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noch emiihnt. dass die s y n t h r t i s c h e  C u m i n s i i u r e  br i  der Oxydation 
mit KMn 0 4  sich gciiari wie die gewiihiiliche verhiclt: rie gab, rieberi 
kleinen Mengen Terephtalsituw , die durch ihre sehr charakteristische 
k'rystallform und den Schnielzpunkt 155" zii trkennende O x y p r o p y l -  
b e i i z o P s 5 u r e ,  C~EI .+ (COOH)C:~H~.  OH.  

Ch u r ,  Chem. Litborator. d r r  Cantonschule, am 1 I .  Virz 1882. 

146. Heinrich Ki l ian i :  Dars te l lung  von Milchstiure. 
[ Zweito Mitthrilung.]') 

(Eingegangen am 18. Mstrz.) 

I3ci einer griisseren Anzahl von nenerdings durchgefuhrten Ver- 
suchen betreffs der Ihrstelliing von Milchs~iire haben sich folgende 
Resultate ergeben: 

I. Das h s t e  Rohmatcrinl ist Invcrtzlicker. Der gewohriliche 
khf l iche  Starkezucker kann zwar auch ganz gut verwendet werden, 
giebt aber eine geringere hust)cate als Invertzucker. 

11. Statt Kalihydrat diirfte ausschliesslich Natronhydrat zu ver- 
wenden sein. Das Letztere bietet abgesehen von der grosseren Billig- 
keit noch den Vortlieil, dass das beim h'eutralisiren entstehende Ya- 
triumsulfat den griissten Theil des in der Reaktionsmischung vorhan- 
denen Wassers als Krystallwasser bindet. Der friiher (1. c.) erwahnte 
Gehalt der alkoholischen Liisuiig an Sulfat kann bei richtiger Mani- 
pulation ohne zu grossen Aufwand von Alkohol auf ein Minimum 
reducirt werden. 

111. Es ist nicht vortheilhaft, die g a m e  alkoholische Lasung mit 
kohleiisaurem Zink mi neutralisireti j das Ziiiksalz der neben der Milch- 
saure entstehenden Saure krystallisirt nanilich entweder gar nicht, 
oder doch sehr schwcr und beeintrachtigt zugleich die Krystallisations- 
fiihigkeit des milchsauren Zinks, wahrend die freie SRure, welche iiber- 
dies durch die Milchsaure aus ihren Salzen frei gemacht wird, in 
dieser Reziehung nicht so schadlich wirkt. 

Auf Grund dieser Resultate habe ich das friiher beschriebene 
Verfahren mehrfarh modificirt und schliesslich die nachfolgende Art 
der  Ausfiihrung als die best.e gefunden a): 

500 g Rohrziicker werden mit 250 g Wasser und 10 ccm der 
spater noch zu verwendenden Schwefelslure in einer Stopselflasche 

1) Vgl. dime Berichte XV, 136. 
!') Ich habe zu meinen Versuchen je 500 g Zucker verwendet, glaube aber, 

dam das Verfahren mit weit g rheren  Quantitsten ebenso gut durchgeffihrt 
werden kann. 



von ca. 2 1,. Inhalt 3 Stiindcn auf 50" erhitzt. Zii drr so erhalteneii, 
farhloseli oder hiiclistens scliwtch gelbliclrcw Inyertzuckerl6sung werden 
with driri Erkdteri 400 ccm ciner Yatroii1:iiige. welcho diirch Aufliiseii 
voii 1 'I%. Ar~tznatroii iii 1 T l i .  Wasscr erhalteii wiirdt., in Portioncri 
voii  j e  50 ccrn gcgc.b(:ii. TXc. 1,aiigr srtzt sich narrientlich anfangs ii i  

Form einer schleiinigcn Masse am 13(~deii :in iind einc n o w  I'ortion 
sol1 erst zugegebeii werdcii wenn durcli LTmschwcwkeii die Miscliuiig 
riillig horiiogcn gewordcn ist. Wiilirelid des Zusatzes d ~ r  1 , ; t i i p ~  kiililt 
inan zwcckinL,wig dio I.'l:ischc niit kalteni Wasser ab. Die Nischung 
f i rbt  sich bald i i i id lwi ZII rascheni Ziis:tt,zc der I ~ i i g e  k ~ i ~ i  die Wiirme- 
entwicklung so gross werderi , dass die Fliissigkeit fast ins Kochen 
komint. Die Ausl)cwte sc,heint zw:ir dtirch einen solchrii Zwisclienfdl 
in keiner Weise Iicvintriichtigt zii werden; doch bildeii aicli dabei in- 
tensiver gefiirbte I'roduktc. iind das erhnlterie Ziiiksalz ist wciiiger rein. 
Schliesslich erwiirrrit. m i i n  die llischuiig anf 60-70"; his oine I'robe, 
im kochenden Wasserbadc init F eh l  ing ' s  Liisung erwiirnit. dicsc ohne 
Absclieidurig von Kiipferoxydid iiiir mehr griiii fiirbt. In  dic: erkaltete 
,\lischiing liisst man die bcreclincte Meiige einer Scliwef(4siiiire eiii- 
fliesseii, welche durcli Veririisclieii yo11 3 Th. Schweft~lsiiine mit 4 1'11. 
Wasser erlialteii und durch Titratioii auf die verwendete Natronlaiige 
eingestellt wurde. Sobald die wure Fliissigkcit auf %iiiirric:rteinperatiir 
ahgekuhlt ist. wirft inail eiiien Gl;iiihrrs:rlzIrrystall i n  dieselbe uiid 

taiicht die Flasclie in kiiltea Wasser, \)is sivh an der Wand eine diiniie 
I<rystallkruste gebildt:t hat: welclie tlnrcli rasclres Umschiitteln loszu- 
1ijsc.11 ist. Ahkiililung iind Umsehiittdn wvcrden fortgcwtzt , bis eine 
weitere Krusteribildiirig nicht mehr stattfindet. Liisst irian hieraiif die 
Mischiing iioch 12-24 Stuntlcn riiliig steheri ; so crscheiiit dcr lnhiilt 
dcr Flnsche als eiii Kryst;illkuchen, der von rother Fliissigkeit dnrch- 
triinkt ist. Darin giebt ni;m linter Umschiitteln 93 proceritigen Wein- 
geist hiiizu, bis auf weiteren %usa.tz kein Xiederschlag iuehr erfolgt. 
Ilas ausgeschiederie Glauberealz wird rerinittelst c h s  Saugfilters yon 
der alkoholischen Liisung getrennt wid kanii iriit relativ schr weiiig 
Weirigeist vollig ausgewaschen werden. Die Halfte dor alkoholischen 
Liisiing wird mit ko1ileiis:tureni Ziiik im Wasserlxide neutralisirt, 
kochend heiss filtrirt urid init dcr anderen I-Tiilfte vereinigt. Die Kry- 
stallisatioii beginnt in der Kegel sofort nach dem Erkalten und ist 
nach CR.  3G stundigen Steheii der Liisiing bcendigt. I>as so erhdtene 
rriilclisaure Ziiik kanii man durcli Abaiiugeii tirid nanientlich s c 11 a r  fe s 
A b p r e  s s e n  leicht so wcit voii der Mutterlauge befreien, dads es nach 
einmaligern Umkrystallisiren rein ist. (Gefiiiideri fur das lufttrockene 
Salz 18.34 pCt. H20, fur das bis llOo gctrockriete Salz 33.27 pCt. ZnO; 
berechnet 18.18 pCt. 1120, 33.33 pCt. ZnO). Das Gewicht der 1. Kry- 
stallisation betragt 30-40 pCt. des mgewendeten Zuckers. Die coii- 

centrirte Mutterlauge liefert noch eiiie weitere Portion Zinksnlz, welches 
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ehenfalls nach einmaligent 1~tiikryst:tllisircn l i c i  der hrialysc~ gut stim- 
mende Zahlen gab, oligleich e s  iioch etwas gelblicli war. (Gcfunden 
18.25 pCt. IT2 0: 33.17 pCt. h0). Solltc rinv Probe der llntterlauge 
dieser 2. Krystallisation beirit Schiitteln iiiit Aether iin den letztereri 
freie Milchslrire abgelirn, so koc-lit nian die TIiilfte dersellwn nochnials 
mit, iiberschiissigcni %irikcarhiat. utn diinii nach Vereinigiing des Fi1- 
trates mit der andercn Hiilfte noch eine Krystallisation zu erlialten. 

M i i n c h e n ,  den 15. U i r z  1882. 

147. Heinrich  Ki l iani :  Beitrag zur Kenntniss des Saccharins. 
(Hingegmigen am 1s. I k z J  

Im Anschluss an die in vorstchender Mit.theilung besproclienen 
Vcrsuche iiher ))Darstellung von Milchsaurecc halw ich auch unter den 
Produkten der Einwirkung von Ih lkhydra t  a d  Invertzucker nach 
Milchslure gesucht. ond gcfundcn, dass diese Siiure in der That  durch 
Kalkhydrat schon bei gcwiihnlicher Teinpcratur gel)ildct wird. 

Hierhei gewann ich das von P e l i g o t  entdeclrtt: uud von 
S c h e  i b l e r  ') hesser charakterisirtc Saccharin als Seber~produkt, dessrn 
Schmelzpunkt, Drehungsvermiigeri und %us:intntrnsctznitg viillig den 
Aiigahen S c h e i b l e r ' s  entsprachen. Iktreffs der Eigeiischaften des- 
sclhen kann ich hinzufiigen, dass Inan das Saccharin aus concentrirter, 
wviissriger Liisung durch Aetlier ausziehen kann, ancli wenn die Lii- 
sung durch kolilensarires Natron i I I  d c r Kiil  t e stark alkaliscli gr- 
irtacht wurde. 

Tch habe dnrin das Verhalten des Sitccharins zu Sillwroxyd in 
folgender Weise untcrsnclit : 

Eine Liisung von 3 g Saccharin in 100 ccm Wasscr wurde niit 
30 g Silbhroxyd 14 Stunden ini Wasserbade :tuf circa 50" erwiirmt 2). 

Aus der vom ansgeschiedenen 8ilber ahfiltrirteri Fliissigkeit wurde d;Ls 
gel6ste Silber mit Schwefelwasserstoff gefiillt. und das Fi1tra.t. destil- 
lirt. Int Destillate koiinte durch die ($uec.ksilberchloridreaktion etwas 
A m e i s e n  sii tire nachgewiesen werden. Die Hauptportion des Destil- 
lates wurde mit kohlensaurem Silber gekocht und im Filtrate eine 
reichliche I<rystallisation von e s s i g s a u r e m  Silber erhalten. 

0.1 743 g des iiber Schwefelsiiure getrockneten Salzcs gaben 0.11 29 g 
Ag oder 64.77 pCt.; berechnet 64.66 pCt. 

Die in der Retorte verbliebeme Fliissigkeit w i d e  behufs v6lliger 
Kntfernung der fluchtigen Sluren verdampft, die whssrige Liisung des 

I) Diese Berichte XIIT, '?212. 
2) Dabei findet lebhafte Kohlensiiureentwicklung statt.. 




