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FIieraus sowie ails der durch Titration ermittelten Menge Alkali, 
welche ein Molekiil der YLnre schoii bei gewijhnlicher Temperatur zu 
binden vermag, ergiebt sich, dass k e i r i e  L a c t o n s a u r c  rorliegt. 

Das in Wasser ausserst leicht lijsliche n e u t r a l e  A m m o n s a l z  
der normalen TrihydroxygliitarsBure krpstallisirt in feineii Nadeln. 
Das 5aure Kali- sowie das neutrale Katronsiilz konntcri bisher niclit 
in krystallisirte Form gebraclit werden. 

Die Fliissigkeit, welche von dem ziiletzt ausgeschiedenen rohen 
trihydroxyglutarsaureii Kalk abfiltrirt wordcn war, licferte linter den 
rerschiedcnsten Versrichsbrdingiingen iiiir mehr amorplie Kalksalee, 
obwohl sic eine ziemliche Menge von arabonsaurem Kalk enthielt. 
Die Qegenwart des lctzteren konnte ich leicht constatiren durch Um- 
wandlung des Kallrsalzes in  das neutrale Kalisalz, welches leicht in 
mikroskopischen, aber scharf ausgcbildeteu Tafeln krystallisirte. I n  
diesem Salze w i d e n  gefunden 18.82 pCt. Kalium, wiihrcnd sich fur 
a rabonsanres  K a l i  19.11 pCt. berechnen. Die Krystallisntion des 
Kalksalzes mnsste also durch irgend eine 13eimengung verhindert 
worden scin. 

Die Untersuchnng der Aposorbiiisiiiire habe ich in Gcmeinschaft 
mit Hrn. Prof. S c h e i h l e r  in Angriff genommen. 

M i i n c h e n ,  den 17. October 1888. 

555. C. Scha l l  und G. Dralle:  Studien iiber das Brasilin. 
(Eingogangcn am 19. Octolm.) 

1. W e i t c r e s  iiber d i e  M e t h y l i r u n g .  

Die Rereitung des Tetramethylathers in etwas grijsserem Maass- 
stabe ist zweckmiissig so anzustellen. Es werderi 100 g Rrasilin in 
98 procentigem Alkohol warm geliist, in eine Syphonflasche gefiillt und 
die bwechnete Meiige Natriummetall 30.26 g , ebenfalls in absolutem 
Weingeist, hinzugefiigt, worauf sofort cine reichliche Abscheidung voii 
Natriumbrasilin, bezicheiitlich Ihasilein in blassrothen Massen statt- 
findet. Es sol1 nun anstatt der berechneten Merige von lS6.84g Jod- 
methyl ein kleiner Ucberschuss desselben, 20 g vorhaiiden sein, nach 
der Zugabe sofort gehiirig durchzuschiitteln. Die Misdiung wird 
40- 50 Standen einer Temperatrir von GO - 70 O C. ausgesetzt uiid ist 
die Bcendigung der Reaction durch den Farbcnunivchlag der zuvor 
kirschroth gefiirbten Fliissigkeit in's feurig-lichtbraune angedeutet, 
solvie durch das viillige Verschwinden von Natriumbrasilin. Nach 
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dem Erkalten giesst man den Inhalt der Flasche in etwa 5-6  L 
kalten, destillirten Wassers, worauf sich der rohe Aether in Gestalt von 
orangerothen Flocken ausscheidet, welche man auf einem Filter sammelt, 
auswiischt und aus Alkohol unter Zusatz von Thierkohle umkrystalli- 
sirt. Reiner erzielt sich das Endproduct durch Aufnehmen in Aether, 
Schiitteln der atherischen Lijsung mit 1- 2 procentiger Natronlauge zur 
Entfernung geringer Mengen Brasilin , sowie alkalilijslicher Methyl- 
derivate desselben, schliesslich Nachwaschen mit Wasser, bis letzteres 
keine allralische Reaction mehr annimmt. - Bei der nun folgenden 
Abtreibung des Aethers krystallisirt schon . zuweilen wahrend der 
Destillation, ein Theil des Tetramethylathers aus; meist resultirt ein 
fester , gelbgefarbter Krystallkuchen , welchen man wiederholt aus 
Alkohol, unter Zuhtilfenahme von Thierkohle, umkrystallisirt. Es  
kiinnen so aus 100 g Brasilin 70 g vollig reinen, weissen Tetramethyl- 
iithers vom Schmelzpunkt 138-1390 C. erhalten werden, also 58.5 pct.  
der theorethisch vorauszusehenden Ausbeute. Ein Versuch, den Koch- 
punkt unter vermindertem Druck zu bestimmen, zeigte, dass das be- 
ginnende Sieden jedesmal durch Veranderung - Polymerisirung? - 
unterbrochen wurde , daher Dichtebestimmung unausfiihrbar. Von 
anderen physikalischen Constanten bringen wir vorlaufig einige kry- 
stallographische Daten. 

B r a s i l  i n  t e tr a m  e thy1  a t  h e r ,  C16 Hlo 0 (0 C H&. 
Krystallsystem: Monosymmetrisch. 

a : b : c = 0.84404 : 1 : 1.2961 
B = 830 56’. 

Reobachtete Formen: 
a = 100 (cnPco), b = 00Pm (OlO), c = OP (001) r’ = Po0 ( i O l ) ,  

r = --Po0 (IOI), q = Po0 (011). 

Daneben ganz schmal ein Hemidoma r” = $‘a, (209). Der Habi- 
tus ist lang prismatisch nach der Orthoaxe b. Entwicklung der Flachen, 
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wie die Figur zeigt. Derselben entsprach aber nur ein einziger 
Krystall vollkommen, bei allen iibrigen trat s (in der Zone q : a) 
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= - 6 P 6  (611) oder das Prisma p - w P 6  (610) mit sehr schw. 
entw. b auf, wofiir 9 ausfiel. Die beiden Flachen s urid p waren 
gerundet und gaben ungenaue Reflexe, daher die Bestimmung etwas 
unsicher. 

Die Rrystalle waren stets iiur mit dem einen Ende ausgebildet. 
Beobachtet Bereehnot 

c : a  = (001):(100) = *830 56’ - 
c : r’  = (001) : (ioi)  = + G ~ O  15’ 
c : = (001): (011) = *52O ll’/z’ - 

c : r ”  = (001):(i09) = 190 35’ 190 232/3’ 

- 

r’:”’ = (iO1):(209) = 42O 11’ 41’ 51’/3’ 

a : r  = (100):(101) = 30° 25’ 31’ 12a/3’ 
r : c  = (101):(001) = 53O 31’ 52’ 43l/3’ 
g : a  = (011) : (100) = 86O 9’/2’ 86’ 17’/8’ 
b : c = (010) : (001) = 90° 5’ (Sch. M.) 90O 0’ 
b : r = (010): (101) = 90O 22’ 900 0’ 
a : r ’  - = ( ioo):( ioi)  = 340 45’ 340 49’ 
y : t  = (011): 0 0 0 )  = 940 15’ 930 43’ 

g : b  = (011):(010) = 370 411/2’ 370 481/2’ 
q : r ’  = (011):(i01) = 72O 56’ 72O 51’ 

s : a = (611):(100) = 10“ 131/2’ 9’ 54l/3’ 
[ s ’ : g +  = (ill):(iOO) = - loo  8’ 

p : a  = (610):(100) = 8” 7l/2‘ 9’ 24a/2’ 
Die bis 2 mm langen, l/5 - 1/10 dicken nnd breiten Krystalle waren 

nicht vollkommen durchsichtig, es gelang daher nicht die Lage der 
optischen Axenebene zu bestimmen. Die Fliichen zeigten sich sehr 
glanzend. 

Sehr interessant sind einige morphotropische Betrachtungen. Es 
ist der Winkel c : 5 = (001) : (100) = 9G0 4’ gleich dem Prismenwinkel 
des Resorcins von 05” 22’, beides Winkel von vorwaltenden Flachen 
gebildet. Ferner findet sich das Makrodoma r : r ’  = (101) : (701) 
61° 22’ des Resorcins als c : r ’  = (100) : ( i0 l )  = 61° 15’ bei unserer 
Substanz wieder. Die Neigung von o : p = (111) : (110) = 51O 15’ und 
r : p = (101) : (110) = 77O 50’ des ersteren entspricht (1: c = (011): 
(100) = 52O lll/i und r ’ : a  = (i01):(100) = 7G0 56’ h i  lctzterer. 
Es darf daher nicht befremden, dass das Axenverhaltniss des Resorcins 
[nach Gro th ‘ )  = a :  b : c  = 0.9105: 1 :0.5404, nach C a l d e r o n 2 )  

*) Rammcls1)erg: 

%) G r o th : Physik. Krystallographie iS85, 464. 

Handbuch der krystallogr. physikal. Chemie 1552, 
Bd. IT, 417. 
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= a :  b : c = 0.9123 : 1 : 0.58761 bezogen auf das des Tetramethyl- 
iithers des Brasilins sich sehr einfach, wenn auch angeniihert, durch 
a : b : '/a c ausdriicken lilsst, oder umgekehrt das der gemessenen Ver- 
bindung bczogen auf das des Recorcins durch a :  b : 2 c. Die chemi- 
scherseits gemachte Annahme von Resorcinkernen im Brasilin wird 
also durch eine offenbare krystallographische Beziehung befiirwortet. 
Dieselbe wird hiichst wahrscheinlich beim Brasilin selbst noch rnehr 
hervortreten. 

Dieselbe erfolgt 
aus den alkalischen Ausschiittelungen des Tetramethylathers. %or Ent- 
fernung letzter Spuren desselben behandelt man sie zweckmgssig noch- 
mals mit wenig Aether. Das vierfach alkylirte Brasilin bildrt sich 
iiberwiegend, selbst wenn man drei statt vier Atome Natrium anwendet. 
Es ist rasch zu arbeiten, will man ein miiglichst reines Product er- 
zirlen. Die erwahnten Laugen werden schwach angcsluert (brsser 
neutralisirt) und sofort, ohne Entferniing eines ansfallenden, braunen 
Kiirpers, der oon Aether nicht aufgenommen wird, mit leteterem 
extrahirt. Die so erhaltene, Btherische Liisung wird zuerst mit Bi- 
carbonat, dann mit Sodasolution geschiittelt, in welchen beiden der 
Trimethyllther unliislich is& Es empfiehlt sich nun fast ganz an der 
Luft zu verdunsten und zii dem fliissigen Rest cancentrirte Netron- 
lauge zu fiigen. 

Dann fiillt sofort das beinahe reinweisse Natronsalz dcs Trimethyl- 
iithers aus, welches man absaugt, mit wenig Aetheralkohol auswiischt, 
zar letzten Reinigung nochmals mit geringer Menge destillirten 
Wassers aufnimmt und nach der Filtration mit gewaschener Kohlen- 
slure fallt. 

Die Anwendung einer starkeren Saure, z. €3. Salzsaure im Ueber- 
Schuss, bewirkt zun8chst Gelbfgrbung und alsdann, namentlich hei dcm 
nicht viillig reinen Kiirper , in verhUtnissmiissig kurzer Zeit die Urn- 
wandlung in eine braune amorphe Masse. Liist man dieselbe VOI: 

Neuem in vereliinnter Natronlauge, so scheidet sich der Triiither 
wiederum krystallinisch ~ aber nun unreiner , ab. Die Krystallform 
scheint demnach an den Wassergehalt gebunden zu sein. Bei sehr 
reinem Product gelingt rs,  selbst bei iiberwiegender Saure, durch 
rasches Abfiltriren und Auswaschen den festen Zustand dauernd eu 
erhalten. - Durch Trocknen bei 100° entweicht das Wasscr und 
bleibt, wie nunmehr vorauszusehen, ein braunes Harz zuriick. Wir 
fanden eine Gewichtsverminderung urn 1. 3.40 pCt., 2. 3.95 pCt., 
3. 3.85 pCt., welcher Verlust einem Wassergehalt von etwa 3/4 Mo- 
lekiil auf 1 Molekiil Substanz entspricht, berechnet = 3.90 pCt. Der 
amorphe Riickstand liess keinen anorganischen Gehalt erkennm und 
wurde sdbst nach monatelangem Stehen nur theilweise und undeut- 
lich krystallinisch. Wir verbrannten daher die lufttrockene Substanz. 

G e w inn  un  g de  s 13 r a s i  l in  t r  im e t h y l l  t h e r  s. 
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Bcrechnet Gcfunden 
fur C16H1i 05(C&)3 -t- 3/4 ark. 1. 11. 

c 66.76 66.32 66.34 pc t .  
H 6.30 5.68 5.95 

Es konnte nun eiii Gemerige vori wcnig D i -  uiid vie1 Trimethyl- 
ather vorliegcn , da  dieselben sehr riahe iibereinstimmende Zahlen er- 
geben, fordert doch 

der erstere 
c 68.70 
13 5.73 

der letztere 
69.15 pCt. 

6.09 B 

Dagegen verlangt die Acetylverbindung 

des Dimethylathers des Trimethyliithers 
c 64.39 68.1 1 pCt. 
I-I 5.85 5.95 )> 

Wir haben daher die Acetylrerbindumg bereitet and analysirt. 

c 68.11 
H 5.95 

68.04 pCt. 
13.44 'D 

Als Controlle des Ganzen ist v n ~ i  i ins  der Trimethyllther schliess- 
lich in den Tetramethyliither iibergefiihrt worden, den wir am Schmelz- 
punkt und a m  tibrigen Verhalteri erkannteii. Letzteres betrifft die Be- 
gleitcrscheinung eines gelben amorphen IGrpers  iind die Rothfiirbiing 
in allroholischer Liisung mit concerrtrirter S;ilzsliure beim Verdiirinen 
niit Wasser vcrschwindend. - Die verbraiinte Acetylverbindung krystal- 
lisirt auffallend leicht aiis Alkobol nnd schmilzt bei 95-970 C,, 
wgihrend sie schon bci 780 C. zusammensintert rind sich briinnt. Der  
Trimethylather beginnt bei GOo C. bereits Wasser abzugeben, wodureh, 
wie leicht einzusehen , der Schmclzpunkt unbestimmter wurde. Einc 
deutliche Vcrfltissigung scheint bei 74O C. stattzufinden. 

In verdiinntem Alkohol geliist giebt der Trimethylather mit cincr 
Spur Eisenchlorid versetzt eine mattbraune Flirbung, wahrend Tetra- 
methyllither gar keine Farberireaction, dagegen Brasilin die hekannte 
Braunfiirbung liefelt. - Die Liisang des Trimethyliithers in Natrorilauge 
ist vi i l l ig  f a r b l o s  und b l e i b t  ganz unveriindert. Mit vcrdiinnter Salz- 
und Salpetersaure lasst sich bei der reinen Substanz kcine Farbstoff- 
bildung hcrvorbringen. 

Dieses Verhalten bestatigt die Annahme , dass mindestens zwei 
Hydroxyle zur Rrasilei'nbildung nothwendig sind und dass das fiinfte 
Sauerstoffatom nicht in Form eines Hydroxyles vorkommt, wofur auch 
die von uns vergeblich versuchte Darstellung eines Pentamethyliithers 
spricht. 



Das weitere Studium der alkylirten Brasiline wird neue Auf- 
schliisse in dieser Hinsicht liefern. Nur soviel sei noch erwabnt, dass 
die Beobachtnng beim Schmelzpunkt des Triathers und der zngehiirigen 
Acetylverbindung aus physikalisch - chemischen Griinden ein Gemenge 
von Isomeren nicht ausschliesst, deren Trennung vorerst nicht ver- 
sucht wurde. Zur Controlle schliesslich, dass mi~idestens 2 Hydroxyle 
in der That eine Rolle bei der Brasilei'nbildung spielen, haben wir 
auch den Tetramethylather unter verschiedenen Hedingungen - durch 
Kaliumpermangariat in berechneter Menge zur Brasilei'nbildung - 
durch Salpetersaure in Ltherischer Lijsung nach der Brasile'indarstellungs- 
methode oxpdirt. Dabei wurde zum allergriissten Theil das unver- 
anderte Ausgangsmaterial zuriickerhalten, neben einem gelben amorphen 
Kiirper. I m  entgegengesetzten Falle der Brasilei'nbildung w k e  ein in 
der Hauptsache einhcitliches Oxydationsproduct zu erwarten geweseii. 

11. B r o m i r u n g  d e s  T e t r a m e t h y l a t h e r s .  

Wir untersuchten ferner das Verhalteri des Broms gegenuber dem 
Tetramethylather. Schon die letzte Notiz (1. c.) berichtete kurz iiber 
ein wahrscheinliches Additionsproduct. Gearbeitet wurde mit einer 
Eisessiglijsung des Aethcrs 1 : 5 und einer solchen des Broms 1 : 10, 
dercn Titre zuvor festgestellt war. Fiigt mau geoau soviel Brom hin- 
zu, als einem Monobromsubstitutionsproduct cntspricht, so hat die 
Losurig ein nur blassrothes Aussehen und wird durch sofort zugefugtes 
Wasser viillig weiss gefiillt. Abfiltrirt und aus verdunntem Alkohol 
urnkrystallisirt, stellt der neue Korper 3 - 4 cm lange, schneeweisse 
Prismen dar vom Schmelzpunkt 180-181 0 C. constant. Die Analyse 
ergab nach dem Trocknen bei 1000: 

Ber. fur C1~13~Br 05(CH3)4 Gefunden 
C 57.00 57.60 pCt. 

0 19.00 - 
Br 19.90 18.81 7 )  

H 4.99 5.78 2 

Mithin liegt ein Monobromsubstitutionsprodnct vor. Setzt man 
mehr Brom, als einem eintretenden Atom entspricht, zu, so nimmt 
die Fliissigkeit an den Randern ein kirschrothes Aussehen an. Die 
wassrige Ausfiillung liefert ein fleischfarbenes Product, aus dcm sich 
nur kleine Mengen der eben beschriebenen Substanz gewinnen lassen. 
Es liegt offenbar ein Gemenge zweier Kijrper vor. Je mehr Brom 
man zugefiigt, je tiefer braunroth wird die Liisung, je tiefer kirschroth 
die Ausscheidung auf Wasserzusatz. Den Hohepankt der Intensitat 
in beiden Fallen erzeugt die Zugabe von so vie1 Brom, als 2-3 Mo- 
lekeln entspricht. Lasst man nun bei gewchnlicher Temperatur stehen, 
SO findet nach einiger Zeit schwache Entwicklung von Bromwasser- 
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stoffsaure statt und es krystallisirt im Laufe mehrerer Stunden ein 
Haufwerk tief rothbrauner , schwach seidegllnzender Krystalle aus. 
Abgesogen, zuerst mit Eisessig, dann mit absolutem Aether gewaschen, 
wobei festgestellt wurde, dass letzterer zulctzt frei von Hrom und 
RromwasserstofftSure ablief, getrocknet im Exsiccator fiber Aetzkalk. 
Urn miiglichst Zersetzung auszuschliessen , arbciteten wir linter Vrr- 
meidung directen Sonrieiilichts. Die letzten Antheile Feuchtigkeit 
schierien sich erbt diirch \vochenlanges Stehenlawen irn Exsiccator 
entfernen zii Inssen, so dass man Krystallwasser oder Eisessig an- 
nehnien muss (wofiir sich auch anderweit Reispiele iinden). Rascher 
und ohne Entweichung wlgbarer Merigen Brom (wir iiberzeugten uns 
specie11 dxvon) brachte Trocknen im entwasserten Luftstrom bei 1000 C .  
den Kiirper zum constanten Gewicht. 

BeruoLnct Gefundcn 
f t r  Cie Hs B1-4 (Cn??, 05 I. 11. 111. 
c 30.36 36.10 36.47 - pCt. 
13 3.03 3.50 3.24 - B 

- 47.40 )) 1Sr 48.48 - 

Die Substanz scheint also der Analysc nach ein Tetrabromtetra- 
methylbrasilin zu sein. Sic enthllt Additionsbrom , deiin unter ver- 
diinntem Ammoniak oder verdiinnter Sodalijsnng zerrieben, filtrirt urid 
mit '/lo Silbernitrat titrirt gaben gewogene Merigen verschiedener Be- 
rcitungen 1. 26.40 pCt.. 2.  26.1 pCt.'), 3. 23.72 pCt. Brom. Bcrechnet 
fiir zwei addirte 13romatome der letztangegebenen Formel = 24.24 pCt. 
Dagegen fordert ein tribromsubatitnirtes , monobromaddirtes Product 
12.14 pCt. locker gebundenes Brom, rind ein moiiobromsubstituirtes, 
tribromaddirtes Derivat 3G.10 pCt. Es liegt mithin hier ein kurzer 
Hand als Dibromtetr~methylbrasilindibromid zu bezeichnender Kiirper 
vor. Inzwischen ausgefuhrte Bromirungen machen die Existenz noch 
einer zweiten , ~hnl ichen  Verbindung watirscheinlich. Nach der Fort- 
nahmc des Additionsbroms blcibt eine grlbbraun gefiirbtc Substanz 
zuriick, die noch nicht weiter nritcrsucht wurde. Bei Znsatz von mehr 
Brom, als drei Molekeln entspriclit, crhAlt man nur eine geringe Menge 
von Krystallen . bei noch mehr ETalogen scheidet sich garriichts mehr 
ails nnd die Liisung wird heller. Arbeitet man schliesslich mit eiriem 
grosser1 Ueberschuss, so ist die sofortige F a l l u ~ ~ g  niit Wasser nicht 
roth soiidern lehmbraun. Remerkt sei noch, dass wir mit Jod  eben- 
falls ein sehr schiin krystallisirtes Additionsprodnct erhielten, das naher 
studirt werden soll. 

1) Zmeckiiiassig wird nach der Filtration zuerst niit Silberldsuiig im Ucber- 
schuss. gcfiillt , der Niederschlag mit etvoas Actzkallr gegliiht , nochmals geldit 
und dnnn titrirt (urn eine Spur Parbstoff zu enifernon). 

193* 
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Da der Tetramethylather des Brasilins Brom addirt, so war  ein 
Gleiches bei dem Brasilin selbst rorauszusehen. Fiigt nian zu einer 
siedenden Eisessiglijsung des Krasilins so vie1 Brom nach und nach 
zu, als vier bis sechs Molekeln desselben entspricht, so beginnt sich 
bereits wahrend des Kochens ein neuer Kiirper in  rothbraunen Nadelchen 
abzuscheiden. Letztere vermehren sich stark nach dem Erkalten der 
Losung, werden abgesogen, mit Eisessig gewaschen und im getrockneten 
Lufcstrom wie oben erwahnt behandelt. 

Wir  fanden dabei einen Feuchtigkeitsgehalt der constant etwa 
2 aq. entsprach. E s  berechnen sioh mit demselben die ausgefiihrten 
hnalysen auf ein Tribrornbrasilindibroniid. 

Gefunden Bor. fiir (C1~H11Br3Oj)Bra f- 2 aq. 
C 26. i0 26.85 36.62 pet.  
H I. 09 2.01 1.77 )) 

Rri 55.63 (Gesammtbrom) 57.51 56.08 2 

Br2 23.25 (sog. Additionsbr.) 21.2 22.00 )) 

2 a q  5.00 5.04 - )) 

Es sol1 indessen daniit noch kein Endortheil verbunden wefden. 
Besonders aber iiber die Natur der dargestellten zwei sogenannten 
Halogenadditionsproducte. Entbalt das Brasi!in, wie hochst wahr- 
scheinlich, Resorcinkerne, so diirfte man nicht weit vom Ziel abirren, 
wenn man an die Halogenketohydrobenzole und Piaphtaline, die ron  
Th. Z i n c k e  und seiner1 Schiilern erhalten wurden, denkt (diese Be- 
richte XXI, 1041 nnd 2 7 2 3 ) ,  wenigstens bei der zuletzt erwlihnten 
Substanz. Bei der Bromadditionsverbiridung des Tetramethyliithers 
wird man indessen die Annahme so lange ausschliessen miissen, als 
nicht Resorcine, die alkylirt sind, iihnliche Derivate von Hydrobenzolen 
erzeugen lassen, w e l c h  nach L i e b e r m a n n  nnd D i t t l e r ,  sowie 
H. C l a a s e n  (diese Rerichte XI, 143s) nicht der Pal l  zu sein scheint. 
Doch ist dies noch eingehender festzustellen. 

111. O x y d a t i o n  d e s  H r a s i l i n s .  

Es hat  bis jetzt nicht gelingen wollcn, weitere directe Oxydations- 
producte als das Brasilei'n (oder die Brasilei'ne?) zu gewinnen. In  
den meisten Fallen stellte sich cine Zertriimmernng der Molckel ein. 
Auf folgende Weise ist man sicher, zu einem, wie es scheint, directen 
Oxydationsprodiict zu kommen. 2.7 g Rrasilin werden mit 150 ccm 
Wasser iibergossen und dann 10 ccni Satronlauge von etwa 1.37 g 
spec. Gew. zugefiigt, bis ziir Liisung unigeschwcnkt und 36 Stunden 
ein miissig starker Luftstrom durchgeleitet. Alsdann hat die rothe 
Rmsilei'nfarbung einer rein braunen Platz  gemacht. Man filtrirt, 
saoert an nmd eieht mit r ie l  Aether aus. Dich braune, moosgriin 
fluorescirende, ltherische Liisung enipfiehlt es sich mit 5 0  ccm einer 
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Natriumbicarbonatlisung (20 : 100) zu schiitteln und dreimal mit kleinen 
Mengen Wasser nachzuwaschen. Die vorher dunkelhraune Farbe des 
Aethers ist in ganz lichtgelb umgeschlagen. Er wird nun durch ein 
ungenasstes Filter getrieben, zum Haupttheil abdestillirt und der 
Riickstand in einer grijsseren Chrschaale verdunsten gelassen. Als- 
bald beginnt das rlnschiesssen eines Haufwerks feiner, nadelfiirmiger, 
nahezu weiswr Krystalle. Der  letztc Rest des Aethers ist aber da- 
von abzugiessen (nnd fiir sich zii oerdampfen), worauf sofort eweimal 
niit derselben FlCssigkeit gewascheii werden UIUSS. Die neue Ver- 
bindung, luft- nnd exsiccatortrockcn , verliert die letzten Antheile 
Feuchtigkeit bei 100" C. Der  Schmelzpunkt liegt alsdann bei 267 
his 269" C .  und betrlgt die Ausbeute 4-5  pCt. des angewandten 
Rrasilins. Dieselbe verringcrt sich aber rioch durch die nothwendige, 
zweimalige Umkrystallisation aus Alkohol. Die nun viillig reine, kry- 
stallmasserfreir Substanz erweicht schxrf und nnoerlndert bei 27 lo C .  
Sie stellt a l sdam hrllbraunliche, flache, mikroskopische Sadeln  von 
Demantglanz dar ,  ctwa 1 - %  mm lang. Wir haben zur vorliiufigen 
Feststellung der empirischen Formel drei Analysen ausgefiihrt. 

I. TI. 111. 
C 6 1 .,V' i0 .!15 61.70 p e t .  
H 4.31 3.45 3.61 x 

0 34.13 35.60 31.69 D 

Die mittlere Verbrennung riihrt voni reinsten Material her und 
stinimt auch am besten zu den1 angenommenen eiiifaehsten Atomver- 
hiiltniss C20H14Og, welches verlangt C = 60.30 pCt., H = 3.52 pCt., 
0 = 36.18 p e t .  Ximmt man in heissem Wasser mit einl'gen Tropfen 
Alkohol auf, so tritt auf Zusatz \-on verdiinnter Eiseiichloridliisung 
eine schwach violette. wenig intensive Farbung ein. Die Unlijslich- 
keit in Ricarbonatl&ung, die theiluyeise LAsung in Soda nnd die 
leichte in Satronlauge (verdiinnt) deutet auf das Vorhandensein ron  
Hydroxylgruppen. Ebenso ist die Reihenfolge betreffs Aethcr (schwierig), 
heissem Wasser wid Alkohol (besser). Darch Salpetersaure wird eine 
citronengelbe Fiirbung hervorgerufen. Die Liisung in concentrirter 
SchwefeluLure lasst auf TVasserzusatz die Verbindung scheinbar un- 
verlndert aosfallen. Keim Erhitzen JZriinnang Tor dem Schmelzen, 
darauf Verkohlung unter thrilwriser Sublimation gelber, demant- 
gliinzender Schuppen. 

Die UntersiiclinnF wird fortgmetzt, 

Z u r i c h  wid W a d e n s v ,  r i l .  in] October 1888. 


