VIL | VIL
0.19190 = 26.50 pCt. SbsS; | 0.1372 Sb 0.1919 = 26.50 pCt. Sby S,
0.26895= 37.13 » SnO, ‘ 0.2119 Sn 0.2695=3121 » SnQ,
0.26340 = 36.37 » AsO; | 0.9331 BaSOs 0.2645 =36.52 » AssOs

0.72425  100.00

VIIL : VIII.
0.18610 = 2591 pCt. SbyS; | 0.1329Sb  0.1859 = 25.87 pCt. Sbe Ss
026895 = 3748 » SnO; | 0.2106Sn 02678 =37.28 » Sn0,
0.26340 = 36.66 » A®Os = 0.9360 BaSO, 0.2653 =36.84 » A%Os

0.71845 100.00

IX. IX.
0.15520 = 20.29 pCt. SbyS; | 0.1108 Sb 0.1550 = 20.26 pCt. SbyS3
0.26895= 85.16 » SnO? ! 0.2104 Sn 0.2686 = 34.98 » SnO,
0.34070 = 44.55 » A0 1.2200 BaSO, 0.3458 = 45.21 » A8 O3

0.76485  100.00

X. i X.
0.17470 = 19.80 pCt. SbyS3 t 0.1247 Sb 0.1744 = 19.77 pCt. Sby S3
0.26895 = 8049 » SnO; | 0.2098 Sn 0.2660=30.15 » Sn0;
0.43850 = 49.71 » A#0; 1.54865Ba S0, 0.4390 = 49.76 » As3 O3

0.88215  100.00
Aachen, 7. April 1885.

217. Jos. Langer: Ueber isomere Sulfosfiuren des Thiophens.
(IIL. Mittheilung.)
(Eingegangen am 11, April; mitgetheilt in der Sitzung von Hrn. A, Pinner.)

Zur Erginzang-der von mir kiirzlich iiber Thiophendisulfoséiuren
gemachten Mittheilangen habe ich noch einige weitere Versuche an-
gestellt, iiber die ich mir hiermit zu berichten erlaube.

Die durch ihr Chlorid und Amid bereits gekennzeichnete 8-Thiophen-
disulfosdure (aus Dibromthiophendisulfosiure!) wurde im freien Zu-
stande dargestellt und dann in ihr Baryumsalz iibergefiihrt.

1) Nachzutragen ist noch, dass das in meiner ersten Abhandlung des ge-
naneren beschriebene Dibromthiophendisulfosiureanhydrid aus Benzol um-
krystallisirt, in schonen, ganz flachen Nadeln erhalten wurde.
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Freie 8-Thiophendisulfosdure, C(SHs <::gggg .

Verseift man das Sulfochlorid durch kochendes Wasser, so erhiilt
man eine Losung von Salzgiure und freier Sulfosiiure. Letztere, auf
dem schon des Oefteren beschriebenen Wege von der Chlorwasser-
stoffsiiure getrennt, bildet eine gelblichweisse, krystallinische, in Wasser
leicht 15sliche Masse von saurem Geschmacke und saurer Reaction.
Sattigt man ibre wésserige Losung in der Kochhitze mit kohlensaurem
Baryt, so bildet sich

g-Thiophendisulfosaures Baryum,
CuSHy <23 0% Ba + 21/aHy0,

dasselbe krystallisirt in schénen, perlmutterglinzenden Blittchen und
ist in kaltem Wasser ziemlich schwer, leichter in heissem l3slich.
Zur Reinigung wurde es aus heissem Wasser umkrystallisirt. Es
enthdlt 21z Molekile Krystallwasser, wie folgende Analysen er-
gaben:

I. - 0.1239 g lufttrockene Substanz verloren bei 130°C, getrocknet,
0.0129 g Wasser, d. i. 10.41 pCt.

II. 0.0960g Salz geben bei 1309 C. 0.0101 g Wasser ab, oder
10.50 pCt.

Berechuet fiir 21/3 Mol. HyO 10.61 pCt.

Baryumbestimmung (im wasserfreien Salze): 0.111 g Substanz
gaben 0.0673 g BaSOy, entsprechend 0.03957 g Ba, also 35.65 pCt. —
Berechnet: 36.14 pCt.

Ich habe ferner die Versuche, Jodthiophen zu sulfuriren, auch
dahin abgefindert, dass ich diesen Kdorper allmihlich in raachende
Schwefelsiure eintropfen liess. Die Sulfarirung geht hier ziemlich
glatt vor sich, und es entwickeln sich bei langsamem und vorsichtigem
Arbeiten keine, oder nur wenig Joddimpfe. Man schiittelt um und
giesst dann das Reactionsgemisch in Wasser, worin sich dasselbe mit
griinlichbrauner Farbe 16st. Da Vitriolsl im Ueberschusse angewendet
worden war, vermuthete ich, dass sich nur Disulfossiure bilden wiirde.
Das scheint jedoch nicht der Fall zu sein; denn die Analyse eines
auf diesem Wege durch nachherige Entjodung der gebildeten Jodsulfo-
stiure gewonnenen Amides zeigte einen Stickstoffgehalt von 9.87 pCt.
gegeniiber 8.59 pCr. Stickstoff fir ein Mono- und 11.57 pCt. Stick-
stoff fir ein Disulfosiureamid, so dass also wahrscheinlich ein
Gemenge von Mono- und Disulfosiiure vorliegt. Es wird daher jeden-
falls nothig sein, die Bedingungen der Sulfurirung des Jodthiophens



noch genauer zu studiren, wenn man sicher zu einer oder der andern
von den beiden, jiingst von mir beschriebenen Siure:

2
-d »
C“H?S&"SO;;H und C4pr\—28:g

gelangen will.
Ziirich, Laboratorium des Professor V. Meyer.

218. R. Ulbricht: Zur Gerbstoffbestimmung nach der Liwen-
thal’schen Methode.
(Eingegangen am 14. April.)

Auf 8. 1373 des 15. Jahrganges dieser Berichte theilten die
Herren C. Councler und J. v. Schroeder mit, dass das von Neu-
bauer angenommene Reduktionsverhiltniss zwischen der Oxal- und
Gallépfelgerbsiiure und dem Kaliumpermanganat (63 : 41.2) zu hoch sei
und dass sie dasselbe zu 63:34.19 — 34.30 gefunden bitten. Aus
einem »Bericht liber die Verhandlungen der Commission zur Fest-
stellung einer einheitlichen Methode der Gerbstoffbestimmung« von
Dr. C. Conncler »Nebst einer kritischen Originaluntersuchung iber
die Lowenthal’sche Methode« von Dr. J. v. Schroeder (Cassel
1885, Verl. v. Th. Forster) ist nun zu ersehen, dass das oben beriihrte
Verhiiltniss ein innerhalb weiter Grenzen schwankendes und von der
Versuchsausfiibrung abhiingiges ist.

Ich sehe mich nun genbthigt, hierzu zu bemerken, dass ich schon
in Bd. 3 d. Annal. Oenol. ganz ausdriicklich die Umstinde hervor-
gehoben habe, welche auf die Resultate nach Lowenthal-Neu-
bauer’s Mecthode ausgefiihrter Gerbstoffbestimmungen von Einfluss
sind.!} An demselben Orte habe ich gesagt: »Ich ziehe es vor, den Titer
des Permanganates auf Eisendoppelsalz oder Oxalssiure zu stellen, einst-
weilen aber der Gerbsiureberechnung die Neubauer’sche Relation. ...
zu Grunde zu legen, weil dann spiiter, wenn unsere Kenntnisse iiber
die Gerbsidure und den Farbstoff im Weine genauere sein werden, die
Resultate iilterer Analysen umgerechnet werden konnen, was bei Titer-
stellungen auf Tannin unmoglich ist.«

1 Hr. Prof. Dr. J. v. Schroeder theilte mir miindlich mit, dass es ihm
nicht geluugen wiire, xich meine Originalmittheilung zu verschaffen.





