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_Z-Butyb~l(11)-4-uthox~6enzot, CaHj 0. CS W4.CH(OH). CH2.CaH5. 
entsteht in einer Ausbeute von 60 pCt. bei der Reduction des Betons mit 
Natrium und Alkohol. Sdp. 164-1660 bei 23 mm Druck. Schmp. 
etwa 22O. Spec. Gewicht 1.003 bei 190.  

0.1562 g Sbst.: 0426 g COs, 0.131 g HzO. 
C12H1802. Ber. C 74.22, H 9.27. 

Gef. )) 74.14, >) 9.31. 
In  20 g des Carbinols wurde ein Salzsaurestrom bei (10 ca. 10 Stdn. 

Iangsam eingeieitet. Der Alkohol verwandelte sich dabei unter Washer- 
abspaltuog in das  entsprechende Chlorid, das von der wdssrigen, salz- 
skurehaltigen Schicht abgelioben wurde; es wurde mit gegliihter Pott- 
asclie von iiherschiissiger Salzsiiiire befreit. 

Das robe Chlorid wurde mit 3 Theilen Pyridin sechs Stunden 
unter Riickflass gekociit uncl dann das Pyridin durch Eingiessen in 
verdiinnte Salzsgure entfernt. Das sicli abscheidrnde Oel wurde aus- 
gesthert, wiederholt rnit verdennter SalzsSure durchgeschijttelt, d a m  
rnit Wasser gewaschen, gut getrocknet uud destillir t. Butcnylphmetnl 
ist eiu farbloses Oel von angenehm aroinatischem Geruch. Sdp. 123 
-1240 bpi 12 mm Druck; spec. Gewicht 0.9452 bei 20”. 

O.IG40  g Sbst.: 0.492 e; COs, O . I 3 i  H20. 
ClaEI160. Rer. C SI.S, €I 9.03. 

Gef. i) 81.S2, )) 9.15a 
Die Untersuchung wird fortgefiihrt. 
H e i d  e l b e r g ,  Uiiiverbitats1abo:atorium. 

862. Edgar  Wedekind:  Ueber das Verhalten von Cblar- 
nnd Fluor - Wasserstoff gegen SulfomonopersSiure. 

(Eingegangeu am 7. Juni 1902.) 

Hei der Herstellung von Caro’schem Reagens durch Verinischen 
\-on kautlichem WasserstoEsuperoxyd , das wechselnde Mengen von 
Salzsaure enthiilt, betnerkt man zuweilen einrn unverkennbaren Chior- 
geruch; das Chlor kann nur durch Oxydation des vorhandenen Chlor- 
wasserstoffes entstnnden sein. ThatsSchlirh kann man mit Hiilfe des 
sog. txocknen Reagenses von B a e p e r  Salzsaure in der IGilte zu 
Chlor oxydiren; iibergiesst man z. B. frisch hergestelltes, festes Reagens 
mi t rauchender Salzsaure, so tritt unter Selbsterwarmung lebhafte 
Gasentwickelung auf, und das Gefass ist in  kurzer Zeit von gelben 
Chlordiimpfen erfiillt; ahnlich verhalt sicb concentrirte Rromw a s. ser- 
stoffsaure unter Entbindnng von Kromtlampfen. 
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Weniger etiergisch, aber  immerhin deutlich erkennbar , verlauft 
die Rt action mit dm g$:wformigen Halogenwasser,stoffen; leitct man 
z. B. ;rut getrocknetes Salzsinregas in langsamern Strom dnrch ein 
Itohr, welches rnit dem sox. festen Reagens locker gefiillt ist, so ent- 
iliilt ti R 5 aubtretende Gas nach einiger Zeit betrachtliche Quantitaten 
Chlor und f d k  beini Einleiten in  Jodkaliumliisung grosse Mengen 
A d  a n y .  

I)a wir soniit in der Sulfomonopersaure ein Mittel haben, Halogen- 
wa,aeiatofT, selbst Ghlorwasserstoff, in  der Kalte zu Halogen zii oxy- 
diren, und zwar eventuell uriter gleichzeitiger Bindung des gebildeten 
Wassrrs durch die iiberscliiissige Schwefelsaure , so lag der Gedanke 
naLe-', mch den F l u o r w a s s e r s t o f f  auf seine Oxydationsfiihigkeit zu 
untt rs ~ b e n .  W. N e r n  s t  hat in seinem auf der vojahrigen Natur- 
foiSCh+r\ ersarniihng ') zu Hamburg gehaltenen Vortrnge: ,,Die Ke- 
dw:iiiig elektrischer Methoden und Theorien fur dir Chrmiea , den 
I f r d m k e i i  angexegt, dass nach Auffindung der elektrochemiachen Ge- 
wimiliig des FIuors durch 11. M o i s s a n  a w h  wieder Versuche zur 
Dara t e ihug  diebes Elementes auf rein chernischem Wege angestellt 
werdrii sollten, z. B. durch Oxydation des Fluorwasuerstoffes anter 

!ass von Wasser, welches etwa gebildetes Fluor wieder in 
ure viwvandeln kiirrnte. 

I ) - i  cler euorrneri Reactiousfahigkeit des Fluors war indessen noch 
~ i r r  w riterer Umstand RU berucksichtigen, narnlich die Frage, ob tins 
(3s: d3tionsmiite1, bezw. dessen Componenten, genugende Widerstands- 
fat igSl\t*it gegrn dieses Gas besitLen. Wie ich durch  erneiite Versuche 
IeststcI'ien lronntr , ist Kaliumsnlfat i n  der TWte gcgen Floor durch- 

Schwefel- 
skuie w i d  nach 31oiss s i i  linter bestirnmten Redingunqen allerdings 
in be! wefelhexafluorid SF6 $) verwandelt, bei lang,amern Einleiten von 
FLOI gas in kaltr , conceutrit te Sehwefelsaurch ist indessen keine Re- 
action benierklich: die Saure riecht auch iiach langerem Stehen deiit- 
l ich m c h  Fluor. 

\% i e  1 m 1  eine Rrihe \ o n  Versuchen gelehrt hat, ist die wasser-  
f r r i e  B l u o r w a a s e i  s f a f f s i i u r e  gegen Sulfomonopersaure durchaus 
b e j t i ~ n d i g ,  und ea iat keine Aussicht vorhanden, auf diesern Wege 
da3 Fluoi  zu isolirrn. Das feste Reagens wurde z. B. mit frisch be- 
I-eiteter, R h i g e r  Flitorwasserstoffsaure (Sdp. 19") in  einem Platin- 
eeltaiehan iibergossen: es ist keine Reaction Itemerkbar. Nach etwn 

ildip und wird erst beirri Erhitzen ar)geqrifFen 2>. 

1) \r'erlisudlungen 1902, Theil 1. 
2, Vergl. Henri  Xnissan, Dss Fluor und seine Verbindungcn. Berlin 

3) VergI. Bull, hoe. uliim. C.1 27/28, 230 [I9021 nnd Riin:des de chiinie 
I X W "  G. 23.2. 

P: 2c p3ysique ['i] 26, 4K7 [1903:. 



1 0  Minuten tritt bei Zirnmertemperattlr schwachr Gasentwickelung auf, 
nnd in kurzer Zeit ist alle Flussigkeit verdampft. Gasfiirmiger Fhor- 
w:tsserstoff (aus saurem fluorwasserstoffsaurem Kalinm) wurde dnreh 
ein Plntirirohr geleitet, in welchem sich rin rnit Sulfomonopersiinre 
beschicktes Platinsehiffchen befand; dns entweichende Gas entziindete 
krystallisirtes Silicium nic  ht. 

Urn zu erfahren, ob sich etwa intermedilr etwas Flnor gebildet 
babe, das mit dem gleichzeitig entstandenen Wasser hl t te  Qzon liefern 
kiinneir, wurden 3 g Rragens in einern kleinen Platinkolbenl), der 
rnit einrrn Ansatzrohr versehen war, mit fliissiger, wssserfreier FLraor- 
wssserstoff'siiure iibergossen; das  entweichende Gas wurde in e h  Re- 
agensglas geleitet, worauf die darin enthalltenr Liift analysirt wtwde j 
dirselbe errthielt nur eineri ganz geringen Ueberschuss a n  Sauerstoff, 
welcher ebenso gut aus dem Reagens stammen kann. Ihdl ich \r-urde 
wassrvfreie F'liiorwasserstoffsaure in einern langen, beiderseits rnit 
durchsichtigeu Flussspath-Platten verschlosscnen Platinrohr tropfen- 
'vc else dem festen Reagens zugegeben: brim Dnrchsehen war te ine 
Blaufiirbiing a)  zu bemcrken. 

Atxs diesen Beobachtungen rrgirbt sich wieder die schoii ofr hw- 
voigehobene Souderstellung des Fluors unter den Halogenen, bezvr-. der 
FlusssLure unter den Halogenwasserstoffsauren; eine Verbindung, die 
einr so grosse Bildungswiirrne (+ 38.6 Cal.) wie die Fluorwassemtoff- 
sdtire Itesitzt, wird naturgemiss ihr r r  Riickwiirtsspalttmg ansserordrnt- 
lichen Widerstand entgegensetzen. 

Hru. Professor H e n r i  M o i s s a n  miichce ich aoch an diesex= 
Stelle fiir sein liebrnswiirdiges Interesse an den geschilderten kEeinen 
Versuchen meinen verbindlichsten Dank aussyrrecben. 

Pa r i s ,  Sorbonne, 1. Juni  1902. 

I) Originalapparat, welchcr beincr Zeit ztir Dichtebestimmurtg des h'lnors 
pcdient hat. 

2, Das Omu, welches entsteht, wenn man pinen Tropfen Wasser in rine 
l'luoratniosphitre bringt, ist bekanntlich so eonccntrlrt, dass eb die schone, 
 TO^ H a u t e f c u i l l e  und cii a p p u i s  hebchriebene, b h u e  F:iriJung zeigt. 




