Ceroxalat, ebenso wie 
im Calciumoxalat, durch Titriren tler mit Schwefel- 
siiure cnv%rmten Verbindung rnit Permanganat der 
Oxalsanregehdt hestimmt w i d  Es  wurden sowohl 
iturcli dirccte wie indirecte Uestimmungen gute 
Resultste erhalten. K1. 

R. B. Hnberland. Die quantitative B e s t h o u g  
der Eseigsiinre, Propioueiinre, Buttemiinre 
nnd Ame~eenslinre in den Acetaten des 
Handels. (Z. anal. Chem. 38, 217.) 

VerF. beschreibt folgendes Verfahren: Nach Zusatz 
yon Phosphorsaurc werden die obigen vier Siuren 
nach rler von F r e s e n  i u s (Z. anal. Chem. 5, 315 
und 14,172) angeBehenen Methode rnit den Wasser- 
clirnpfen iibcrdestillirt. Das Destillat dampft man 
iiach Znsstz von Bleioxyd zur Trockene. Deri Ab- 
dampfriickkand lijst man in k a l t e m  Wasser und 
erhitzt ztim Kochcn. Es scheidet sich in kochenclem 

Wasser unldsliches basisch propionseures Blei ab. 
Man filtrirt, mascht mit kochendem Wasser aus 
und versetzt das Piltrat zur Abscheidung des Bleis 
mit Schwefelsaure. Die vom Bleisulfat abfiltrirte 
Lbsung wird unter Zusatz Ton Zinkoxyd zur 
Trockene vcrdampft und der Trockenriickstand rnit 
absolutein Alkohol behandelt. Man filtrirt yon 
dem in Alkohol unloslichen arneisensauren Zink und 
Zinksulfat ab und dampft das Filtrat zur Trockene. 
Die in dem Trockenriickstand vorhandene Essig- 
siure und Buttersiure setzt man durch Destillation 
rnit Phosphorsiure in Freiheit. Das DestiLlat wird 
mit kohlensaurem Silber neutralisirt und die Tren- 
nung der Essigsiure und Buttersiiure auf Grund 
der verscliiedenen Loslichkeit ihrer Silbersalze be- 
wirkt. Man kann auch die beiden Siureu iu die 
Amyliither iiberfiihren und letztere durch fractionirte 
Destillation trennen. 

Das abgeschiedene basiscli propionsaure Blei 
fuhrt man in das Silbersalz iiber, aus dessen Ge- 
wicht sich die Menge der Propionsaure ergibt. In 
dem Gemenge yon Zinkformiat und Zinksulht macht 
man die organischen SLuren auch mittels Phosphor- 
siiure frei und bestimmt ini Destillate die Ameisen- 
saure durch Titration rnit Normalalkali. 

Ein roher essigsaurcr Kalk des Handels mit 
69,43 Proc. Gesammbcidit%t enthielt in Procenten 
der Gesammtsauru ausgedriickt : 9,37 Proc. Propion- 
siure, 0,40 Proc. Buttersiure, O,l8 Proc. Arneisen- 
saure. 

Erwiihnt sei hior die vom Verf. mitgetheilte 
und im ,.Verein fiir chemische Industrie" in Mom- 
bach angewandte Methode znr Bestimmung der 
Essigsiiure in essigsaurem Kalk. 10 g des fein ge- 
riebenen essigsauren Kalks iibergiesst man in einem 
weithalsigen Rolben von etwa 300 ccm Inhalt mit 
50 ccm destillirtem Wasser und 1 1  ccm Salzsiure 
von 1,124 specifischcm Gewichte. Man destillirt, 
indem man bei vorgelegtem Kiihler unter Anwen- 
dung eines Drahtnetzes d p  Kolbeninhalt mit kleiner 
Flamme erhitzt, so lange, bis der Rickstanti eine 
syrupdicke Consistenz angenommen hat und sich 
beim Erkalten mit einem Hiiutchen iiberzieht. 
Hierauf werden 50-60 ccm destillirtes Wasser 
hinzugegeben und alsdann destillirt man bis zur 
Trockene. Das Destillat wird auf 250 ccm gebracht. 
In  60 ccrn bestimmt man durch Titration mit Nor- 
mallauge und unter Benutzuug von Phenolphtalein 
a h  Indicator die Gesammtaciditat. In 25 ccrn wird 
nach Zusatz von 15 ccm reiner Salpetersiure nach 
V o l h a r d  mit Silbernitrat und Rliodanamrnoniurn 
der Gehalt an SalzsBure bestimmt. Eine einfache 
Rechnung ergibt %us beiden Titrlrtionen den Ge- 
halt an Essigsiiure in dem sngew-andten essigsauren 
Icalk. -hT- 

~ 

Patentbericht. 
Muffelofen zum Deatilliren van Zink, 

Cadmium u. dgl. (No. 107  247. VOID 16. April 
1899 ub. C a r l  F r s n c i s c i  in Schmeidnitz in Schl.) 

Der OFen kennzeichnet sich wesentlich durch 
eine ringf6rmige, schachtartig angelegte Muffel, die 
r o n  allen Seiten von den Feuergasen uinspiilt und 
schncll beschickt bez. entleert warden kann. Dies 

wird dadurch crreicht, dass die Feuergase zuerst 
an der Innenwandung der ringformigen, schacht- 
artigen Muffel hinaufsteigen und, an der Aussen- 
fliche demelben Muffel hinabstreichend, durch 
einen ringfermigen Kana1 abziehen uod so der 
Muff01 von allen Seiten Hitze mittheilen, wodurch 
die Destillation gefiirdert wird. Daa Beschicken 


