
Pt = 11.34 berechnet fur [(C, H, J C H z ) 3  N HI, P t  C1, 11.32. 
Gelbe Nadeln, fast unlijslich in Wasser und Alkohol. 

Die in Alkohol 
liislichere Substanz, durch Krystallisiren aus heissem Alkohol gereingt, 
lieferte N = 3.40 anstatt 3.1 2. Weisse Nadeln mit rechtwinkligen 
Enden und einem aromatischen Geruch, etwas dem des Nitrils ahn- 
lich; Schmelzpiinkt 760, unliislich in Wasser, wenig liislich in kaltem, 
leicht in heissem Alkohol und in Aether, Benzol und Schwefelkohlen- 
stoff. Wurde der alkoholischen Liisung des Amins Salzsiiure zugsetzt, 
so erhielt man das C h l o r i d  in dicken, weissen Platten mit einem sehr 
hohen Schmelzpunkt, fast unliislich in Wasser, wenig liislich in  Alko- 
hol und Benzol, aber  leicht in Schwefelkohlenstoff und Eisessig. Das 
PI a t  i n s a 1 z wurde aus Platinchlorid und der alkoholischen Liisung 
der Basis erhalten, es liefert P t =  15.42; berechnet fiir [(C, H, J C H 2 ) z  
N H,], Pt CI, 15.07. Hellgelbe, Eisblumen ahnliche ICrystalle, in 
Wasser und Alkohol fast unlijslich. Unter gewissen Bedingungexi 
wurde das B r o m i d  bei der Bereitung der Amine in weissen, kurzen, 
dicken Nadeln mit Perlmutterglanz erhalten. 

1' a r a j  o d b e n  z y 1 s u l  fo  c y a n a t  C, H, J C H, S C N. Das Produk t 
der Reaction des Kaliumsulfocyanats auf das Bromid war zuerst ein 
Oel, das nach einiger Zeit fest und durch Pressen zwischen Fliess- 
papierundUmkrystallisiren aus Alkoholgereinigt wurde. Es gab C=35.02 
anstatt 34.91, S= 11.72 anstatt 11.64. Lange, glanzende, weisse Plat- 
ten, sehr oft Zwillingskrystalle bildend;, rnit unangenehmen Gerucli, 
Schmelzpunkt 400, wenig liislich in kaltem, lijslicher in heissem Al- 
kohol, leicht in Aether, Benzol, Schwefelkohlenstoff und Eisessig. 

H a r v a r d  Univefsitat, Cambridge, V. S. Amerika, 7.  Nov. 1877. 

D i p a r a j o d b e n z y l a m i n  (C, H, J C H , ) , N H .  

12. Max Conrad: Ueber die Einwirkung von Natrium auf 
Aethoxacetsaureathylester. 

(Eingegangen am 5 .  Januar; verlesen in der Sitzung von Hm. A. Pinner . )  

Bei seiner Untersuchung fiber die Natur der Diathoxalsaure liess 
G e u t h e r in Gemeinschaft mit W a c  k e n r o d e r  1) Natrium auf Aethox- 
acetsaureatbylester einwirken und fand, dass bei 140° der Ester un- 
gefahr + seines Gewichtes Natrium zu liisen im Staude ist. Das  ent- 
standene Produkt erhitzte e r  mit Jodathyl auf looo, solange Jodnatrium 
abgeschieden wurde, dann goss er die Flfissigkeit a b  und destillirte, wobei 
ausser unveranderten Jodiithyl und Aethoxacetsaureester .neugebildcte 
Produkte zwischen 240 - 2700 ubergingen, die er  durch fractionirte 
Destillation schied. Der  bei 251-255O siedende Theil stellt ein schwach 

1) Jen. Zeitschr. 111, 121. 
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gelb gefarbtes Oel dar  , ist nach G e u t h e r  Diathylenglycolstureather 
und hat die Formel CloHl,O,. Die bei 270, iibergehende Portion 
ist nach demselben Forscher Aethylcndiathylenglycolsaureather und 
bat die Formel C,,H,,O,. 

Nachdem in neuerer Zeit die Methode der  Essigestersynthpsen 
sich sehr einfach gestaltet hat und sich nach den rerschiedensten Rich- 
tungen hin rnit Erfolg ausbeuten lasst, habe ich die eben erwahnte 
interessante Reaction wiederholt und bin gegenwartig dabei , die Sub- 
stituonsvorgiinge und Zersetzungserscheinungen dieser Verbindungen 
eingehender zu bearbeiten. 

Ich theile hier zunachst meine bisher gemachten Beobachtungen 
iiber die Bildung derselben mit. Am besten verdunnt man den Aethox- 
acetsaureathylester mit dern gleichen Volumen Benzol zur Massigung 
der  Einwirkung des Natriums. Beim Erwlrmen auf dem Wasserbade 
gelingt es in 100 Theilen des Esters ungefahr 16 Theile Natrium zu 
16sen. Dabei findet eine stete Entwickelung von Wasserstoff statt, 
wahrend Brauung und Verdickung der Masse eintritt. 1st die Reaction 
vollendet, so setzt man die fur das angewandte Natrium berechcete 
Menge fiinfzigprocentiger Essigsaure und nach dem Erkalten noch un- 
gefahr das gleiche Volumen Wasser zu. Das sich abscheidende Oel 
wird abgehoben, mehrmals rnit weriig Wasser gewaschen, rnit geschmol- 
zenem Kaliumcarbonat getrocknet uud destillirt. Die Fraction unter- 
halb 1600.besteht hauptsachlich aus Benzol und unverandertem Aethox- 
acetsaureester; von d a  steigt die Temperatur rasch fiber 200° und die 
Hauptmenge geht zwischen 240-25W iiber. 

Der geringe Ruckstand uber 250° ist nicht unzersetzt destillirbar 
und besteht aus braunen, harzartigen K6rpern. 

Die Analyse des hauptsiichlich bei 2450 ubergehenden Oeles ergab 
8.38 pCt. H und 54.70 pCt. C, also Zahlen, welche fur die schon von 
G e u  t h e r  aufgestellte Formel C,,  H, , O5 passen. Im Anschluss an 
die bisher in dieser Richtung ausgefuhrten Arbeiten glaube ich schon 
jetzt die Verrnuthung aussprecben zu durfen, dass die Einwirkung des 
Natriums auf Aethoxacetsaureester vollkommen der auf Aethylacetat 
entspricht und dass dem Korper C,  , H ,  ,O, die Formel eines Aethox- 
acetylathoxacetsaureesters C H ,  O C ,  H, . C O  . CHOC, H,  , COOCa H, 
zugeschriehen werden muss. 

Mit Eisenchlorid gibt diese Verbindung eine schone violette Far- 
bung, sie last Natrium auf ,  giebt eine in Wasser unlasliche Barium- 
verbindung, zersetzt sich beim Kochen mit Sauren unter Entwickelung 
von Kohlensaure und wird beim Erhitzen mit Alkalien in  athoxacet- 
saures Salz umgewandelt nach der Gleichung 
CH,0C,H,.C0.CHOC2H,.COOC,H,+2KOH 

= 2 CH, OC, H, . COOK + C, H, OH 
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Wir sehen im Ganzen ein dem Acctesaigester ahnliches Verhalten. 
Die von G e u t h e r  beschriebene Verbindung C12E12205 wird demnach 
dem Aethacetessigester entsprechen und berechtigt zur Hoffnung, dass 
die Darstellung der ' ganzen Reihe der einfach organisch substituirterr 
Acetessigester sich wiederholen l&sst. 

W u r  z b u r g ,  Universitiits-Laboratoriam. 

13. E r n s t  L a u f e r :  Methode zur Trennung d e r  krystallinischen 
Kieselsaure, besonders des Quarzes, im Gemenge mit Silicaten. 

(Verlesen in der Sitzung von Hrn. A. Pinne r . )  

Bei der  Untersuchung quartiirer Gesteins- oder Bodenarten auf 
die dieselben zusammensetzenden Mineralgernengtheile ist es von 
Interesse auch die Menge des Quarzes quantitativ erfahren zu kiinnen. 
Einen Weg, zu diesem Ziele zu gelangen, hat A. M i i l l e r  irn Journal 
f. pract. Chernie Bd. XCVIII, 14-13 bereits angegeben. 

Daselbst wird die Aufschliessung des gepulverten Materiales mit 
syrupdicker Phosphorsaure empfohlen , welche bei einer Ternperatur 
von 190- 200" einwirkend , in einigen Stunden die Silicatgesteine 
zersetzt, wahrend der  Quarz fast unangegriffen nach Auskochen rnit 
Natronlauge und Saure rein erhalten wird. Dabei werden auf 1 Gr. 
Boden 15-20 Gr. Phosphorsaure rerbraucht, da sonst die Masse zu 
sehr verdickt wird. 

Ausser den1 theueren Materiale kommt dahei, so werthvoll die 
Methode beziiglicli der Resultate ist, die miihsame Ausfiihrung in Be- 
tracht. Man niu9s die dicke Fliissigkeit bestandig bei der angegebenen 
hohen Temperatur umriihren, was eigentlich auch ein besonders ein- 
gerichtetes Lul'tbad verlangt. Dann erhalt man die Kieselsaure in 
gallertartigen~ Zustande, so dass des Filtriren und Reinigen des zu- 
rfickbleibenden Quarzes sicher als eine zeitraubende Arbeit angesehen 
werden muss. 

Dies bestimmte mich nach einern anderen Wege zu suchen. So 
wurde denn die Eigenschaft des Phosphorsalzes benutzt, in Schmelz- 
hitze Metalloxyde aufzulosen und die Kieselslure aus Silicaten zu 
isoliren, wobei der Quarz nicht angegriffen wird. 

Die Arbeit wurde so ausgefiihrt, dass zu dem fein gepulverten 
Materide (hier war es Diluvialsand), welches im Platintiegel abge- 
wogen, Phosphorsnlz in griisserer Menge zugegeben wurde, als nijthig 
zur Liisung der vermutheten Menge von Silicaten war, so viel, dass der  
Tiegel nicht iiber die Halfte gefiillt war. Dann wurde, nachdem im 
Lufbade erst allrnalig vorgewarmt war ,  wenn auch vorsichtig, doch 
ohne besondere Mfihe ein Schmelzen ohne Verspritzen vorgenommen, 
was schliesslich vor dern Geblike bis zum ruhigen Schmelzflusse ge- 




