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Die Entstehung derselben aus der Platotetranitrosylsiinre erhellt
aus der Gleichung:

3[H,.4 NO,.Pt] = H,.8 NO,.Pt; 0O+ 2 [H.O0.NO] + N,;04.

Das Kalinmsalz wurde darch Séttigang der Siure mit Kaliam-
carbonat erhalten und krystallisirt in kleinen, schiefen, linglich vier-
seitigen Tafeln, welche sich im warmen Wasser ziemlich leicht lésen,
aber beim Erkalten der Losung sogleich wieder auskrystallisiren.
Das Salz ist perlmutterglinzend, chromgelb, luftbestlindig und verliert
bei 100° nur sein Wasser.

Analyse:

1) 0.5085 Gr. gepressteri Salzes verloren 0.017 Gr. Wasser bei
100° und gaben nach Abtreiben mit Schwefelsiiure einen Gliihriickstand
von 0.408 Gr., woraus Wasger 0.145 Gr. Kaliumsulfat = 0.0651 Gr.
Kalium 15ste und 0.263 Gr. Platin hinterliess.

2) 0.274 Gr. Salz gaben bei der Stickstoffbeatimmung nach Du-
masa’ Verfahren 18.5 Ce. Stickatoff bei 11.5° und 0.7735 M.

In Procenten:

Gefunder. Berechnet nach der Formel:

I 1I. K,.8 NO,.Pt,0+ 2H,0
Kaliumsuifat + Platin  80.26 — 2Kg80,+Pt; 9424 80.52
Kalium . . . . . 1280 — K, . . . . 1564 13.36
Platin. . . . . . 5L72 — Pt . . . . 5940 5075
Stickstoff. . . . . — 818 Ng . . . . 1120 9.57
Saverstof . . . . — — O, . . . . 2720 23.24
Wagser . . . . . 33¢ — 2H,0 . . . 36.0 3.08

1170.4 100.00.

Bisher habe ich nur die freie Siiare und ihr Kaliumsalz unter-

suchen kdnnen; da ich aber nunmebr beinahe 4 Kilo Bariumplatonitrit

vorriithig habe, so bin ich im Stande die Untersuchung unmittelbar
weiter auszudehnen.

Upsala, Universitiits-Laboratorium, 11. Mai 1877.

240. H. B. Heill: Ueber einige Produkte der Destillation des
Holzes bei niedriger Temperatur.
(Vorlinfige Mittheilung.)
Vorgetragen in der Sitzung von Hrn. G. Krimer.

Als ich im December vorigen Jahres eine in Brooklyn N. J. ge-
legene Holzessigfabrik besuchte, in welcher das Holz bei einer durch
Thermometer sorgfiltig unter 200° gehaltenen Temperatur destillirt
wurde, bemerkte ich, dass bei der Rectification des Robproduktes ein
schweres, in Wasser wenig 16sliches Oel mit den Wasserdémpfen
iiberging, und durel: die Liberalitiit des Hrn. Dr. Squibb, des Super-
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intendenten der Fabrik, babe ich eine reichliche Menge desselben zur
Untersuchung erhalten. Die ersten Resultate dieser Untersuchang
erlaube ich mir der Gesellschaft jetzt mitzutheilen, da ein eingebendes
Studium lingere Zeit 4n Anspruch nehmen muss. Ich werde meine
Studien anch auf andere bei niedriger Temperatar erhaltenen Produkte
ausdehnen, um einen Vergleich mit den auf gewdhnlicher Weise er-
haltenen zu ermdglichen, da ich cine Collision mit Hrn, Krimer
nach ejner mir freundlichst mitgetheilten Meinung nicht zu befiirchten
habe.

Das mir zur Untersuchung gegebene Oel war rithlich gelb und
von eigenthiimlichem Gepuch. Mit Chlorcalcium getrocknet der Destil-
lation unterworfen, fing es bei 8twa 100° zu siedeh an, das Thermo-
meter stieg aber sogleich auf 160°, blieb zwischen 160—1700 stehen,
bis die Hauptmenge iibergegangen war und stieg alsdann wieder
rasch bis zu 200° hinanf. Nach einigemal wiederboltem Fractioniren
liess sich eine etwa 60 pCt. des angewandten Oeles betragende,
zwischen 160 — 1659 siedende Fraction absacheiden, von welcher der
grosste Theil bei 1629 siedete. Die fast farblose, das Licht stark
brechende, nach Bittermandeldl riechende Fliissigkeit liess sich ohne
Schwierigkeit-als Furfurol erkeanen, dessen Identit&t durch Ueberfiihren
in Forfuramid, Furfurin, Brenzschleimsiure u. s, w. mit charakte-
ristischen Eigenschaften leicht zu constaiiren war.

Die von verschiedenen Seiten im hiesigen Laboratorinm ange-
fangenen Arbeiten iiber die Derivate des Furfurols werden pach der
in diesen Berichten (X, 355) verdffentlichten Mittheilung von Baeyer
patiitich nur in jener Richtung fortgesetzt, die uns noch frei stéht.

Das Aaftreten von Furfurol unter den Produkten der Destillation
des Holzes ist nicht hen. Vdlkel!) bat es im rohen Holseshig ge-
funden, doch scheinbar in sehr geringer Menge. Leider bin ich noch
picht im Sthnde, die Quantitit des bei dieser niedrigen Temperatur
gebildeten Furfurols anch nur anndhernd zu schitzen, sie muss jedoch
ziemlich betriichtlich gein, nm sich aws dem wisserigen Dest{llat frei-
willig auszuscheiden.

Das robe Qel nahm, mit verdiiunter Natrovlange geachiittelt,
sogleich eine hochgelbe Farbe au, triibte sich bald und liess. nach
lingerem Stehen einen gelben Niederschlag fallen, Jer, in siedendem
Alkohol aufgenommen, beim Erkalten in s¢hénen Nadelm krystallisirte.
Die bei der Destillation gewonnenen Fractionen geigten dasselbe
Verhalten, bei den niedrigeren Fractionen war jedoch ein Anbdiufen
des die gelbe Farbe gebenden Kdrpers eu beémerken. lch versuchte
deshalb diesen Koérper durch Dentillation abzuscheiden, fand aber
nach langem Fractioniren eine Ttrennnng von dem Furfurol auf diesem

) Ann. Chem. Charm. 86, 66.
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Wege unmdglich. Zwar enthielt zuletzt eine von 156—160° gesam-
melte Fraction grossere Mengen desselben, bei weiterer Destillation
wurde er jedoch unter Verkohlung zersetzt. Ebensowenig ist es mir
bis jetzt gelungen, ibn darch Natriumbisulfit- Losung oder ver-
schiedene Lésungsmittel von dem Furfurol zu trennen. Ich musste
also einstweilen auf seine Abscheidung verzichten und mich mit der
von ihm sich ableitenden Substanz begniigen.

Fir die Reindarstellung dieses gelben Kérpers habe icl es zweck-
missig gefunden, das rohe Oel ohne es weiter za trocknen durch einige
Destillationen von den hoch siedenden Antheilen theilweise zu be-
freien. Das unter 175° aufgefangene Destillat, ungefibr 85 pCt. des
aogewandten Oeles betragend, wird alsdann unter Abkiiklen mit
Natronlauge (1:4) geschiittelt, nach kurzer Zeit von der Lauge ge-
trennt, mit wenig Wasser nachgewaschen und im Dampfstrome
destillirt. Nachdem alles Fliichtige ilibergegangen ist, bleibt ein rothes
Oel im Kolben zuriick, das beim Erkalten meistens fest wird. Be-
handelt man dessen Riickstand mit kaltem Alkohol, so ldst sich das
durch die Zersetzung des Furfurols entstandene rothe Oel anter
Zuriicklassen von Krystallen des gelben Korpers, die einigemal aus
siedendem Alkohol umkrystallisirt werden.

Die .igenschaften dieses Kdrpers sind folgende. Lange, orange-
gelbe Nadeln, die bei 162° schmelzen, bei hoherer Temperatur nicht
unzersetzt flichtig, im langsamen Luftstrom leicht sublimirbar, in
Kalilauge (verdiinnter wie concentrirter) unldslich; in concentrirter
Schwefelsdure mit prichtig purpurner, in concentrirter Salesdure
mit parparrother, in Eisessig mit gelber Farhe 18slich. In Aether
uhd Schwefelkohlenstoff ist er ziemlich schwer 18slich, sehr wenig in
kaltem, leicht in kochendem Alkohol. Von feducirenden Mitteln wird
er scheinbar nicht verdndert. Nach den Eigenschaften, sowie der
Art und Weise seiner Entstehung kann es kaum zweifelhaft erscheinen,
dass diese Kérper das von Scaulan!) entdeckte, von Apjohn und
Gregory *) niher untershchte Pyroxanthin ist.

Die Verbrennung mit Sauerstoff und Kupferoxyd gab auch Zahlen,
die nur unwesentlich von denen abweichen, die Apjohn und Gregory
erbalten haben.

Ueber die Natur dieses schdnen Kdrpers, sowie die fliichtige
Verbindung, aus er welcher erhalten wird, miiesen spitere Versuche
entscheiden.

Aus der von dem Furfurol getrennten Natronlauge ist es mir ge-
langen, ausser etwas Brenzschleimsdure nur eine kleine Menge eines
noch nicht niher untersuchten Oeles abznscheiden, das stark nach

') Gmelin’s Hausbuch VII, 156.
?) Ann. Chem. Pharm. 21, 143.
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gerducherten Fischen riecht, und sich leicht mit Wasserddmpfen ver-
flichtigt. Den hiher siedenden Portionen habe ich auch bis jetat
nur wenig Aufmerksamkeit schenken kénnen. Beim Fractioniren
steigt das Thermometer bis iiber 275°, ohne irgendwo merklich an-
ruhalten, Ich hoffe bald der Gescllschaft weitere Mittheilnngen
machen zu kdnnen.

Harvard College, 8. April 1877.

241. RB- Otto: Zur Darstellung des Benzolsulfhydrats ans Benzol-
sulfinsdure. Neue Methode der Ueberfilhrung des Benzoldisulfids
in Benzolsulfhydrat,

Auns dem Laboratorinm des Polytechnikums (Collegium Carolinum)
zu Brannschweig.

(Verlesen in der Sitzung von Hrn, C. Scheibler.)

Die von Voigt angegebene Methode der Darstellung des Benzol-
sulfhydrats?), welche bekanntlich auf der Reduction des Chloranhydrids
der Benzolsulfonsiiure mittelst Zink und verdiinuter Schwefelsiiure be-
raht, liefert, worauf ich wiederholt anfmerksam gemacht habe 2), nar
eine mdésesige Ausbeute,

Nicht allein, dass das Chloranbydrid wegen seiner Unlgslichkeit
der Einwirkung des nascirenden Wasserstoffs schwer zuginglich ist
und, indem es die Zinkstiiakchen umlagert, die Wasserstoffentwicklung
beeintrdchtigt, entzieht sich der bei der Destillation noch unzergetzt
vorhandene Theil der Verbindung der Reduction, weil er dabei in
Sulfonséiure und diese darch nascirenden Wasserstoff nicht in Sulf-
hydrat Gbergefiibrt wird.

Nachdem ich gemeinschaftlich mit Schiller gefunden hatte,?)
dass sich das Chloranhydrid der Benzolsulfonsfiure leicbt und glatt
durch Einwirkang von Zinkstaub in das Zinksalz der Sulfinsiure
{ benzolsshwefligsaures Zink) umwandeln ldsst, habe ich den Vorschlag
gemacht, bei der Darstellung des Sulfhydrats von diesem Salze oder
dem daraus dargestellten Natrinmsalze auszugehen. Ich empfahl, das
rohe Zinksalz oder die Lésung des Natriumsalzes in kleinen Anthetlen
in ein Gemisch von Zink und Salzséure einzutragen, fiir gute Ab-
kihlung zu sorgen, weil sonst in Folge der Einwirkung der noch
nicht reducirten Sulfinsiure auf das entstandene Sulfhydrat sich Ben-
zoldisulfid bilde*) und, wenn keine Absorption ven Wasserstoff mehr

1) Apn. Chem. Pharm. 119, 142.

?) Ebend. 149, 118 und diese Ber. IX, '1687.

3) Diese Ber. IX, 1587.

). Vergl. diese Ber. IX, 1588. R. Schiller und R. Otto: Erkldrung dev
Fontstehung des Benzol- und Paratoluolsulfhydrata bei der Reduction der Chloran-
hydride des Benzols resp., Toluols mittelst Zink und Schwefelstiure u. 6. w.





