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31. A. Werner  und W. Peters:  
Ueber die Condensation von Phenylhydrazin mit p-Chlor- 

nt-nitro-benzo~saureester. 
(Eingegangen am 2. Januar 1906.) 

Die im Folgenden beschriebenen, schon vor mehreren Jahren aus- 
gefuhrten Versuchel) bezweckten, im Anschluss an die Arbeit von 
A. W e r n e r  und E. S t i a s n y  i b e r  Nitrazo- und Nitrazooxy-Verbin- 
dungena), das damals noch unbekannte o-Nitrazobenzol darznstellen. 
Diese Versuche fiihrten nicht zum Ziele, doch ergaben sie eine Reihe 
von Verbindungen, deren Kenntniss einiges Interesse beansprucheti 
kann. Das o-Nitrazobenzol iat in der  Zwischenzeit von E. R a m -  
b e r g e r  3) durch Condensation von o-Nitrosonitrobenzol mit Anilin 
dargestellt worden, sodass nun alle drei isomeren Mononitrazobenzole 
bekannt sind. Der  Weg, auf dem wir zum o-Nitrazobenzol zu ge- 
langen gedachten , war kurz folgender : p-Chlor-)n-nitrobentoBs8ure- 
ester sollte nach folgendem Schema rnit Phenylhydrazin condensirt 
werden : 

C:,H5OaC.; \,.C1+ NH:,.NH.CsHs =HCI \ .-/ 
NO2 

+ CzHg09C. ( ) . N H . N H . C g H j 7  

NO:, 
\ 

und nach Ueberfiilirung des Hydraeokorpers in den Azokiirper Polite 
die Carboxplgruppe eliminirt werden. 

Bei der  Ausfiihrung siod wir aber  Schwierigkeiten begegnet, weil 
sich die in Orthostellung befindliche Nitrogruppe mit der  Hydrazo- 
gruppe unter Ringschluss Eehr leicht condensirt : 

/ ).NH.NH.C6HS = Ha0 + CaH502C.( \-N-N.C*Hs. CaHbOX .,, 
I -  

\ / 
NO NO2 

Lasst man kaufliches Phenylbydrazin auf i0-Chlor-m-nitrobenzt,i;- 
siiureester einwirken, 80 erhalt man stet8 an Stelle des Hydrazokijr- 
pere den Aznitrosokiirper. Reinigt man aber das Phenylhydraz in 
durch Destillation und bringt ee in ganz farblosem Zustande zur Ein-  
wirkung, so Itisst sich der  gesuchte Hydrazokorper gewinnen, deu 
man durch Oxydation mit Quecksilbeioxyd in den o-Nitroazohenzol- 

I) W. P e t e r s ,  Ueber die Einwirkung von Phenylbydrazin auf 1.2.4- 

?) Diese Berichte 32, 3256 [1899]. 3, Diese Berichte 36, 3818 [1903]. 
ChlornitrobenzoesBuI.e, Dissertation, Ziirich 1901. 



p-carbonsaureester iiberfiibren kann. Rein1 Versuch, letztere Verbin- 
dung durcb Einwirkung von Hydrazin in das Saurehydrazid zu ver- 
wandel~i, urn von diesem aus iiber das Azid zum o-Nitro-p-amidoazo- 
benzol zu gelangen, trat jedoch wieder Condensation zum Aznitroso- 
k6rper ein, sodass sich der  eingeschlagene Weg ale ungeeignet erwies. 
Das gebildete Hydrazid des AznitrosokBrpers wurde noch in das Azid 
und dieses i n  das entsprecbende Uretban iibergefiihrt. Aus Letzterem 
wurde das Amidoaznitrosobenzol gewonnen und durch die Acetylver- 
bindung charakterisirt. Durch Reduction der Aznitrosoverbindungen 
ironnten die entsprechenden Azimidokiirper dargestellt werden. 

Ueber die dargestellten VerbiLdungen sol1 im Folgenden kurz be- 
richtet werden. 

P h e n  y 1 - a  z n i t r o so b en  z o 1 - c a r b o n  sii u r e e 8 t e r. 
Ein Gemisch von zwei Mo1.-Gew. kiiuflicbern Pbenylhydruzin und 

einem Mo1.-Gew. p-Chlor-m-nitrobenzo~saureester wurde in einer breiten, 
unten zu einer Kugel ausgeblasenen Glesr8hre auf dem Wasserbade 
wiibrend zweier Stunden auf 900 erhitzt. Ueberhitzen ist zu vermeiden, 
weil sicb sonst bei der Reaction verharzte Producte bilden. Allmiih- 
lich scheidet sich in Folge der eintretenden Reaction salzsaures Phe-  
nylhgdrazin aus, und die LGsuug farbt sich dunkelrotb. Nach Verlauf 
von zwei Stunden wurde das salzsaure Phenylhydrazin mit verdunnter 
Salzslure (1 : 4 )  drei bis vier Ma1 ausgezogen, der Rickstand in 
Aether aufgenommen und im Scheidetricbter von der wassrigen Fliis- 
sigkeit getrennt. Beim Verdnnsten des Aetbers blieben lange, fast 
farblose, nadelf6rrnige Krystalle zurick , die aus verdiinntern Alkohol 
uuikrystallisirt wurden. Die Verbindung scbinilzt bei 105 O, ist i n  
Aetber, Alkohol, Benzol und Eisessig leicht liislich, in Salzsaure aber 
unloslich. 

N (18.5O, 724 mm). 
0.2000 g Sbst.: 0.4643 g Cod, 0.0860 g HaO. - 0.OS06 a Sbst.: 11 CCID 

C I ~ H ~ ~ O ~ N ' , .  Her. C 63.60, H 4 . 5 5  N 14.84. 
Gef. )) 63.30, )) 4.78, 14.91. 

Dieser Zusammensetzung entspricht folgende Constitntion: 

P h e n y  1-a z 11 i t  r o s o b e n  z o 1- car  b o n s  iiur e , HOnC . Cg H3 : N3 0. CS Hs. 
Zur Darstellung der  freien Carbonaaure werden 5 g Ester in 

warmeni, verdiinntem Alkohol aufgenommen und nach Zusatz von 
iiberschiissiger Kalilauge wiihrend 10 Minuten auf dem Waeserbade bis 
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zur rollkommenen Verseifung erbitzt. Das Ende der  Reaction liisst 
sich daran erkennen, dass bei Zusatr von Wasser zu der  alkolioli- 
schen Liisung kein unzersetzter Ester mehr aiisfallt. Fiigt man ditnn 
nach Erkalten der Liisung verdiinnte Salzsaure zu,  so fiillt ein gela- 
tintiser, fluorescirender NiederscLlag aus, der abfiltrirt. mit Wasser 
gewaschen und auf Thonplatten getrocknet wird. Er lasst sich a113 

verdiinntem Alkohol umkrystallisiren und bildet dann farblose, seideii- 
glanzende, sehr feine Nadeln, die bei 2500 schmelzen. Sie sind un- 
liislich in Wasser, loslich in Aether, Alkohol, Benzol, Chloroform und 
Eisessig. 

0.0872 g Sbst.: 0.1950 g Cog, 0.0351 g HsO. - 0.0609 g Sbst.: Y.5 ccrn 
N (170, 725mm). 

C I ~ H ~ O ~ N : ? .  Ber. C 61.17, H 3.60, N 16.4G. 
Gef. B 60.98, D 3.110, )) 16.41. 

Zur Darstellung des K a l i u m s a l z e s  1oPt man die Carbonsiiure 
auf dem Wasserbade in wenig Alkohol und fugt, nachdeni alles in 
Losung gegangen ist, etwas cone. Kalilauge im Ueberschuss hinzu urid 
erwiirmt nun das Gemisch, bis alles gelost ist. Beim Abkiibleii 
scbeidet sich das  Kaliumsalz nach und nach in  farblosen, feiiinadeligen 
Krystallen ab, die abfiltrirt, mit Wasser gewaschen und getrocknet 
werden. Aus der Mutterlauge kann man beim Vqdunsten des Alko- 
hols noch weitere Mengen des Salzes erhalten, das zur Reinigung aus 
Alkohol umkrystallisirt wird. 

0.0554 g Sbst. ergab beim Gluhen einen Gewiclrtsverlust von 0.0;191 p. 
Die Differenz VOII 0.0163 g wurde auf I< berechnet. 
0.1233 g Sbst.: 0.2398 g COs, 0.0332 g HsO. - 0.0537 g Sbjt. : 7 CCIIL 

i\’ (160, 715 mm). 
C ~ S H ~ O ~ N ~ K .  Ber. I< 13.19, C 53.24, H 3.00, N 14.25. 

Gef. * 13.19, n 53.06, n 2.73, * 14.34. 

H y d r a z i d  d e r  Phenyl-aznitrosobenzol-carbonsaure, 

1 g des Aznitrosocarbonsaureesters und 5 g kauflichen 50-procen- 
tigen Hydrazinhydrats werden in einem kleinrn E6lbchen rnit Riick- 
flusskiihler wahrend einer Stunde auf dem Sandbade erhitzt. Der  
Ester schmilzt zunachst und schwiinmt ale Oel auf dern Hydrazin- 
hydrat; nach einer Viertelstunde beginnt sich ein gelber Krystallbrei 
auszuscheiden , und nach Verlanf eiuer weiteren Viertelstunde ist fast 
die ganze Maese erstarrt.  Mali lasst nun erkalten, zertheilt den harten 
Krystallbrei, wascht ihn rnit kaltem Wasser und verdiinntem Alkohol 
aus und presst ihn anf der  Thonplatte ab. Aus Alkohol erhalt man 
keine Krystalle, smdern  n u r  gallerfartige E’loeken, die sich beim Ab- 
saugen zusammeoballen und beim Trocknen zusammenscliruiiipfen. 

NH2. NH .CO . Cs H3 : N 3 0 .  CG Hg. 
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Auch mit anderen Liisungsmitteln, wie Aether, Chloroform, Eisessig, 
Ben201 und Aceton, wurden keine besseren Resultate erzielt. Die Ver- 
bindung schmilzt bei 220'3. 

N (150, 72.5 mm). 
0.1048 g Sbst.: 0.2215 g COe, 0.0390 g H,O. - 0.0606 g Sbst.: I t  ccm 

C ~ ~ H I ~ O P N ~ ,  Ber. C 57.99, H 4.08, N 26.02. 
Gef. >> 57.74, * 4.08, 25.74. 

P h e n y l - a z n i t r o s o b e n z o l - c a r  b o n s a u r e a z i d ,  
N3. C O  . Ctj Hs: NS 0 .Cs Hg. 

1 g Hydrazid wird in 50 ccm heissem Wasser geltist, was bei 
atandigem Erhitren etwa eine halbe Stunde erfordert. Zur filtrirten, 
klaren Lasung setzt man nach dem Erkalten etwas mehr als die be- 
rechnete Meoge Natriurnnitritliisung zn. Nachdem das Ganze durch 
eine Kaltemischung auf ungefabr O o  abgekiihlt ist, wird mit verdiionter 
Essigslure angesauert, worauf fast momentan ein schon gelber Nie- 
derschlag ansfallt. Er wird abgesaugt, mehrere Male mit warmeni 
Wasaer ausgewaschen und dann getrocknet. Beim Urnkrystallieiren 
aus Benzol entstehen feine, gelbe Nadeln, die bei 1400 sebmelzen. 
Sie sind unl~al ich in Wasser, jedocb leicht loslich in Alkohol, Aether, 
Benzol und Eisessig. 

0.C828 g Sbst.: 0.1691 g Cog, 0.022 g H?O. - O.Oi68 g Sbst.: 13 ccm 
N ( I5 . jo ,  i 0 4  mm\. 

C I ~ H ~ O ~ N , ~ .  Ber. C 55.72, H 2.86, N'30.00. 
Gef. )) 55.69, * 2.96, 30.02. 

f h e n y l - a z n i t r o s o b e n z o l - u r e t h a n ,  CsHb.ONs: CsH3.NH.COOC2Hh. 
L6at mau das Phenylaznitrosocarbonsaureazid in abaolutem Al-  

kohol und erhitzt die L6sung am RkkflusskCbler auf freier Flamme 
wabrend fiinf bie sechs Stunden, so krystallisiren aus der  concentrirten 
alkoholischen Losung nach einiger Zeit schone, schwach gelb gefirbte 
Nadeln aus. Sie werden abgeeaugt, mehrere Male mi t  Wasser, dann 
mit yerdiinntem Alkohol gewaschen und getrocknet. Ihr Schmelzpunkt 
liegt bei 2150. 

Aus den alkoholischen Mutterlaugen kann man mit Wasser noch 
etwas weniger reines Product gewinnen. Die Verbindung iet in heissem 
Wasser, und Alkohol, ebenso in Aether, Benzol, Chloroform und 
Aceton loslich. 

0.0770 g Sbst.: 0.1702 g Cog, 0.0237 g HaO. - 1.06 ccm N (13O,741 mm). 
CISH~*OAN+ Ber. C 60.40, EI 4.69, N 19.46. 

Gef. n 60.28, D 4.56, x 19.63. 
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A mid  0- p h e n  y 1 - a  z n i  t r o  s o  b e n z  o I ,  HaN . C ~ H S  : NsO . C8HS. 
Zur Darstellung dieser Verbindung lost inan das beschriebene 

Urethan in absolutem Alkohol, fagt in der Warmr alkoholische Na- 
tronlaugr im Ueberschuss z i ~  rind halt die Mischung wiihrend dreier 
Stunden auf dem Sandbade in lebhaftem Sieden. Die erkaltete, con- 
centrirte L8sung scheidet flimrnernde, goldgelbe Blattchen ab, die sich 
beim Steheri im Eisschrauk bedeutend vermehren. Abfiltrirt, niit 
weuig kaltem Wasser ausgewascben, getrocknct und verschiedene 
Male aus Alkohol umkrystallisirt, verlieren sie den urspriinglichen 
goldgelben Glanz und gehen in griinlichgelbe, nadelfiirmige Krystalle 
iiber, die bei 180° schmelzen i d  in heissem Wasser, ferner in A!- 
kohol, Aether, Eisessig und in Benzol 16slich sind. Das salzsaure 
Salz, welches farblos ist, lost sich ziemlich leicht in  Wasser. 

0.1162 g Sbst.: 0.2705 g COS. 0.0500 g HaO. - 0.1264 g Sbst.: 28.6 ccm 
;C (I90 722 mm). 

C I ~ H I O O N I .  Ber. C 63.71, H 4.42, N 24.77. 
Gef. * 63.48, 4.89, )) 24.63. 

A c e t y l a m i d o - p h e n y l - a  z n i t r o s o b e n z o l ,  
CHj . CO.  NH. Cs HS : MsO. CsH5. 

Das Amidophenylaznitrosobenxol wurde in der Kiilte mit uberschfiesigam 
Essigsiureanhydrid uberschichtet. Hierbei lijste es sich langsam auf, und 
nach etwa 4 Stunden war die Auflosung vollstiindig, worauf eine langsame 
Ausscheidung von farblosen, glanzenden Nadeln des Acetplderivates erfolgte. 
Sie wurden abfiltrirt und mehrere Male aus heisaem Wasser umkrystallisirt. 
Das Acetylderivat lost sich in heissem Wasser, Alkohol, Aether, Aceton uod 
Bcnzol; es schmilzt bei 233O. 

0.0773 g Sbst.: 20.97 ccm N (194 727 mm). 
C I A H ~ I O ~ N ~ .  Ber. N 20.89. Gef. N 20.7. 

P h e n y l - a z i m i d o b e n z o l -  c a r b o n s a u r e e s t e r ,  
C? H5 OOC . Cg HS :NB. Cs Hs. 

Ans dem I’henylaznitrosobenzolcarbonsiinreester erhalt man durch 
Reduction eine Azimidoverbindung, den Phenylazimidobenzolcarbon- 
aaureester. Zur  Darstellung wird I g Aznitrosoester zu einer Liisung 
voii 2 g  Zinnchloriir in l o g  concentrirter Salzsiinre gegeben und dae 
Gemiech wiihrend einer halbeii Stunde fast znm Sieden erhitzt. Der 
Ej ter  schmilzt und lost sich langsnm in der  conceutrirten Salzsiiure, 
wobei gleichzeitig Reduction und Abscheidung des Imidokorpers in 
flockigen Krystallen erfolgt. Nach einer halben Stunde liisst man 
erkalten, verdiinnt mit Wasser und zieht das Ganze mehrere Ma1 mit 
Aether aue. Nach Verdunsten des Aethers bleibt eine farblose Sub- 
stanz zuriick, die aus Alkoliol in schijnen, gliinzenden Nadeln vom 



Schmp. 84O erhalten wird. Die Verbindung lost sich in den gewohn- 
licheii organischen Solventien, wie Aether, Alkohol, Benzol, Eisessig 
und Aceton leicht auf. 

0.1028 g Sbst.: 0.?5?4 g COS, 0.0455 g HaO. - 0.0624 g Sbst.: 9 ccrn N 
(19", 726 mm). 

C I ; H I ~ O ~ N ~ .  Ber. C: 67.04, H 4.87, N 15.73. 
Gef. n 66.95, 4.99, s 15.78. 

P h  e 11 y I - a z i  m i d o  b e n  z o l - c a r b o n s  a u r e ,  CS H5. NJ : C g  HS . COOH. 
Urn die Phenylaairnidobenzolcarbonsaure darzustellen , lost mati 

2 g des soeben beschriebenen Esters in heissem Alkohol auf uud er- 
hitzt die mit iiberschiissiger Kalilauge versetzte Liisurig bis zur roll- 
standigcu Verseifung des Esters (I0 Minuten). Nach Zusatz von ver-  
dunnter Salzsaure zu der mit Wasver verdiinnten und filtrirteu Losur~g 
fallt Phenylazimidobenzolcaibonsaure in Gestalt eines gelatinosen 
Niederschlages aus, der sich bald zusanimeiiballt. Man saugt ihn ab, 
wascht niit vie1 kaltem Wasser nach und trocknrt auf  einer Thoii- 
platte. Weder R U B  Alkohol, noch aus ander en Ltjsuogsrniiteln lasit 
sich die Skure in schoneri Krystallrn rrhalten. Dagegen zeichnpt b i e  

sich durch Sublimationsfahigkeit aus und unteracheidrt sich hierdurch 
charakteristisch von der l-'henylaznitrosobenzolcarbonsaure. Die durch 
Sublimation in schonen Nadeln gewonnene Saure zeigt den Schmp. 232" 
iind ist in Aether, Alkohol und Eiaessig sehr leicht 1Bslich. 

0.0568 g Sbst.: 0.3359 g co?, 0.0220 g HsO. - 0.0518 g Sbbt.: 8.4 ccrn 
N (190, i 2 6  mm). 

C I ~ H ~ O J N ~ .  Ber. C 65.26, H 377, N 17.57. 
Gef. N 65.22, * 4.30, 8 37.55. 

o - N i t  r 0 -  h y d r  a z  o b e n z o  I-p- c a r  b o n s a  u r  e e s  t e  r , 
Cz Hg OOC. (NO*) Cs HS . NH. PI'H . Cs Hs. 

Erhitzt man die Mischung von zwei Mo1.-Gew. frisch destillirteni, 
moglichst reinem, krystallisirtem Phenylhydrazin nnd eiuern Mo1.-Gew. 
Nitrochlorbenzo&saureester wahrend zweier Stunden auf $em Wassrr- 
bade, so scheidet sich salzsaures Phenylhydrazin ab. Das  Reactions- 
gemisch farbt sich roth, aber vie1 wtwiger intensiv, als bei Anwendung 
ron  nicht gereinigtrrn Phenylhydrazin. Nach Beendigung der  Reaction 
wird das gebildete salzsaure Phenylhydrazin durch mehrmaliges 
Waschrn mit verdiinnter Salzsaure (1 : 4) ausgezogen und der  Ruck- 
stand in Aether aufgenommen. Reim Verdunsten der getrockneten 
atherischen Lijsung bleiben gelbrothe Krystalle zuriick, die nach mehr- 
maligem Urnkrystallisiren aus Alkohol bei 129O schmelzen. Die Kry- 
stalle des so erhaltenen Hydrazokiirpers sind in Alkohol, Aether und 
Aceton leicht liislich. 
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0 0927 g Sbst.: 0.2034 g COa, 0.0463 g HaO. .- 0.0607 g Sbst : 7.7 ccm 
N (18O, 722 mm). 

C15Hls0,N~. Ber. C 59.80, H 4.99, N 13.95. 
Gef. B 59.54, 5.14, 13.8% 

o-Nitro-azobenzol -p-carbonsi iureester ,  
Ca H5 OOC. (Nos) Cs Ht . NP . Cs Hg. 

Wenn man den soeben beschriebenen Hydrazokiirper mit gelbeni 
Quecksilberoxyd behandelt, so wird er  zur Azoverbindung oxydirt. 

Zu diesem Zwecke lijst man 2 g Hydrazoverbindung in siedendem 
nbsolutem Alkohol auf und setzt nach und nach gelbes Quecksilber- 
oxyd hinzu. Diese Operation wird so lange fortgesetzt, bis neue 
Mengen von Quecksilberoxyd nicht mehr geschwarzt werden. Die 
Lijsung verandert im Laufe der  Reaction ihre Farbe von gelb i n  
roth und scheidet nach dem Filtriren und Erkalten in kurzer Zeit 
prachtige, rothe Nadeln des Azokiirpers nus? die drn Schrnp. 139" 
zeigen. 

0.121Og Sbst.: 0.2619 g COi,  0.0504g HaO. - O.lJ77g Sbst.: 16.6 CCN 
h' (725 mm). 

C I S H I ~ O I N ~ .  Ber. C G0.20, H 4.35, N 14.05. 
Gef. )) 60.02, j, 4.63, B 14.24. 

U m w a n d e l u u g  d e s  o - N i t r o - a z o b e n z o l - c a r b o n s a u r e e s t e r s  in  
d a s  A z i d  d e r  P h e n y l - a z n i t r o s o b e n z o l - c a r b o n s i i u r e .  
Ueberschichtet man o-Nitroazobenzolcarbonsaureester mit iibrr- 

schiissigem 50-procentigem Hydrazinhydrat und erhitzt das  Gemisch 
wahrend einer Stunde mit Riickflusskiihler auf den1 Sandbade, so 
schwimmt zuniichst der  geschmolzene Azokiirper in rothgelben Tropfen 
a u f  der Losung. Nach und nach scheidet eich aber ein Krystallbrei 
uus, der  aach nach einiger Zeit die ganze Fliissigkeit dnrchsetzt. 1,ost 
man das so erhaltene Hydrazid in heissem Wasser, setzt der  fil- 
trirten, erkalteten L6sung Katriumnitrit zu uiid kiihlt dann das Ganze 
in einer Kaltemischung gut a b ,  so scheidet sich nach dem Ansauern 
mit verdiinnter Essigsaure das Azid als schiin gelber Niederscblag 
aus,  der  aus Alkohol in gelben Nadeln vom Schmp. 142O erhalten 
wird. Die Identitat mit dem friiher beschriebenen Azid wurde nnch 
dureh eine Stickstoffbestimmung und durch den unveriinderten Scbrnelz- 
punkt eines innigen Gemisches beider Substanzen bestatigt. 

o - Wit r o  - a z o b e  n z o l  - p  - c a r  b o n sa u r e ,  HOOC. ( K O ~ ) C S H ~ .  NP .C, H,. 
Urn zu dieser Carboneaure zu gelangen, erwarmte man ihreri 

Ester, in Alkohol gelost, mit alkoholischer Kalilaiige im Ueber- 
schuss so lange a m  Riickflusskiihler, birr w vollstandig verseift war, 
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was daran zu erkernen war ,  daes bei Wasserzusatz ans der  alkoho- 
lischen LBsung kein unveriinderter Ester mehr ausfiel. Die erkaltete 
rothe Liisung wurde dann mit Wasser verdiinnt und mit Salzsaurr 
angesauert, wobei ein gallertartiger, rother Niederschlag ausfiel, der 
abgesangt, mit Wasser gewaschen und auf einer Thonplatte getrocknet 
wurde. Beim mehrmaligen Umkrystallisiren aus Alkohol wurden 
scbiine rotbe Nadeln vom Schmp. 215O erhalten. Sie sind leicht los- 
licb in  Alkohol, Aether und Benzol, wenig loslich in Wasser. 

N (lSO, 721 mm.) 
0.0724 g Sbst.: 0.1532 g COs, 0.0220 g HsO. - 0.1 199 g Sbst. : 16.05 C C ~  

C I ~ H ~ O ~ N ~ .  Ber. C 57.57, El  3.82, N 15.49. 
Gef. )) 57.70, * 3.88, 15.68. 

Zii r i c  b , Universitatslaboratorium, December 1905. 

32. Ernst Erdmann: Bemerkungen zur Destillation im hohen 
Vacuum. 

[Mittbeilung aus demUnivereit5tslaboratorium f. angewandte Chemie in Halle a/S.] 

(Eingcgangen am 5. Januar 1906.) 

Zu der Veriiffentlichung ron A. W o h l  nnd M. S. L o s a n i t s c h  
im letzten Hefte dieeer Berichte I) bemerke ich Folgendes: 

Die Verfasser sind der Meinung, dass die von D e w a r  %) uach- 
gewiesene hohe Occlusionsfahigkeit gegliihter Holzkohle fur CJase bpi 
niederer Temperatur noch nirgends f i r  die Vacuumdestillation benotzt 
worden sei. 

Einmal ist der Anregung Dewar'a sofort 
mit grossem Eifer und Erfolg von p h y s i k a l i s c h e r  Seite Folge gr- 
geben worden. Sie hat zur Reindarstellung von N e o n ,  K r y p t o n  
und X e n o n  diirch V a l e n t i n e r  und S c h m i d t  3, mittels einer Art  
von fractionirter Destillation der occludirten Oase im Vacuum gefiihrt. 

Sodann mBchte ich erwahnen, dass D e w a r ' s  Entdeckung seit 
mehr als Jahresfrist im hiesigen Universitatainstitut fiir angewandte 
Cbemie zur Destillation bochsiedender Substanzen in hobem Vacuum 
regelmlssig benutzt wird. Die Anwendung besteht in der Einscbaltung 
e i n e ~  kleinen, rnit der  ausgegliihten K o h l e  von K o k o s n u s s s ~ h a l e  

Das trifft nicht zu. 

') Diese Berichte 38, 4149 [1905]. 
2, Ann. de chim. et de phys. [8] 3, 5 [1904]. 
3, Ann. d. Phps. 18, 187 [1905], sowie Sitzungeherichte d. Kgl. preuss. 

Akad. d. Wissensch. 38, 816 [1905]. 


