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Auch das Tr in i t ro -m-kreso l  lii& sich mittels der Toholsulfo 
chlorid-Methode in das von F. Reverdi;') aus m-Chlortolud dar- 
gestellte 2.4.6 - T r in  i tr o- 3 - ch 1 or- 1 -t olool iiberfiihren. 

4.8 g Trinitrokresol werden in 4 g Nitrobenzol gel&& 3 g Diiithyl- 
anilin, 3.8 g Toluolsulfochlorid hinzugefiigt, warend  vier Stunden auf 
105O erhitzt und nach dem Ansiiuern der Dampfdestillation unter- 
worfen. Der schwach dunkel gefiirbte Riickstand wjrd aus dlkohol 
umkrystallisiert. Es  wurden 2.9.g Trinitrochlortoluol in langen Nadeln 
erhalten, die bei 149O schmelzen und die VOD Reve rd in  angegebenen 
Eigenschaften besitzen. 

0.1086 g Sbst : 14.5 ccm N (15O, 758 mm}. - 0.3795 g Sbst.: 0.1.525 g 
AgCl. 

C F . H ~ O ~ & C I .  Ber. N 16.06, c1 13.56. 
Gef. D 15.79, 13.49. 

Das 2.4.6 -T ri n i t ro  - 3 - m e thy l -  d i p  h e n y la mi n entsteht , wenn 
man 1 g Trinitrokresol, 0.9 g Toluolsulfochlorid, 1 g NitrobenzoZ und 
I g D<athylanilin wahrend 4 Stunden auf 105O erhikt, hierauf 1 g 
Anilin einruhrt, kurze Zeit erwiirmt, die rote Schmelze mit verdumter 
Salzsiiure anriihrt und Wasserdampf hindurchtreibt. Das zuriick- 
bleibende Kondensationsprodukt wird aus Alkohol umkrystallisiert, 
wobei es in goldgelben, federformig angeordneten Blattchen (0.8 g )  
erhalten wird, die bei 150° schmelzen und sich als vollig identisch 
erwiesen mit der aus Chlo&rinitrotoluol'> gewonnenen Substanz. 

0.1155 g Sbst.: 17.2 ccm N (17O, 756 mm). 
C 1 3 H ~ 0 @ ~ N ~ .  Ber. N 17.61. Gef. N 17.44. 

818. Hermann Groeemann und Walter Heilborn: 
tzber den gleicheeitigen qualitativen Nachweie von Nickel 

und Kobalt. 
(Eingegangen am 26.Mai 1908.) 

An empfindlichen Reaktionen zum Nachweiv der beiden in der 
Natur fast stets zusammen vorkommenden Elemente Nickel und 
Kobalt in den reinen Lijsungen ihrer Sake ist bekanntlich kein Mangel. 
Es sei fiir das Kobalt an die Kaliumnitritreaktion, an den Nachweis mit  
Ammoniumrhodanid 3), an die Reaktion von I1 i n s k i  und v, K n or r e 

I )  Diese Berichte 37, 2095 [lgOa]. 
z, Diese Berichte 37, 209A [1904]. 
3) Rosenheim und Cohn: Ztschr. f. amorgan. Chem. 27, 280. 
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rnit Nitroso-&naphthol I) und an die blaue Farbung der Phosphorsalz- 
perle erinnert, Znr Erkennlmg des Nickels erscheint besonders ge- 
eignet der Nachweis mit Natriumthiocarbonat *), mit Dimethylgly~xim~) 
uncl mit Dicyandiamidinsalzen ’) bei Gegenwart con Ammoniak und 
Alkalihydroxyd. 

Letztere Methode 1aBt sich nun  auch rnit besonderem Vorteil zum 
gleichzeitigen Nachweis von Nickel und Kobalt in der qunlitntiyen 
Analyse i n  e i n e r  O p e r a t i o n  verwenden, wenn man das seinerzeit 
von H. G r o s s m a n n  ond B. Schi ick  angegebene Verfahren etwas 
niodifiziert. Nach der friiheren Vorschrift sollte der Fallung des Nickels 
die voUige Oxydation des Kobalts rnit Wasserstoffsuperoxyd iu ainmo- 
niakalischer Liisung vorausgehen. Vie1 zweckmadiger aber arbeitet 
ninn nach folgender Methode: 

Man versetzt die eventuell beide Metalle enthaltende Losung, 
welche zweckmSbig konzentriert wird und von dlzu groden SLure- 
uberschiissen befreit ist, rnit Ammoniak, bis sie stark danach riecht, 
fiigt nunmehr 10 - 80 ccm etwa 10-prozentigen Rohrzuckerliisiing 
(aus gewiihnlichem Handelszucker bereitet) hinzu, dann eine ausrei- 
chende Menge Dicyandiamidinsulfatlosung (Nickelreagenz nach .Gross- 
manna) und versetzt zum Schlud rnit Nntronlauge, wobei bei Gegen- 
wart von griiI3eren Mengen Nickel s t e t s  Farbenumschlag in gelb bia 
rotgelb, bei Anwesenheit groBerer Mengen Kobalt eine intensiv rote 
bis rotviolette Losung entsteht, welche auf der Bildung eines kom- 
plexen, intensiv gefirbten Ions beruht 9. Da, auch bei Anwesenheit 
groderer AIengen Nickel, das bei gewohulicher Temperatur gefallte, 
schon krystallisierte, gelbe Nickeldicgandinmidin sich sehr schnell ab- 
setzt, so gelingt es, Bruchteile von Milligrammen Kobalt bei Anwesen- 
heit der mehr als 100-fachen Menge Nickel ohne Schwierigkeiten 
sicher durch die violette bis violettrote Farbe der Liisung nachzuweisen, 
ebenso wie umgekehrt bel” Anwesenheit von vie1 iiberschussigem Kobalt 
und s e h r wen i g N i c k e 1 die Ausfiillung des krystallisierten Nickel- 
dicyandiamidins s t e t  s eintritt, wenn auch bei Gegenwnrt yon sehr 
wenig Nickel erst nnch einiger Zeit 3. 

I) Diese Berichte 18, 699 [1885]. 
2) Vergl. H. und W. Biltz,  Anorganische Praparate usw. [19Oi], S. 127. 
3) Tschugaeff, diese Berichtc 88, 2899 [1905]; siehe auch Brunck, 

4) Chemikerzeitung 1907, 535. 
5) Papasogli  (L’Orosi 21, 165); vergl. auch Dammer, Anorganische 

Schiitteln bexw. Iiiihren hefordert natiirlich auch hier wie in anderen 

121, 

Ztschr. f. angew. Chem. 20, 834, 1847 [1907]. 

Chemie 4, 806. 

Fallen das Busfallen des Niederschlages. 
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Wir haben uns dieses Verfahrens auch bei der q u a n t i t a t i r e n  
A n a l y s e  von Walznickel init bestem Erfolg bedient, wollen aber 
hieriiber erst spiiter im  Zusammenhang mit anderen Untersuchungen 
berichten. B e i  Be fo lgung  d e r  o b e n  angegebenen  Vorschrif t  
di i r f te  e s  j e d e n f a l l s  a u c h  d e n  a n a l y t i s c h e n  Anfange rn ,  denen 
e r f a h r u n g s g e m a o  d e r  N a c h w e i s  be ide r  E l e m e n t e  s t e t s  beson- 
d e r e  S c h w i e r i g k e i t e n  mncht ,  gel ingen,  s c h n e l l  und  s i c h e r  
r i ch t ige  R e s u l t a t e  z u  e r h a l t e n ,  was vor allem den charakteri- 
stischen, jede Verwechslung ausschlieaenden F a r b e n u n t e r s c h i e d e n  
der Fallungsreaction 
zuhschreiben ist. 

auf Nickel und .der Farbenreaktion auf Kobalt 

818. Heinrich Bilts: tzber Verauche BUC Gtewinaupg 
von aUphatimch substituierten Oxstriaginen und Dihydro- 

0-a 

(Nach Versuchen von P. Horrmann.) 
(Eingegangen am 18. Mai 1908.) 

Vor etwa drei Jahrenl) habe ich gexeigt, daa sich aromatisch 
substituierte Oxytriazine leicht erhalten lassen, wenn man Aryl-a-di- 
ketone, 2. B. B e n d ,  mit Semicarbazidchlorhydrat in essigsaurer L6- 
sung einige Stunden kocht: 

CsHs.CO H2N.NH CG Hs . C=N . NH 
CsH5.CO H2N.CO 

- 
= 2Hao + c , a . C = N . i o  

' +  
Diese Oxytriazine lassen sich in alkoholisch-essigsaurer L6sung 

durch Zink leicht zu Dihydro-oxytriazinen reduzieren : 
Cs Hs . C =N= NH 
CS Hs . CH. NH .CO 

Im Folgenden sei iiber schon vor einigen Jahren abgeschlossene 
Versuche berichtet, a l i p  h a t  i s  ch substituierte Oxytriazine und Dihydro- 
oxytriazine zu erhalten. 

Zunachst wurden die dasselbe Ziel verfolgenden Versuche von 
0. Diels2) wiederholt. Nach seiner Vorschrift 9 wurde Diacetyl a m  

*) H. Biltz,  diese Berichte 38, 1417 [1905]; Ann. d. Chem. 339, 279 
[1905]. 

0. Diels, diese Berichte 35, 347 [1902]; 0. Diels und A. vomDorp, 
diese Berichte 36, 3183 [1903]. 

3) 0. Diels und H. Jost ,  diese Berichte 35, 3292 [1902]; H. v. Pech- 
mann,  diese Berichte 21, 1411 [1888]; vergl. auch R. Schulze, Diss. Kiel 
1906, S. 99. 




