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Ber. fir C;4His N3 S Gefunden
C 65.37 65.45 pCt.
H 5.84 592 »

Oxydation des Phenylpropylen-y-sulfosemicarbazides.

Die Oxydation der -Sulfosemicarbazide muss zum $-Methyl-
taurin fihren, wenn die Base den y-Thiosinaminen analog constituirt
sind.

5g des Chlorbydrates der Phenylbase wurden unter Umschiitteln
mit 1500 cem Bromwasser versetzt und zunichst auf dem Wasserbade,
dann fber freier Flamme zum Sieden erhitzt. Der nach vélligem
Verdampfen zuriickbleibende braune Syrup wurde mit etwas 96 pro-
centigem Alkohol versetzt, im Exsiccator lingere Zeit stehen ge-
lagsen und die krystallinische Ausscheidung nach dem Abfiltriren mit
absolutem Alkohol ausgewaschen. Den Riickstand krystallisirte man hier-
auf aus sehr wenig Wasser um. Die erhaltenen Krystalle zeigten vollig
den Habitus des §-Methyltaurins und lieferten bei der Analyse:

Ber, fiir C3HyNSO3 Gefunden
C 2589 26.30 pCt.
H 6.47 6.25 »
S 23.02 23.30 »

Bei einem anderen Versuche gelang es bei der Oxydation mit Brom-
wasser eine kornige Ausscheidung zu erhalten. Aus ihr sublimirte
gegen 1500 ein gelber Korper, der jedoch in so geringer Menge anf-
trat, dass er nicht niher untersucht werden konnte.

47. Alfred Delisle: Ein neuer Kalispparat zur Benutzung
bei Elementaranalysen.

(Eingegangen am 29. Januar.)

Die giinstige Beurtheilung, welche einem nun schon vor nahezu
Jahresfrist nach meinen Apgaben verfertigten Kaliapparat seitens
einiger mir nahestehenden Fachgenossen zu Theil geworden ist, ver-
anlasst mich, denselben auch weiteren Kreisen bekannt zu geben.

Der neue Apparat, dessen mittlerer Querschnitt hier in 3/, der
natiirlichen Grésse abgebildet ist, besitzt im Wesentlichen eine cylin-
drische Gestalt. Die der Verbrennungsréhre entstromenden Gase
werden, nachdem sie eine Kugel, die zur Aufnahme von allenfalls
zuriicksteigender Kalilauge bestimmt ist, passirt haben, durch eine in
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das cylindrische Gefiss eingeschmolzene Glasrohre bis nahe auf den
Boden desselben geleitet und entweichen, sofern sie nicht durch die
Lauge absorbirt werden, durch das aufgeschliffene U-formig gebogene
Kalirdhrchen. An zwei Stellen der Gaszuleitungsrohre sind Scheiben
oder vielmehr Kappen in der Weise angebracht, dass daselbst die
Rohre zuniichst zu Kugeln aufgeblasen und noch in der Hitze zu-
sammengedriickt wurde. Diese Kappen verlaufen schwach conisch
nach unten und reichen mit ihrem iusseren Umfange sehr nahe an
die innere Wandung des Gefisses. Es fangen sich daher unter den-

8/4 natiirl. Grosse.

selben, sowie die Verbrennung eingeleitet wird, Luftblasen an und heben
die Kalilauge derart, dass dieselbe sich in drei durch zwei Luftkissen
vollkommen von einander geschiedene Schichten trennt und die Waschung
der Verbrennungsgase eine dreifache ist. Die Fiillung und Entleerung
des Apparates geschieht dur¢h den Tubulus, in welchen das Kali-
rébrchen eingeschliffen ist. Das letztere wird zweckmissiger Weise
zur Hilfte (der aufsteigende Theil) mit Chlorcalcium oder Natron-
kalk, zur Hilfte (der nach abwirts gerichtete Theil) mit Kalistiickchen
gefiillt. Die Kalilauge soll nach der Fiillung nar wenig, etwa 3 mm,
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diber die obere Kappe zu stehen kommen. Das Gewicht des Apparates!)
im Gebrauch betrigt ca. 65 g.

Da die mit diesem Apparate schon zahlreich ausgefiihrten Kohlen-
siurebestimmungen an Genanigkeit nichts zo wiinschen ibrig lassen,
80 zweifle ich nicht, dass derselbe in Bilde mit Riicksicht aof die
#usserst bequeme Handhabung, pamentlich was Fiillung und Reinigung
anbelangt, sich neue Freunde gewinnen wird.

Karlsruhe, im Januar 1891.

48. Paul Jannasch: Ueber eine neue Methode zur Auf-
schliessung der Silikate.

(Eingegangen am 28. Januar.)

Die nachstehende Mittheilung enthélt ein neues -Verfahren zum
Aufschliessen derjenigen Silikate, welche durch Salzsfure unter den
gewdhnlichen Verhidltnissen nicht vollkommen zersetzbar sind und in-
folge dessen durch Schmelzen mit Soda, sowie zur Bestimmung der
Alkalien durch eine besondere Behandlung mit Flussséiure und
Schwefelsiure aufgeschlossen werden miissen. Meine Methode hat
vor Allem den Zweck, den iiblichen, sehr umstindlichen systematischen
Gang dieser Analysen bedeutend zu vereinfachen und dadurch wesent-
lich an Zeit und auch an Genanigkeit zu gewinnen. Am Geeignetsten
zur Erreichung des obigen Zieles erwies sich mir die Behandlung der
bisher durch Salzsiure quantitativ nicht aufschliessbaren Silikate mit
dieser Siure unter Drack bei hiherer Temperatur. Versuche hieriiber
im blossen Glasrohr sind schon angestellt worden?), mussten aber
fir die quantitative Analyse bedeutungslos bleiben, insofern ja das
(las selbst ein Silikat ist und in variablen Mengen ebenfalls mit an-
gegriffen wird. Ich habe mich von diesen Nebenwirkungen dadurch
vollig unabhingig gemacht, dass ich die Aufschliessung in einem be-
sonderen Platingefiss vornehme und das Glasrohr nur als Umhiillungs-
rohr benutze. Nach diesem Princip ist die Moglichkeit gegeben, jede
Silikatanalyse in eine einfache Zeolithanalyse zu verwandeln, ein
Vortheil, dessen Tragweite fiir den Analytiker klar za Tage liegt.

1 Derselbe wird von der Firma Cornel Heinz in Aachen zu einem
missigen Preise in tadelloser Ausfithrung geliefert.

2) Auf die speciellen Literaturnachweise komme ich spéiter in einer aus-
fihrlichen Abhandlung Gber die Methode zuriick.





