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(Norwegen). Die Reactionen wurden vorgenommen in einem stihlernen,
innen platinirten Rohre bei 5000; die Versuchsdauer betrug 14—16
(bei schwer angreifbaren Mineralien etwa 60) Stunden. Es entstanden
die in der Ueberschrift genannten Mineralien. Gabriel.

Organische Chemie.

Beitrige zur Kenntniss der zwischen den Ketonsiuren und
Sulfocarbonsiuren bestehenden Amnslogien, von A. Réssing
(Journ. f. prakt. Chem. 41, 369—396). Die f-Sulfoncarbonsiiuren
erleiden unter der Einwirkung von Sduren und Alkalien keine Siure-
spaltung, wie sie bei den $-Ketonsiuren neben der Ketonspaltung
auftritt; die Phenylsulfonessigsiiure, CsH; . 8O3 . CHs . CO3 H, beispiels-
weise zerfillt immer nur unter Bildung von Methylphenylsulfon und
Kohlensiure. Das Metallatom des Natriumphenylsulfonessigesters
ldsst sich durch Siurereste nicht substituiren. Substituirte Ester mit
Acetyl- und Sulfongruppe an demselben Kohlenstoffatom sind auch
nicht durch Einwirkung von benzolsulfinsaurem Natrium auf Mono-
und -Dichloracetessigester zu erhalten. Durch Einwirkung von Jod
auf Natriumphenylsulfonessigester bei Anwesenheit von Wasser in
alkoholischer Lésung entsteht nicht diphenylsulforirter Bernsteinsiure-
ester, sondern nur Jodmethylphenylsulfon. Mono- und diphenyl-
sulfonirte Bernsteinsiure ldsst sich auch nicht durch Einwirkung von
benzolsulfinsaurem Salz auf Mono- und Dibrombernsteinsiure her-
stellen. Chloroxalsiureester wirkt auf benzolsulfinsaures Natrium
fast ausschliesslich unter Bildung von Kohlensiure, Benzoldisulfoxyd
und Oxalsiuredifithylester ein; daneben entstehen nur geringe Mengen
von Phenylsulfonketonséiureester. Salpetrige Siure erzeugt aus Phenyl-
sulfonessigséinre eine Verbindung (CgH;SO2); NHO, Schmp. 999,
isomer mit der Dibenzsulfhydroxamsiure von Konigs (diese Berichte
XI, 615). Concentrirte Salpetersiure erzeugt aus Phenylsulfonessig-
sidure Phenylnitrososulfon, CgH; . SOs . NO, Schmp. 1569 Dasselbe
wird durch Natriumamalgam unter Bildung von benzolsulfinsaurem
Natrium und Natriumnitrit reducirt, von Zink- und Essigsiure unter
Bildung von Benzolsulfinsiure und Ammoniak, Schotten.

Zur Kenntniss des «-Dichlorsubstitutes der symmetrischen
Dimethylbernsteinsiure, von R. Otto und G. Holst (Journ. f.
prakt. Chem. 41, 460—483). Die Umwandlung der a-Dichlorpropion-
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siure in ein Gemisch von @-Dichlor-s-dimethylbernsteinsinre und
Pyrocinchonsiure mit Hiilfe von sogen. molecularem Silber wurde
nach einer von der friiher angegebenen (diese Berichte X, 1503 und
XVIII, 825) in den Einzelheiten etwas abweichenden Methode aus-
gefiihrt. Das mittelst Acetylchlorids hergestellte Anhydrid der Di-
chlordimethylbernsteinsiure geht bei der Behandlung mit Wasser
lediglich wieder in die genannte Siure iiber; eine geometrisch isomere
Sdure entsteht nicht. Durch kaltes alkoholisches Ammoniak wird
das Anhydrid der Dichlordimethylbernsteinsiure in das Ammonium-
salz der «-Dichlor-s-dimethylsuccinaminsiure verwandelt. Er-
wirmt man das letztere mit 50 procentigem Alkohol, so zerfillt es
in Chlorammonium, Kohlensiure und das bei 1089 schmelzende
Chlortiglinsiureamid
CH;—CCl—COONH;, CH;—CCl1

| == | -+ NH,Cl + COs.
CH;—C Cl—CONH; CH;—C—CONH;

Beim Erwiirmen der wisserigen Losung des Alkalisalzes der Dichlor-
dimethylbernsteinsiiure entsteht Methyldthylketon und zwei geo-
metrisch isomere @-Methyl-8-chlorcrotonsiuren (Chlortiglin-
siuren) Schmp. 73 und 55° wihrend beim Erhitzen der freien S#ure
mit Wasser im Rohr auf 120° neben Methylithylketon nur die bei
730 schmelzende Séure entsteht, welche {ibrigens mit der von Riicker
(vergl. Lieb. Ann. 219, 322) dargestellten Siure identisch ist. Mit
rauchender Salzsiure im Rohr auf 140—1509 erhitzt, spaltet die a-Me-
thyl-f-chlorerotonsiure Kohlenséiure ab und gleichzeitig bildet sich ein
Oel, wahrscheinlich Dichlorbutan. Bei njedrigerer Temperatur findet
eine Einwirkung nicht statt. Schotten.

Beitrige zur Kenntniss des Acetonchloroforms, Chloriso-
buttersiuretrichlorids und des Acetonchloroformithers, von C.
Willgerodt und S. Schiff (Journ. f. prakt. Chem. 41, 515—526).
Erwirmt man Acetonchloroform mit dem zehnfachen Gewicht con-
centrirter Schwefelsiiure mehrere Stunden auf dem Wasserbad, ver-
setzt dann mit Wasser und schiittelt mit Aether, so extrahirt man
die Chlorhydroxyitherpropionsiure, CgHyOgCl, entstanden
wahrscheinlich nach folgender Gleichuang:

2C4H;0Cl3 + 8H980, = CsHy O Cl + 2C0; + 5HCI
+ 8 H; O + 880..

Die Sdure bildet grosse, weisse, federférmige Krystalle; sie schmilzt
bei 31.5° und siedet bei 1830. Sie ist in Wasser, Alkohol und
Aether leicht ldslich. Die Siure ist zweibasisch; Baryt-, Blei- nnd
Kupfersalz krystallisiren mit je 2 Molekiilen Wasser. Beim Erwirmen
mit Kalilauge geht die Séiure in die zweibasische Aetherithyliden-
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milchséure, C¢HyoO7, iiber, eine syrupartige Fliissigkeit. Con-
centrirte Phosphorsiure erzeugt aus Acetonchloroform Ester der
Phosphorsiure; Salzsiuregas iibt auf die Chloroformldsung von
Acetonchloroform keine Einwirkung aus; rauchende Salpetersiure
16st Acetonchloroform in der Kilte unverindert auf; beim Erwirmen
erfolgt unter Entwicklung von Kohlensiiure und Chlor vollstindige
Zersetzung. Heisse alkoholisch - wisserige Kalilange erzeugt aus
Acetonchloroform das Kalisalz der a-Oxyisobuttersiure, Schmp. 799
Ammoniak erzeugt einen intensiv riechenden, noch nicht niher unter-
suchten Korper; Anilin wirkt selbst bei hohen Temperaturen nicht
ein; eine Anilinkalium-Anilinlésung erzeugt Phenylcarbylamin und
Aceton. Jod und Natronlauge wirken auf Acetonchloroform unter
Bildung von Jodoform, Kohlenoxyd und Ameisensiure. Unter der
Einwirkung des Natrinmacetessigesters entstehen aus dem Aceton-
chloroform drei Siuren, welche noch einer eingehenderen Unter-
suchung bediirfen. — Bei der Einwirkung von Aluminiumchlorid aof
eine Losung von Chlorisobuttersiuretrichlorid in Benzol entsteht das
unsymmetrische Dimethyltetraphenylithan, eine bei 2720
siedende Flissigkeit; bei der Einwirkung von Aluminiumchlorid auf
eine Losung des Acetonchloroformiithers in Benzol entsteht der bei
2620 siedende Tetramethylhexaphenylithylither. Alkoholische
Kalilange verwandelt den Acetonchloroformither in ein bei 166°
siedendes Liquidum, welches als tertiirer Aether-iso-butyrtri-
chlorid-isobuttersiiuredthylester, CyyH;7Cl30;, angesprochen
wird. Schotten.

Untersuchung der Leindlsiure, von A. Reformatzky (Journ.
f. prakt. Chem. 41, 529—551). Die Leiné6lsiure, aus Leindl nach
der Methode von Schiiler (Lieb. Ann. 101, 252) dargestellt
und durch Ueberfilhren in den Aethylester gereinigt, hat nicht die
bisher angenommene Zusammensetzung CygHgs Oz, sondern CisHs2Os.
Durch die aufeinander folgenden Behandlungen mit Jodwasserstoff und
mit Zink und Salzsiure wird sie in Monojodstearinséure, bezw, Stearin-
sidure, umgewandelt. Bei der Oxydation mit Kaliumpermanganat geht
sie in Tetraoxystearinsiure, Cig Hya O (OH)4, Schmp. 159—1619, iber;
in nur geringer Menge entsteht eine bei 2020 schmelzende, nicht
niher untersuchte S#ure, eine bei 173—1759 schmelzende Hexaoxy-
stearinsiure (?), Ameisensiure und Azelainsiure. Verfasser bezweifelt
die Anpnahme Hazura’s und seiner Mitarbeiter (diese Berichte XXI,
Ref. 436), dass die Leindlsiure keine einheitliche Substanz sei.

Ueber die Chlorirungsproducte des Metaxylols, von A.
Claus und H. Burstert (Journ. f. prakt. Chem. 41, 552—563).
Die Chlorirung wurde in einer Chloroformldsung ausgefiihrt mit ge-
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pulvertem Eisen als Uebertriger und unter Abkiihlung. Durch theil-
weises Uebertreiben mit Wasserdampf und durch fractionirte Destil-
lation wurden folgende Producte isolirt: Monochlor-m-xylol (diese
Berichte XVIII, 1371 und 1760), 4. 6-Dichlor-m-xylol, 4. 6. 2-
Trichlor-m-xylol, Tetrachlor-m-xylol. Das Dichlorxylol bildet
farblose perlmutterglinzende Blitter, Schmp. 689, Sdp. 2229; leicht
sublimirbar. Durch Erhitzen mit Salpetersiure 1.18 im Rohr auf
150° und viel weniger vollstindig durch Kaliumpermanganat wird
das Dichlorxylol zu 4. 6-Dichlor-m-toluylsiure, Schmp. 1709,
oxydirt, welche noch niher untersucht werden soll. Durch Oxydation
mit Chromsdure in Eisessiglosung wird das Dichlorxylol in 4. 6-Di-
chlorisophtalsiure, Schmp. 9800, ibergefiihrt. — Das Trichlor-
m-xylol krystallisirt in farblosen glinzenden Nadeln, Schmp. 1179,
zwischen 240 und 2500 siedend, leicht sublimirbar. Als Oxydations-
product desselben konnte bisher nur Trichlorisophtalséure,
Schmp. 2239, erhalten werden. — Das Tetrachlor-m-xylol krystallisirt
aus einer Mischung von Alkohol und Chloroform in starken farblosen
Nadeln, Schmp. 210°. Es ist mit Wasserdimpfen nicht fliichtig und
nur zum Theil unzersetzt sublimirbar. Es ist nicht gelungen, eine
oder beide Methylgruppen zu oxydiren, da die Oxydation stets unter
weiter gehender Zersetzung verliuft. Schotten.

Methode zur Darstellung von Azohydrazinen und Polyazo-
verbindungen, von C. Willgerodt [vorliufige Mittheilung]
(Journ. f. prakt. Chem. 41, 563—0565). Die vom Verfasser an-
gebahnte Darstellungsweise mehrfach azotirter Verbindungen besteht
darin, »Halogenazokérper durch Nitrirung umsetzbar mit Basen und
somit auch mit Hydrazinen zu machen. Beim Zusammentreffen der
zu verkettenden Kérper spaltet sich in der bekannten Weise Salzsiure
ab und es tritt der enthalogenirte Rest der Azoverbindupng in die
Amidgruppe der Base ein<, KEine Erliuterung dieser Darstellungs-
weise hat der Referent aus der Aufziiblung der bereits dargestellten
Korper leider nicht entnehmen kdnnen. Schotten.

Dio Bestandtheile des Flachses, von C. F. Cross und E. J.
Bevan (Chem. Soc. 1890 [I], 196—200). In dem alkoholischen
Extract von Flachs fanden die Verfasser in Uebereinstimmung mit
Hodges (Proc. of the Royal Irish Acad. 8, 460) Cerylalkohol; ausser-
dem ©olige Korper mit den Eigenschaften der Ketone. Die Angabe
Godefroy’s (Mitth. d. K. K. Techn. Ger. Mus. 1888 —89), dass die
Cellulose des Flachses von derjenigen der Baumwolle durch ihre
Fihigkeit, nentrale Silberlésung in der Wirme zu redueiren, unter-
schieden sei, konnten die Verfasser nicht bestiitigen; sie halten viel-
mehr beide Cellulosearten fiir chemisch identisch. Schotten.
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Synthese aromatischer Amine mittelst Resorein und Ammo-
niak, von Alphons Seyewitz (Moniteur scientif. [4] 4, 240—246),
Ueber die Gewinnung von m-Phenylendiamin und Dioxydiphenylamin
siche diese Berichte XXIII, Ref. 25 und Ref. 143. Das Verhalten
eines noch nicht niher untersuchten braunen Farbstoffes gegen ge-
beizte Fasern wird beschrieben. Schertel.

Ueber die p-Nitrosulfotoluolsiure, von J. Hausser (Bull.
soc. chim. [3], 8, 797). Das in langen, wasserfreien Prismen krystal-
lisirende Ammoniaksalz der Siure wird selbst bei 100° weder von
verdlinnter noch von concentrirter Schwefelsiiure zerlegt; ebenso ver-
hiilt sich das Natriumsalz. Bringt man krystallisirtes Natrinm- oder
Ammoniumsulfat mit dquivalenten Mengen der Siure in Beriihrung,
8o bedecken sich die in die Sulfosiure getauchten Krystalle mit einer
Schicht des Nitrosulfosalzes. Die m-Nitrosulfotoluolsiure scheint sich
dhnlich zu verhalten. Verfasser wird die thermische Untersuchung
dieser Vorginge vornehmen, Bchertel.

Ueber die Chlorverbindungen des Tolans, von Arnold
Eiloart (Americ. Chem. Journ. 12, 231—253). Durch eine Versuchs-
reihe wird festgestellt, dass entsprechend der Hypothese von Wisli-
cenus das centersymmetrische Tolandichlorid bestindiger sei, als das
plansymmetrische. Die in der Arbeit von Blank (diese Berichte XXII,
Ref. 50) erscheinenden Abweichungen von den durch die Theorie ge-
forderten Mengenverhéltnissen zwischen den beiden Chloriden bei ihrer
Bildung in verschiedenen Temperaturen werden erklirt durch den
Umstand, dass das plansymmetrische Chlorid von Alkohol, welcher
das centersymmetrische gelSst enthdlt, in geringerer Menge aufge-
nommen wird, als von reinem. Das von Blank bei der Reduction
des Tetrachlorides beobachtete Ditolanhexachlorid ist nach dem
Verfasser eine zusammenkrystallisirende Mischung von 1 Molekiil
Tolantetrachlorid mit 1 Molekiil des plansymmetrischen Dichlorides;
es besteht in Ldsung nicht als homogene Verbindung. — Im Einklange
mit der Hypothese von Wislicenus ist es auch, dass das plansym-
metrische Tolandichlorid durch Zinkstaub rascher reducirt wird, als

das centersymmetrische. — Beim Chloriren des Tolans entstehen
neben dligen chlorhaltigen Produocten etwa 60 pCt. des Hexachlorides.
Schertel.

Ueber Tetrabromdinitrobenzol, von C. Loring Jackson und
W. D. Bancroft (Americ. Chem. Journ. 12, 289-—307). Diese Unter-
suchung schliesst sich an das Studium des Tribromdinitrobenzols
und Tribromdinitrobenzols an (diese Berichte XXI, 1706; XXII, 990 a
und 1232 a); der Plan derselben ist in diesen Berichten XXII, 603 a
mitgetheilt. Tetrabromdinitrobenzol liefert beim Erwirmen mit Anilin
Bromtrianilidodinitrobenzol, welches als fearig-dunkelrothes krystalli-
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nisches Pulver erhalten wird. Es schmilzt bei 175— 176° und zeigt
keine basischen Eigenschaften. — Dibromdinitrophenylmalon-
giureester: CgHBra(NO2)3CH(COOC;H; ). bildet lichtgelbe oder
farblose Nadeln; Darstellung wie die des entsprechenden Derivates des
Tribromdinitrobenzols (diese Berichte XXI, 2034); Schmp. 89°% Der
Ester hat ausgesprochen saure Eigenschaften. Mit Anilin vereinigt
er sich zu Bromanilidodinitrophenylmalonsédure-
ester, CeHBr(Ce H;NH) (NO3): CH(COOCyH;)s, welcher in glinzend
rothen Nadeln krystallisirt, bei 127 ¢ schmilzt und nur- noch schwach
saure Eigenschaften besitzt. — Durch Zinn und Salzséiure wurde die
alkoholische Lissung des Dibromdinitrophenylmalonsiureesters reducirt.
Nach Entfernung des Zinns wurde eingedampft und der Riickstand
mit Wasser aufgenommen. Aus demselben schieden sich beim Ver-
dunsten lange Nadeln aus. Aus der concentrirten Losung derselben
fallt starkes Ammoniak einen schweren weissen Niederschlag, der in
einer dunkelgriinen Fliissigkeit schwimmt; derselbe besteht aus Brom-
amidooxindol, CgH: BrNH; (CH; CONH). Dasselbe bildet, frisch
gefillt, mikroskopische, weisse, zn Scheiben gruppirte Nadeln, welche
an der Lauft sich leicht verindern. Die Verbindung schmilzt ungefihr
bei 2120 unter Schwirzung. Von kaltem Wasser, von Aether und
Chloroform wird sie so gut wie nicht gelost, in heissem Wasser,
heissem Alkohol und besonders in heissem Eisessig ist sie léslich. In
Ammoniaklésung nimmt Bromamidooxindol nach einigem Stehen eine
dunkel blangriine Farbe an, in Natronlauge 16st es sich mit réthlicher
Farbe, Alkalicarbonat ist ohne Wirkung auf dasselbe. Wird Fichten-
holz mit der freien Basis und verdiinnter Schwefelsiure gekocht, go
firbt es sich orangeroth (Indolreaction). Nach Ansicht der Verfasser
ist die Substanz Orthobromparamidooxindol. Das Chlorid der
Basis, Cs Ha Br NH; (CH; CONH)HCL . HyO, krystallisirt aus Wasser in
zaweilen centimeterlangen Prismen und Nadeln, welche kugelférmige
Aggregate bilden. — Bei der Darstellung des Tetrabrombenzols aus
Tribromanilin nach V. v. Richter’s Verfahren erschien dem Tetra-
brombenzol bisweilen ein schon bei 87° schmelzender Kérper beige-
mengt, welcher nur durch wiederholte Krystallisationen aus Mischungen
von Alkohol und Benzol entfernt werden konnte. Wurde solch ein
unreines Tetrabrombenzol nitrirt, so erfolgte eine heftige Reaction und
man erhielt eine oftmals 6lige Mischung von Tetrabromdinitrobenzol
mit einem anderen Korper, welcher sich erst nach Behandlung der
Mischung mit Anilin oder Natriummalonsiureester entfernen liess.
Derselbe erwies sich als Pentabromnitrobenzol. In Wasser,
Ligroin, kaltem Alkohol ist dasselbe unldslich, in heissem Alkohol
oder Eisessig schwer 18slich, leicht 16slich in heissem Benzol oder

Chloroform. Es bildet diinne, weisse Nadeln, die bei 248° schmelzen.
Schertel.
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Allgemeine Betrachtungen iiber gewisse von den Bromnitro-
benzolen asusgehende Verbindungen, von C. Loring Jackson
(Americ. Chem. Journ. 12, 307—313). Die in dem obenstehenden Be-
richte und friiheren Arbeiten beschriebene Einwirkung des Natrium-
malonsdure- oder Natriumacetessigithers auf verschiedene Bromnitro-
benzole durchliuft folgende Stadien:

1. CgBrs(NOs); +~ CHNa(COOGCsH;)s = NaBr
+ CeBry(NO3)s CH(COOC, Hy )a.
2. CgBrz(NO2)s CH(COOC:H;)s +~ CHNa(COOGC;H;)s
= CBra(NO3); CNa(COOCyH;)s + CH;(COOCaHs s,
3. CsBI‘z(NO2)3CNa(COOCQH5)2 —+ CH2(00002 H5)2
= CGHBF(NO2)3 CNa(COOCQ H5)2 ~+ CHBT(00002 H5)2.

Die Bildung von Brommalonsiureester im dritten Stadium wird be-
kriftigt dadurch, dass aus dem secundiren §ligen Producte, welches die
Bildung des Bromtrinitromalonsiureesters begleitet, Acetylentetracarbon-
siureester oder Tartronsiureester abgeschieden werden konnte. Die-
selben konnen schwerlich auf andere Weise entstanden sein, als nach
den Gleichungen: CHBr(COOC;H;)s + CHNa(COOCyH;), = CH.
CH(COOCH;)+ + NaBr uad CHBr(COOGC H;); + NaOH
= CHOH(COOC;H;); +- NaBr.

Das eigenthiimliche Verhalten der Bromatome in diesen Verbindungen,
von welchen eines durch das Radical des Malonsiureesters, das
andere, auch bei Gegenwart eines grossen Ueberschusses von Na-
triummalonsiureester, durch Wasserstoff ersetzt wird, wéihrend das
dritte (und vierte) unangegriffen bleibt, steht nicht in ursichlicher
Verbindung mit ihrer Stellung im Benzolringe. — Bei der Unter-
suchung der relativen Aciditit der substitnirten Malonsiureester, Acet-
essigester und Ketone ergab sich u. A., dass die Vertretung eines
Wasserstoffatomes in der Orthostelluing durch Brom die Aciditit ver-
mindert, und dass der substituirte Acetessigester stirker saure Eigen-
schaften besitzt, als der entsprechende Malonsiureester. Fast gleiche
Aciditiit besitzen:

CngBr(NOQ)QCH(COCQ H5)2 und CsHﬂBr(NO2)QCHQCOCH3.
Die Bestindigkeit der Salze dieser Verbindungen beweist der Umstand,
dass auch die Natriumverbindung des Anilidodinitrobenzylmethylketons
bestehen kann. Schertel,

Bemerkung iiber die fetten S8duren des Olivendéls und anderer
Oele, von Robert R, Tatlock (Soc. Chem. Ind. IX, 374—375). Verf.
beobachtete bei der Analyse von Olivendlseifen, dass die abgeschiedenen
Fettsiuren, nachdem sie von jeder Spur Fett befreit waren, bei linger
dauerndem Verweilen in einer Temperatur von etwa 90° noch fort-
wihrend an Gewicht verloren. Die Beobachtung wurde an Fettsiduren



461

gemacht, welche von ausgepressten, als auch mittelst Schwefelkohlen-
stoffs extrahirten Oelen stammen. Ueber die Natur der flichtigen Sub-
stanz wurde keine Erfahrung gewonnen. Schertel.

Ueber die 16slichen, im Samen der Leguminosen vertretenen
Kohlenhydrate, von W. Max well (Americ. Chem. Journ. 12, 265—269).
Samen von Phaseolus vulgaris wurde mit 75 procentigem Alkohol
extrahirt, der klare Auszug zum Sieden erhitzt, eine gesittigte Losung
von Strontiumhydrat zugegeben und das Kochen eine Stunde lang mit
Riickflusskiihler fortgesetzt. Die abgeschiedenen Saccharate wurden
zerlegt, die Losung zum Syrup eingedampft und derselbe mit absolutem
und 98procentigem Alkohol extrahirt. Aus dem Extracte krystallisirte
Rohrzucker. Der in Alkohol unlésliche Theil erwies sich als Galactan,
welches etwa 5.36 pCt. des Samens ausmacht. Lisst man den Samen
keimen bis die Wurzel etwa 1.5 cm lang ist, so betrigt der Gehalt
an Kohlenhydraten nur noch 3.35 pCt. Schertel.

Darstellung farbloser Gerbstoffe, von A. Villan (Bull soc.
ckim. [3), 8, 784 —785). Der geklirte Gerbstoffauszug, dessen Gehalt
ermittelt ist, wird auf je 1 kg gelosten Tannins, mit einer Lsung
von 2.5 kg krystallisirten Zinkvitriols im 5 fachen Gewichte warmen
Wassers versetzt. Darauf leitet man in die Flissigkeit Ammoniakgas,
welches aus 2.5 kg Ammoniumsulfat fiir jedes kg Tannin entwickelt
wird und schligt dadurch eine Verbindung des Gerbstoffes mit Zink-
oxyd nieder. Der Niederschlag wird abgepresst, in Wasser vertheilt,
mit verdiinnter Schwefelséiure geldst und darauf durch Schwefelbaryum
sowohl Schwefelsiure, als auch Zink gefillt. Man kann anf diese
Weise 20 bis 30 procentige Tanninldsungen frei von Extractivstoffen
erhalten. Schertel.

Ueber die Synthese der Fluorkohlenstoffe, vou C. Chabrié
(Compt. rend. 110, 1202—1204). Durch 1/, stiindiges Erhitzen von
1.7 g Methylenchlorid mit 5.8 g Fluorsilber auf 180° hat Verfasser
Methylenfluorid, CHaF2, als Gas von der Dichte 1.82 (statt 1.81)
erhalten. Gabriel.

Ueber die Producte, welche bei der Verzuckerung stirke-
haltiger Stoffe mittelst S#uren auftreten, von G. Flourens
(Compt. rend. 110, 1204—1208). Verfasser schliesst aus seinen Be-
obachtungen, dass bei der Verzuckerung stirkehaltiger Stoffe mittelst
Sduren nur ein einziges Dextrin auftritt, wie bereits Payen ange-
nommen hat, und dass sich keine Maltose bildet, wihrend nach
Musculus und Anderen verschiedene Dextrine auftreten und vor
ihrem Uebergang in Glucose zu Maltose werden sollen, Gabriel.
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Ueber den Zerfall der organischen Diinger im Erdboden,
von A. Muntz (Compt. rend. 110, 1206—1209). Die Beobachtungen
des Verfassers zeigen, dass im Boden neben dem salpeterbildenden
Ferment ein ammoniakbildendes Ferment vorhanden ist, dessen
wichtige, vielleicht unumginglich nothwendige Rolle darin besteht,
den Stickstoff zunichst in Ammoniak, d. i. in diejenige Form iiberzu-
fiihren, in welcher er am leichtesten nitrificirt wird. In den Bdden,
welche, wie die wahren Ackerbdden, nitrificirendes Ferment enthalten,
wird das Ammoniak in dem Maasse, wie es entsteht, oxydirt, wihrend
es sich in denjenigen Bdden anreichert, in denen die Nitrification ge-
hindert ist. Gabriel.

Ueber das Phenol des Sassafraséls, von C. Pomeranz
{Monatsh. f. Chem. 11, 101—103). Der alkalilogliche Antheil des
Sassafrastls (Grimaux und Ruott, Compt. rend. 68, 928) ist iden-
tisch mit Eugenol. Gabriel.

Ueber methylirte Phloroglucine, von Alfons Spitzer
(Monatsh, f. Chem. 11, 104—119). Eine bessere Ansbeute an alky-
lirten Phloroglucinen als sie Margulies (diese Berichte XXII, Ref.
163) erzielte, wurde vom Verfasser erhalten, indem er statt Kali
metallisches Natrium (in trockenem Methylalkohol gelést) und alle
Substanzen in trocknem Zustande anwandte. Die Verarbeitung des
Productes geschah nach dem von Herzig und Zeisgel (diese Berichte
XXI, Ref. 437) angegebenen Verfahren, welches daranf beruht, dass
Hexamethylphloroglucin und ein aus Methyldthern bestehendes Qel in
Kali unlgslich, dagegen Penta-, Tetramethylphloroglucin und ein noch
nicht untersuchtes Product in Kali 15slich sind. — Das Tetramethyl-
phloroglucin von Margulies (I. ¢.) hat sich als Pentamethyl-
phloroglucin, und das Trimethylphloroglucin von Margulies hat
sich, wenigstens der Amnalyse nach, als Tetramethylphloroglucin
erwiesen. — Hexamethylphloroglucin schmilzt bei 800 (M.) und
siedet bei 247.7° (corr.); es wird duarch rauchende Salzsiure bei 1900
zerlegt unter Bildung von Di-é-propylketon, C:H;3 O und i-Butter-
sdure. — Pentamethylphloroglucin schmilzt bei 1149 und siedet
bei 261.8—263.8° (corr.); in methylalkoholischer Losung wird es
durch Brom in das Monobromsubstitut, C;yHy;;03;Br (Nadeln
vom Schmp. 75--769), verwandelt, welches beim Kachen mit 1 pro-
centiger Natronlauge Di-i-propylketon liefert. Die Pentamethylver-
bindung wird durch concentrirte Salzsiure bei 180° gespalten in Di-
i-propylketon (und Aethyl-i-propylketon?), i-Buttersiinre, Propionsiure
und Kohlensiure. Nach allen diesen Umsetzungen scheint fiir das
Peatamethylphloroglucin kaum eine andere als die folgende Formel
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zuzutreffen. — Bei der Oxydation des Pentamethylphloroglucing durch

Luftsauerstoff wurden Essigsiure, Kohlensiure und Di-i-propylketon
beobachtet, Gabriel.

Ueber das Lobelin, von Heinrich Paschkis und A. Smita
(Monatsh. f. Chem. 11, 131—132). Lobelin wurde aus Lobelia
inflata gewonnen, indem man das Kraut mit essighaltigem Wasser
auszog, den eingedickten, filtrirten Auszug alkalisch machte, mit Aether
extrahirte, das sauer reagirende Extract mit Wasser aufnahm, eben-
falls alkalisch machte und mit Aether auszog. Nach Verdunsten des
Aethers verblieb das Lobelin als dickfliissige, honiggelbe Magse von
einem an Tabak und Honig erinnernden Geruche. Das freie oder
schwefelsaure Alkaloid giebt bei der Oxydation mit Chamileon
Benzoésdure. Gabriel,

Zur Kenntniss der o-Dicarbonsiuren des Pyridins, von H.
Strache (Monatsh. f. Chem. 11, 133—148). Cinchomeronsiure
(B-7-Pyridindicarbonsiure). Ueber das Anhydrid und den Monoiithyl-
(methyl)-ester liegt bereits eine Mittheilung in diesen Berichten XXII,
Ref. 405 vor. Nachzutragen ist Folgendes. Cinchomeronséiure-
dianilid, CsH; N(CONHC:H;)2, entsteht beim Erwidrmen von 4 Th.
Anilin mit der S#ure auf 1009 krystallisirt aus wasserhaltigem Alko-
hol in gelblichen Nédelchen vom Schmp. 199—206% und geht ober-
halb dieser Temperatur in Cinchomeronsdurephenylimid (gelb-
liche Nadeln vom Schmp. 212—215.59) {ber. — L&st man Cin-
chomeronséiure in siedendem Phenylhydrazin, so fillt auf Zusatz von
Aether sofort oder nach einiger Zeit Cinchomeronsiurediphenyl-
hydrazid, C;H3N(CON H:;CgH;): in gelben, krystallinischen
Flocken; aus Alkohol schiesst es in Nadelbiischeln an, und geht
schon bei 100—110% in Cinchomeronsiurephenylhydrazid,
Cs H3N Co0OaNo HGs Hs, iiber, welches oberhalb 260°¢ schmilzt, aber
schon bei geringerer Wirme als citronengelbes Pulver sublimirt und
sich ziemlich leicht in Alkohol Idst. Gabriel.

Ueber Dehydracetsiure, von Franz Feist (Lieb. Ann. 257,
253-—297). Die vom Verfasser vor Kurzem (vergl. diese Berichte XXII,
1570) angekiindigte Untersuchung, durch welche die Coustitution der
Dehydracetsiure aufgeklirt worden ist, wird nunmehr ausfihrlich mit-
getheilt. Zum bequemeren Verstindniss sei den Einzelheiten das iiber-

Berichte d. D. chem. Gesellschaft. Jahrg, XXIIT, [84]
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sichtliche Schema vorausgeschickt, durch welches der Verfasser den
genetischen Zusammenhang der in der Untersuchung behandelten
Koérper verdeutlicht.

2, 6-Dimethylpyron-

Dehydracetsinre 3, 5- dicarbonssureester 1)
CH;.C—0—CO CH;.C—~0—C.CHs
CH.CO. CH. COCHs; C:H;.C0:.C.C0O.C.CO:C:Hs
S AN
N AN
¥ &g} I~y
4 @
CsH; 02 Cl; -
N
| (Ba80)
X ¥
CH;.C—0—C.CHs erhitzt CHs-C—0—C.CH;
CH.CO.C. CO:H —> CH.CO.CH
Dimethylpyroncarbonssure Dimethylpyron (2, 6)
‘ (Ba 02 Hy)
Y
(C¢Hs . N3 Hy) CH;.CO C0.CHs
CH;.CO.CH.
Diacetylaceton

Y %
00<CHz . C(CHy) : N. NHCs Hy < (CeBs ™
CH;.C(CH3):N.NHCsHs (NHs)
explosives Hydrazon (Schmp. 1429
in goldgelben Prismen;

und ‘J’

|
| CH:.C(CHy:N.NGH;  oH,. C—NH—G.CH,
| CH2.0(0H3):N.I‘|ICGH5 CH—CO—CH
weisses Dimethyldiphenylpyrazol, Lautidon.

Schmp. 1401420,

Dehydracetsdure; ihre Reduction zu 2, 6-Dimethylpyron
wird durch 13/; tdgiges Erhitzen mit 10 Th. Jodwasserstoffsiure
(d = 1.5) auf 150—160° vorgenommen. — Der Dimethylpyron-
dicarbonsidureester wird zur Umwandlung in Dimethylpyron
/3 Stunde lang mit einer Mischung von 1 Th, Schwefelsdure und
2 Th. Wasser gekocht. — Das sogenannte Dehydracetchlorid,
CsHg 02 Cly, (s. oben) von Oppenheim und Precht (ebend. 9, 1101)
giebt mit Phenylhydrazin ein Hydrazon CsHz Os . Ny HC; H;, welches
aus Alkohol in Krystallen anschiesst und bei 203° unter Zersetzung
schmilzt. Aus demselben Chlorid entsteht durch Erwirmen mit
Schwefelsfiure auf 74— 100¢ die mit der Dehydracetsiure isomere,

5 Conrad und Gutzeit, diese Bericlte XX, 156.
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wahre Dimethylpyroncarbonsiure, welche die von Haitinger
der Dehydratsiiure zugeschriebene Constitution (s. oben) besitzt; die Di-
methylpyrondicarbonséiure krystallisirt aus lanem Wasser, schmilzt bei
98.50—999, ist einbasisch und viel stirker sauer als Dehydracetsiure,
liefert die Salze CzH;O4Na + 1H30 und CsH;O4Ag + AgNO; in
krystallinischer Form, giebt beim Erhitzen fir sich oder mit Wasser
Dimethylpyron und zerfillt durch Barythydrat in der Hitze in Aceton,
Kohlensdure und Essigsiure. — Verfasser giebt schliesslich eine ver-
gleichende Tabelle iiber die 3 Isomeren CgHgO;, welche direct
oder indirect durch Condensation aus 2 Mol. Acetessigester entstehen:
Dehydracetsidure (Scbmp. 108.59— 1099), 2.6- Dimethylpyrondicarbon-
silure (Schmp. 98.5%) und Isodehydracetséure:

CH;.C (0] CO

CH . C(CHy): C. COzH. Gabrier,

Ueber Campherylmalonsiureester, von Hugo Winzer (Lieb.
Ann. 2567, 298—321). Wihrend sich Phtalsiorechlorid (resp. -an-
bydrid) mit Natriummalonsdure nach J. Wislicenus (diese Berichte XX,
Ref. 786) zu Phtalylmalonsiureester, Phtalyldimalonsiureester und
Phtaloxyldimalonséiureester umsetzt, erhielt Verfasser aus Campher-
siurechlorid (oder -anhydrid) und Natriummalonester nur ein Product,

nimlich

Campherylmalonséiureester 03H14<CCOL§OC (CO: G, H ).

Zur Darstellung des letzteren wurde in einen Brei von Natriammalon-
ester und Benzol das Campherylchloriir eingetragen oder der Brei
allmihlich zu einer siedenden Losung von Camphersiureanhydrid ge-
geben. Nach ziemlich langem Kochen wird das L§sungsmittel auf
dem Wasserbade verjagt, der Riickstand mit Wasser behandelt und
dus ungeldste Oel zur Krystallisation gestellt. Die Krystalle werden
zur Entfernpung von anhaftendem Aphydrid in fein gepulvertem Zustande
mit Sodalésung verrieben und lingere Zeit steben gelassen. Der
Campherylmalonsiureester krystallisirt rhombisch, schmilzt bei 829,
sicdet bei 2840 (corr.) unter 40 mm Druck unzersetzt und unter ge-
wohnlichem Druck etwas iiber 360° uuter geringem Zerfall, ist leicht
in Alkohol, Aether u.s. w., schwer in heissem Ligroin, nicht in
Wasser ldslich. Der Ester wird durch Natriumamalgam in schwach
saner erhaltener Lisung theilweise reducirt zo Hydrocampheryl-
malonsiure COH . C3Hys . CHyo . CH (CO2H):, welche aus Alkohol-
Benzol in krystallinischen Krusten anschiesst, bei 182¢ (corr.) sehmilzt
und dabei in Kohlensdure und Hydrocampherylessigsiure
CO,H.CsHyy . CHs . CHy . COH (ans heissem Wasser in farblosen
Blittchen vom Schmp. 143 — 1449 corr.) zerfillt. Bel obiger Redue-
[84¥]
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tionentste ht neben der Hydrocampherylmalonsiure ein $liges Geemisch
von deren Mono- und Diithylester, welche als Kupfersalze nieder-
geschlagen wurden und nach Ueberfiihrung in die Silbersalze mit Jod-
#thyl ergaben: 1) Hydrocampherylmalonester C:Hy . CO,. CsH, .
CoH; . (CO;CaH;s)s vom Sdp. 262 — 2640 (corr.) bei 80 mm Druck
und 2) ein schon vorher iibergehendes, unter Luftdruck bei 270—2710
siedendes Oel (A) (s. unten). In absolut alkoholischer Losang liefern
Hydrocampherylmalonester und iberschiissiges Natriumithylat allméh-
lich das weisse krystallinische Natriumsalz der Hydrocamphery!-
malonithersiure, Ci5Hgy Og, welche aus Aether-Ligroin, resp. Wasser
in Bldttchen resp. Nddelchen vom Schmp. 138—140° (corr.) anschiesst.
— Der Campherylmalonsidureester zeigt ferner folgendes Verbalten:
1) mit Ammoniak in #therischer Ldsung zerfillt er in Malonester
und Campheryldiamid Ci;oH;4O2(NHj)s, welches anscheinend un-
zersetzt bei 197 — 19890 (corr.) schmilzt, sich leicht in Alkohol und
besonders in Wasser 16st und durch Kochen mit Natronlange zerfillt
in Ammoniak und Campherylimid C;yH;4Oz: NH (Bléttchen vom
Schmp. 248—2499 (corr.) aus heissem Wasser; schon von 1200 an
sublimirend); dasselbe Imid wird quaantitativ durch Erbitzen einer mit
Ammoniak gesittigten alkoholischen Lisung des Camphersiureanhy-
drides gewonnen. 2) Mit Barytwasser gekocht zerfillt der Cam-
pherylmalonsiureester theils in Camphersiure und Malonsiure, theils
in Kohlensiure und €ine neue Sinre CiHyiy O. COOH (B), welche
aus Benzol-Ligroin in Prismen vom Schmp. 959 krystallisirt und aus
Wasser zunidchst als Oel, dann in Blittern vom Schmp. 68 —69°
(anscheinend aus Hydrat) erhalten wird. 3) Durch Natriumithylat
wird der Campherylmalonester, wenn man beide in absolut alko-
holischer LGsung 8 Tage lang stehen ldsst, zerlegt in Kohlenséiure,
Malonsiure und den sauren Ester der Camphersiure, ferner in ein
neutrales, schwach campherartig riechendes Oel (50—60 pCt. Ausbeute),
welches bei 270 — 2719 (280 — 2819 corr.) siedet, mit dem oben er-
wihnten Oel A identisch ist und den Aethylester der vorher ge-
nannten Sdure B darstellt. Letztere liefert mit Hydroxylamin ein
Oxim, CpHi NOH)COgH, in Nadeln vom Schmp. 169° corr., und
wird als Acetocampherylecarbonsiure CO3H . CyH;y. COCH;
aufgefusst, (welche wohl aus einem voraussichtlich intermediir aut-

tretenden Lacton Cs H14<CO entstanden ist), 4) Durch con-

centrirte Schwefelsiure bei 100° wird Campherylmalonester in
Kohlensiure und eine zweibasische Siure Cg Hze Oy verwandelt,
welch’ letztere auf Wasserzusatz ausfillt, bei 231° {corr.) schmilzt und
aus Aether in Prismen anschiesst; dieselbe Siure entsteht, wenn man
Acetocampherylcarbonsiureester einige Stunden lang mit absolut-
alkoholischer Natriumithylatlssung kocht. Gabriel.
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Ueber die Condensation von Dichloréther mit den Kresolen,
von Carl Brickner (Lieb. Ann. 257, 322 — 830). Die von Wis-
licenus (diese Berichte XXI, Ref. 91) entdeckte Reaction zwischen
Dichlordther und Phenolen hat Verf. an den 3 Kresolen studirt und
gefunden, dass auch diese unter Bildung analoger Producte reagiren,
ndmlich gemiiss der Gleichung: CH;Cl.CHCI.OC:H; + 3C;H; OH
=2HCl+ C:H;OH+ OH.C;H; .CH; . CH(C;H;OH) (Trioxy-
tritolyldthan). Zu dem m-Kresol darf man angesichts der be-
sonders heftigen Reaction den Dichlordther nur allmihlich hinzu-
fliessen lassen. Die 3 Trioxytritolylithane sind weisse, amorphe
Pulver, réthen sich bald an feuchter Luft, sind in Alkohol, Aether
u. 8. w. leicht, in Schwefelkohlenstoff schwer, in Wasser, Chloroform
und Petrolither nicht léslich. Die o-Verbindung wird schon von
verdiinnter Kalilauge gelost und durch Siduren (auch Kohlensiure)
wieder gefillt, dagegen losen sich die m- und p-Verbindung nur in
warmer concentrirter Lauge und fallen theils beim Erkalten, theils
beim Verdiinnen der Ldsung wieder aus. Ohne direct zu schmelzen
sintern die o- resp. die m- resp. die p-Verbindung bei 859, resp. 909,
resp. 1000 Die Triacetate der genannten Kérper sind amorphe,
schwach gelbliche Pulver. Durch Kochen mit Eisenchlorid werden
die essigsauren Losungen der Trioxytritolylithane schnell tiefbraunviolett
gefiirbt; filtrirt man diese Lésungen in Wasser ein, so fallen violett-
braune Flocken aus, welche die Formel CyHys O7 (= 2Co3 H24 Oy — H20)
besitzen und in alkoholischer Losung Wolle und Seidé braunviolett
firben. Diese Farbstoffe liefern beim Kochen mit Essigsiureanhydrid
und Natriumacetat gelbe pulverige Acetate, und zwar sind die aus
der p- und o-Verbindung erhiltlichen Hexaacetate (Cse Hys O13), wih-
rend die aus der m-Verbindung entstehende anscheinend ein Ge-
menge ist. Gabriel.

Ueber die Zersetzungsproducte der Natriumsalze der ge-
chlorten Milchséiuren, von Eugen Reisse (Lieh. Ann. 257,331—338).
Der fast allgemeine Zerfall der f-halogenfettsauren Natriumsalze in
Natriumhaloid, Kohlensiure und eine ungesittigte Verbindung liess
bei den Salzen der p-Halogenmilchssiuren eine analoge Reaction ver-
muthen; die in letzterem Falle zunidchst entstehenden ungesittigten
Verbindungen CH,(Cly—,) : CH . OH miissten sich indessen wahrschein-
lich in die gesittigten Aldehyde CH,(Cl3_.) . COH umlagern. Die
Ergebnisse vorliegender Untersuchung entsprachen durchaus dieser
Erwartung. Es zerfallen néimlich das mono-, resp. di-, resp. tri-
chlormilchsaure Natrium beim Erwirmen der wisserigen
Losungen nach folgenden Gleichungen:

CCls . CHOH . CO3Na = NaCl + COy + CHCl,. COH
CHCly . CHOH . COsNa = NaCl + CO; + CH;Cl. COH
CH;Cl. CHOH. CO:Na = NaCl + CO; + CH; . COH. guauriel.
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Useber das Verhalten der alkylsubstituirten Acetessig-
ester gegen wissriges Ammoniak von Theodor Peters (Lieb.
Ann. 287, 339 353). Wie nach Geuther (Jahresberichte 1863, 323)
der Aethylacetessigester, werden nach der vorliegenden Untersuchung
die Alkylacetessigester im Allgemeinen durch wissriges Ammoniak in
zweierlei Weise zersetzt: theils (bei Anwendung von trocknem Am-
moniak ausschliesslich) entstehen unter Wasseraustritt die in Alkohol
und Aether leicht, in Wasser nicht 15slichen Ester der «-Alkyl-
B-amidocrotonsiuren: CH;.CO.CHR.COsCH; +— NH;
= H,0 + CHj. C(N H3):CH.CQ;C2:H;, theils bilden sich unter
Austritt von Alkohol die meist in Wasser und Alkohol leicht, in
Aether sehr schwerldslichen Amide der Alkylacetessigsiuren:
CH;.CO.CHR . CO;C:H; + NH; = C;H;0H~+ CH;.CO.CHR.CO.NH,.

Auf diese Weise wurden erhalten

Aus das Amid der Amidocrotonsiureester
Methylacetessigsinre- CO.CH(CHjy) C(NHy): C(CH»)
sthylester CH:“<CO.NH:; (Smp. 739 CH3<00202H5 (Smp. 5309

Aethylacetessigsaure- CO.CH(C:Hs) C(NHy): C(CqHs)
methylester CHs<GO.NH, (Smp. 96  CH5<00,CHj (Smp. 369)

Aethylacetessigsiure- CO.CH(CqHs5) C(NHy) : C(CoH5)
athylester CHs<CO.NHySmp. 969  CHS<C0,C,H; (Smp. 60

¢ - Butylacetessigsdure- CO.CH.(C,Hy) C(NHj) : C(C4Ho)
CHs<
dthylester $~CONH; (Smp. 889 CO0sCeHs (Smp. 41—420)

Cathyleser T OHi<GO RH G199 CHE<GO,Gols mp. 509
Die Angabe vonBrandes (Jahresh. 1866,305), Aethylacetessigsiure-
methylester liefere mit Ammoniak Methylacetessigsdureamid, ist falsch.
— Auf Didithylacetessigester ist sowohl trockenes (vergl. Conrad
und Epstein, diese Berichte XX, 3056), wie wiisseriges Ammoniak
ohne Einwirkung. Gabriel.

CH;<<

Ueber die Einwirkung von Alkoholen auf die Acetessig-
ester von Theodor Peters (Lieb. Ann. 257, 353 —358). Acet-
essigsiureester und Aethylacetessigsiureédthylester (30 g) werden beim
blossen Stehen mit Methyl- und i-Amylalkohol (150 g), in denen zu-
vor Natrium (0.5 g) aufgelést worden ist, bei gew6hnlicher Temperatur
vollich in die Methyl- bezw. Amylester verwandelt; dieselbe Um-
wandlung erfolgt mit denselben Alkoholen und dem i- Butylalkohol bei
100° schon in 16 —20 Stunden. Auch bei Abwesenheit von Natrium
wird der Acetessigsiureédthylester durch ¢Batyl- and i-Amylalkohol
{aber nicht durch Methylalkohol) in die entsprechenden Ester um-
gesetzt, wenn man den Aecthylester mit einem noch grésseren Ueber-
schuss von Alkohol lingere Zeit kocht. Die erhaltenen Producte zeigten
folgende Siedepunkte: Acetessigsinremethyl-, resp. -é-butyl-, resp.
-i-amylester: 167 ~ 1689, 198— 2020, 217—219°; Aethylacetessigsiure-
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methyl-, resp. -i-butyl-, resp. -i-amylester: 180—1840. 211—2159,
226—2309. — Vgl. hierzu die Notiz von Th, Purdie (diese Berichte XX,
1554), nach welcher die Umsetzung zwischen Siureestern und fremden
Alkoholen bei Anwesenheit von etwas Natriumalkylat eine allgemein
giltige Reaction zu sein scheint. Gabriel.

Analytische Chemie.

Ein neues Verfahren colorimetrischer Analyse mit Hilfe
des Tintometers, von J. W. Lovibond (Soe. Chem. Ind. IX, 10—15).
Das bereits in diesen Berichten XXII, Ref. 605, erwihnte Tintometer
wird in weiteren Verwendungen vorgefiihrt, Schertet .

Verfahren zur Bestimmung von Alkali in Gegenwart von
Sulfiten, von Jas. Grant und J. B. Cohen (Soc. Chem. Ind. IX,
19—20). Die Losung des alkalischen Sulfites wird mit Wasserstoff-
hyperoxydlosung gelinde aufgekocht, nach erfolgter Abkiihlung mit
Methylorange oder Lakmus versetzt und das Alkali titrit. Die
genannten Indicatoren werden in der Kilte durch Wasserstoffhyper-
oxyd nicht veriindert. Schertel.

Trennung von Kobalt und Nickel, von James Hope (Soc.
Chem. Ind. IX, 375—376). Aus der L&sung, aus welcher Eisenoxyd
und Thonerde in der Form von basischen Acetaten ausgefillt sind,
werden Nickel und Kobalt durch Schwefelwasserstoff niedergeschlagen,
die Sulfide getrocknet, calcinirt und zur annihernden Bestimmung der
Gesammtmenge beider Metalle gewogen. Die Oxyde werden in Salz-
sdiure unter Zusatz von etwas Salpetersiure geldst und durch Eindampfen
mit wenig Schwefelsiure in Sulfate verwandelt. Der Riickstand wird
mit heissem Wasser anfgenommen und die Lésung auf etwa 50 cecm
gebracht. Nun 168t man Ammoniumphosphat, eltwa das vierfache Ge-
wicht beider Metalle, in der geringsten zureichenden Menge Wassers,
erhitzt mit einigen Tropfen verdiinnter Schwefelsiure zum Kochen und
giebt diese Lésung zu der gleichfalls bis zum Kochen erhitzten Lésung
der Metalle. Man fiigt darauf verdinntes Ammoniak (1 Theil von
0.880 spec. Gew. auf 2 Theile Wasser) vorsichtig hinzu, bis der zu-
erst entstehende lichtblaue Niederschlag sich theilweise wieder 10st,
und versetzt weiter unter fortwihrendem Umriihren tropfenweise mit
Ammoniak, bis das Kobalt als krystallisches rothliches Kobaltammo-
niumphosphat, CoNH,P O, ausfillt. Hat man das Becherglas 5 bis





