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235. C.Liebermann und A. Lange: Usber bleithioglykolsaures Blei.
(Eingegangen am 1, Juni.)

Gelegentlich unserer Untersuchungen tiber die Constitution des
Diphenylsulfhydantoins !) haben wir beildufig eines Bleisalzes der
Thioglycolsdure gedacht, welches uns 53.11 pCt. Blei lieferte und
danach das Salz (C,H3S0,),Pb zu sein schien. Cla&sson?) hatte
indess friiher angegeben, dass thioglykolsaures Alkali mit Bleisalzen
eine Fillung von- bleithioglykolsaurem Blei C,H,80,Pb, welches
69.70 pCt. Blei verlangt, liefere, und dass nur unter Umstiinden be-
deatend bleiirmere Niederschliige entstinden. Da es Cla&sson auch
neuerdings ) nicht gelang, ein Salz von gleich niederem Bleigehalt
wie das unsere zu erhalten, so saben wir uns zu einer Controlle
unseres friiheren Versuches veranlasst.

Es zeigte sicb dabei, dass in der That, wie Cla&sson angiebt,
meist bleithioglykolsaures Blei entsteht. Solches erhielten wir z. B.,
als wir die darch Kochen von Pbenylsenfolglykolid mit Baryt darge-
stellte Lésung von thioglykolsaurem Baryum, nach Verjagen des Ani-
line und Entfernen des iiberschiissigen Baryts durch Koblensiure
mittelst Bleiacetats obne (I) und mit (II) Zusatz von wenig Essigsiure
fillten. Bei 120° getrockunet ergab das bellgelbe Bleisalz:

Gefanden Berechnet
1 1I fur C,H,80,Pb
Pb  69.35 69.39 69.70 pCt.

Ein unserem friiheren in der Zusammensetzung ndher kommendes
Salz erhielten wir dagegen, als wir wie friiher und zwar folgender-
maassen verfuhren:

Diphenylsulfhydantoin wurde mit alkobolischem Kali gekocbt, mit
Wasser gefillt, das Filtrat mit Schwefelsdure angesiuert und die Thio-
glykolséiure mit Aether ausgeschittelt.

Nach dem Verdunsten des Aethers wurde die riickstindige Thio-
glykolsiure mit Wasser aufgenommen, mit Baryumcarbonat gekocht
und das Baryumsalz im Filtrat durch Alkobol gefillt. Letateres Salz
wurde in Wasser gelost und wie vorher in das Bleisalz verwandelt.

Gefunden
Pb 57.56 57.57 — pCt.
8 —_ — 16.34 -

1) Diese Berichte XII, 1688.
%) Liebig’s Annalen Bd. 187, 128.
1) Diese Berichte XIV, 409.
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Die Zusammensetzung stimmt nahe 20 einem Gemische von
4 Molekilen thioglykolsaurem Blei auf 1 Molekiil bleithioglykolsaures
Blei, welches 57.4 pCt. Blei uud 15.6 pCt. Schwefel verlangt.

Trotz dieser Annfiherang an unsere friheren Resultate neigen auch
wir uns der Ansicht Cla8sson’s zn, dass das normale Bleisals der
Thioglykolsiure das bleithjoglycolsaure Blei ist, und dass die Existenz
des reinen Bleisalzes (C,H;80,),Pb der Thioglykolsinre dorch
unsere Analyse noch nicht als feststebend betrachtet werden kann.
Wir baben uns némlich Gberzengt, dass sich die Tioglykolsfiure beim
Stehen ibrer wisserigen Losung oder der Lésung ihres Baryumsalzes
ziemlich schnell zersetzt uand dass bhierbei sowohl alkoholfillbares Baryt,
als schwerldsliche Bleisalze liefernde Produkte entstehen, die bei dem
zuletzt beschriebenen, friher angewendeten Verfubren mit dem Thio-
glykolat zugleich ausfallen mussten. Eine solche Verunreinigung unse-
res Bleisalzes erscheint um so wahrscheinlicher, als bei dessen Dar-
stellang auf diese leichte Zersetzlichkeit der Thioglykolsiure wohi
nicht genigende Riicksicht genommen war.

236. C. Forst und Chr. Bohringer: Useber Cinchotin and
Hydrocinchonidin.

(Eingegangen am 25. Mai.)

In unserer ersten Mittheilung Gber das Cinchotin !) haben wir
die Frage nach dem Ursprung desselben unentschieden gelassen, weil
es uns vor Allem nothwendig erschien, durch ein eingehendes Studium
der Salze dieses noch verhiltnissmissig wenig bekannten Alkaloids
diejenige Form ausfindig zu machen, die sich am meisten vom ent-
sprechenden Cinchoninealz unterscheidet, und daber fiir eine Trennung
beider Alkaloide am besten eignet. Im weiteren Verfolg dieser Unter-
suchung hat sich nun das Sulfat unter den 12 bisher von uns in dieser
Richtung genauer studirten Salzen als dasjenige erwiesen, was noch
am chesten eine Trennung beider Alkaloide zuldisst; anch haben wir
bei kinstlich hergestellten Mischungen der beiden Salze eine wenigstens
annihernde Trennung darch fraktionirte Krystallisation erreichen
kdonen.

An der Hand dieser Erfshrang haben wir dann versucht, das
Cinchotinsulfat sowohl aps kiuflichem Cinchoninsulfat wie auch aus
den allerletsten schwarzen Matterlaugen seiner fabrikm#ssigen Dar-

1) Diese Berichte XIV, 486.



