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ca. 45 Grad gegen 'die Horizontale geneigt iet. Bei geeigneter Be- 
leuchtung wird man eodann den Moment dee Schmelcens im Spiegel 
sehr wohl erkennen und gleichzeitig ein in dae Bad eingeeenktes Ther- 
mometer bequem verfolgen kiinnen. 

Liisst man das G e l s s  B leer und verschlieset selbiges in passender 
Weiee etwa durch einen grossen Kork, so erhlilt man ein Luftbad 
von aussergewiihnlicher Constanz und Gleichmbsigkeit, welch- dae 
bisher in dieser Beziehuiig mit Hiilfe von Thermoregulatoren Erreichte 
(wenigstens soweit es hohere Temperaturen betrift) eehr erheblich 
iibertreffen diirfte und in Bezug auf Zuverliissigkeit der Funktionirung 
sowie Sicherheit und Schnelligkeit der Einstellung nichts zu wiinschen 
iibrig lasst. 

Hinsichtlich der Griisse, Form und Gestalt liisst eich der Apparat 
leicht der niiheren Bestimmung anpassen. Handelt es sich nur urn 
Temperaturen bis zu 170-180 Grad, so geniigt es, wenn derselbe 
aus Weissblech hergestellt, gut gefalzt und weich geliithet wird, so 
dass der Preis desselben ein geringer bleibt. Kommen dagegen hiihere 
Temperaturen in Betracht, so muss der Apparat hart gelothet sein 
und damit steigl der Preis desselben erheblich. 

Berlin,  den 8. April 1885. 

222. C. Gr a e b  e: Ueber /3-Sulfophtale&ure. 
(Eingegangen am 15. April.) 

Bei einer in meinern Laboratorium ausgefiihrten Untersuchung 
iiber Naphtolgelb S. hatte L a u t e r b a c h  l) vor einigen Jahren g e  
funden, dass die Binitronaphtolsulfosaure bei der Oxydation keine 
Phtalsaure liefert, er hatte aber damals nicht festgestellt, welches Pro- 
dukt bei dieser Oxydation entsteht. In der Badischen Anilin- und 
Soda-Fabrik wurde diese Reitktion genauer verfolgt und gelangten die 
Herren F r. M ii 11 e r und R. L a i b 1 i n  zur Entdeckung einer Sulfosiiure, 
welche sich in eine Fluoresceiksulfosiiure und in Eosine verwandeln 
1asst. 

Die analytische Untersuchung dieser Sulfosiiure bot Schwierig- 
keiten , da sie syrupfiirmig erhalten wurde und nur schlecht krystalli- 

- 

I) Diese Berichte XIV, 2025. 
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drende Sake lieferte. Das 
erecheinen lieseen, ob die 
phtaMure aufzufaseen mi. 

Baryteale gab Zahlen, die es Eweifelhaft 
SHure ale Sulfophtaleiiure oder Oxysulfo- 
Aae der Zueammeneetzung der Fluores- 

kneulfoeiiure, die leichter zu krysdisiren iet, folgt aber, dass daa 
Oxydationeprodukt der Binitrooaphtolsulfodure , deren Kalisalz das 
Naphtolgelb S. ‘bildet , der Hauptmenge nach aus Sulfophtaldiure 
besteht. Beetlitigt w i d  dies noch durch daa Verhalten derselben in 
der Natronschmelze. Es enteteht p-Oxyphtaleiiure. Obige Sulfoeiiure 
ist daher @-Snlfophtaleiiure und ee wird durch diesee Resultat die in 
der Arbeit vnn L a u t e r  b a c h ausgesprochene Ansicht, nrch der in 
der Binitrouaphtolsulfosaure die Gruppe SOJH in dem einen Kern and 
dae Hydroyl und die Azotyle in dem anderen enthalten sind, beetlitigt. 

C6Hs(SO3 H) . CdH(0 H) (NO& Binitronaphtolsulfoslinre, 
c6 HS ( S  OS H)(C OS HIP B-Sulfophtalslinre. 

Eine friihere Mittheilung fiber diese S&ure war unterblieben, da 
von Seiten der Badischen Anilin- und Soda-Fabrik erst festgeetellt 
werden eollte, ob eine praktieche Verwendung der aufgefundenen Reak- 
tionen sich ergeben wiirde. 

Die aus der Sulfosaure dargestellten Farbstoffe haben einen tech- 
nischen Werth nicht erlangt, ich theile daher jetzt die wesentlicheten 
Resultate iiber p-Sulfophtalsliure mit. 

Das Kalisalz derselben ist inzwischen auf einem anderen Wege 
von Remsen und Coms tock l )  erhalten worden. Diese Chemiker 
erhielten. dasselbe bei der Oxydation von $-Naphtalinsulfamid. Was 
bieher yon denselben mitgetheilt iet, ermiiglicht es nicht die Sauren 
aud Binitronaphtolsulfosauren and aus p- Naphtalinsulfamid zu ver- 
gleichen. Da aber n u r  zwei Sulfophtalsiiuren mtiglich eind und me  
a-Naphtalineulfamid nach Remsen  und Comstock eine Sulfophtal- 
eiiure enteteht, die in a-Oxyphtalsiiure iibergeht, so ist es wohl als 
sicher anzuuehmen, dasv obige @-Sulfophtalsiiure dem @-sulfophtalsauren 
Kali von Remsen und Comstock entspricht. 

Zur Darstellung der p-Sulfophtaletiure wird die wtiseerige Liisnng 
der Binitronaphtoleulfoshre auf dern Wasserbad erwilrmt und mit 
Salpetersaure von 1.3 sp. Gew. vereetzt. Die Reaktion vollzieht sich 
rasch unter Aufschaumen. Es iet, wie auch BUS der Zusammensetzang 
sich ergiebt, verhaltnisembsig nur wenig Salpeterslure zur Oxydation 
erforderlich. Die Sulfophtalaiiure hinterbleibt ale hellgelb genirbter 
Syrup, der auch nach langerer Zeit nicht krystallisirt. Er last sich 
sehr leicht in Wasser und Alkohol, aber nicht in Aether. 

l) Dime Berichte XVI, 2296. 
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Zur Trennung von geringen Mengen Schwefeldiure und Oxalsiiure 
verwandelt man die Siiure in das Barytaalz. Letzteres ist schwierig 
zu krystallisiren und bleibt leicht gelblich gefarbt. Bei einer grossen 
Zahl von Analysen des bei 220-2400 getrockneten Salzes wurde meist 
etwas zu wenig Baryt und Kohlenstoff gefunden. Der Baryumgehalt 
betrug 44-45 pCt. statt der berechneten Menge von 45.8 pCt. und 
entsprach so besser dem Barytsalz einer Oxysulfophtalslure, fir welche 
sich 45 pCt. berechnen. 

Bei einer Probe, die wiederholt krystallisirt war und die dann 
im Kohlensiiurestrom bei 260-2700 getrocknet wurde, stimmten aber 
die Zahlen mit den fur eine Sulfophtalsaure bcrechneten, wie AnalyseI 
zeigt. Analyse I1 entspricht einem Salz, welrhes im Luftbad bei 250O 
getrocknet war. 

Berechnet Gefunden 
fiir (CsH3(COs)zS03)zBa3 1. II. 
c 21.41 21.67 20.83 pCt. 
H 0.67 1.08 0.87 2 

Ba 45.82 45.42 45.02 D 

gehalt genau einem Salz mit 2 Molekiilen Krystallwasser. 
lenstoffgehalt wurde such hier etwas zu gering gefunden. 

Das lufttrockene Baryumsalz entspricht in Bezug auf den Baryum- 
Der Koh- 

Berechnet Gefuntlen 
fiir (Csb (C 09)a S 03) ' )  Ba3 + 2 HsO 

C 19.96 19.30 18.71 - pct. 
- H 1.45 1.42 1-49 

Ba 42.24 42.33 42.30 42.28 B 

Mit obigem Rrystallwassergehalt stimmt iiuch der Gewichtsr-erlust 
beim Trockenen des Salzes bis auf 250-?70°. 

Berechnet Gnfunden 
H2O 7.43 7.02 7.2 pCt. 

Herrn Rke, der die Untersuchung der p-Sulfophtalsaure aiif meine 
Veranlassung wieder aufgenommen hat, ist nun gelungen die Siiure 
krystallisirt zu erhalten. Die durch genaues AusGllen des Baryums 
aus dem Barytsalz gewonnene Siiure wurde langere Zeit bei 90-950 
getrocknet und so in krystallinischem Zustand erhalten. Der Analyse 
nach enthiilt eie 1 Molekiil Krystallwasser. 

Gefunden Berechnet 
fiir CsH3(COsH)z. S03H + HsO 

C 36.36 36.38 36.28 pCt. 
H 3.33 3.33 2.89 D 

Erwiirmt man sie iiber looo so geht 1 Molekiil Wasser weg, 
dann bis auf 165O erwiirmt trat von Neuem Wasserabspaltung ein 
und entspricht der Gewichtsverlust einem zweiten Molekiil Wasser. 
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Berechnet fiir Verlust von Gefunden 
1 Mol. HgO 6.64 bei 120° 6.83 pCt. 
2 Mol. HgO 13.46 bei 1650 13.62 B 

Die bei 1200 getrocknete S&ure gab bei der Analyee folgende 
Zahlen : 

Gefunden Berechnet 
fiir GH3(C 0 9  E)a S O3H 

C 39.02 38.65 
H 2.55 2.58 

Einer Oxysulfophtaletiure wiirden nur 37.3 pCt. Kohlenstoff ent- 
sprechen. 

F 1 uo r es c e ine ul  fo s a u re. 

Die Sulfophtalsiiure liisst eich in Fluoreece~nsulfoGure verwan- 
deln. Ich babe eine Probe untereucht, die ich Am. Dr. G l a s e r  ver- 
danke. Die freie Siiure iet in heiseem Wasser ziernlich leicht, weniger 
in kaltem Waseer liislich. Akohol und Methylalkohol liieen aie leicht, 
dkegen ist sie in Aether unliielich. Sie kryetallieirt in riithlich gel- 
ben Nadeln oder Saulen. Ihre wiisserige Liieung ist gelb gefsrbt und 
zeigt nur schwache Fluorescenz. Ihre alkalieche oder ammoniakalieche 
Lijsung besitzt dagegen dieselbe intensive griine Fluorescenz wie dae 
Fluorescein selbst. Die Flirbung der Usnng ist eine Spur riithlicher 
wie die der alkalischen Fluoresceinliisungen. 

Die bei 1000 getrocknete S h r e  entepricht der Formel einer Sulfo- 
saure des Fluoresceins. 

Gefunden Berechnet 
fiir CPoHii0~(S03H) 
C 58.25 57.80 57.51 pCt. 
H 2.91 2.93 3.45 n s 7.77 8.02 - 

Erne Oxyfhoresceineulfosaure wiirde nur  56.08 pCt. Kohlenstoff 
und 2.80 pCt. Waeserstoff enthalten. 

Die lufttrockene Fluoresceinsulfoeiiure verliert beim Erhitzen auf 
looo 1 Molekiil Wasser. Ee wurden gefunden 4.3 pCt. Wasser, wiih- 
rend sich fiir 1 Molekiil Wasser 4.2 pCt. berechnen. Obige Siiure 
enthslt drei leicht durch Metalle vertretbare Wasserstoffatome. Dae 
durch Neutralisation mit kohlensaurem Kalk und Filllen des in Waseer 
sehr leicht lijslichen Salzes mit Alkohol erhaltene Calciumealz  be- 
eitzt eine mennigrothe Farbe. Das bei 1000 getrocknete Salz ent- 
epricht der Formel (ClgH9 SO& Cas. 

. 

Berechnet Gefunden 
Ca 12.79 12.82 pCt. 
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0 x y p h t a 1 s ii u r e u n d S u 1 fop  h t a l s  ii u re. 
Die Herren Miil ler und L a i b l i n  haben die Solfosiiure in eine 

Oxyeiiure verwandelt und daraus Eosine dargestellt. Ich habe diese 
Versuche wiederholt und gleichfalle eine Siiure erhalten, welche 8-Oxy- 
phtalsaure ist, der aber den Analyeen nach eine einbasische Siiure 
vermuthlich eine OxybenzoEsiiure beigemengt ist, was noch genauer 
ermittelt werden soll. 

Die Siiure wird durch Eieenchlorid gelblich roth gefiirbt, schmilzt 
bei 180-1830 uud verwandelt sich in das bei 1640 schmelzenden 
Anh ydrid. 

Berechnet 
ftir GHS (0 H) (COa Hh 

c 52.73 
H 3.29 

Gefunden 

53.28 53.92 pCt. 
3.51 3.60 D 

Analyse des Anhydrids: 
Ber. fiir CsHdOd Gefundeo 

C 58.54 59.07 pct. 
H 2.43 2.87 D 

In  Uebereinstimmung mit der Annahme, dass der etwaa zu hoch 
gefundene Eohlenstoffgehalt von einer OxybenzobiSure herriihre, ergab 
dae Silbersalz bei einer Analyee (I) zu wenig Silber, wiihrend ein 
anderes W z ,  das aue iifters umkrystallieirter Sgiure dargeetellt war, 
die richtigen Werthe (11) lieferte. 

Berechnet Gefunden 
fur C6E3(0H)(cOIAg)a 1. II. 

Ag 54.54 53.96 51.22 pCt. 
Oxyphtaleaures Silber enthalt 40 pCt. Silber. 

Q en f,  Universitiitslaboratorium. 

223. Walther Hempel: 5ur Titretion der Eieenerse. 
(Emgegangen am 15. April.) 

Da ee bei der Verwendung der Eisenerze 6 den Hohofenpro- 
oess immer auf den Gesammteisengehalt ankommt, so erwbhst bei 
der Analyse derselben gewiihnlich eine gewiese Schwierigkeit daraus, 
dass die beigemengte Oangart mehr oder weniger eieenhaltig iet, SO 

dase nach dem Behandeln der Erze mit einer Siiure, ein die Farbe 
der Eieenverbindungen zeigender Riickstand bleibt , den man nur 
durch Aufschliessen mit kohlensaurem Natrou cur Lijeung bringeu 
kann. Bei genauen Analysen findet man sich daher meist in der 




