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0.1537 g Shst.: 0.5674 g AgCL
C.Cle. Ber. Ci 90.12. Gef. Cl 90.08.

Abzesehen von einem in geringer Menge auftretenden braunen,
quecksilberhaiticen Nebenproduet verliiuft also die Reaction zwischen
amalgamirtem Aluminium und Tetrachlorkohlenstoff unter Bildung von
Aluminiumchlorid und Hexacehloriithan.

Auf Chloroform dagegen wirkt granulirtes. mit Quecksilber be-
netztes Aluminium so weitgehend ein, dass Kobhle abgeschieden wird,
auch wenn Chloroform im Ueberschuss vorhanden ist. Dabei ent-
weicht zuniichst Wasserstoff in  grossen Mengen, und Aluminium-
chlorid geht in Lésung. [leses zerlegt dann secundir das noch
unverbrauchte Chleroform unter Abspaltang vor Chlorwusserstoff;
eine Reaction, die natiirlich auch eintritt, wenn fertiges Aluminivm-
cklorid mit trocknem Chloroform zusammengebracht wird, und die
in der hekannten Synthese des Triphenyimethans zur Geltung kommt.
Wir begniigten nus einstweiien damit. festzustellen, dass, anf den Chlor-
g-balt des Atnminiumchlorids berechnet, rund 50 pC:. als Chlorwasser-
stoff :us der Chlorotermlésung entweichen. Gefunden wurden 50.62
and 32.27 pTt. Salzsiure.

£38. K. A. Hofmanan und H. Hiendlmaier: Zur Kenntniss
der Perchromate.
TMittheil. aus dem chem. Laboratoriam der kgl Akad. d, Wissensch, zu Miinchen.}
(Eingegangen am 14, August 1903.)

Wir baben friiher!) mitgetheilt, dass man aus Chremhiydroxyd oder
Ammoniumehromat und Wasserstoffsuperoxyd bei Gegenwart von Ammo-
niak in der Kilte ein rothes Ammoniumdiperchromat erbilt. Spiter
stellen Riesenfeld, Wohlers und Kutsch?) auf dhnlichem Wege
die Verbindungen CrQsKj. CrOgNas und CrOs(NH,)s dar, von denen
Letzt>re mit unserem Perchromat identisch sein sollte, trotzdem die
beiderseitigen Avalysen erhebliche Unterschiede aufweisen.

el ‘genauner Durchpriifung der beiderseitigen Versuche fanden
wir nun, dass die erwiihnte Reaction ausser von der Temperatur und
von der Menge des Hydroperoxydes ganz wesentlich abhiingt von der
Amn.oniakconcentration, die in den vorliegenden Fatlen von 2.5 (Hof-
mann}—5.5 pCt. (Riesenfeld) freies Ammoniak schwankte. .Je nach
diesen specicllen Bedingungen erscheinen unter dem Mikroskop roth-
gelbe octaidrische Krystalle, rothlichgelbe, #stig vereinte Prismen,

3 Diese Berichte 87, 1663 [1904)]. %) Dicse Berichte 38, 1885 [1903).
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granatrothe, kugelige Aggregate, sternférmig gruppirte, gelbe Spiesse,
braungelbe Prismen oder rechtwinklig an einander gereihte, dicke
Platten. Wird Ammoniumbichromat ohne freies Ammoniak in concen-
trirter Losung mit Hydroperoxyd vereint, so entstehen dunkelviolette
Prismen, die mit dem von Wiede auf andere Weise dargestell-
ten Salz CrO; NH, + H:QO; ibereinstimmen. Verwendet man statt
Ammnioniak das schwiicher alkalische Pyridin!), so fillt auch aus sehr
verdiinnten Losungen das prichtig dunkelblau glinzende Perchromat,
CrOg H Py, nieder.

Wihrend nun die Isolirung und analytische Untersuchung der bei
geringen Ammoniakconcentrationen (wie sie bisher gebraucht wurden)
auftretenden Stoffe namentlich in der heissen Jahreszeit grossen
Schwierigkeiten begegnet, gelingt es leicht, aus Losupgen, die ent-
weder kein freies Ammoniak oder solches im grossen Ueberschuss
enthalten, schin krystallisirte Verbindungen zu fassen, deren Bestiin-
digkeit genaue Analysen ermdglicht und damit gestattet, der Frage
nach der Natur der Perchromate niher zu treten. Ganz unerwartet
ergab sich hierbei die merkwiirdige Thatsache, dass die mit einem
Molekil Hydroperoxyd vereinte Chromsdure in 10—20-procentiger,
ammoniakalischer Ldsung kein Salz bildet, sondern sich mit drei
Ammoniakmolekilen zn dem in zwei Formen existenzfibigen Per-
chromatoammin, CrO,(NHj),, gruppirt.

Sittigt man eine 10-procentige, wiasrige Ammoniaklgsung mit kry-
stallisirtem Ammoniumbichromat bei 0° und fiigt bei dicser Tempe-
ratur zu 100 ccm des Filtrates 8 cem 30-procentiges Hydroperoxyd,
so firbt sich die Losung unter miissiger Gasentwickelung braun und
scheidet nach 6 ~ 12 Stunden braunschwarze Krystalle ab, denen ein
rithlichgelbes Krystallpulver beigemengt ist. Dieses besteht aus klei-
nen, sternférmig zusammengewachsenen, rothgelben, zackigen Spiessen,
die bei 10—15% unter Sauerstoffentwickelung in Liésung gehen, wenn
maun die abgesaugte Krystallisation mit 10-procentigem, wéssrigem
Ammoniak behandelt. Die in fast unverminderter Menge zuriickblei-
benden, relativ grossen, dunklen Krystalle bestehen aus rechteckigen
Prisinen von hellem, weissem Glanz und starker Doppelbrechung mit
lebhatten Polarisationstarben. Besonders charakteristisch ist der starke
Dichroismus: Schwingungen parallel der langen Prismenkante braun-
gelb, senkreeht dazu dunkel réthlichbraun. I trocknen Zustande
wie auch unter starkem Ammoniakwasser sind diese Krystalle viele
Wochen lang vollkommen bestindig; darch starke Reibung, Beriihrung
mit einer Flamme oder durch Betupfen mit concentrirter Schwefel-
sdure erfolgt heftige Verpuffung. Ammoniakwasser [6st kaum, reines

i) Siehe die folgende Mittheilung.



Wasser nur méssig zu einer schwach braungelben Losung; beim
Kochen entweicht Sauneratoff und etwas Ammoniak, wihrend gelbes Amn-
moniumchromat zurickbleibt. In 20-procentiger Essigsiore lisen sich
die Krystalle alla.iblich unter Gaseutwickelung zu einer réthlich ame-
thystfarienen Flissigkeit, die beim Kochen unter erneuter Gasentwicke-
lung griin wird. Ueberschichtet man die Krystalle mit reinem Aether
und Jdsst dann verdinnte Schwefelsdure zutreten, so firbt sich der
Aetber zum Unterschiede vom Verhalten anderer Perchrowmate nar
sehr scnwach blau, wiibrend die untere wissrige Schicht sehr schin
violettroth erscheint.

0.1953 g Sbst.: 0.0896 g CraOs. — 0.1936 g Shst.: 0.0880 g Crg Q3. —
0.1501 ¢ Shst.: 0.0690 g Cra04. — 0.2425 g Sbst.: 0.07446 ¢ NHs. — 0.9944 g
Shst.: 0.08980 g NH3. — 02836 g Sbst. (bei der Verbrennung mit CuO im
Rokir): 0.1406 g H,0.

Zur Chrombsestimmung (2 und 3) wurde die Substanz in verdiinot salz-
saurer Losang reducirt und durch Ammomak Chromhydroxyd gefalit. Bei
Chrombestimmung 1 wurde mit Essigsaure und Methylalkohol wiederholt zur
Trockne cingedampft und schliesslich gegliht.

Cry(NHz.  Ber. Cr 31.19, NH; 30.54, H 559,
Gef. » 31.3J. 31.10, 3145, » 30.70, 30.49, » 5.50.

Nacb diesen Werthen und dem allgemeinen Verbalten stimmt die
Substanz dberein mit den son O. F. Wiede') aus der dtherischen
Ueberchromséurelosung durch vorsiclitigen Ammoniakzusatz erhaltenen
brannen Prismen, die er als Ammoniakverbindung einer theilweise
reducirten Ueberchromsiure betrachtete. Da unsere Darstellungsweise
weit bequemer ist und vollig reines Material liefert. konnten wir nithere
Einzelheiten iber das Vertalten uud die Struetur der merkwiirdigen
Substanz ermitteln,

Zuniichst ergab sich die Gesammtmenge des verfiigharen (iiber
dem Chremioxyd liegenden) Sauerstoffs zu 1) 23.2 pCt. und 2) 23.3 pCr.,
als wir 1. den durch verdiinnte Schwefelsiure ¢ntwickelter Sanerstoff
maassen and den aus dem Riickstand jodometrisch bestimmten Sauer-
stoft hinzuaddirten, 2. den Dbei Zutritt von Lauge entweichenden Sauer-
stofl’ miut dem im Rickstande jodometrisch ermittelten Sanerstofi’ suni-
mirten. Beide Werthe stimmen mit den Ergebnissen der von Wiede
ansgefihrren Titration: Mittel 23.8 pCt., genfipend {berein, um darzus
schilessen zu difen, dass im ganzen 5 Aequivalente Sauerstoff
(= 23.9 pCt.) abgegeben werden. wern schlieselich drei-werthiges
Chrom zuritckbleibt.

Erwirmt man lingere Zeit mit Lange, so entweichen auniihernd
2 Aequivalente Sauerstoff, und die Lésung enthiilt gelbes Chromat.

i Diese Berichte 30, 2150 [1897].
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Bei lingerer Einwirkung von verdiinnter Schwefelsiure wird so
viel gasformiger Sauerstoff entwickelt, als 3 Aequivalenten entspricht,
nimlich 14.21 pCt. und 15.02 pCt. gegen 14.37 pCt. berechnet. Der
Riickstand ist schén violetroth gefirbt, kann also nicht Chromisulfat
sein, er enthilt vielmehr ein Chromiperoxyd; denn warme, verdiinnte
Lauge vertreibt daraus noch 5—6 pCt. gasférmigen Sanerstoff.

Ueber die Bindungsweise der Ammoniakmolekile kommen wir
zu dem Schluss, dass hier kein Salz, sondern ein Ammin vorliegt.
Denn nach den Resultaten der Elementaranalyse und der Sauerstoff-
bestimmungen sind nur 9 Wasserstoffatome anf 3 Stickstoffatome vor-
handen, wiihrend 3 Ammoniumgruppen 12 Wasserstoffatome erfordern.
Freilich konnte man diese Schwierigkeit durch die Annahme um-
gehen, dass eine Imido- und zwei Ammonium-Gruppen vorliegen, doch
sprechen hiergegen die schon von Wiede!) erhobenen Einwendungen,
sowie die von genanntem Forscher aufgefundene Thatsache?), dass
bei der Einwirkung von Cyankalium die 3 Ammoniakmolekile glatt
dorch 3 Cyankalinmmolekiile ersetzt werden. Das so entstehende
Salz, CrO4.3KCN, enthilt eine Siure, die auch Blei-, Thallium- und
Baryam-Salze liefern kann und mit violetter Farbe in Aether geht.

Vergleicht muan diese Cyanverbindungen mit den bekannten
Chromicyansalzen, Cr(CN);Me';, so kann man das Chromtetroxyd-
ammoniak. CrOy{NH;)s;, den Chromamminen an die Seite stellen.
Fiir diese aber gilt, ¢benso wie fiir die Aquochromisalze die Coordi-
nationszahl seehs, d. h. das Chromatomn kann nach Werner nur
6 Molekiille oder Reste zum Complex vereinigen. Dem scheint nun
auf den ersten Blick hin die Zusammensetzung des Tetroxydammins,
CrOs(NHj);, zu widersprechen, da in diesem Molekiil ausser dem
Chromatom 7 Componenten vorhauden sind, Wie aber das oben er-
withnte Verhalten gegen warme Alkalilauge lehrt, ist eine Peroxyd-
(Doppel)-Sauerstoffernppe anzunehmen, die voraussichtlich nnr eine

=0
Coordinationsstelle einnimmt. Die Formel (NH;3);Cr O entspricht
~0),
dieser Auffassung im Sinne der Weruer’schen Theorie.

Bel octaddrischer Anordnung des (Ganzen sind auch Isomere zu
erwarten, und wirklich erhielten wir eine Verbindung von gleicher
Zusammensetzing und sehr dhnlichem Verhalten in Krystallen, die
einen wesentlich anderen Habitus aufweisen als die vorhin beschrie-
benen Prismen, die wir als die «-Form Dbezeichnen wollen.

Bedingung fir die Bildung der zweiten oder s-Form ist eine
moglichst hohe Ammoniakconcentration in dem Chromat-Hydroper-
xvd-Gemisch.

13 Diese Berichte 30, 2182 [1897). ?) Diese Berichte 32, 379 [1899].
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Man siittigt 20-procentiges Ammoninkwasser mit Ammoniumbi-
chromar and leitet duzu in der Kilte noch trocknes Ammoniakgas,
«o lange dieses aufgenommen wird. Von dem Filtrate werden 100 cem
bei 0° mit 11 cem 30-procentigem Hydroperoxyd versetzt und die
Mischung 12 Stunden lang in der Kilte aufbewahrt. Nach dieser
Zeit findet man unter der Fliissigkeit in guter Ausbeute skelettartig in
dee Diagonalrichtung an einander gewachsene Platten von ¢uadrati-
schemm Umriss und sehr auffilligem Pleochroismus von braungelb
nuch triib-violet. Die Ausléschung bei gekreuzten Nikols erfolgt pa-
-allel den Diagenalen. Die einzelnen, geradlinigen Verwachsungen
sind in grosser Zabl senkrecht zu einer Mittelachse baumartig ange-
ordnet. Aufinglich haften diesen Gebilden in wechseluder Menge
kreaz- und stern-artig gruppirte, rithlich-gelbe, nicht pleochroitische
Spiesse an, die uber beim Digeriren mit 20-procentigem Ammoniak-
wasser von ca. 13" anter Sauerstoffentwickelung bald verschwinden.
Die so gercinigte Krystallisasion wird nochmals mit starkem Ammo-
niakwasser, dann mit Alkohol ond Aether gewaschen und im Vacaun
iber Schwefolginre getrocknet., wobei auch nach monatelangem Auf-
bewahren keine Zersetzung erfolgt.  Dureh starke Reibung, Berihrung
mit eiver Flomme oder Befeuchten mit concentrirter Schwefelsiure
erfolgt heftige Verpaffong. Dass die #ussere Verschiedenheit dieser
g-Foru: von den mit « bezeichneten ’rismen nicht nur auf Krystal-
lisationsvorgingen bernlt, scndern im inneren Bau des Molekiils be-
griinde! ist. folgt daraus. dass beide it einander vermischt unter dem-
selben Lissungsmittel, nimlich Ammoninkwasser, wochealang gesondert
bestehien bleiben.  Auch kann man die ans 20-procentiger, mnmoniaka-
lischer Lisur g goewonnene g-Form mit 10 procentigem Ammoninkwasser
usd de avs 10-procentiger, ammoniakalischer Lbsung entstandere
«-Form mit 20-procentigem Ammoninkwasser viele Tage lang behan-
dein, ohne dass die eine die andere autzehrt, trotzdem in beiden
Willen viel Substanz gelist -wird.

Fiiv die Analyse gelten dic weiter oben gemachten Angaben.’

0.1162 g Shat.: 00536 g Cra0g. — 0.2522 g Shat.: 0,1166 g Cra05. —
01660 g Shet.: 00758 g Oy — 01550 g Shst.: 0.0183 8 NHs. —
0.177 g Sbst.: 0.0541 g NHs.

0.4219 g Sbst.: 0.1046 g H,0 bei der Verbrennung,

CrOy(NH3)z. Ber. Cr 31.1¢, NHs 3054, : H 5.39.
Gef. » 31,55, 31.24, 31.60, » 30.54, 31.14, » 522

Demmach besitztzdas aus 20-procentiger Ammoniuklfsung erhal-
tene Perchromat () dieselbe Zusammensetzung, wie die aus 10-procen-
tiger Ammoniaklosung ausgeschiedenen, anders gestalteten, nidmlich
prismatischen Krystalle («).



3064

Bis auf geringe Ld&slichkeitsunterschiede und die infolge ver-
schiedener Zersetzungsgeschwindigkeit stark differirenden Gefrierpunkts-
erniedrigungen in Wasser verhalten sich die beiden. hier in Rede stehen-
den Chromtetroxydtriummine gegen Laugen und Séuren qualitativ und
quantitativ sehr #hnlich. Z. B. entwickelt verdinnte Schwefelsidure
nach ca. einstindiger Einwirkupg bei mittlerer Temperatur 13.64
resp. 14.2 pCt. gasféormigen Sauerstoff und die zuariickbleibende, violett-
rothe Lisung giebt noch 10.03 resp. 9.6 pCt. Sauerstoft an Jodwasser-
stoff ab. Daraus folgt, dass auch dieses Peroxyd im ganzen 23.67
resp. 23.8 pCt. Suauerstoff, das sind 5 Aequivalente (ber. 23.95 pCt.),
abzugeben vermag. Hiervon verdringt die Sdure allein 3 Aequiva-
lente, wihrend der violettrothe Riickstand noch zwei iiber dem Sauer-
stoffgehalt des Chromioxydes zuriickhilt.

Verdiinnte Alkalilauge macht ansg der g-Form bei mittlerer Tem-
peratur langsam, beim Kochen merklich rascher im Maximum zwet
Aequivalente Sauerstoff frei, was dem Uebergang iu Chromat entspricht.

Zwar gelten tiir die Bedeutung der Ammoniakmolekiile in dem
p-Perchromat CrO4(NHy)s dieselben Ueberlegungen und Schliisse, wie
sie bei der «-Form niher erdrtert wurden, doch suchten wir auch
auf anderem Wege die Annahme zu begriinden, dass hier ein Ammin
und nicht ein Ammonium-Salz vorliegt.

Wir behandelten das Krystallpulver 4 Stunden lang unter oft-
maligem Schiitteln mit dem 25-fachen Gewicht einer 40-procentigen
Essigsiiure bei 0%, wobei ein Theil mit schén violettrother Farbe in
Losung ging. Das Filtrat verlor bei Zimmertemperatur allmihblich
Sauerstoff und enthielt schliesslich ein Chromiammin, das sich in
Ammoniakwasser ohne Ausscheidung vonChromhydroxyd mitbordeaux-
rother Firbung véllig klar 18ste.

Der in Essigsiure ungeloste Theil wurde zweimal mit kalter,
20-procentiger Esvigsiiure ausgewaschen, dann mit Alkohusl und Aether
getrocknet. So erhielten wir ein bridunlichgelbes Krystallpulver, das
noch die wesentlichen Reactionen der Ausgangsverbindung zeigte und
bei der Analyse 32.18 pCt. Chrom und 29.16 pCt. Ammmoniak aufwies.
“"  Hieraus folgt, dass die drei Ammoniakn olekiile des Peroxydes
CrOy(NHj)s von starker Essigsiure zunichst nicht angegriffen werden.
Beriicksichtigt man nun die Thatsache, dass sowohl secuudires Kalium-
chromat wie auch secundires Ammoniumclromat schon durch ver-
diinute Essigsiure mindestens die [ilfte ihres Alkaligehaltes verlieren,
so; darf man schliessen, dass unser Peroxyd keine Ammonium-, sondern
Ammin-Gruppen enthilt.;,

" Behandelt man das Peroxyd mit eiskalter, 10-procentiger Salz-
sdare, to entsteht unter starker Sauerstoflentwickelung eine violett-
Yothe Liosung, aus der durch Ammoniak, Alkohol und Aether schliess-
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licheinebraungelbe, blittrigkrystalline Verbindung abgeschieden wird, die
nach dem Auswaschen mit Ammoniakwasser36.77 pCt. Chrom. 16.20 pCt.
Ammoniak und 12.32 pCt. Chlor enthilt. Diese Substanz giebt an Jod-
wasserstoff nur 2.4 pCt. Sauverstoff ab, entspricht also érﬁsatentheils
dem dreiwerthigen Chrom und muss demnach Ammiogruppen ent-
halten.

Aus dem Vorhergehenden ergiebt sich, dass Ammoniumchromat
in stark ammoniakalischer Losung bei der Einwirkung von Wasser-
stoffsuperoxyd braanes Awmminochromperoxyd it voraussichtlich
6 werthizem Chrom liefern kann.

Dagegen bildet sich in ammonnitrathaltiger Lésung von Ammo-
niumbichromat ohne freies Ammoniak auf Zusatz von Wasserstoffsuper-
oxvd das blauschwarze Amwmouiumperchromat NH;CrOs + H:Oo.

Wir vermischten 4 cem gesiittigter Awmoninmbichromatldsung
mit 3 ccm Wasser und iiberscbiissigem, krystallisirtem Ammonium-
nitrat in Eiskillte. Zu dem Filtrate wuarden 4 ccm 30-procentiges
Wasserstoffsuperoxyd gesetzt, worauf man die in der Kilte avsfalienden
Krystalle auf pordsem Thoo absaugte. Durch Waschen mit Alkohol
liess sich alles Amwoviumaitrat leicbt entfernen.

0.1062 g Sbet. gaben nach der Reduction: 00488 g Cro0s. — 0.1086 g
Shst. gahen bei der Destillation mit Lauge 0.0102 g NHz. — 0.0716 g Sbst.
gaben tei der Destillation mit Lauge 0.00646 g NHa,

NH,CrO; + Hy0,. Ber. Cr 28.31, NH; 9.24.
Gef. » 2824, » 0.39, 4.02.

Nach dieser Analyse und nach den gesammten qualitativen Reac-
tionen ist dieses Salz identisch mit dem von O. F. Wiede!) auf uw-
stiindlichem Wege, pnimlich aus der itherischen Ueberchromsiurels-
sung, erhaltenen Priparate. Die loco cit. gegebene zutreffende Charak-
teristik sel cinstweilen wsur in folgenden Details ergiinzt.

Das glinzend blauschwarze Krystallpulver besteht ans flachen
Prismer, die starken Pleochroismus von hellrothbraun nach dunkel-
blauviolett zeigen und parallel der langen Kante zwischen gekreuzten
Niecols auslschen.  Auf Zusatz von Wasser entwelcht stiirmisch Saner-
stoff.  Wir fanden 2093 pCt., wiihrend einer Abgabe von 5 Aeqniva-
lenter: Sauerstoff 21.73 pCt. entsprechen. Der Riickstand besteht aus
reinemn  Ammoniumbichromat.  Eiskaltes 20-procentiges Ammoniak-
wusser, in zur vollstiindigen Lisung unzureichender Menge verwendet,
liefert unter theilweisem  Sauerstoffverlust die vorhin UbLeschriebene
p-Form des Amminochromperoxydes.

Das genaue Studium dieser Reaction des nach unserer Methode
bequ2m zuginglichen Ammoeniumperchromates lisst die endgiiltige Ent-

; Diese Berichte 31, 5318 [1898].



scheidung iiber die Frage nach der Natur der dunkelblauen Ueber-
chromsiuresalze erwarten.

Hieriiber wie auch iiber die eingangs erwihnten, bei geringen
Ammoniakconcentrationen aus Chromat und Hydroperoxyd entstehen-
den Verbindungen, zu denen auch das friher von uns beschriebene
Diperchromat gehdrt, soll spiter ausfiihrliche Mittheilung folgen.

539. K. A. Hofmann und H. Hiendlmaier:
Binfache Darstellungsweise von Pyridin-perchromat fiir
Demonstrationszwecke.

{Mittheilung aus dems chem. Laborat. der kgl. Akad. der Wiss. zu Miinchen.]
(Eingegangen am 14. August 1905.)

Aus der blauen, dtherischen Uebeirchromsiurelosung hat O. F.
Wiedel) durch Zusatz von Pyridin unter ganz besonderen, schwer
einzuhaltepden Bedingungen ein indigoblanes Salz von der Formel
CrOsH.C; Hy N erhalten, das durch geringfiigige dussere Veranlassungen
Leftig explodirt vnd so die labile, endothermische Natur der Perchro-
wate besonders charakteristisch zur Schaun triigt.

Wir haben gefunden, dass man diese interessante Verbindung auaf
folgende Weise in beliebiger Menge binnen weniger Minuten darstellen
kann.

4 g Chromsiureanhydrid werden in 150 cem Wasser geldst und
wmit 9 cem Pyridin vermischt. Zu der mit Eis und Kochsalz gekiihlten
Flissigkeit setzt man eine” Lésung von 4 cem Hydroperoxyd (30-pro-
centig) in 20 cem Wasser. Die sogleich in grosser Menge ausfallen-
den, prichtig blauglinzenden Nadeln werden abgesaugt und mit kaltem
Wasser, worin sie kaum lislich sind, gewaschen, Nach dem Trockpen
auf porésem Thon muss das Priiparat vorsichtig gehandhabt werden,
da Reibung, Temperaturerhéhung oder Berithrung mit Schwefelsiure
heftige Detonation herbeifiihren. In reivem Aether 16st sich das Salz
mit prichtig blaver Farbe, ebenso in trocknem Eisessig. Doch scheidet
sich im letzteren Falle bald ein rothbraunes Pulver ab, dessen Unter-
suchung noch nicht abgeschlossen ist.

Da die Apalysen von Wiede?) erhebliche Differenzen gegeniiber
den fiir die Formel CrO;H.CsH,; N berechneten Werthen aufweisen,
haben wir das Salz nochmals sorgfiltig analysirt.

) Diese Berichte 80, 2183 [1897]. % Diese Berichte 30, 2184 [1897].



