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Die Ester der Dinitronaphtalinsulfosiure bilden sich bpur bei
lingerem Erhitzen des Silbersalzes mit dem Jodalkyl und sind leicht
vergeifbar. Die Eigenschaften der Siure, sowie die ihrer Derivate
stimmen vollstindig mit denen einer Dinitronapbtalinmonosulfosiure
unbekannter Constitution iiberein, die Cleve und Hellstrém durch
Nitriren der 6-Sulfosiure des 1-Nitronaphtalins resp. aus deren Chlorid
erhalten haben!). Da auch die Anpalysen meines aus 1.8-Dinitro-
naphtalin gewonnenen Products die Zusammensetzung einer Monosulfo-
siure ergaben, so ist fiir dessen Constitution, ebenso wie fiir die der
Hellstrém-Cleve’schen Siure die Formel einer 1.8-Dinitronaph-
talin-3-Sulfosfiure erwiesen.

Unterwirft man ein Gemisch von 1.5-Dinitronaphtalin mit wenig
1.8-Verbindung unter obiges Bedingungen der Sulfurirung, so wird
Letztere vollstindig in die 18sliche Sulfoséiure iibergefiibrt; daher ldsst
sich dieses Verfahren zur Reindarstellung von 1.5-Dinitronaphtalin ver-
wenden.

Genf, Universititslaboratorium,

582. A. Skrabal: Ueber Darstellung von reinem REisen.
[Vorlaufige Mittheilung.]
(Eingegangen am 1, October 1902.)

Treadwell schligt in seinem Lebrbuche der analytischen Chemie
zur Stellung der Permanganat-Losung das aus Ammoniumferrooxalat
elektrolytisch gefillte Eisen vor. Nun haben bereits Avery und Ben-
ton Dales?) gezeigt, dass das auf diese Art gefillte Eisen kohlenstoff-
haltig ist. Analysen, die ich anstellte, ergaben sowohl einen Kohlen-
stoff- als auch Wasserstoff-Gehalt. In meinen Bestrebungen, eine
Methode zu finden, welche ein Eisen liefert, dessen Reinheit unzweifel-
haft ist, gelangte ich zu folgendem Verfahren: Zuniichst filite ich Eisen
aus Ammoniumferrooxalat-Lésung elektrolytisch auf einem Platinblech-
streifen. Diese so priparirte Elektrode senkte ich anodisch in einen
Elektrolyten, welcher aus einer mit Schwefelsiiure schwach angesiuerten
oder neutralen Lésung von Ferrosulfat oder Mohr’schen Doppel-
salz bestand, und verwendete als Kathode einen zweiten, gewogenen
Platinblechstreifen. Nun wurde unter Anwendung einer sehr geringen
Elektrodenspannung (ca. 0.4 Volt) elektrolysirt. Ueber Nacht konnte
ich 80 ca. 0.5 g eines Eisens erhalten, welches sich in seinen Eigen-
schaften von dem aus Ammoniumferrooxalat-Losung gefiillten wesentlich
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unterschied. Es zeigte krystallinische Structur, reinweisse Farbe und
léste sich in warmer, verdiinnter Schwefelsiure vollstindig, aber lang-
sam, wihrend der entwickelte Wasserstoff vollkommen geruchlos war.
Selbstverstindlich kann man das so hergestellte Eisen nach demselben
Verfahren einer nochmaligen Reinigung unterziehen. Wihrend der
Elekrolyse bildete sich dureh O=xydation des Ferrosalzes in der
Fliissigkeit ein Niederschlag. Um auch diesem Uebelstande, welcher,
was kaum anzunehmen ist, das Kisen in seiner Reinheit beeintrich-
tigen konnte, abzahelfen, sind Versuche, den Kathoden- von dem
Anoden-Raum durch ein Diaphragma zu trennen und die Elektrolyse
im Kollensidurestrom vorzanehmen, im Gange.

Es diirfte sich empfehlen, von dem derart gereinigten Producte
ausgehend, das Atomgewicht des Eisens einer Revision zu unterziehen.

Ieh habe das so dargestellte Eisen zur Titerstellung von Perman-
ganatlésung verwendet und beabsichtige meine Versuche, welche sich
auf die Titration des Eisens mittels Permanganat iiberhaupt beziehen,
im Laufe der nidchsten Zeit zu vertffentlichen.

Laboratorium fiir analyt. Chemie d. K. K. Techn. Hochschule
in Wien, im Auguast 1902,

563, F. M. Jaeger: Ueber die in Leclanché-Zellen
entstehenden Krystalle.
(Eingegangen am 1. October 1902.)

Bei der Erneuerung des Inhalts einiger Leclanché-Elemente,
welche zum Zweck einer Klingelanlage dienten, wurde an der posi-
tiven Elektrode, welche aus einer Kohlenplatte bestand, eine grosse
Menge eines schén krystallisirten Salzes aufgefunden. Die Krystalle
konnten npicht Chlorammoninum sein, da sie sich mit dem blossen
Auge schon als nicht-regulir erkennen liessen; vielmehr hatten sie
das Aussehen monokliner Zwillinge.

Die farblosen, 1 cmm bis 0,5 cem im Volum messenden Kry-
stalle bildeten eine Stufe auf der Kohlenplatte und auf den kleineren
Stiicken Kohle, welche in einer dicken Schicht auf dem Boden des
Gefisses ausgebreitet lagen. Die Art der Aufwachsung war eine durch-
ans regellose; an der Stelle, wo sie auf der Kohle bafteten, hatten sie
ein weiss-pulvrig verwittertes Aussehen; in der unteren Kruste, welche
sich wohl am letzten abgesetzt hatte, fand sich der Korper neben
kubusformigen Salmiakkrystillchen.

Die Messung dieser Gebilde ergab, dass sie zum rhombischen
System gebérten und zwar zur bipyramidalen Klasse desselben.
Die Krystalle sind prismatisch nach der Verticalaxe; die Retlexe sind
etwas matt und gestreckt; an einigen Individuen aber spiegelte das





