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holische Lasung eingedarnpft, hierauf in Wassrr gegossen um das 
gebildete Jodkalinm zu entfernen, die weisse Masse in Alkohol gelost, 
so krystallisirt nach liingrrer Zeit d r r  Aether aus, der durch oft- 
maliges Umkrystallisiren von den harzartigen Beimengungen getrenrit 
werden kann. 

Aue Alkohol krystallisirt derselbe in kleinen , zu Biischeln ver- 
einigten Nadeln, die bei 72O schmelzen. Bei looo getrocknet, ent- 
weicht der Krystallalkohol, und es bleibt eine dickflussige Masse zu- 
riick, die nach einiger Zeit porzellenartig wird. 

Die vom Alkohol befreite Masse gab folgende Zahlen: 
0.0713 Gr. Substanz gaben 0.2125 Gr. CO, und 0.066 Gr. H, 0. 

Berechnet fur Gefunden. 
CZ, H z s  0,. 

C 81.67 81.27 
H 9.94 10.28 

Der Aether ist unliislich in Wasser, leicht loslich in Alkohol, Aether, 
Chloroform, Aceton, Petroleumather und Methylalkohol. 

Die Versuche, ein krystallisirtes Nitroprodukt zu erhalten, fiihrten 
zu keinem Resultat, ebrnsowenig gelang es ein gut charakterisirtes 
Bromderivat z u  erhalten. 

O x y d a t i o n  d e s  D i t h y m o l a t h a n s .  
Wird Dithymolathan mit Braunstein und verdunnter Schwefel- 

slure oxydirt., so erlialt man ein gelbes Oel, welches mit Wasser 
dampfen fliichtig ist und in der Vorlage zu gelben Krystallen erstarrt, 
die alle Eigenschaften des Thyrnochinons 1) besitzen. Wird das Dia- 
cetyldithymollthan niit Braunstein und Schwefelslure oxydirt, so er- 
hiilt man ebenfalls Thymochinon. Mit Chromsaure und Eisessig wird 
nur eine schmierige Snbstanz erhalten, die den Thymolgeruch zeigte. 

65. 0. R. Jackson u. H. B. Hil l :  Ueber die Mucobromsaure. 
Vo r l  Lu fi g e  Mitt h e i l u  ng. 

(Eingegangen am 7. Februar; verlesen in der Sitsung von Hm.  A .  P i n n e r . )  

Vor einigen Monaten hat der Eine von uns in dem Nachlauf 
cines unter eigenthiirnlichen Umstanden dargestellten Holzgeistes eine 
reichliche Menge Purfurols aufgefunden. Rurz darauf ist die erste 
Mittheilung R a e y e r ' s  2) erschieneo, in Folge deren die von unserer 

1 )  J i i g e r  (Inaujiurnldissertation, Bonn 1 8 7 5 ) ,  hat bei dieser Reaction ein 
Produkt erhalten, welchrs sich wie l h p o c h i n o n  verhielt, aber hei 143' aiistntt 
45O schmolz und h6chstwahrscheinlich aus theilweise polymerisirten Thynlochiuon 
bestand, vergl. L i  e h e r n i a n n ,  diese Ber. X, 2 1 7 7 .  

2, Diese Berichte X, 355. 



Seite angefangenen Arbeiten aufgegeben wurden 1). Da uns eine be- 
liebig grosse Menge Fiirfurols zur Verfiigung stand, wandten wir u n s  
an den Hrn. Prof. B a e y e r  mit der Frage,  ob wir unser Material 
nicht irgendwie verwerthen konnten, ohne ihm zu nabe zu treten, und 
erhielten zur Antwort die iiberaiis giitige Aufforderung, die Mucobroni- 
saure von S c h m e l z  und B e i l s t e i n  eincm naheren Studium zu unter- 
werfen. Die ersten Resultate dieser Untersuchung erlauben wir uns 
der Gesellschaft hiermit vorzulegen. 

Nach S c h m e l z  und R e i l s t e i n  2, spaltet sich die Mucobrom- 
d u r e  beim Kochen mit Barythydrat in  Hohlensaure. Monobromacetylen, 
und eine Saure,  deren Barytsalz in kaltem Wasser sehr schwer 16s- 
lich ist. Diese Saure nennen sie Muconsaure, geben ihr die Forrnel 
C ,  H, 0, und driicken ihre Entstehung $rch die Gleichung aus: 

2 C 4 H 2  R r 2 0 3 +  H , O  = C , H 2 0 3  + C , H B r  i- 2 CO,+ 3HBr .  
Um diese Zersetzung genauer rerfolgen zu kiinnen, haben wir 

sie auf folgende Weise auegefiihrt. Eine gewogene Menge Mucobrom- 
saure, die nach der von L i m p r i c h t  ,) gegebenen Methode dargestellt 
war ,  wurde in einen mit aufsteigendern Kiihler rersehenen Kolhen 
gebracht und in wenig Wasser gelost. Das obere Endc des Kiihlers 
war rnit einigen Waschflaschen verbunden, die mit einer aus reinem 
Kupfersulfat und metallischem Kupfer dargestellten ammoniakalischen 
Rupferoxpdullijsung gefiillt waren. Nachdem die in dem Apparat 
befindliche Luft durch reinen Wasserstoff verdrangt war ,  liesseri wir 
eine gemessene Quantitat titrirter Barytlosung einfliessen, erhitken zum 
Sieden und verdrangten nach beendeter Einwirkung die gebildeten 
gasformigen Produkte wiederum durch Wasserstoff. Wir bestimmten 
alsdanri die Mengen der verscbiedeiien Produkte : a) des ausgescliir- 
denen kohlensauren Baryts; b) des schwerliislicheii Barytsalzes, durch 
A bdampfen der von iiberschiissigem Barythydrat durch Rohleusiiure 
befreiten Lijsung gewonnen, c) des in den Waschflaschen als Broni- 
ammonium befindlichen Rroms, d) das Volum des aus der  gut aus- 
gewaschenen rothen Knpferverbindung beim Erhitzen mit Chlorwasser- 
stoffsaure sich entwickelnden Kohlenwasserstoffu. Nachdern wir den 
Versuch einige Male wiederholten mit jo 24-, 44 und 6 Molekiilen 
B a 0 , H 2  auf ein Molekiil C 4 H , B r 2 0 3 ,  fanden wir ,  dass bei stei- 
genden Mengen Barythydrat die Ausbeute an schwer lijslichem Baryt- 
salz zunahm, wahrend die erhaltenen Mengen von Brom, von Kohlen- 
wasserstoff und von kohlensaurem Baryt in etwa demselben Verhaltniss 
abnabmen. Es finden also unter diesen Umstanden zwei von ein- 
ander unabhangige Zersetzungen statt; durch die eine wird das schwer- 
losliche Barytsalz, durch die andere der gebromte Kohlenwasserstoff 

1) Diese Berichte X, 936. 
2, Ann. Chem. U. Pharin., 111. Suppl. 280. 
3, Ann. Chem. u. Pharm. CLXV, 293. 
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gebildet. Wir  koniiten jedoch selbst bei grossern Ueberschuss von 
Barythydrat die Bildung von gebromtetn Kohlenwasserstoff nicht ganz 
verhindern. 

D a  es uns zuerst von Wichtigkeit w a r ,  die Muconsiiure niiher 
kennen E U  Iernen, so haben wir das schwer losliche Barytsalz unter 
Anwendung von 5 bis 6 Molekulen Barythydrat auf die oben beschrie- 
bene Weise dargestellt. 

Rei langsarnen Abdarnpfen der Lijsung auf dem Wasserbade er- 
h i t h r i  wir diinne Rrusten,  gmau nacli den Angaben von S c h m e l z  
iind R e i l s t e i n ,  die karirn krystallinische Structur besassen; b & n  
raschcn Einkochen dagegen iiber freiern Feuer schied sich dss  Sslz 
zum grijssten Theil in Form zarter, atlasglanzender Nadeln aus. 

Die wiisserige Lijsiing des Harytsalzes gab mit Bleizucker einen 
weissen, bald schon krystallinisch werdenden Niederschlag, unter dern 
Mikroskop als aus kleinen , rhornbischen Tafelchen besteherid , leicht 
zu erkennen. Auf Zrisatz v o ~ i  Silbernitrat fd l t  das Silbersalz i n  
Gestalt kleiiier, kurzer Nadeln nieder. Zur Analyse wahlten wir das 
Bleisalz. 

Die Analyse der bei I loo getrockneten Sobstanz ergab: 
Rerechnet Mr 

C,€I Pb C, 0 ,Pb. Gefunden. 

P b  67.22 66.99 68.32 
c 11.18 11.65 15.84 
H 0.88 0.65 - 

Die erhaltenen Zahlen stiinnien also rnit, der Zusarnmensetziiiig 
des malonsauren Bleies uberein. 

Bus dern Bleisa.lz haben wir rnittelst Schwefelwasserstoff die freie 
Saure gewonnen. Sie ist in Wasser lcicht Ioslich, krystallisirt daraus 
in rhombischeo, blatterigen Tafelii. Den Schmelzpunkt der aus Wasser 
urnkrystallisirten Siiure fanden wir, bei 131.5--132O, mit der Angabe 
yon H e i n t z e l  ') iibereinstirnmend. 

Es iet zu bemerken, dass S c h m e l z  und B e i l s t e i n  die Pormel 
C, H, 0, , auf zwei Wasserbestirnmungen und eine Barytbestimmung 
gestiitzt, aufgestellt habeii, und dass die Zalil, welche sie erhalten 
haben, nicht so sehr von dern I h y t g e h a l t  des wasverfreien malon- 
sauren Raryts abweicht. - 68.6 statt der berechneteo 67.8. 

In den Miitterlaugen haben wir neben Brornbarium ameisensauren 
Baryt leicht nachweisen kiinnen. Beim Erhitxen einer mit Silt)ernit.rat 
versetzten, vorn Brornsilber abfiltrirten Losung erbielten wir  sogleich 
eine starke Silberausscheidung. 

Die Zersetzung der Mucobromsaure durch iiberschiissigen Haryt 
findet also iliren wahrscheiulichsten Ausdruck in dcr Gleictiung: 

C,H,Nr,O, + 3 M,O = C, H , O ,  + C H , O ,  + 2 IIBr. 

' 

') Ann. Chem. u. Pharm. CXXXIX, 132. 



Wir haben jedoch nur etwa die Halfte des von dieser Gleichung 
verlangten malonsauren Raryts erlalten ltiinnen und miissen jedenfalls 
die zweite, den gebromten Kohlenwasserstoff gebende Rvactioii ge- 
nauer studiren, ehe wir uns bestimmter aussprechen. 

C a m b r i d g e ,  Mass., Harvard College, 20. Jaiiuar 1878. 

66. V ic tor  Gtriessmayer: Bestimmung des Qlycerins und Hopfen- 
harms im Biere. 

(Eiagegangeu am 7. Febr.; verlesen in der Sitzung yon Hrn. A .  Pinner.) 

300 Cc. Bier werden langsam im Wasserbade auf 4 = 100 Cc. 
eingedampft. 

Man bringt den Rest in einen 3 Literkolben mit engem Halse 
und dam das doppelte Volumen P e t r o l e u m a t h e r  (200 Cc.). Man 
verschliesst nun den Kolben rnit Daumen oder Stopfen und schiittelt 
3 -4 ma1 immer 5 Minuten ordentlich durch, lasst circa 3 Stunden 
absetzen und bringt nun die ganze Fliissigkeit in einen geraumigen 
Scheidetrichter. Hier bleibt sie ungefiihr 3 -4 Stunden. Dann Iasst 
man die untere braune Fliissigkeit wieder in den 3 Literkolben laufen. 
Die obere gelatinase Masse nebst dem uberschiissigen Petroleumather 
bringt man in eine tarirte Glasschale und iiberlasst sie zunachst 
sich selbst. 

Die Fliissigkeit im 4 Literkolben wird wiederum mit neuen Men- 
gen (200 Cc.) Petroleumather behandelt wie oben, dann wieder in 
den Scheidetrichtcr gebracht, und nach 4-5 Stunden die untere, nun 
yon Hopfenbestandtheilen befreite Fliissigkeit in den 3 Literkolben 
abgelassen uiid sofort mit Barytwasser oder Lesser mit Bariumalko- 
holat alkalisch gemacht. 

Aus der Glasschale, in welcher sich mittlerweile der  iiberschiis- 
sige Petroleumlther vom ausgeschiedenen Hopfenharz scharf getrennt 
hat, wird ersterer abgegossen und nunmehr die im Scheidetrichter 
restirende Masse hineingebracht. 

Nach einigem Stehen giesst man die Fliissigkeit (Petroleumather 
und Spiilwasser) ab, bringt die Schale a u f s  Wasserbad und beendigt 
die Trocknung iiber Schwefelsaure. Man w l g t ,  zieht die T a r a  ab 
und findet so den Gehalt des Rieres a n  H o p f e n h a r z e n .  Die im 
4 Literkolben befindliche alkalischc Fliissigkeit wird nun in analoger 
Weise niit dem doppelten Volum einer Mischung von 2 Theilen ab- 
solutem Alkohol und 3 Theilen Aethylather geschiittelt und geschieden. 
Die wasserhelle atherische Fliissigkeit bringt man in ein Glaskiilb- 
chen und sofort in's Wasserbad, bis aller Aether verdunstet ist. In- 
zwischen wird die restirende Fliissigkeit nochmals niit derselben Menge 
obiger Aether-Alkohol -Mischung behandelt und die nach dem Ablas- 




