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Tritt der Fall ein, dass schwer siedende und sich leicht ver-
dichtende Mittel zur Extraction angewendet werden sollen, so kann
iiber Fy ein Kiiblermantel geschoben werden, durch den dann zwecks
Erwirmung Wasserddmpfe geleitet werden.

Die einzelnen Dichtungen sind durch guten Kork hergestellt, da
sie einestheils, wenn unbrauchbar geworden, leicht ersetzt werden
kéonen, andererseits aber auch bequem die Erneuerung schadhaft ge-
wordener Glastheile gestatten. Die Verwendung von Schliffver-
schliissen statt der Korke ist selbstverstindiich auch mdglich.

Ein weiterer Vortheil des Apparates ist der, dass er jeder Zeit
erlaubt, das Extractionsmittel volistindig abzulassen und neues zuzu-
figen, ohne die zu extrahirende Substanz daraus za entfernen.

Die Anfertigung und den Alleinverkauf haben wir der Firma
C. Desaga in Heidelberg ibertragen?).

452. Richard Willstdtter: Ueber Betainchloraurat.

[Mitth. aus d. chem. Laborat. d. Kgl. Akad. d. Wissenschaften zu Miinchen.}
(Eingegangen am 16. Juli 1902).

Zwischen den Beobachtungen iiber das Betaingoldsalz, welche
von Hrn. E. Fischer®) und andererseits von Hrn. L. Brieger?)
und von mir‘) angegeben wurden, bestehen erhebliche Abweichungen.
Hr. E. Fischer hat nun vor Kurzem®) das Aurat eingehender unter-
sucht and gefanden, dass die Krystallisationen des Salzes, welche den
von Brieger und von mir angegebenen niedrigeren Schmelzpunkt
(209%) besitzen; einen wesentlich zu niedrigen Goldgehalt aufweisen.
(Differenz ca. 2.5 pCt.)

Da indessen zufolge den Analysen von Brieger und mir auch
normal zusammengesetzte Krystallisationen des Salzes existiren, welche
denselben mniedrigen Schmelzpunkt zeigen, so klirt Hrn. Fischer’s
Untersuchung den Widerspruch nicht auf. Die Ldsung desselben
glaube ich-in der Beobachtung zu finden, dass das normal zusammen-
gesetzte Batainchloraurat dimorph ist; es tritt in einer rhombischen
Modification aaf (hochschmelzendes Salz von E. Fischer) und in

dass dus in das Gefiss hineinragende Ende mit sciner Mindung ca. 1cm
ither dem Kork steht. Kleine Mengen Quecksilber oder sonst einer passenden
Substanz schiitzen dann diesen vor der Beriibrung mit dem Extractionsmittel.

1 Der Apparat ist gesetzlich geschutat. )

%) Diese Berichte 27, 167 [1894].

3) Ueber Ptomaine, I, Berlin 1886, 8. 77.

4 Diese Berichte 35, 597 [1902]. 5 Diese Berichte 3%, 1593 (1902]



einer um 40--50° niedriger schmelzenden reguliren (okta&drischen)
Form. Ausserdem aber existiren die von Hrn. Fischer beschrie-
benen Krystallisationen von zu niedrigerem Goldgehalt, deren hinfi-
ges Auftreten die Untersuchung erschwerte.

Fiir die Dimorphie des goldchlorwasserstoffsauren Betains lisst
sich wohl die nidmliche Erklirung heranziehen wie fiir die bei mehreren
anderen Tetraalkylammoniumsalzen beobachtete Isomerie (Le Bel,
Schryver. Wedekind, Aschan). Am #hnlichsten dirfte der neue
Fall der von Lie Bel!) anfgefundenen Isomerie des Trimethylisobutyl-
ammoniumechlorids sein, welche sich durcb die Dimorphie des Chloro-
platinats verriet.

Wahrscheinlich sind auch bei dem Platinat des Betains die Wider-
spriiche zwischen den Angaben?) der Literatur auf die ndmliche Ur-
sache zuriickzufihren, wie bei dem Golddoppelsalz.

1) Regulire (oktaé&drische) Modifikation des Betainchlor-
aurats, ‘

Diese Form des Goldsalzes kann unter den verschiedenartigsten
Bedingungen erbalten werden, beim Umkrystallisiren aus reinem
Wasser, aus dusserst verdiinnter Salzsiure (weniger als 1 Th. Salz-
stiure : 1000 Tb. Wasser enthaltend) namentlich aber aus Lésungen,
welche etwas iiberschiissiges Goldchlorid oder ein wenig freies Betain
enthalten; die Bildung ist von der Temperatur beim Auskrystallisiren
und besonders von der Councentration der Lisung abhingig. Ich ge-
wann die Modification in reinem Zustand npur bei Krystallisationen,
die s&ich bei missiger Wirme aus verdiinnten Loésungen abschieden.
Bei 32 Krystallisationsversuchen erwiesen sich fiir die Darstellung
des oktaé&drischen Chloraurats die folgenden Bedingungen als beson-
ders giinsiig, wenn auch nicht als ganz zuverlissig.

a) 1 g Goldsalz (gleichviel welcher Form) wird in 21 g heissem Wasser
unter Zusatz von 0.02 g bis 0.04 g Aur. chlorat. kryst. aufgeldst; nach 50
bis 70 Minuten wird die Krystallisation, welche sich in einem ruhig stehenden,
verschlossenen Gefiss gebildet, abgesaugt und mit einigen Tropfen Wasser
gewaschen. (Prp. fiir Analys. 1—5, von 5 verschiedenen Darstellungen).

b) 1 g Aurat wird in 20 bis 30 g heissem Wasser unter Zusatz von 0.04
bis 0.06 g Betain aufgelost und die Ausscheidung abgesaugt, wenn die Lo-
sung auf ca. 250 abgekiihlt ist. (Prp. fiir Analys. 6 und 7, verschiedene Dar-
stellungen.)

Y Compt. rend. 110, 144 [1890]).

3) Das Platinat krystallisirt in wasserfreien Nadeln, aber auch in tafelfsrmi-
gen Krystallen, welche nach Liebreich und nach Willstitter 4 Mol., nach
Jahns, 3 Mol. Wasser enthalten. Cfr. O. Liebreich, diese Berichte 3,
162 [1870], E. Jahns, diese Berichte 26, 1495 [1893], R. Willstitter,
diese Berichte 35, 598 [1902).
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So erhilt man mattgelbe Ausscheidungen, bestehend aus mikro-
skopischen Spiessen und keilférmigen Krystillchen, gewéhnlich aus
sternformigen Aggregaten, namentlich aus sechsstrahligen Sternen.
Diese Formen gehdren dem reguldren System an, sie .sind Oktagder-
skelettel); Wiirfelskelette beobachtete ich in den reinen Krystallisa-
tionen nicht. Der Schinelzpunkt (unter Zersetzung) liegt je nach der
Art des Erhitzens zwischen 200° und 209° (uncorr.). Das Salz ist
wasserfrei.

1. 0.1590 g Sbst.: 0.0685 g Au. — IL 0.1607 g Sbst.: 0.0691 g Au, —
III. 0.1797 g Sbst.: 0.0774 g Au. — IV. 0.2058 g Sbst.: 0.0886 g Au. —
V. 0.1904 g Sbst.: 0.0820 g Au. — VL 0.1972 g Sbst : 0.0849 g Au. — VIL
0.2309 g Sbst.: 0.0989 g An.

C5Hm OzNCLj,AU. Ber. Au. 43.14.
Gef. Au I. 43.08, II. 43.00, 111, 43,07, IV. 43.05, V. 43.07, VI. 43.05,
VIL. 42.83.

Durch Salzsiure wird die beschriebene Modification in die rhom-
bische iibergefiihrt. Versetzt man die Oktaéderskelette auf dem Ob-
jekttriger mit einem Tropfchen Wasser und einer Spur Salzsiure, so
findet nach mehreren Minuten, wihrend der Tropfen eintrocknet, die
Umwandlung statt; die Krystalle zerspringen und gehen in flache
Blitter und Nadeln der doppeltbrechenden Form iiber; stellenweise
erscheint die Verdnderung unter dem Mikroskop explosionsartig.

2) Rhombische Modification des Betainchloraurats.

Die von Hrn. E. Fischer beschriebene Form des Goldsalzes ist
doppelbrechend, parallel ausléschend, also rhombisch; sie ist glinzend
goldgelb und besteht oft aus unregelmiissig begrenzten Blittern, aber
auch aus schénen Prismen und aus charakteristischen vierseitigen, an
einer Ecke abgestumpften Tafeln. Den Schmp. (unter Zersetzung)
fand ich stets bei 248—250" (ancorr.).

Diese Modification entsteht unter den von Hrn. E. Fischer an-
gegebenen Bedingungen (Umkrystallisiren aus verdiinnter Salzséure),
ausserdem auch als letzte Fraction beim Umkrystallisiren aus reinem
Wasser oder aus Wasser unter Zusatz von Goldchlorid.

3) Betainaurochlorat von zu niedrigem Goldgehalt.

Arbeitet man bei der Darstellung der reguliren Modification in
concentrirter oder in zu verdiinoter Lésung, kiihlt man zu rasch ab
oder ldsst man die Ausscheidung lingere Zeit mit der Fliissigkeit in
Beriihrung, so enthalten die Krystallisationen den Oktaéderskeletten

) Hr. Herm. Steinmetz hatte die Liebenswiirdigkeit, meine krystallo-
graphischen Angaben zu vervollstindigen, wofiir ich ihm auch hier meinen
aufrichtigsten Dank ausspreche.



Wiirfelskelette oder vierseitige Blittchen beigemengt und weisen dann
einen etwas zu niedrigen Goldgehalt aof.

0.1400 g, 0.1610 g, 0.1502 g, 0.1699 g Shst.: 0.0592 g, 0.0685 g, 0.0639 g,
0.0720 g Au.

Gef. An 42.29, 42.55, 42.54, 42.58.

Krystallisationen mit erheblich geringerem Goldgehalt erhil-
man, wie Hr. E. Fischer gezeigt hat, gew6hnlich beim Umkrystal-
lisiren aus reinem Wasser: namentlich gilt dies bei Anwendung con-
centrirter Lésungen. Es entstehen dann mattgelbe Krystallisationen
verschiedener Art: mitunter vierseitige Blittchen, mitunter Nédelchen,
federfahnenartig angeordnet, besonders aber reguldre, dendritische
Aggregate von Hexa&dern und Hexaéderskelette. Der Schmelzpunkt
liegt wie bei der normal zusammengesetzten oktaédrischen Form bei
200—209°; iiber Schwefelsidure oder bei 105° wird kein Wasser ab-
gegeben.

0.1926 g, 0.1486 g, 0.1659 g, 0.1812 g, 0.1877 g Sbst.: 0.0782 g, 0.0606 g,
0.0687 g, 0.0741 g, 0.0776 g An.

Gef. Au 40.60, 40.78, 41.41, 40.89, 41.34.

In einigen Fillen, z. B. beim Umkrystallisiren unter Zusatz von
Betainchlorhydrat und freiem Betain, erbielt ich schéne, einheitliche
Krystallisationen von glinzend goldgelber Farbe, welche die hexaé-
drischen Skelette anscheinend vollkommen rein enthielten und bei
214—215% unter Zersetzung schmolzen. Vielleicht liegt hier die Ver-
bindang CsH;1O:N.HCL Au.2H30 vor, wofiir sich 39.98 pCt. be-
rechnet; das Wasser wurde allerdings, da bei 105° keine Gewichts-
minderang eivtrat, nicht direct bestimmt.

0.1842 g, 0.1615 g Sbst.: 0.0737 g, 0.0642 g Au.

Gef. Au 40.01, 39.75.

Nachtrag bei der Correctur. Hr. Geh. Rath Prof. Dr. E.
Fischer, dem ich mir erlaubt habe, zur Erleichterung der Nach-
priifung meiner Angaben zwei Priiparate des okta&drischen Salzes zu
iibersenden, hat sich zufolge freundlicher Privatmittheilung meinen
Ausfiihrungen angeschlossen.

Es eriibrigt, noch darauf hinzuweisen, dass es sich, wie Hr. E.
Fischer angerathen, zum Zwecke der analytischen Identificirung von
Betaiu empfehlen wird, das Goldsalz aus verdiinnter Salzsiure umzu-
krystallisiren, und die bestindigere, hochschmelzende Form darzustellen.





