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bdte Reaction. Man erhdilt beim Zosatc TOII Waeser EU der Mmse 
dmn rwei Prodokte. Nadelfirmige Kryetalle, die aich &us der whs- 
rigen Geung nach Verjagung dee Alkoholr amamheiden aod ein schwa- 
rea Oel, dam cwischen 150-170° eiedet Die Fmctionen fiber 170° 
rind nicht destillirbar und epaltea beim Emkmen BCl ab. Die ent- 
etandene Flireaigkeit brennt mit griiner Flamme and cereetzt eich mit 
Krliliydrat nach einiger &it, mit al kobolischem Kali aogenbliddieh, 
nobei oin dentlicher Geruch nach Eeeigiither auftritt. 

Berl in ,  den 25. Mtirz 1872. 

07. 41. Watt: Both iibbsr Diahlorhpdrin. 
(Aoe dem ebemiwhen Ioatitnt de UniveraitSt Bonn; mitgetheiit von T b. Zinc  ke.1 

Nach den hbsch tungen  von Hi ibne r  and Miiller (Annal. Chera 
Pbarm. 150. 168.) entsteben bei der Damtelluog von Dicblorhydrin 
nach dem B er t h e I o t’ech;; Verfahren rwei isomere Dicblorhydrine, 
welche sich annHhernd durch fractionirte Destillation trennen lamen. 
Bei verecbiedenen, im hiesigen Lsboratoriom auegefiihrtan Daretellanpn 

eine derartige Beobachtung nicbt gemacht worden, 08 ecbien viel- 
&r daa Dichlorbydrin ein einbeitliches Prodokt La min. Um hieriiber 
@sere Sicherheit zu erlangen, hat Herr W a t t  die Daratellung nooh- 
mds wiederhok und dabei eioe beeondere Sorgf.It den fractionirten 
Destilldonen sogewendet. Die Daredlung gesehah in folgendm 

’ Weiee: 1 Kil. Glycerin (1,25 sp. Oew.) and 1 Kil. EssigJLarebydr~t 
warden gemischt und trockoe Salrsllure aus 1440 Om. Kochsdr Sin- 
geWtet; nach 24 Stunden wade die Miecbaog auf 100° erairmt, 
w i d e r  Salzstitue (aos 720 Orm. K W )  eingeleitet, atehen gelrseen 
uad r o h h s h b  unter Abkirhlen d m d s  mit der gleicben Menge 
63reiare behandelt. Die stark rracbeude Fliissigkeit made in groue 
EUloos eiogeeohlaaaen nnd 48 Stunden anf 1000 erbitzt; beim OefFDea 
war kein Drock bemerkbu, die Flissigkeit raacbts nmh schwaoh. 
Dls Game wnrde jetzt der fractionirtnn Destihtion unterrorfen und 
nach Gmaligem Fmctionirem die mieehen 170 snd 200° iibergehenden 
Antheile mit einer Liieong von kohlenesorem Natron geachlttelt, 
dann mit Waseer g e n a d e n  and mit Chlordcium getrooknet. Diem 
letrtere Operation ist umat6ndlioh mnd reitraobend ond kann wablc 
scheiolich ohne den geringeten Nacbtbeil oaterbleibeo, weniestena liess 
ti& io den Siedepunkkn Dsch dem Waechen and Trockoea keine 
Verhoderang bemerken Ikr t r o c h e  Prodokt wurde jetrt d t e r  frae- 
tionirt nnd dabei von 2 und 2 Qraden aafgefangen. Bei wjederboltem 
Destilliren warden die rwi@mn 180 pnd 1900 iibergehenden Mengen 
immer geriOger, die rwiachen 173 and 1750 deetillirende NZesigkd 
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nnbm &gegen bedeatend m. Naah 6 k r n  De~tlliren Bfng dje Haopt- 
menge dm Prodaktee bei dieeer Temperatar iiber, die Fractionen 4- 
scben 180-190° waren nehr gering geworden and erst bei hoheren 
Temperaturen d e n t i h e  etwsr mehr. 80mit war bei der, befolgten 
Damtellongsweise eine zweite Modification in irgend erheblicher Menge 
nick entshndsn; die anfHnglicb rwiechsn 182 and 184O (dem Side- 
ponkt dee sweiten Dicblorbfiriw) aberdeetillirten Antheile spelteten 
sich in niedrig siedende nnd bochmedeade. 

Den ganzen Verlaaf der fractionirten Destillation der dorch 6mr- 
liges Fractioniren ans dem Itohprodukt erhaltenen Flheigkeit l6sst em 
besten die beigeheftete TabeJle 01.) erkennen. Die den Siedepunktsenrren 
beigeoetrteo Zahlen bedeuten die Ordnungsnammern der Destillation; 
eioerseita sind dann weiter die Temperatargrade, andereeita die bei 
diesen Temperaturgraden Bbergegangenen Fl~ssigkeitemeogen ange- 
geben. Bei der 7. Dentillation ist noch kein constanter Siedepankt 
ru erkeunen, die Curve eteigt allmiilig; aber schon bei der e i l h  
und zwlilfteo, mebr noch bei der dreizehnten stand dan "bermornetor 
lsoge %it constant zwiscben 173 nnd 1750, dean stieg en aher mch 
bie Bber 190°, wie es die Carven andeuten. Es entatehen &o nicbt 
immer zwei ieomere Dichlorhydrine und mag vielleicbt dm oben e r  
wR8hnte 48stQndige Erhitren der mit Galrsiiore gedttigten Flkigkeit  
a d  loOo von einigem Einflum miu, vielleicht ist such die Concentra- 
tion der Esni@nre and dea Glprine von Bedeatnng. Uebrigem 
giebt such P a s s c h h e  an, ein constant siedendes Dicblorbydrin e~ 
halten m haben. D y  sp. Oew. dee srbaltenen Dichlorhydrias beGug 
bei 16OC. 1,369, der Biedepankt (Thermometer im Dampf) war 

&. W a t t  bat aucb eidge hydationavernuohe mit Dichlorhydrin 
msgef2lhrt, iiber welchen OegenetsDd h e i t t i  von Markownikor  
eine rorliSafige MiUheilang rorliegt. M a r k o w n i k o n  hat Dichlorhf- 
drin am Epichlorhydrio mit Chromegorentischung behandelt, abd mr 
mutbet die Bildung von Diohloraceton. Er giebt in Folge dessen dsm 
Dichlorbydrin die Formel: CH, C1- - CH . OH - -CHI C1, wfi -  
rand Hiibner und Miiller demeelben Diehlorbydrin die Formal: 
CH, C1- -CB CI- -CH, OH beilegeo. Die Elilatt~g ron Dichlor- 
weton bei der Oxydation wiirde allerdings xu Onneten der enteren 
Formel spreehen, denn eine Verbindong ron der rweiten Formel kann 
kein Dichloraceton geben, eondern muss 8iCb LO Bichlorpropiansiare 
oder sa Monochlneseig&um oxydiren. Die lebtere Stinre wird oben 
M& eicher bei weiteret Oxydation dea Diehlorseetons entatehen and 
ihre Bildung Laan dsher, wenn kein Dicbloraceton beobachtet rid, 
renig beweieen. Unsere Verruche haben SO keinem sicberen Reenlut 
gdabrt, obgleich sie in mannichfacher W e b  abgdndert warden. lb 
trrrt WON der i i ~ s e m t  =bade Oemch nscb Dichloraceton d, aber 
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die Hmptmenge dea Dichlorbydrins rmrde in eine S h r e  rerwandelt, 
wdche in Eigenschaften u. e. w. rnit Monochloreeaigeiure iiberein- 
rtimrnte. Aach wenn in der Weise oxpdirt warde, daee ein goeser 
The3 dee Dichlorhydrine nicht angegriffen warde, war jene SIure 
entaknden. Dae wiedergewonnene Dichlorhydrin beerse den er- 
rabnten echarfen Oeruch, hatte aber den richtigen Siedeponkt und 
gab mit Notr imbidfi t  keioe Verbindung. Wurde Salpeterehre zur 
Oxydation genommen , 80 bildete sich Oxals6ore ond eine gennge 
Menge Oel, welchee dem charaktenetiachen Geruche nacb Chlorpikrin 
LU eein scbien. 

-- 

BS. Jaeob Myerr: Ueber das Trocknen der h e .  
(Riogegangen am 15. MBn 187f :erl. in der Sitrung von Hro. Wichelhaus.) 

I n  meiner Promotioneecbrift Bind einige Vereuche erwant ,  in denen 
ecbweflige Sinre iiber eieQenden Schwefel geleitet wnrde. Hinsicbt- 
lich des Zweckes , WQZU ic< sie auefihrte, waren eie erfolgloe; doch 
lehrten eie mich eine andere Thatsacbe kennen. Wenn ich niimlich 
die cur Aufnshme dee iiberdeatillirenden Schwefela dienende Vorlage 
mit ein wenig destillirtem Waeeer omscb6ttelte, so war darin stet8 
Pentathiondare enthalten. Ee lag auf der Hand, dies einem Gebdte 
der echrefligea SPure an Schwefelwaseeretoff zozuschreiben , der 
dorch die Reaction dee siedenden Schwefels auf die Feuchtigteit der 
dwefligen SBure gebildet worden war. Zwar war dieee mittelat 
einer hngen Chlorcalcinmriibre, einer Waecbflaaeehe mit reiner Sch we- 
felelare und iiber mit Schwefeleiiure getrgnkten Olasperlen getrocknet, 
m m t e  aber docb nocb Warner enthalten haben, dse von dem SAW* 
fel zo Schrefelwaeaeretoff umgeeetzt wnrde. 

Damals fehlte mir die Gelegenbeit, dieee Beobachtung weiter zu ver- 
folgen, ond eret neuerdinge liabe ich eie wieder aufgefaeet. Ich fiigte 
ZII den Trockensabstanren dieemal noch waeserfreie Phoapbor- 
d u e ,  und such dann fand ich in dem Spiilwaeser der Vorlage 
Pentathionaiiure. Andere Gaae, E. B. Stiehetoff und KohlenePure, 
womit icb diem Vereuche wiederholte, gaten mar, wie leiebt 
vernthdliob, keine Pentathionetiure, dagegen eine deutliche Re 
action aaf Schwefelwaeaeretoff. Ee steht eomit feet, daee Gme, ge 
tmknet  mittelet der bekannten oben aufgez6hlten Trockeneub- 
atanmu, noch Waeeer enthalten, dae von aiedendem Scbwefel zereetzt 
werden kann. Um die M6glichkeit auseoechliwen, daee der gebildete 
&hrefelwasserstoff von organiecher Subetanz dee Schwefele h e r r i i h u  
kijnnte, oder von der Einwirknng des Schwefeldampfes aaf den Kork 
oder Eantsohnkpfropfen der Riibra oder der Betorte, wenn der S c h r e  
fd erhitzt w a d e ,  hrrtte ich BUS der Mitte einer &bwefelstenge mit- 




