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Bei mehrmals wiederholtem Versuche crgab sich, daf Indigo sich aus
o-Aminobenzylalkohol und Glycerin unter den gegebenco Bedingungen schop in
2 Minuten reichlich bildet; die Reaktion darf somit zu cinem Vorlesungs-
versuche empfohlen werden.

Werden die Dampfe, dic sich bei der Reaktion in unbedentender Menge
entwickeln, durch cinen Kihlor verdichtet und gesammelt, so crhalt man ein
durchsichtiges, wasserhaltiges Destillat von cigentiimlichem, ammonixkalischem
Geruch, ais welchem sich bet lingerem Stehen cine krystallinische Substan
ausscheidot. Diesclbe schmolz, auf ecincm Tonteller direkt ohne Umkrystalli-
sation gepreBt und in vacuo getrocknet, bei 79—80°; sie erwies sich als iden-
tisch mit dem urspriinglichen Amidobenzylalkohol.

Ilm Kihlrohr wurden auch ein Paar Tropfen cincs gelblich gelirbten,
leicht beweglichen Olos von eigenartigem Goruch gofunden, das sich mit
Wasser nicht mischte.

o-Amidobenzylalkohol sicdet bei 270—280°. s ist also zu crwarten,
daB beim Lrhitzon dieser Substanz mit Glycorin und Kali bis 3000 dic Aus-
beute an blauem Indigo bedentond erhobt wird, wenn der ProzeB mit einem
RiickfluBkiihler, oder besser in cinen Autoklaven unter Umrithren ausge-
fihet wivd.

Dic von uns unter denselben Bedingungen naus Anthranilsiore und
Glycerin parallel ausgefiihrte Darstcllung von Indigo ergab, daB hicr zur Re-
aktionsvollendung wonigstens eine halbe Stunde notwendig ist; merkwiirdiger-

weige ist auch dic Aunsbeute in dicsem lotzteren Falle weniger giinstig.
Moskau, 1910,

444. Otto Hauser: Uber das basische Thoriumsulfat.
(Eingegaogen am 5. Oktober 1910.)

In den Compt. rend. 1910, 24 findet sich eine Abhandlang von
Barre, welche die basischen Salze des Thoriumsulfats betriffit und
sich gegen die Darstellung wendet, die Demargay?) von diesem
Gegenstand gegeben hat. Barre findet, daB das von Demur¢ay an-
gegebene Salz 3Th(S0,),2H;0.Th0(S04),2H,0 unter den von
diesem Autor festgesetzten Bedingungen nicht als chemisches Individuum
existiert, daB es vielmehr als ein Gemisch der Salze Th(S0);,2H,0
und ThO(S80,),2Hy0 angeseben werden mufl, Nun habe auch ich
schon vor langerer Zeit?) — und das scheint Hrn. Barre unbekannt
geblieben zu sein — in Gemeinschalt mit ¥. Wirth durch eine aus-
fibrliche Versuchsreihe einwandsfrei nachgewiesen, daf man nach der
Arbeitsweise Demar¢ays zu keinem einheitlichen Produkt gelangen

1) Compt. rond. 96, 728 [1860].
%) Ztschr. §. anorgan. Chem. 80, 242,
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kann und daB die erbaltenen Niederschlige lediglich mechanische Ge-
menge von Hydraten des neutralen Thorsulfats und des basischen
Salzes Th O(80,) sind. Insoweit befinden sich also unsere Resultate in
bester Ubereinstimmung. Um indes keine MiBverstindnisse iiber die
verschiedenen Angaben von Barre und von uns betreffend den
Wassergehalt des Hydrates von Th O(80,) autkommen zu lassen, mégen
kurz noch folgende Bemerkungen angeschlossen werden. Barre so-
wohl als wir haben bemerkt, dall die Umwandlung des neutralen
Thorsulfats in das basische Salz nur sehr langsam verlduft, so daB
man sebr leicht Gemische des Hydrolysenprodukts und des neutralen
Salzes erhilt, welchem Irrtum ja, wie erwdhnt, Demargay zum
Opfer gefallen ist. Um das zu vermeiden, haben wir die Versuchs-
temperatur wesentlich béber gewiblt und konstatiert, daf die Um-
wandlung iiber 125° verbaltnismaBig rasch verlduft, und daB zwischen
dieser Temperatur und 180° das Hydrat ThO(80,),H,O stabil ist. Da
es uns damals behufs eines Vergleichs des basischen Sulfats des
Thoriums mit den basischen Suliaten anderer vierwertiger Erden
lediglich auf das Verbiltnis Thorerde : Schwefelsiure in ihm ao-
kam, sind wir auf die Existenz moglicher auderer Hydrate
desselben wicht weiter eingegangen, sondern haben uns mit der
Feststellung begniigt, dal man glatt die reine Verbindung Th O(SO,),
Hi:O erbilt, wenn eine Ldésung von Thorsulfat-Anbydrid in Wasser
im Verhiltuis von ungefihr 1:140 wihrend einiger Stunden
im Einschmelzrohr auf cs. 160° erhitzt wird. Indes geht auch
aus den von uns frither mitgeteilten Versuchen, soweit sie sich
auf niedrigere Temperaturen beziehen, hervor, dal in der Um-
gebung von 100° ein Hydrat ThO(80,),2 HyO erbalten wird. Nur sind
wir damals wegen zu kurzer Versuchsdauer nicbt zu einheitlichen
Produkteu gelangt; so fanden wir in einem Fall:
ThO(S0,),2H;0. Ber. ThO, 69.51, SOy 21.02, H,0 9.46
Gel. » 69.60, » 22.80, » 1.50.

Bei einer Wiederholung der Versuche habe ich eine Ldsung neu-
tralen Thorsulfats in den angegebenen Konzentrationsverhiltnissen bei
100° wihrend 30 Stunden im Olbad geschiittelt. Der gebildete Nieder-
schlag wurde nach dem Offnen des noch heiBen Einschmelzrohres so-
fort abfiltriert und zundichst einige Male mit kaltem Wasser, dann
mit Alkohol und Ather ausgewaschen und lufttrocken analysiert. Es
ergaben sich die Zahlen: )

ThO(SO4), 2H,0. Ber. ThO, 69.51, 50, 21.02, H,0 9.46.
Gel. » 6980, » 2121, » 8.9

) Durch cinen Druckleliler stebt im Original SO,.
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Also sind die Avgaben Barres iiber den Wassergehalt des bei
100° stabilen Salzes vollkommen richtig.

Faflt mau unsere uud Barres Resultate zusammen, so ergibt
sich daraus, daB durch die Hydrolyse von Thoriumsulfatldsungen
mafiger Verdiinnung Hydrate des basischen Salzes Th O (S0,) entstehen,
die je nach der Versuchstemperatur ein oder zwei Molekiile Wasser
anf ein Molekiil ThO(SO,) enthalten. DaB bei der Hydrolyse sehr
verdiinnter Lisungen die Zersetzung bis zum Hydroxyd geben kann,
haben wir schon friiher gezeigt.

Berlin, Anorgan.-chem. lustitut der Techn. Hochschule,

446. Julius Schmidt: Bemerkungen zu meinen Arbeiten in
der Fluorenreihe.

(Eingegangen am 3. Oktober 1910.)

Als ich vor kurzem gelegentlich ciner mit H. Wagner ausgelfihrten
Untersuchung ') zum ersten Male den von Gracbe entdeckten, roten Kohlen-
wasserstoff Di-biphenylen-athen, {CeH)C: C(CeHy)s, in Hinden hatte,
schopfto ich Verdacht, daB die rote Farbe der von Stitzel und mir?) als
»Fluorenather« beschriebenen Verbindung auf cive Beimischung an diesem
Kohlenwasserstoft zuriickzufihren sein konnte. Sogleich wurde eine dies-
beziigliche Prifung durchgefihrt.

Es gelang mir tatsichlich — nachdem ich nunmechr mit den Eigen-
schaften des Dibiphenylensthens vertraut war — aus dem Rest des von der
fritheren Untersuchung herrithrenden Praparates durch Waschen mit Benzol
goringe Mengen des roten Kohlenwasserstoffs zu isolieren und den fast farb-
losen Hauptbestandteil mit dem von Graohbe und Stindt3?) entdeckten Di-
biphcnylen-dthenoxyd (I) zu identifiziereu. Aus dem letzten Heft der
»Berichte« (S. 2488) ersche ich nup, dal mich H. A. Kliegl in der Absicht,
dio Iritheron Angaben richtig zu stellen, iiberholt hat. Ich mdochte deshalh nur
noch Folgendes dariber bemerken:

I I
L. (CeHi} C—O0—C(Cs ). II. (CsH)aCH—0 —HC(CeHy,.

Urspriinglich  hiclt ich das bei der Reduktion von Fluorenonoxim mit
Zinn- und Salzsiure entstehende Endprodukt fir die Substanz I, als die es
sich jetzt cntpuppt hat.” Aber cin Druckfchler, der sich im Referat®) der

1) Diese Berichte 48, 1796 [1910). 7 Ann. d. Chem. 370, 2 [1909].
3) Aon. d. Chem. 891, 5 [1896].
% Dicse Borichte 29, Rel. 497 [1896).





