
633. F r i e d r i c h  Mayer:  Ueber die Einwirkung von salpetriger 
Saure auf Hexamethylenamin l). 

(Eingegangen am 3. Octobcr; mitgctheilt in der Sitzung von Hrn. Sell.) 

Durch die im letzten Hefte der ,Berichte< enthaltene Mittheilung 
v o ~ i  G r i e s s  und H a r r o w 2 )  uber die Reaction von salpetriger Saure 
auf Hexamethylenamin sehe ich mich veranlasst, die Resultate, die 
von mir uber diese Reaction, rnit der ich mich schon wit langerer Zeit 
beschaftige , gewonnen wurden , der Gesellschaft ebenfalls vorzulegen. 

Wie  aus  der Abhandlung der genannten Forscher herrorgeht, 
liessen dieselben stets nur kleine Mengeii salpetriger Siiure auf jene 
Base einwirken und gewanneri auf diese Weise einen Korper r o n  der 
Zusammensetzung Cg HloKs 0 2 ,  deni sie den Kamen Dinitrosopenta- 
methylentetramin zuertheilten. Im Gegensatz dazu vrrwandte ich bei 
meinen Versuchen einen U e b e r s c h u s s  an s a l p e t r i g e r  SBiire  und 
fand, dass je nach den Versuehsbedingungen die Reaction in z w  e i e r l e i  
W e  i se  verlaufen kann und alsdann zwei beziiglich ihrer Zusammen- 
setzung und Eigenschaften total versohiedeiie Korpor resp. ein Ge- 
menge derselben liefert. Liisst man namlich salpetrige Saure im 
Ueberschuss m i  t e i n e m  a1 e auf HrxamPthylenamin einwirken, so 
entsteht ein wohlcharakterisirter KBrper von der Ziisammensetzung 
CB Hs IVS 0 8 ,  versetzt man hingegen die vermischten iiufliisungeri vori 
Hexamethylenamin iind Natriumiiitrit g a n z  a l l m i i h l i c h  niit ver- 
diinnter SLnre, so dass wahrend der Ilraction ein Ueberscliuss an 
salpetriger S5ur.e nach Miiglichkeit vermiedrn wird, so scheidet sich 
neben jeiier Verbindung ein Product von der Znsamnieiisetzuiig 
CjllloXg 0 2  aus, das sich als identisch mit dem von G r i c s s  und 
€1 a r  r o  w aufgefuncleneri I)initrosoperitamet~ilylentetramin wwies. 

wart von Mineralsluren rasch wieder miter Wasseraufnahme in Forni- 
aldehyd untl Ammoniak:+) zerfiillt, arbeitete ich stets i n  s e h r  v e r -  
diin n t e r  wilssriger Liisung. 

I n  Erwiigung der Thatsache, dass Nexametliyleiiarnin bei Gegen 

1. T r i m e t h y 1 e n t r i n i t r o s a ni i n , CJ Hs Ns 0 3 .  

Zur Gewinnung des stickstoffreichcrcn der briden Reactions- 
producte wird die gut mit Eis gekuhlte Liisung voii 1 Gewichtatheil 
Hexamethylenamin in 40 Gewichtstheilen Wasser mit ebenfalls ge- 
kuhlter verdiirinter SalzsBure, die e : ~ .  11/2 Gewichtstheile Chlorwasscr- 
stoffsaure enthalt, versrtzt und sofort eine Aufliisung von 2l/2 Gewichts- 

l) Manchc -tiitoren bcvorzngen fur diese Base die Bczcichnnng Hem- 
methylentetramin; Bu t 1 c r o w ,  dcr Entdeckcr dersclben, lintte sich fur tlcn 
Namen Heximethylenamin entschicden, cf. Ann. Cheni. l’liarrn. CXV, 325. 

Dieso Uerichto XXI, 2737. 
3, cf.  Tollens.  dies, Heriohte XVTT, 655.  
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theilen Natriumnitrit in wenig Wasser zugegeben. Unter Auf brausen 
scheidet sich sofort oder nach wenigen Minuten eine gelbliche kry- 
stallinische Masse ab ,  die sich an der Oberfliiche der Fliissigkeit 
sammelt. Kach ungefiihr 15 Minuten wird dieselbe von der kriiftig 
nach Formaldehyd riechenden Flussigkeit abfiltrirt, mit kaltem Wasser 
gewaschen und auf Porzcllan abgesaugt. 

Auf dime Weise wurdcn stets 50 - 60 und zuweilen noch mehr 
Procente vom Gewicht des angewandten Hexamethylenamins an Roh- 
product erhalten. 

Nach zweimaligem Umkrystallisireri aus absolutem Alkohol er- 
wies sich die Substanz in der Regcl als rein. Der  Schmelzpunkt 
derselben liegt bci 105-106 O. 

Von Aceton wird der Kiirper schon in der Klilte mit Leichtigkeit 
aufgenommen. Ziemlich leicht lost e r  sich auch in siedendem Alkohol, 
aus welcher Liisurig er beim Erkalten in gelblichen seidenglanzenden 
Nlidelchen auskrystallisirt; beim freiwilligen Verdunsten der alko- 
holischen Liisung hinterbleibt e r  in hiibschen gelben Prismen. Weniger 
leicht loslich ist das Reactionsproduct in marmem Benzol, Chloroform 
oder Aether, unliislich hingegen in Petroliithcr. 

Die Analyse der mehrfach aus absolutem Alkohol umkrystalli- 
sirten und im Vacuum iiber Schwefelsgure getrockneten Verbindung 
ergab folgende Resultate: 

I. 0.2991 g liefcrtcn 0.2285 p Kohlcnsiiurc und 0.0976 g Wasser. 
11. 0.3005 g licferten 0.2300 g Kohlensiiure und 0.0953 g Wasser. 

111. 0.1597 g liefcrton 66.? ccm fcnchten  Stickstoff') von 8" bci 733.2 mm 

IV. 0.1465 g liefertcn 61.5 ccm Stickstoff von 1 5 0  bei 744.5 mm Baro- 
Barometcrstand. 

meterstand. 
V. 0.2192 g licferten 0.1662 g Kohlensauro und 0.0713 g Wasscr. 

VI. 0.1596 p liefcrtcn 65.5 ccm Stickstoff von 13.50 Fci 753.3 mm Baro- 
meterstand. 

Gefunden Berechnct 
I. 11. 111. IV. v. VI. fur Ca E& NG 03 

C 20.83 20.85 - - 20.68 - 20.69 pCt. 
H 3.63 3.63 - - 3.61 - 3.45 )) 

N - - 48.29 48.16 - 48.18 48.28 B 

- - - 27.58 s 0 - - - 
100.00 pe t .  

1) Wegen des ungewfihnl ich liohcn St icks tof fgehal tos  erforderte 
dic Substanz bci dcr Analyse ganz besonderc Anfmerksamkeit. Em sicher 
zu soin, dass dcm nacli D u m a s '  Mcthode entwickelten Stickstoff kcine Kcblen- 
sLurc beigeniengt hlieb, wurde das Gas in eincm hpparate aufgefangcn, der 
am oberen Endc, unterhalb des Glashahns, zu eiaer ca. 50 ccni fassenden 
Kugel erwoitcrt war. Dcr Stickstoff wurde alsdann in gcwobnter Weise in 
das Messrohr umgofiillt und utber Wasser gemessen. 
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Das hnalysenmaterial riihrte r o n  rerschiedenen Dnrstellungen her. 
Vorstehende Analysenzahlen weisen auf eine Formel hin, fiir die 

der einfachste Ausdruck GI& & 0 ist. Die wahre Mdeculargr8sse 
konnte, da  die Substanz in kaltem Eisessig hinreichend und ohne 
Zersetzung liislich ist, nach R a o u l t ' s  G e f r i e r m e t h o d e  mit ge- 
niigcnder Schiirfe bostimmt werden. 

Der  Berechnung des Moleculargewichts aus dem Gefrierversuche 
wurde die Moleculardepression in Eisessigliisung T = 39 zu Grunde 
gelegt. 

Es kamen zur Aufliisung: 
I. 1.2940 g Substanz in 99.57 g Eisessig. 
11. 1.1614 g Suhstanz in 113.35 g Eisessig. 

Gcfrierpankt 
dfX 

Eisessigs 

I. 

14.83 14.527" 
\ 

14.83 
11. 

14.71 

14.82 i 

14.70 ' 

~ 

Gofrierpunkt 
der 

Liisung 

De- 
prcssion 

14.57 
1456 14.567O 
14.57 

I 
\ 

14.50 

0.2600 

0.2030 

DC- 
prcssioon 
fiir 1 g 

in 100 g 
Eisessig 

0.200~ 

0.19s0 

ME/lolcculargewicht 

:efuuden 

195 

197 

174 

- 

Die der angenommenen Formel benachbarten Multipla von C&X2 0 
erfordern beziiglich die Moleculargewichte 1 16 und 232, zwei Werthe, 
die riel zu weit vnn dem dnrch den Versuch gefundenen abweicheil, 
um fur den vorliegenden Kiirper in Betracht zu kommen. Es ergiebt 
sich somit fur denselbell unzweifelhaft die Formel C, €16 N,; 03. 

Von chemischen Eigenschaften der Verbiiidung C3 CG x6 O3 ist 
vor allem die Empfindlichkeit gegen Wasser iind SSuren anzufuhren. 

Beim Liegen an feuchter Luft rerlieren die Krystalle ihren Glanz 
und werden unansehnlich. Uebergiesst man sie mit Wasser, so tritt 
schon i n  d e r  K a l t e ,  wenn auch nur ganz geringe, Stickstoffent- 
wicklung ein. Unter siedendem Wasser schmilzt die Substanz zu einem 
gelben Oele, das sich allmahlich unter Stickstoffentwicklung in Wasser 
aufliist; die Zersetenngsfliissigkeit enthlilt alsdann Formaldehyd. 

Rascber und fast quantitatir erleidet der ICBrper diese Zersetzung 
beim ErwLrmen mit verdiinnten Sauren oder Eisessig. 



I. 0.1723 g wurden im Kohlenshrestrom mit sehr verdiinnter Schwefel- 
ssurc erwiirmt und ergaben 70.5 ccm Stickstoff von 16.50 bei 740.0 mm Baro- 
meterstand. 

11. 0.1729 g licfcrten 70.2 ccnl Stickstoff yon 160 bci 743.5 mm Baro- 
meterstand. 

Gefunden Berechnet 
I. 11. fiir C3H,&03 

N6 46.51 46.29 48.28 pCt. 
Die Zersetzungsfliissigkeit zeigt den intensiven Geruch und alle 

Reactionen des Formaldehyds: Fehl ing’sche  Liisung wird von ihr 
in der bekannten Weise schwach reducirt, vor Allem aber charak- 
terisch f i r  das Vorhandensein von Formaldehyd ist die vortreffliche 
L eg l  er’sche 1) Hexamethylenaminprobe mit Ammoniak und Brom- 
wasser. 

Die quantitative Abspaltung des Stickstoffs durch Erwiirmen der 
Substanz mit verdunnten Sauren wird allerdings durch Nebenreactionen 
beeintrachtigt. Stets konnten Spuren von Ammoniaksalz nachgewiesen 
werden. Im Grossen und Ganzen verlauft die Reaction aber jedenfalls 
im Sinne der Gleichung: 

2 C3HehT,jO3 = 6 CH20 + 3 N2 
Formaldchyd. 

Concentrirte Sauren zersetzen die Verbindung momentan unter 
Entwicklung nitroser Dampfe. Erhitzt man den Kiirper im Riihrchen, 
so entweichen ebenfalls nitrose Dampfe, wahrend sich die Glaswand 
mit eirier weissen Substanz uberzieht; beim Erhitzen auf dem Platin- 
blech tritt Verpuffung ein. 

Dass die vorliegende Verbindung Nitrosogruppen enthiilt, war von 
vornherein anzunehmen. Sie zeigt auch die L i e  be rm a n  n’ sche Nitro- 
soreaction in ausgezeichneter Weise ’ eine Reaction, deren Gclingen 
bei F e t t k i i r p e r n a )  auf das Vorhandensein von a n  S t i c k s t o f f  ge- 
bundenen Nitrosogruppen hindeutet. Ich miichte deshalb fiir den 
Kiirper Cs €16 3 6  0 3  den K‘amen T r i m  e t h y l  en  t r i n i  t r o s o amin  vor- 
schlagen. 

Versucht nian, sich von der Structur des Trimethylentrinitroso- 
amins eine Vorstellung zu machcn, so muss eine Formel gewahlt 
werden, die einerseits der leichten Zersetzung des Kiirpers in Stick- 
stoff und Formaldehyd, andererseits der Anwesenheit und der ver- 
mutheten Stellung der Nitrosogruppen Rechnung tragt. Vielleicht durfte 
nachstehende Constitationsforme1 die Bindungen der Atome innerhalb 
des Trimethylentrinitrosoamin - Molekiils einigermaassen zutreffend 
veranschaulichen. Hiernach sind je drei Methylengruppen und Stickstoff- 

l) Diese Berichte XVIII, 3350. 
V. Meyer und Janny,  Dicse BerichteXV, 1529. 
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atome abwechselnd mit einander und zwar zu einem sechsgliedrigen Ringe 
rerbunden, der an den Stiokstoffatomen mit einem zweiten Ringe in 
Verbindung steht, welcher von den drei noch ubrigen stickstoffatomen 
und den drei Sauerstoffatomen gebildet wird. 

0 0 

Maglicherweise gelingt es , durch das Studium der Reductions- 
producte des Kiirpers die Constitution desselben mit Sicherheit zu 
erkennen. 

Es erubrigt nun noch die Entstehung des Trimethylentrinitrosoamins 
- durch Einwirkung von salpetriger Saure auf Hexamethylenamin - 
zu erklaren. 

A m  meisten schrint rnir die Annahme gerechtfertigt, dass bei der 
Umwandlung eines Molekiils Hexamethylenamin in awei Molekiile Tri- 
methylentrinitrosoaniin ausser %em von der salpetrigen S a m e  her- 
ruhrenden Stickstofft: auch noch Ammoniak Zuni Aufbau verwendet 
wird, das einem zweiten Hexamethylen:tminmolekule entstammt. Nach- 
stehende Gleichungen mirgeri den wahrscheiriliclien Vorgang veran- 
schaulichen. 

I. P h a s e :  
Cc,Il1? Nq + 6 H2 0 = 6 GI32 0 + 4 SH3 
1lcx;rmethylen:miu I.'ormaldehyd 

11. 1' h a s e : 
1 [CsHI2N4 + 3 K 2 0 3  f 2 NH3 = 2 C3H6N(;03 f 3 H2O] 

Rexamethylenaniin Trimethylentrinitrosoamin 

Hieraus ergiebt sich die Gesammtglrichung: 
3 CcIT12Nq + 6 KeO3 = 4 C3Ht;RT603 + 6 CH20. 

Leider ist es unmiiglich, die Reaction quantitativ zu verfolgen. 
Verfahrt man nlmlich bei der 1):irstellung des 'L'rimetbylentri- 

nitrosamins auf die oben beschriebene Weise , so enthalt, direct nach 
dem Abfiltriren dcs Nitrosoproducts , das Filtrat stets noch unange- 
griffenes Hexamethylenamin ; lasst man aber die ganze Reactionsmasse 
langere Zeit stehen, so wird das fertig gebildete Product von der 
verhandenen Sgure weiter in Formaldehyd und Stickstoff zersetzt. 
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Ausserdem verlauft stets und ganz unabhangig von den besprochenen 
Umsetzungen eine Reaction im Sinne der folgenden Gleichung: 

C g H 1 2 X 4 + 4 N C 1 +  G H z O = 6 C H a O +  4EII4C1 
Hcxamcthj lcnamin Pormaldehyd. 

Verfahrt man in der Weise, dass man einen kraftigen Strom 
g a s f i i r m i g e r  salpetriger Slure in  gekiihlte verdiinnte Hexaniethylen- 
aminlosung einleitet, so verlluft die gewiinschte Reaction noch weit 
unvollkommener als unter den oben angegebenen Versuchshedingungen j 
in  c o n c e r i t r i r t e r  Liisung aber geht die Cmsetzong in g a n z  a n d e r e m  
Si r ine  vor sich, und es resultirt hauptsachlich der Kiirper Ci H l o N ~ 0 2 ,  
von dem unten weiter die Rede sein wird. 

11. D i n  i t r o  so p e lit a m  e t h y 1  e n  t e t r  a m i  n ,  CjHloNg 0 2 .  

Bei den dahin zielenden Versuchen: die Ausbeute an Trimethylen- 
trinitrosamin zu erhiihen, wurde auch einmal so operirt, dass zu den 
vermischten wassrigen Aufliisungen von Hexamethylenamin und Na- 
triumnitrit unter Eiskiihlung g a n z  & l l m B h l i c h  verdiinnte Salzsaure 
zugegeben wurde; die Ausbeute a n  gelblichem Rohproducte blieb noch 
hinter der friiheren zuriick. 

Seltsamerweise liiste sich dasselbe jedoch bedeutend schwerer in  
siedendem Alkohol als das friiher erhaltene. Nach wiederholtem 
Auskochen mit wenig Alkohol blieb ein fast weisser Riickstand, der 
aus vie1 absolutem Alkohol umkrystallisirt, hiibsche Nldelchen lieferte, 
die scharf bei 202  - 2030 - also fast 1000 hiiher als Trimethylen- 
trinitrosamin - schmolzen. 

Als in einem weiteren Versuche zur Zersetzung des Natrium- 
nitrits Essigsaure verwendet wurde, betrug das Gewicht des Rohpro- 
ducts m e  h r  als das des angewendeten Hexamethylenamins und be- 
stand wesentlich aus der neuen Verbindung. 

Das neuc Reactionsproduct war i n  a1 1 e n  Liisungsmitteln sehr 
vie1 schwerer Iiislich als Trimethylentrinitrosamin; es  wurde deshalb 
bei weitcren Darstellungen das Rohproduct durch Ausschiitteln mit 
wenig kaltem Aceton von leichtloslichem Producte befreit. 

Am leichtesten IBst sich der hiiher schmelzende Kiirper in heissem 
Aceton. An siedendem Alkohol verbraucht man zur Aufliisung des- 
selben mehr als das hundertfache Gewicht. 

Die aus absolutem Alkohol unikrystallisirte und im Vacuum iiber 
Schwefelsgure getrocknete Substanz ergab bei der Analyse die nach- 
stehenden Daten: 

I. 0.1441 g licfcrten 0.1690 g Kohlenslure und 0.0719 g Wasser. 
IT. 0.1357 g licferten 52.7 ccm Stickstoff von 13.5" bei 744.5 mm 

111. 0.1674 g lieferten 0.1989 g Kohlensiiurc und 0.0834 g Wasser. 
IV. 0.2314 Q liefcrten 89.5 ccm Stickstoff yon 12.50 bei 747.0 mm 

Barometerstand. 

Barometerstand. 



Gefunden Rerochnet 
I. TI. 111. IV. fiir C~HIOX,~O* 

C 31.98 - 33.40 - 32.26 p c t .  
13 5.54 - 5.54 - 5.38 D 

l"r: __ 44.86 - 45.02 45.lG B 

- - 17.20 B 0 - - 
100.00 p c t .  

Die Analyse deutct somit auf die Formel C5HloNe 0 2  als die 
wahrscheirilichste Formel hin. 

Das Analyscnmaterial von 111. nnd IT. stanimt von Darstellungen, 
bei denen das Katriumnitrit mit Essigsaure zersetzt worden war. 

Auf cine Moleculargewichtsbestiillmllrlg musste leider verzichtet 
wcrden. da der Kiirper durdi Eisessig, das einzige hier in Brtracht 
kommeride L6sungsniitte1, sclion in der K Wl t e uiiter langsamer Gas- 
entwicklung zersetzt wird. 

Schou aus den bis je t i t  mitgctheilten Dsten geht die Identitat des 
eweiten Reactionsproductes der Einwirknng von salpetriger S l u r e  auf 
Hexamethylenamin mit dem Diriitrosopentaniethylcntetramin von G ri e s s 
und H a r r o w  mit Sicherheit hervor. Den Schmelzpunkt meincs Pro- 
ductes habe ich allerdings immer niir bei 201 - 2030 gefuriden, also 
4--5 0 niedriger als die genannten Forscher fiir ihren KBrper angeben. 

Eine weitcre Cebereinstinimnrig meinrr Beobachtungen mit denen 
von G r i e s  s uiid H a r r o w  betrifft das Verhaltcw dtls KBrpers Cj1&&02 
gegen Wasser und verdiinntcl Sauren, durch deren Einwirkung zwei 
Drittel des Stickstoffs in Gasform, dcr Rest in der Form von Ammo- 
niak abgespaltcn wird. 

0.1788 g Sithstaiiz licferten 1)oini Erwiirrneii niit verddnnter Schwefelsiure 
im KohleusHurestrom 4S.0 ccin Stickstoff von 16" bei 744.0 nini Barometer- 
stand. 

G cfundcn Ber. firr Cg HI,)?& 02 
K1 30.63 30.10 pCt. 

Auch das l~i~iitrosopcntaniethylr~ntetramin giebt die L i e b  r r m a n n -  
schc Nitrosoreaction. 

Kei der im zweiten Theil meiner Mittheilung beschriebenen Dar- 
stcllungsweise ist offenbar das Dinitroso~cntamethylentetramin ent- 
standen, als erst nur noch geringe Mengen salprtriger SBure mit vie1 
IIcxamethylenamin in Verbindung treten konnten. Die erst spater im 
Ueberschuss vorhandenc salpctrige SBu1.c vcrmag allem Anscheiiie nach 
das einnial gebildete odcr gar  sclion ausgeschiedene Dinitrosopenta- 
methylpntetramin nicht weiter zn verlndern. sondern verwandelt weitere 
Merigen Hexaniethylenamiri in Trimethylentrinitrosamin. 

Ueber die Reaction YOU salpetriger Saure auf d i r e c t e  Conden- 
sationsproducte andrer Aldehyde mit Ammoniak liabe ich in der 
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Litteratur keine Angaben auffinden kiinnen. IIingegen existiren von 
den dem Hydrobenzamid und Furfuramid beziigl. isomeren Basen, dem 
A m a r i n ' )  und F u r f u r i n 2 ) ,  norrnale Mononitrosoverbindungen. Unter 
gewissen Versuchsbediugungen aber wurden rnit salpetriger Saure aus 
den genannten Basen auch complicirte stickstoffreichere Kijrper erhalten, 
von dtnen jedoch nur das Furfurinderivat von der Zusammensetzung 
C30Hn~N50153) naher beschrieben ist. 

Agriculturchemisches Laboratorium der Universitat 6 6  t t  i n  g e  n. 

634. Ossien A s c h e n :  Zur Darstellung des cr-Dibromhydrins. 
(Eingegangen am 1. October; mitgetheilt in der Siteung yon Ern. Sell.) 

Mit der Oxydation des aus Glycerin entstehenden Dibromhydrins 
(a- Dibromhydrins) zur endgultigen Feststellung seiner Verschiedenheit 
von dem aus Allylalkohol erhaltenen Isomeren beschaftigt , habe ich 
mir jenen Karper mehrmals nach dem von H e r t h e l o t  und L u c a 4 )  
angegebenen Verfahren dargestellt. Nach ihneri behandelt man syrup- 
dickes Glycerin (500 Theile) rnit Phosphortribromid (500-600 Theile), 
destillirt und fraktionirt das Destillat nach dem Behandeln rnit Kali 
und Trocknen desselben. Wahrend der ersten Destillation tritt be- 
kanntlich Zersetzung des uberschiissigen Glycerins ein, und es ent- 
weichen Striime von Acrolei'n, weshalb man im Freien arbeiteii muss; 
trotzdem gehirrt diese Arb& zu den uriliebsamsten. Andererseits ist 
das rohe Dibromhydrin durch mehrere andere Substanzen verunreinigt, 
die erst nach anhaltendem Fractioniren entfernt werden kiinnen. 

Ich habe gefunden, dass man das lastigc. Destilliren ganzlich um- 
gehen kann nnd zu gleicher Zeit ein vie1 reineres Rohproduct erhalt, 
wenn man die Reactionsmasse rnit Wasser verdiirint und dann rnit 
Aether ausschuttelt. Das a - Dibromhydrin wird am besten nach 
folgendem Verfahren dargestellt. Zu 500 g reinem, anfangs erwarmtem 
Glycerin lasst man 650 g Phosphortribroniid in  Portionen VOIJ 10-20 g 
zutropfen und sorgt durch kraftiges Umschutteln dafiir, dass die Reaction 
jedesmal vor sich geht. Die Masse erwarmt sich betrachtlich nach 
jedem Zusatze, weshalb man sie etwas erkalten liisst resp. abkuhlt, 

l) R o r o d i n ,  dicsc Rerichte VTIT, 934. 
Schi f f ,  diese Berichte XI, 1250. 

3) Schi f f ,  diesc Berichte X, 1159. 
4, Ann. Chem. Pharm. 101. 69; s. a. H e n r y :  Ann. Chem. Pharm. 154, 369. 


