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eine klare, gesehmolzene Masse , die zur vollstandigen Entfernung der 
Chlorsulfonsaure so lange erhitzt werden muss, bis Schwefelsaure- 
anhydrid zu entweichen beginnt. Das zurtickbleibende Ammonium- 
pyrosulfat erstarrt beim Abkiihlen zu einer strahlig krystallinischen 
Masse, die indess nie ganz chlorfrei erhalten werden konnte. Einige 
Schwefelsaurebestimmungen ergaben 74.93 bis 75.91 pCt. S 0 3  (statt 
75.47 pCt.). Dass das mittelst Chlorsulfonsaure erhaltene Natrium- 
und Barytsalz wirklich Pyrosulfat ist , wurde durch Ermittelung der 
Gewichtszunahme gewogener Mengen der trockenen Sulfate festgestellt. 
Denn es nahmen zu 

20.4 g NaSOc um 11.7 g (statt 11.5 g) 
26.0 g RaSOI um 9.5 g (statt 9.0 g). 

580. Pau l  Jannasch: Ueber Monobromparaxylol. 
(Eingegangen an1 32. Novernlier: mitgetheilt in der Sitzung ron  Hrn. A. Piiiner.) 

Zu meineni nicht geriiigen Erstaunen las ich in dem letzten, 
15. Hefte dieser Berichte p. 2379 die von O s c a r  J a c o b s e n  ge- 
machtr Entdeckung, dass die aus Brom und Yaraxylol gebildete 
Monobrt,mverbindung n ich  t ,  wie ich friiher feststellte l ) ,  eine in der  
Kalte zii grossen, bei 100 schmelzenden Rlattern vollstandig er- 
starrende, coiistant bei 199.5-200.50 siedende Flussigkeit sei, sondern 
in E i s w a s e r ,  oder Kaltemischungen fliissig bleibe und um etwa 50 

hiiher siede. uberhaupt die alten physikalischen Eigenschafteii des 
zuerst von F i  t t i g  uiid mir2) von dem gewohnlichen Bromtoluol- 
gemisch A )  aus synthetisch aufgebauten Derivates zeige. Da ich das 
schiin krystallisirende Monobromparaxylol wiederholt darzustellen 
Veranla5sung hatte, und zwar nicht bloss in kleinen MengenQ), 
hierbei aber niernals bei demselben andere Eigenschaften , als die 
VOII mir a. ;I. 0. geriaii beschriebenen beobachtete, so war damit 
schon jedes in das Bereich der Moglichkeit gehiirende zufallige Ver- 
sehen nieinerseits thatsiichlich ausgeschlossen. Eiiier Eeudarstellung 

I) . \ n n .  Cliein. Phartn. 171, i Y .  
21 h n n .  Chem. Pharm. 151, 2553. 
1) uf meine Abhandlung: ))Die Bildung von isomelen Tolaolabkomm- 

11nge11~ in  den Nachr. der kunigl. Ges. der M-issiwscll. :III del Georg- 
Auguits-Univ. ZII  G o t t i n g e n .  Deccnrljer 1883, 381. 

1) Ann. Chetn. Pliarm. 176, 254. 
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des llonobromparaxylols unterzog ich mich n u r  deshalb sofort, urn 
mich sobald als moglich von dern driickenden V orwarfe) ibornere 
Gemische fur eineo chemisch reinen Kijrper ausgegeben zu haben, zu 
befreien; obgleich es wohl jedem in der fraglichen Angelegrnheit 
streng logisch Priifenden im hiichstrn Grade auffiillig erwheinen 
wird, dass ein ausgezeichnet krystallisirendes , constant schmelzendes 
und siedendes und ohne alle Schwierigkriten reine p -Bromtoluylaaure 
gebrndes Brorridirnethylbenzoi plijtzlich unreirier sein soll, als eine 
schlecht charakterisirte, sehr zweifelhafte Deri\ ate liefernde zl'llssig- 
kr i t l ) .  - Gliicklicherweise befand ich iriich irn Uesitz eirier fur den 
Versuch ausreichenden, syuthetisch ails p-Dibroriihenzol gemoniienen 
Menge voii krystailisirterii Sylol ,  wrlches roil 136-- 13 i0  siedetr urid 
iii Eiswasaer vollkoirimen erstarrte. Aiif das letztrre Verhaltrri kge 
ich ziir Benrtheilung der Reinheit des Kohleiiwa~,serstoffes eiii be- 
sonderes Gewicht, iridem ich bei nieineii friiherrn Untersiichurigeri 
iiber p -Xylol hiiiifig genug die Erfahrung riiachte, class Priiparate, 
welche in Kalteniischangen 711 rollstiindig hartrn Krystallmassen 
ansfroren, iii schmelzendes Eis grbracht sich t h d w e i s r  fliissig vr- 
hielteri; inan rriiias sogar unter Umstaiiden mehrere Male diese 
flussigeri Antheile ttbgiesseri , ehc man eine tadellose Krystallisation 
erreicht. Ich habe auch gar nicht selten Gemisch~. \ o i l  Toluol uiid 
p-Xylol unter Hrindrvi gehabt, welche i i i  Eiswasser absolut Russig 
blieberi ) wiihrend sie in der KBltemischorig recht grit krystallisirten. 
8 g rneines oben erwahnteii reiiieii p-Xylols wmden i iun grnaii init 
der berechrieten Menge Rroin 2, bei gutrI Abkiihliirig behaiidrlt rind 
die Reaktionsprodiiktr in bekauntei' Weise gereinigt und fraktionirt. 
Es M aren iiur ganz geringe Aiitheilr des I(oh1eiiwassersto~es iin- 

bromirt geblieben, so dass his 195" nur  einige Troptkn iibrrdestillirttan, 
das Hauptprodukt aLer sogleich in den FIaktioiien 19i--POi;O und 
203 - 209" aut'qefangen wrrden konnte; diese letzteii bridrn Roh- 
destillate erstaritell beieits rollstandig in  einer Rblternischun,a zu 
einer festen Blattermiisse; darch dreiiiialiges Fraktioiiiren ei hitilt ich 
daraus fast 4 g reines tarl)lo?es, constant bei 199--20 1 'I siedcrides ") 
Moriohromparaxylol , (lessen Krystallisatioii in Kitltemischungeii nichts 
zii wurischen iibrig Less. Der Sehrrielzpuiikt eiiier Probe dei voll-  
kommen harteri, fur einen Glasstab riiidrirchdringlicheii Krystallmasse, 
wrlche ich im kalten Zinimer einige Zeit zwischen Fliesspapirr 

1) ci. nieine gaiiz bostiniriil lautenden Arigaben ubcr die van mir itus 
den1 crsten synthetischen Bromdimcthylbenzol dnrgestellte BromtoluylsLure 
nntt deren Sslzc in meiner Inaagnral-Disscrtation, Got t ingen  I)ei E. A .  Huth.  

*) Kei gleichzeitiger Gegenwart einer selii ltleinen Menge Jod. 
J) Etwva eiri Dritttl des Quwksilberfadens iin Dmnpf. 
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presste , lag genau bei 9 - 10". Die Ausfuhrung dieser Bestimmung 
erfolgte im gew6hnlichen Schmelzrijhrchen. 

Ich will schliesslich nicht unerwahnt lassen, dass das Brorn- 
p -  xylol sich langere Zeit in einer Kaltemischung befinden kann, ohne 
fest zti werden, ein Reiben der Gefasswande vermittelst eines Glas- 
stabes. eines Plstindrahtes 11. s. w. aber die Krystallisation momentan 
einleitet. - Aus einem solchen chemisch reinen Monobromparaxylol 
habe ich vor nun mehr als 10 Jahren die reine Brorn-p-Toluylsaure 
ohne  jede Beimischung von Isomeren erhalten. 

Dieses ist niein erstes nnd niein letztes Wort in der in Rede 
stehenden Angelegenheit. Jeder sich fiir den Gegenstand iriteressirende 
Cheiniker ksnn sich ja leicht und rasch von der Richtigkeit des hier 
Gesagten durch eigene Anschauung uberzeugen. 

G i i t t i n g e n ,  im November 1884. 

581. G. Lunge: Ueber das Volumgewicht des normalen 
Schwefelsaurehydrat. 

(Eingegangen an1 23. Nov.: witgetheilt in der Sitznng von Hrn. A. P i n n e r . )  

So iingern ich auch einem so eminenten Fachgenosseu, wie Hm. 
M e n d e l e j e w ,  entgegentrete, so kann ich doch unmiiglich dessen An- 
griff auf meine Beobachtungsmethoden und Berechnungen (diese Re- 
richte XVII , ?553G) mit Stillschweigen iibergehen, muss vielmehr im 
Folgenderi die riillige Grundlosigkeit seiner Ausstellungen darlegen. 
Jch bedaure dies uni so mehr, als es sich um eine im Grunde hiichst 
geringfiigige Sache handelt, niimlich um eine Differenz von 0.001 im 
Volumgewicht des normalen Schwefelsaurehydrats , H3.S 0 4 .  Diese 
DifYerenz hat durchaus kein theoretisches Iiiteresse , denn ein solches 
kann sich nnr an die von F. K o h l r a u s c h  und \Ton S c h e r t e l  
festgestellte, von m i r  bestatigte Thatsache heften, dass das reine 
Hydrat eine geringere Dichte als das etwas wasserhaltige oder Schwefel- 
siiureanhydrid-haltige besitzt, eine Thatsache, welche auch Men d e l e j e w  
nur roil neuem bestatigen konnte. Ebensowenig ist es Ton praktischer 
Wichtigkeit, ob das fragliche Volumgewicht 1.837 oder 1.838 ist (die 
rierte Stelle ist j a  so wie so unsicher), denn an eine Benutzung der 
Dichte znr Gehaltsbestirnmung solcher hijchstconcentrirter Sauren kann 
man R U S  handgreiflichen Griinden nicht denken. Ich verstehe es mit- 
hin gar nicht. welchen Werth Hr. M e n d e l e j e w  darauf legen kann, 




