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nnd P. P a a t r o v i c h  : Zur Elementaranalgse 
Salzen. der Alkalien und  alkalischen Erden. 

(Eingegangen am 31. Juli.) 

Die Elementaranalyse von organischen Salzen der Alkalien und 
alkalischen Erden wird jetzt meistens mittelst geschmolzenen Blei- 
chromats ausgefiihrt, das a n  und f i r  sich kostspieliger ist, als Kupfer- 
oxyd, weil es sich nicht so leicht regeneriren lasst und daneben auch 
die Verbrennungsrohren nur einmal zu gebrauchen gestattet. Man 
hat zwar auch den Zusatz von geschmolzenem, reinem Raliiimdichromat 
zur Substanz im Schiffchen empfohlen, wobei dann gehorntes Kupfer- 
oxyd vorgelegt wird und dadurch in d8r That  richtige Kohlenstoff- 
bestimmungen erhalten, muss dabei aber auf die gleichzeitige Be- 
stimmung des mineralischen Bestandtheils verzichten. Wenn man in- 
dessen, wie es ja sehr allgemein geschieht, die Verbrennung im 
Sauerstoffstrom durchfiihrt, 'so erscheint folgende Methode wesent- 
lich brauchbar. Wir stellten uns durch Fallen von reinem, neutra- 
lem Kaliumchromat mit Quecksilberoxydulnitrat und Auswaschen des 
chromsauren Quccksilbers durch Decantation reines Quecksilberchro- 
mat dar ,  trickneten dieses und gliihten es in einem Porzellantiegel 
aus, wobei ein sehr fein vertheiltes, reines Chromoxyd zuriickbleibt. 
Dieses wird mit dem abgewogenen, organischen Salze im Ueberschuss 
innig vermischt und in ein nicht zu kleines Platin- oder Porzellan- 
schiffchen iibertragen. In das beiderseits offene, etwa zu Q seiner 
Lange mit kornigem Kupferoxyd gefullte Verbrennungsrohr wird nach 
dem Ausgliihen im trocknen Luftstrome das beschickte Schiffchen 
von hinten eingeschoben und nun die Verbrennuug in bekannter Art  
zu Ende gefiihrt. Indem man zuletzt geniigend lange reinen, trocknen 
Sauerstoff dnrchleitet, werden die Carbonate der Alkalien und alka- 
lischen Erden giinzlich in neutrale Chromate verwandelt, die Kohlen- 
saure also vollstiindig gewonnen. Selbst stickstoff haltige Substanzen 
lassen sich so ohne Gefahr der Bildung von Stickoxyden verbrennen, 
wenn man nur durch Mgssigung des Sauerstoffstroms im Anfang dafiir 
sorgt, dass das vorgelegte, metallische Rupfer bis zuletzt unoxydirt 
bleibt. Wird nach dem Erklrlten das Schiffchen vorsichtig herausgezo- 
gen, so lisst sich durch die Bestimmung der darin enthaltenen Chromate 
auch die in den Salzep vorhandene Basis genau bestimmen. Bei den 
loslichen Alkalicbromaten geschieht dies am einfachsten mittelst einer 
go normalen Bleilosung, die man zu der aus dem Schitfcheninhalte 
erhaltenen, wassrigen L6sung so lange zufliessen lasst, bis eine heraus- 
genommene Probe einen Tropfen Silberlosuhg nicht mehr roth falh. 
Bei den Chromaten der alkalischen Erden verfahrt man bequemer 
nach der alteren Methode, indem man den Schiffcheninhalt mit einer 
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sauren Eis~nchlorurlBsung vori tt-kanntem Gehalte im C'eberschusue 
versetzt und das nicht oxydirte Eiseiiosyd im Filtrat rnit titrirteni 
Chamaeleon zuriicktitrirt. 

Nur bei explosivischen Nitroprodukten , wie z. H. Kaliunipikrat, 
ist es nothig, die Substanz zoerst rnit Chroniosyd und dann rnit 
einem Ueberschusse von Kupferoxyd zu miscben. Die Trennung des 
gebildeten Chromates von dem Kupferoxyd macht keine Schwierig- 
keiten. Wenn man zur Analyse von Carbonaten dieselbe Methode 
anwenden will, stcht dem natiirlicb riichts in1 Wege. Wir geben 
schliesslich , urn die Sicherheit der Methode nachzuweisen, folgende 
13eleganalysen : 

I. G e s c h m o l z e n e s ,  e s s i g s a u r e s  N a t r i u m ,  NaC, H,O,.  
1)  0.206 g Siibstanz ergab 

Entstandene CrO, entsprach 

2) 0.206 g Substanz gab 

0.220g co, = 29.11 pct. c ;  
berechnet 29.51 pCt. 

berechnet 3.65 pCt. 

herechnet 28.04 pCt. 

0.0645 g H,O = 3.47 pCt. H ;  

0.059 g Na 

0.2215g CO, = 29.32 pCr. 'C, 
0.065 g H 2 0  = 3.50 pCt. H .  

= 28.20 pCt. Na; 

Entstandene Cr 0, entsprach 0.058 g Na = 28.00 pCt. Ka , 

11. S a u r e s ,  o x a l s a u r e s  K a l i ,  C , H K O ,  + H , O .  

3) 0.300 g Substanz lieferte 0.1835 g C 0 2  = 16.68 pCt. C; 

0.055g H , O  = 2.037pCt. H; 

Entstanderie CrOB entsprach 0.0805 g K = 26.90pCt. K;  

4) 0.2506 Substanz gab 0.1485g CO, = 16.20pCt. C ,  
0.049 g H 2  0 = 2.18 pCt. H . 

berechnet 16.44 pCt. 

berechnet 2.05 pCt. 

berechnet 16.71 pct. 

111. R e n z o G s a u r e r  K a l k ,  (C,H,CO,),Ca+ 2H,0. 
5) 0.200 g Suhstanz ergab 0.3865 g CO, = 52.70 pCt. C; 

berecbnet 52.83 pCt. 

berechnet 4.40 pCt. 

berechnet 12.58 pCt. 

0.081 g H , O  = 4.50pCt. H; 

Entstandeoe CrO, entsprach 0.025g Ca = 12.50pCt. Ca; 

6) 0 2 O O g  Substanz gab 0.8385 g CO, = 52.50pCt. C ,  
0.083 g H,O = 4 81 pCt. H . 
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7) 0.250 g Substanz gab 0.4815g CO, = 52.53pCt. C ,  
0.102 g H , O  = 4.53 pCt. H , 

Entstandene CrO, entsprach 0.031 g Ca = 12.49pCt. Ca.  

I V .  H i p p n r s a u r e s  S t r o n t i u m ,  ( C , H , N 0 3 ) 2 S r + 2 H , 0 .  

8) 0.200 g Substanz lieferte 0.3285 g CO, = 44.80 pCt. C 
gegen 45.05 pCt. 

gegen 4.17 pCt. 
0.0775 g H, 0 = 4.31 pCt. H 

9) 0.200 g Substanz gab 0.327g CO, = 44.61 pCt. C ,  
0.OiGg H , O  = 4.22pCt. H ,  

= 18.06 pCt. Sr Entstandene C r 0 3  entsprach 0.036 g Sr 
gegen 18.25 pCt. 

10) 0.200 g Substadz gab 0.3275 g CO, = 44.M pCt. C ,  
0.0790g H ,O = 4.38pCt. H ,  

= 18.15 pCt. Sr . Entstandene CrOs entsprach 0.0365 g Sr 

V. N i t r o k r e s o t i n s a u r e s  Ka l i ,  C,H,RNO,.  

11) 0.1875 g Substanz gab 0.2i95 g CO, = 40.66 pCt. c 

0.0465 g H, 0 = 2.75 pCt. H 

0.0311 g E = 16.55 pCt. K 

gegen 40.83 pCt. 

gegen 2.55 pet. 

gegen 16.66 pCt. 

400. H. Schwarz : Znr Daratellnng der Orcincarbonsaure, sog. 
Peendoorsellinsanre. 

(Eingegangen am 31. Juli.) 

Bei meinen Arbeiten iiber das Homofluorescein (9. d. Berichte XIII, 
543) versuchte ich auch vom Orcin riickwarte zur Orsellinsliure zu 
gelangen. Erst, nachdem ich schon mit der Darstellung dieses Deri- 
vates zu befriedigenden Resultaten gelangt war, kam mir die Arbeit 
ron C. S e n h o f e r  und C. B r u n n e r  iiber die direkte Einfiibrung von 
Carboxylgruppen in Phenole (Bericht der Wiener Akademie vom 
11. Marz) zu  Gesicht, in welcher dieselben uber die Darstellung einer 
der Orsellinsiiure gleich zusammengesetzten, davon indessen durcb ge- 
ringere LBslichkeit in Waeser und eine blaue Eisenchloridreaktion 
unterschiedenen Orcincarbonsiiure berichten. Unter diesen Umstanden 
bleibt mir n u r  iibrig, meine ron der jener Herren abweichende Dar- 
stellungsmethode kurz anzufiihren, welche mir ein in allen Beziehun- 
gen identisches Produkt lieferte. Die Methode fallt glnzlich mit der 




