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39. A. L a d e n b u r g :  Das Unterchlorigssureanhydrid in der 
Vorlesung. 

(Eingegangen am 25. Januar; mitgetheilt in cier Sitzuing von Hrn. A. Pinner.) 

Ich wollte hier , hezugnehmend auf eine kiirzlich erschienene 
Publikation von V. M e y e r  mittheilen, das ich in meinen Vorlesungen 
iiber allgemeine Chemie seit 11 Jahren regelmassig das Chlormon- 
oxyd nach bekannten Methoden darstelle und auch verdichte. Zur 
Verfliissigung bedarf es allerdirigs einer etwas niedrigeren Temperatur 
als gewiihnlich arigegeben wird. Ich habe dazu fruher ein Gemenge 
von Chlorcalcium und Schnee angewandt, neuerdmgs benutze ich hierzu 
auf -40° gekiihlten Alkohol, wie man ihn leicht durch eine kleine 
Ammoniak-Eismaschine erhalt. In  dem Alkohol befindet sich der 
obere Theil eines y -Rohrs und das Unterchlorigsaureanhydrid wird 
in kleinen Reagenzriihren aufgefangeii , die durch Kochsalz und Eis 
gekiihlt werden. Man gebraucht die Vorsicht, in jedem Rohr nur 
wenige Tropfen des Kiirpers aufzufangeii und dann ein iieues Rohr  
vorzulegen. Jedes Riihrchen genugt ZLI einem Versuch. Man nimint 
die Rohrchen aus der Kaltemischung heraus, befestigt sie an einem 
Stativ in einem Glaskasten und lasst dann die verschiedenen Kiirper 
daraof einwirken. Am heftigsten, obgleich bei dieser Art der Aus- 
fiihrung auch gaiiz iirigefahrlich, sind die Explosionen bei der Ein- 
wirkung des Phosphors. 

Ich will hier noch hemerken, dass es nicht nothig ist, die Riihre 
mit Quecksilberoxyd durch Eis zu kiihlen. Wasser geniigt dazn voll- 
kommeri. Es ist bei diesen Versuchen niemals eine StSrung irgend 
welcher Art eingetreten. 

_____ 

40. C. F. Roth:  Methyltropidin. 
[Mittlieilnng ans dem chemisclicn Institut der Universikit IW.] 

(Bingegangen am 25. Januar; mitgetheilt in der Sitzung von Hrn. A. P i n  n er. 1 

Tropidinmethyljodur wurde nach L a d  e n b  ui-g,  Ann. Chem. Ph., 
Bd. 206, durch Einwirkung von Metbyljodiir auf Tropidin in einer 
L6sung von Methylalkohol dargestellt. Einer wassrigen Liisung der- 
selben konnte durch Schiitteln mit frisch gefalltem Silberoxyd alles 
Jod  entzogeri werden. 

Das Methyltropidin wurde durch Destillation vom Wasser ge- 
trennt. Anfangs ging hauptsgchlich Wasser iiber, welches kriiftige 
basische Reaktion zeigte. Gegen Ende der Destillation wurde die 
Vorlage gewechselt und nun ein wassriges Destillat aufgefangen, auf 
welchem das Methyltropidin als farblose Oelschicht schwamm. Sie 
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wurde dureh Abheben voni iibrigen Destillat getrelint nnd nus Letzte- 
rem durch SZttigen mit Kalihydrat noch eirre betritchtliche Meuge der 
Base abgeschieden. 

Die A4usbente betriigt 7 0  pCt. der theoretischen. 
Die Rase wurde in Btherisclirr Losung iiber Kalihydrat getrocknet 

und der Aether sehr vorsichtig abdestillirt, da die Base mit Aethrr- 
dampfen fliichtig ist. In Chloroform ist sie weit lijslicher, doch kann 
das Chloroform nicht abdestillirt werden, ohiie dass eine betriichtliche 
Menge der Base rnit derr ChloroformddmFferl iibergeht. 

Das erhaltene Methyltropidin ist eiii syrupdickes, farbloses Oel, 
welches deutlich nach Tropylen riecht. Es ist weder unter gewohn- 
lichem noch vermiridertern Luftdriicke iinzersetzt destillirbar. I m  
Vacuum geht bis 120" eine farblose Fliissigkeit ohne constanten Siede- 
punkt iiber, d a m  fiirbt sich der Kolbeninhalt dunkel iind zersetzt sich 
bei 200". Die freie Base konnte daher nicht analysirt werden. 

Ihr Clilorhydrat giebt ein krystallisirendes Golddoppelsalz, ein 
gut charakterisirtes Platiiidoppelsalz tirid Pikrat. 

Das Golddoppelsalz fiel anf Zusate ron Goldchlorid zum Chlor- 
hydrat krystallinisch aim, wurde aber beirn Vmkrystallisiren miss- 
farben. Seine Arialyseii lieferten keine brauchbaren Werthe. 

Das Platindoppelsalz fiel sofort gut krystallisirt aus. Da es in 
kaltem Wasser leicht loslich, wurde es mit Aether-Alkohol tiichtig ge- 
waschen. Beim Trockrien bei 100 bleibt es unverandert , farbt sich 
bei 1 1 0 "  durikel orangeroth und scbmilzt bei 120". 

P 1 a t  i n b  e s t i ni r n  u iig. 
0.1488g Substanz gehen 0.1024 g Pt. 

Ber. fur (C<\Ht,NHCl)?PtCl, Gefuncten 
l't 28.47 28.40 pCt. 

E l  e in en  t a r n n  it1 y s e. 
0.1542 g Suhstanz gehrii 0.18 10 g Kohlenstiwe, 0.0682 g Wasser. 

Bereclinet Gefrindcn 
c B1.m 32.01 pc t .  
I-I 4.68 4.82 )) 

Das Pikrat ftillt aiif Zusiitz eirier 0.5 procentigen Pikrinsaure- 
liisung zum Chlorhydrat der Base in columiniisen gelbgeftirbten Flocken 
aus. Es ist in heissem Wasser leicht liislich und krystallisirt beini 
Erkalten in prachtvoll seidengliinzenden, goldgelben Rlattchen aus, die 
bei 100 gctrocknet weiden Ironnteii. 

E I e in en t a r  a n it 1 y s e. 
0.1553 g Substaiiz gcben 0.2811 g Kohlrrisame, 0.0720 g Wasser. 

BET. fur C ~ I T ~ , N C I ; H ~ ( N O ~ ) ~ O H  Gefundeii 
C 49.lh 49.41 pCt. 
H 4.92 5.15 ) 
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S t i c k  s t off  b e s t i  m m u n g .  
0.1415 g Substanz geben 18 g Stickstoff. 

Berechnet Gefunden 
N 15.30 15.37 pct. 

Ausser diesen Salzen wurde noch das brornwasserstoffsaure Salz 
Es bildet farblose, glanzende, an der Luft be- der Base dargestellt. 

standige Krystalle, die in Wasser sehr leicht liislich sind. 

R r  o m b e s t i m  m u  ng. 
0.2225 g Snbstanz geben 0.1943 g Bromsiltier. 

Ber. fur CgHljNHBr Gefnndcn 
Br 36.75 57.15 pCt. 

41. Oscar Jacobsen: Ueber das 1, 2, 4 Orthoxylidin. 
[Mittheilnng aus dem clieimschen Universitatslaboratoriuin z i i  Rostoclr. J 

(Eingegangen am 25. Januar; mitgetheilt in der Siteung von Hrn. A, Pinner.) 

Vor einigen Jahren beschrieb W r  o b 1 e w  5 k y ‘) ein Xylidin, welches 
er, ohne Beweise fiir die Constitution desselben beizubringen, fiir das 
Orthoxylidin I ,  2, 4 erklarte. Er sah in der Bildung dieses Xylidins 
aus einem vorher mit verdiinnter Salpetersaure gekochten Rohxylol 
eine Bestatigung meiner zwei Jahre  friiher publicirter Mittheilungen 
iiber das Vorkommen des Orthoxylols im T h e e r d  und druckte dies 
mit den Worten aus: ))Im Allgemeinen stimmen J a c o b s e n ’ s  Beob- 
achtungeri rollkommen mit den meinigen iiberein ((. 

Dns zur Isolirung dieses Xylidins fiihrende Verfahren bezeichnete 
W r o  b l  e w s k y als eine )\Trennungsmethode des Orthoxylolsc , und 
zwnr als eine ))einfachrre und schnellerecc als die hlethode, welche ich 
fur die Gewinnung des Orthoxylols angegeben hatte 2). 

Da nacti dieser meiner Methode seit Kurzeni fabrikmgssig Ortho- 
xylol aus Theeriil dargestellt und in chemisch, reinem Zustande in 
den Handel gebracht wird, war  es mir nnnmehlr leicht moglich, von 
grosseren Mengen Materials ausgehend, die Frage zur Entscheidung 
zu bringen, ob W r o b l e w k y ’ s  angebliches Orthoxylidin 1. 2, 4 iiber- 
haiipt ein DeriFat des Orthoxylols, oder oh es etwa unreines Para- 
xylidin gewrsen sei, wie ich nus der Art seiner Gewinnung und der 
Beschr ribung seiner Eigrnschaften \.on 3 ornhrreiii vermuthen musste. 

1) Ann. Chern. Pharrn. 207, 91 und diese Bcrichte XII, 1226. 
3) Diese Bericlite X, 1010. 




