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Umstinde sprechen dafiir, dass die basenbildenden Bestandtheile des
letztuntersuchten Beschlages einzig und allein von dem in unseren
Wohnriumen stets vorhandenen Staube stammen, dessen mineralische
Bestandtheile den Kalk und dessen organische Bestandtheile eine
kali- und natronhaltige Asche liefern.

Wien, den 4. Juli 1892.

317. A. Angeli und A. Chiussi: Ueber die Einwirkung von
Jodsdure auf LAvulinsiure!).

(Eingegangen am 7. Juli; mitgetheilt in der Sitzung von Hrn. H. Jahn}.

Livulinsiure wird von Jodsiurelésung in der Wirme lebhaft an-
gegriffen und verwandelt sich dabei in eine jodhaltige Sdure, die wir
in der vorliegenden Mittheilung kurz beschreiben. Zur Darstellung
derselben eignet sich am besten die folgende Vorschrift: In eine
siedende Ldsung von 7 g Jodséiure in 30 ccm Wasser werden 9 g reiner
Livulinséiure eingetragen; die anfangs farblose Fliissigkeit firbt sich
bald gelblich und scheidet, nach lebhafter Reaction, beim Abkiihlen
eine hellgelbe krystallinische Verbindung ab. Die Ausbeute betrigt
ca. 24 pCt. der angewandten Livulinsiure. Der neue. Korper lasst
sich aus siedender Kssigsiure umkrystallisiren und bildet so grosse
gelbe Schuppen, welche, ohne vorher zu schmelzen, sich zwischen
150—1600° unter Ausscheidung von Jodddmpfen zersetzen. Seine Zu-
sammensetzung entspricht der Formel: C;HyJ20;3.

Gefunden Ber. fiir C; HyJ50;
C 16.63 — — 16.39 pCt.
H 1.39 — — 1.09 »
J — 69.00 69.20 69.39 »

Y) Durch andere Versuche dazu veranlasst, habe ich in verschiedenen
Fallen die Einwirkung von Jodsiure auf organische Verbindungen gepriift und
mich @berzeugt, dass dabei oft noch nicht beschriebene, krystallinische Korper
erbalten werden kénnen, Da man die Jodsiure meines Wissens in der orga-
nischen Chemie bisher nur zur Entfernung der Jodwasserstoffsiure beim Jodiren
benutzt hat (Beilstein, Handbuch, I, p. 78, IIL. Auflage), so habe ich mir vor-
genommen, das Verhalten einiger organischen Substanzen gegen Jodsiure zu
studiren. In der vorliegenden Abhandlung theile ich einige diesbeziigliche
Versuche fiber die Lavnlinssiure mit, dic ich im nichsten Semester wieder auf-
zunehmen und zu heendigen heabsichtige. A Angeli,
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Er ist in Wasser, Aecther, Benzol und Chloroform fast unléslich,
wird hingegen von Alkohol, Essigither und Essigsiure leicht auf-
genommen; die Lisungen zersetzen sich jedoch sowohl am Lichte als
beim Erwiirmen unter Jodentbindung. Die beschriebene Verbindung
besitzt saure Eigenschaften, sie 16st sich in den kohlensauren Alkalien,
doch erfolgt dabei Zersetzung; es bildet sich Jodoform und die alka-
lische Isung enthiilt eine neue, noch nicht niher untersuchte Siure.

Am einfachsten gestaltet sich die Umsetzung bei Anwendung von
Jodwasserstoffsiure. Schon in der Kilte bewirkt dieses Reagens eine
starke Jodausscheidung, und aus der mit schwefliger Siure entfirbten
Losung entzieht Aether einen jodfreien Korper, der nach Krystalli-
sation aus Benzol bei 1250 schmilzt und alle Eigenschaften der von
Wolff!) entdeckten Acetacrylsiure, CH;.CO.CH : CH. COOH,
besitat.

Gefunden Ber. fiir C; Hs O3
C 52.65 52.65 52.63 pCt.
H 5.34 5.51 ' 526 »

Nach diesem Verhalten ist man wohl berechtigt, die urspriinglick
erhaltene jodhaltige Verbindung als Bijodacetacrylsiure auf-
zufassen, obwohl ihre Constitution noch nicht als vollkommen be-
stimmt angesechen werden kann. Die Untersuchung der neuen Siure
wird von dem Einen von uns {Angeli) fortgesetzt werden; an dieser
Stelle méchten wir nur noch iiber.ihr Verhalten gegen Hydroxylamin
kurz berichten.

Weun man in alkoholischer Lésung arbeitet und die Bijodacet-
aerylsiure mit dem doppelten Gewicht von salzsaurem Hydroxylamin
auf dem Wasserbad erwirmt, so erhiilt man eine jodhaltige Verbindung,
welche unter Zersetzung bei 155° schmilzt und nach der Iormel
C; Hs JN Oy zusammengesetzt ist.

Gefunden Ber. fir C;HsIJNO;
C 23.34 23.53 pCt.
H 2.41 2.35 »
J 49.95 49.80 »
N 5.29 549 »

Diese Verbindung, welche als Oxim der Monojodacetacryl-
sdure, CsHy JOg (N OH), betrachtet werden kdnnte, liefert bei weiterer
Einwirkung von Hydroxylamin einen jodfreien Ké&rper, der sich ein-
facher auch aus der urspriinglichen Sdure erhalten ldsst. Wenn man
diese letztere in eine siedende wissrige Lésung von salzsaurem
Hydroxylamin eintrégt, so lgst sie sich unter Jodausscheidung auf, und
aus der mit schwefliger Sdure entfirbten Losung erhidlt man durch

) Ann. Chem. Pharm. 264, 247,
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Ausiithern eine feste, farblose Substanz. Aus Essigither umkrystallisirt,
schmilzt sie unter Gasentwicklung bei 1899
Ihre Zusammensetzung ist die des Acetacrylsiureoxims,

CsH; N Os.

Gefunden Ber. fiir CsHy N O3
C 46.44 46.51 pCt.
H 5.88 5.43 »
N 11.03 10.85 »

Sie hat saure Eigenschaften, 18st sich leicht in Alkohol und
warmem Wasser, weniger leicht in kaltem Wasser, Essigiither, Benzol
und Chloroform., Fehling’sche Lésung wird davon leicht reducirt.

Mit Essisdureanhydrid liefert sie beim schwachen Erwirmen ein
Monoacetat: Cs HiNO3(C2H30),

Gefunden Ber. fir C;HyNO,
N 8.49 .18 pCt.
welches bei 1430 schmilzt.

Man hat somit allen Grund, die Verbindung als Oxim der Acet-
acrylsdure aufzufassen; nur ist es dabei bemerkenswerth, dass das von
Wolff direct aus Acetacrylsfinre dargestellte Oxim von dem oben be-
schriebenen sicher verschieden ist., Nach diesem Chemiker schmilzt
das gewdhnliche Acetacrylsiiureoxim bei 2069, also um 17¢ hoher als
das von uns erhaltene. Wir haben Acetacrylsiure, welche mit Jod-
wasserstoff aus der oben beschriebenen jodirten Sédure erhalten
worden war, nach der Vorschrift Wolff’s in das Oxim iibergefiihrt
und konnten die Angaben dieses Chemikers bestitigen und uns von
der Verschiedenheit der beiden Oxime direct iiberzeugen. ‘Wir haben
auch das bisher noch nicht bekannte Acetat des hoher schmelzenden
Oxims dargestellt und haben gefunden, dass den beiden Oximen zwei
verschiedene Acetate entsprechen. Es schmilzt bei 1559 also hher
als das aus dem niedrig schmelzenden Oxim erhaltene.

Ueber die Ursachen dieser Isomerie kann man sich mit Bestimmt-
heit noch nicht aussprechen, da die Theorie auch die Existenz zweier
stereoisomeren Acetacrylsduren voraussehen ldsst. Es ist jedoch sehr
wahrscheinlich, dass die beiden Oxime derselben S#ure angehéren und
ihre Verschiedenheit, bei gleicher Constitation, jener Art von Stereo-
isomerie verdanken, die von Victor Meyer und von Hantzsch und
Werner entdeckt wurde. Mit dieser Auffassung steht die Thatsache
in Uebereinstimmung, dass das bei 1890 schmelzende Oxim sich beim
Kochen mit Wasser in das hdher schmelzende verwandelt. Dieses
letztere besitzt somit eine grossere Bestindigkeit.

Wenn man also die beiden Oxime als stereoisomer nach Hantzseh
und Werner ansieht, so kimen fiir dieselben die folgenden Raum-
formeln in Betracht:
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CH;.C.CH:CH.COOH d CH;.C.CH: CH.COOH
1o .N ‘"’ N.OH
labil; Schmp 1890 stabil; Schmp. 206°

Die Exlstenzfahlgkelt der beiden moglichen Oxime hatte danu
ein besonderes Interesse, da die labile Form:

CH;.C.R
HO.N

bisher noch nicht mit Sicherheit erhalten worden ist. Es ist nicht
unmoglich, dass die relativ grosse Bestiindigkeit derselben in diesem
Falle durch das Vorhandensein der doppelten Bindung bedingt wird.
Durch das weitere Studiam der hier angedeunteten Reactionen
hoffen wir anch diese Frage einer Lisung entgegen zu bringen.

Bologna, chem. Laborat. der Universitit, den 15. Juni 1892.

318. Th. Paul: Eine Vorrichtung zum Heissfiltriren.
(Eingegangen am 6. Juli; mitgetheilt in der Sitzuog von Hrn. H, Jahu.)

Das Filtriren heissgesiittigter Losungen wie auch das Auswaschen
von Niederschligen mit heissen Fliissigkeiten wird oft dadurch sehr
erschwert, dass diese sich im Trichter zu schnell abkiiblen.

Um diesem Uebelstande abzuhelfen, sind verschiedene Vorrich-
tongen im Gebrauch, die theils wie der Heisswassertrichter fiir das
Filtriren von heissen wissrigen Losungen bestimmt gind, theils wie
der Dampftrichter von Bergami und Stange zum Heissfiltriren
leicht entziindlicher Fliissigkeiten dienen. Bei dem nebenbei abgebil-
deten Apparat ist das Princip des Trichters von Bergami und Stange
beibehalten, ferner aber die Einrichtung getroffen, dass nicht nur die
condensirte Fliissigkeit aus der Trichterspirale ununterbrochen in das
Siedegefdss zuriickfliesst, sondern aanch der aus der Spirale ent-
weichende Dampf durch einen Luftriickflusskiihler verdichtet und
hierauf ebenfalls dem Siedegefiss zugefihrt wird. Auf diese Weise
ist man im Stande, ununterbrochen, beliebig lange und mit sebr wenig
Heizfliissigkeit den Apparat in Thitigkeit zu lassen, ohne dass es
nithig ist ihn zu beaufsichtigen. Die Einrichtung und Handhabung
des Apparates ist aus der Abbildung leicht ersichtlich.





