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und zwar etwa 0.1 pCt. enthalten; ferner dass 1-2 mg zugesetztes 
Fluor, 0.1 pCt. der Asche, noch sicher nacbgewiesen werden kiinnen. 
J e  1 rng Fluor der Asche giebt nach dem Aufschliessen etwa 0.5 bis 
0.6 mg Aetzverlust. 

Die Abscheidung der Kieselsaure ist leider etwas umstandlich 
und erfordert eine geiibte Hand, wovon ich mich in meinem Labora- 
torium uberzeugen konnte; selbst tiichtigen dnalytikern gelingt es 
nicht immer, von 2 m g  Fluor und dariiber, mehr wiederzufinden als 
ein Hauchbild. Zum Aufschliessen des Flnorcalciums rnit Alkalicar- 
bonat ist die Gegenwart einer erheblichen Menge Kieselsaure noth- 
wendig; 1.4 g Asche von fluorbeschadigten Thujanadeln gaben mir, 
beim Aufschliessen rnit 0.3 g SiOz einen Aetzverlust von 2.2 mg, rnit 
3.5 g SiO2 dagegen einen solchen ron  3.7 mg; 1.4 g Asche anderer 
Nadeln ebenso die Aetzverluste 1.5 bezw. 2.2 mg. R o s e  setzt auf 
1 Thl. Substanz die 2l/2 fache Menge SiOa hinzu, ich fand f i r  die 
kieselsaurehaliigeri Pflanzenaschen die 1 '/z fache Menge rtusreichend. 

Wie sehr die Anweseriheit kleiuer Mengen Kieselsaure die Ent- 
wickelung von Flusssiiure und eine quantitative Bestirnmung des Fluors  
durch Aetzen beeintrachtigt, zejgen folgende Brrsuche: 2.7 mg CaFa  
(= 1.3  mg Fluor) mit 1 mg SiOa gemengt und mit Schwefelsiiure wie 
oben erwiirmt, gaben nur einen Aetzverlust von 0.6 nig. 1.8 g Asche 
der Rosenblatter No. 5 gaben, nach Entfernung der Carbonate u. S. w. 
durch Essigsgure , beim Erwlrmen niit Schwefvlsaure keine Aetzung; 
selbst nach Ziisatz von 7 . 3  mg CaFz = 0.2 pCt. Fluor, wurde nur  
ein unwlgbares Hauchbild erhalten. - Eine grossere Anzahl der zur  
Veraschung gelangenden rnit Flusssaure ausgezogerien Filter gab bei 
der Priifung auf Fluor keine wiigbare Aetzabnahme, aber nach dem 
Anhauchen eine deutliche Aetafigur. 

H a n n o  v e r ,  Techniscii-clit.misches Laboratorium der I-Iochschule. 

31. R o b e r t  O t t o  und Julius T r o g e r :  Zur Frage nach 
der Cons t i tu t ion  der Jodide rsromatischer Sulfonsaurena. 

[AUS dem Laboratorium fur synthetische und pharmaceutische Chemie der 
technischen Hoohschule zii Braunschweig.] 

(Eingegangen am 17. Januar; mitgetheilt in der Sitzung von Hrn. A. Pinner.) 
Der kiirzlich in diesen Berichten erschienene Aufsatz von Th. 

S e l i w a n o w :  Beitrag zur Eenntniss der gemischten Anhydride der 
anterchlorigen Saure und analoger Sluren I ) ,  woriu entwickelt wird, 
dass u. A. das aessigsaure Chlorx von S c h u t z e n b e r g e r  und d a s  

1) Diese Berichte 25, 3617. 
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zuerst von B e n d e r  als Product der Einwirkung von unterchloriger 
Saure auf Succinimid dargestellte CaHg(C0)2NCI, iihnlich wie die 
nach S a n d  m e y e r  aus untercbloriger Sgure und den betreffenden 
Alkoholen sich bildenden Ester C H 3 . 0 .  C1, und CzH5.0. C1 als Ver- 
bindungen anzusehen sind, i n  denen C1, sChloryle, als das Radical der 
unterchlorigen Saure vorkommt, somit das essigsaure Chlor z. B. als das 
gemischte Anhydrid der unterchlorigen Saure und Essigsaure erseheint, 
hat unser Interesse in hoheni Grade in Anspruch genommen. Wir  haben 
namlich bekannter Maassen vor nicht sehr langer Zeit nacbgewiesen l), 
dass durch Einwirkung von J o d  auf aromatische sulfinsaure Alkali- 
salze Verbindungen von der Zusammensetzung der Sulfonsaurejodide 
entstehen, die sich nicht bei allen Reactionen, gleich den auf analoge 
Weise aus den Sulfinsauren und bekanntlich auch aus den Sulfonsauren 
zu erhaltenden Verbindungen SROt, C1 und S R 0s Br '), wie Halogen- 

anhydride von Sulfonsauren, also lediglich gemass der Formel SRO 0 J, 

sondern auch wie Verbindungen der Formel S R O ( O  J) verhalten, dem- 
gemass durch Kalilauge, unter Bildung von Jodid und Jodat, in sulfin- 
saures (nicht sulfonsaures) Alkali verwandelt werden. Im Lichte der in 
jenem Aufsatze enthaltenen Darlegungen erscheint es uns n u n  ausser 
jedem Zweifel, dass in diesen Jodiden auch >Jodylverbindiingena, d. h. 
Verbindungen vorliegen, die gewissen, nicht allen Reactionen gegeniiber 
ale gemischte Anhydride von Sulfinsauren und unterjodiger Saure 
angesprocheii werden diirfen, wonach z. B. das Benzolsulfonsaurejodid 
auch Benzolsulfinsaureunterjodigsaureanhydrid darstellt. Bei dieser 
Gelegenheit moge vorweg kiirz noch erwahnt werden, dass im Ver- 
folg der  weiteren Untersuchung der in Rede stehenden Verbindungen, 
die wir uns vorbehielten und auch ferner vorbehalten haben wollen, 
sich weitere Argumente fiir diese Annahme ergeben haben. So ent- 
steht z. B. aus  der Verbindung S CS Hg 0 2  J, neben benzolsulfinsaurem 
Salz, bei Einwirkung von Ca Hs O N a  reichlich Jodoform, bei Einwir- 
kung von CgHSONa Jodphenol, bei Einwirkung von CgHSSNa 
Phenyldisulfid, Reactionen, die nur durch die Annahme, dass die 
Verbindung eine BJodylverbindungc ist, sich erklaren lassen. Wir 
beabsichtigen auch zu versuchen, die Jodide in  die ihnen entspre- 
chenden Chloryl- und Bromylverbindungen zu verwandeln oder diese 
auf andere Weise darzustellen. 
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Diese Berichte 84, 478 u. 488; Journ. f. prakt. Chem. (N. F.) 47, 99. 
R einen einwerthigen Kohlenwasserstoffrest bedeutend. 




