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Braunkohlentheer von H. O. Schmidt in Zeitz
gab nach dem Ueberleiten iiber Holzkohle in Prozenten der angewandten

Substanz

Gesammt-} Frakt. Frakt. Anthra- | abgepresst, Pech

Ausbeute | 80—120°[120—310° | cenéle |Rohanthrac.| *°°
und zwar |
Frakt.: )
190—280° | 48 pCt. | 4 pCt. 20 pCt, | 12 pCt. | 0.8 pCt. 12 pCt.
280—320 | 47 - 45 - 18 - 12 - 0.9 - 10 -
uber 320 37 - 3 - 12 - 16 - 1 - 8 -

Summa | 44pCt. | 4 pCt. | 17pCt. | 13pCt. | 0.9 pCt. | 10 pCt.
Braunkohlentheer von Rossner, Schneider & Co. in Weissenfels
Gesammtmenge! 45 pCt. | 4.6 pCt. | 18 pCt. | 12 pCt. | 0.7 pCt. | 9 pCt.

Unter 80°¢ Siedendes wurde nicht erhalten. Die wohl nicht un-
betrdchtliche Anthracenmenge, welche in den wit dem Anthracen
gleichzeitig bergehenden, als Anthracendle bezeichneten, fliissigen
Kohlenwasserstoffen geldst blieb, warde nicht bestimmt. Das abge-
presste Rohanthracen war verhiltnissmissig rein und erwies sich in
der Anthrachinonprobe als 30—40 procentig.

Zur Verwerthung unserer Resultate in wissenschaftlicher Hinsicht,
namentlich zur Entscheidung der Frage, ob die wasserstoffreichen
Kohlenwasserstoffe so viel leichter als man gewdhnlich annimmt in
Benzolcomplexe ibergehen, wird es ndthig werden, die hoher sie-
denden Theile des Paraffinfls einer genaueren Untersuchung zu un-
terziehen.

In technischer Hinsicht deuten unsere Erfahrungen darauf hin, dass
man, vielleicht namentlich durch eine geschickte Combination der Gas-
mit der Theerbereitung, wohl dahin gelangen konnte, das massenhaft
vorhandene und ziemlich werthlose ,Gasdl® der Paraffinfabriken fiir
die Bereitung von Benzol, Toluol und Anthracen nutzbar zu machen.
Weit entfernt jedoch, unsre Versuche in dieser Hinsicht fiir erschopfend
zu halten, theilen wir sie hier gerade deshalb mit, um Versuche im
Grossen anzubahnen, die allein ein Urtheil iber die technische Aus-
fiihrbarkeit der Methode gestatten werden.

178, C. 0. Cech: Vorliufige Mittheilung iiber die Einwirkung von
Trichlormilchséure auf Harnstoff.

Das von mir dargestellte Chloralcyanideyanat!), C,H;CI;N,0,
dessen Spaltungsproducte auf eine Anlagerung von Chloral, Blauséiure
und Cyansdure schliessen lassen, kdnnute auch als ein Harnstoff an-

1) C. 0. Cech, BSitzungsberichte d. Wien, Akad. LXXIIL
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gesprochen werden, in dem ein Atom Wasserastoff durch den Tri-
chlormilcheéinrerest (Trichlorlactyl) ersetzt ist.

In diesem Falle lige eine Analogie vor mit dem von F. Urech?)
durch Einwirkung von Kaliumeyanid, Kaliumcyanat, Salzsiure und
Aldebydammoniak erhaltenen Korper (ein dem Acetoxylharnstoff ent-
sprechender Lactylharnstoff) von der Formel:

NH.C4H;0
CO<{
‘NH,

Um zu einem dreifach gechlorten Lactylharnstoff zu gelangen,
sollte es geniigen Trichlormilchsdure und Harnstoff auf einander ein-
wirken zu lassen, welche Substanzen unter Abspaltung von 2 Mole-
kilen Wasser nach folgender Gleichung auf einander reagiren kénnten:

(C4H,Cl,0, + CH ,N,0)---2H,0 = C,H;CI3N, 0,

Die Reaction verlduft indessen in ganz anderer Weise. — Bringt
man die beiden Substanzen in wiisseriger Losung zusammen, go nimmt
man keinerlei Reaction wahr. — Schmiizt man hingegen den Harn-
stoff und setzt krystallisirte Trichlormilchsdure hiozu, so tritt nach
einiger Zeit eine heftige mit Gasentwickelung begleitete Reaction ein.
Unter starkem Aufschiumen der Masse entwickelt sich Kohlensiiure
und Salzsiiure, und wenn das Reactionsgefiiss nicht vorsichtig gekiiblt
wird, so brdunt sich das Gemisch und zersetzt sich unter Bildung von
Salmiak, theilweiser Verkohlung und eines weissen Korpers, der aus
heissem Wasser in kleinen Warzen krystallisirt. Bei vorsichtigem
Einleiten der Reaction erhdlt man jedoch eine weisse blasige Masse
von erdigem Aussehen, welche mit Alkohol und Wasser ausgewaschen,
sich weder in. Aether noth in Alkohol, wohl aber in heissem Wasser
18st, aus welchem sie oft in zolllangen oder atlasglinzenden Blittchen
krystallisirt. Um die Bildung von Biuret oder eine Zersetzung des
neuen Kérpers zu vermeiden, verfihrt man am besten in folgender
Weise: In einem kleinen Kélbchen werden ca. 10 Gr. trockenen
Harnstoffs vorsichtig geschmolzen, und indem man zu der Schmelze
in kleinen Portionen Trichlormilchsiure hinzofiigt, wartet man unter
stetem Kiihlen des Kolbchens das mit Gasentwickelung verbundene
Eintreten der Reaction ab. Sobald sich eive mit dem Glasstabe her-
ausgenommene Probe der Schmelze als unldslich in kaltem Wasser
erweist, ist die Reaction beendet. Werden diese Reactionsbedingungen
nicht genau beobachtet, so erhilt man bei frihzeitiger Unterbrechung
der Reaction eine gelatinése Masse, bei unvorsichtigem Kihlen hin-
gegen tritt die Bildung des in Warzen krystallisirenden Kdorpers
und Verkoblung der Masse ein. Um nach Beendigung der Reaction
iiberschiissigen Harnstoff, Trichlormilechsiure und die aus der Reaction

1) Diese Berichte VI, 1113.
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resultirende Salzsiure zu entfernen, wird die Schmelze mit Alkohol
und kaltem Wasser gewaschen und das iibrigbleibende weisse Pulver
aus heissem Wasser mehrmais umkrystallisirt. Die in dieser Weise
erhaltenen Nadeln enthalten Chlor und Stickstoff und besitzen keinen
gut fixirten Schmelzpunkt, denn bei 203° verkohlt die Substanz unter
heftigem Aufschiumen. Die Analysen entsprechen einem K&rper
von der Zusammensetzang C,H Cl,N,O,, der aus der gegenseitigen
Einwirkung von zwei Molekilen Harnstoff auf ein Molekiil Trichlor-
milchsédure entstanden zu sein scheint. Aus Mangel an Material war
es bis jetzt unmoglich, die Constitation dieser neuen Verbindung fest-
zustellen. Darch Berufspflichten augenblicklich in der weiteren Be-
arbeitung dieses Themas gehindert, behalte ich mir weitere Mittheilungen
iiber dasselbe vor.

Moskau, 14./26. Midrz 1878.

179. Ernst Schmidt: Useber die Bildung tertiirer Aminbasen
bei der Synthese organischer Sduren.

(Eingegangen am 11. April.)

Bei der synthetischen Darstellung einer grésseren Menge von
Isobutylameisensiore, welche zu einer Reihe von Versuchen, die ich
in Gemeinschaft mit Hrn. Rudolf Sachtleben anstellte, Verwen-
dung fand, waren wir bei dem Eindampfen des hierzu benutzten Al-
kobols mit Salzsiure in den Besitz einer betriehtlichen Menge eines
Salzes gelangt, welches zu uunserer Ueberraschung aus nahezu reinem
Triisobutylamin bestand. Nachdem bei der Gewinnung der Isobutyl-
ameisensidure es sich ohne besonderen Vortheil herausgestellt hatte,
das durch Einwirkung von Cyankalium auf Isobutyljodid erhaltene rohe
Isobutyleyanid zuvor von dem beigemengten Isonitril und von kleinen
Mengen unverdnderten Jodids Zu befreien, hatten wir die gewonnene
alkoholische Lésuug des Rohcyanids direct mit alkoholischem Kali
lingere Zeit gekocht, hierauf den Alkohol von dem zuriickbleibenden
isobutylameisensauren Kali abdestillirt und ersteren, da er immer noch
einen mehr oder minder starken Geruch nach Nitril oder Isonitril
besass, stets wieder bei neumen Bereitungeu des Isobutylcyanids an
Stelle von gewdhnlichem Alkohol als Zusatz zam neuen lsobutyljodid
und Cyankalium verwendet. Es musste so in dem betreffenden Al-
kohol, der bei der Darstellung einer grosseren Menge von Isobutyl-
ameisensfiure immer wieder Verwendung fand, sich eine betriichtliche
Quantitéit von Isobutylamin ansammeln, welches nach dem Ansiuern
mit Salzsiure und Verdunsten des Alkobols schliesslich als salzsaures
Salz resultirte.





