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115. Hans Lecher und Josef Hofmann'): Hydroxylamin I,
Eine einfache Darstellungsweise des freien Hydroxylamins.
[Mitteilung aus d. Kaiser-Wilhelm-Institut fiir physikal. Chemie

u. Elekirochemie in Berlin-Dahlem m. aus d. Chem. Laborator. d. Bayer.
Akademie d. Wissensch, in Miinchen.]

Eingegangen am 31.Januar 1922.)

I. Die fritheren Methoden.

Das freie Hydroxylamin wurde von Lobry de Bruyn?) und
kurze Zeit spdter von Crismers) isoliert. Die Darstellungs-
methoden Crismers aus der Chlorzink-Verbindung waren zur
Bereitung brauchbarer Mengen untauglich4). Dagegen konnte Lo-
bry de Bruyn in seinen klassischen Arbeiten eine Methodes) an-
geben, die bis heute wohl die beste Darstellungsweise fiir freies
Hydroxylamin geblieben war: Hydroxylamin-Chlorhydrat wird mit
Natriummethylat in Methylalkohol umgesetzt, das abgeschiedene
Chlorpatrium abfiltriert und die methylalkoholische Hydroxylamin-
Loésung unter vermindertem Druck fraktioniert; es geht schlieB-
lich Hydroxylamin iber, das in der Vorlage erstarrt. Mit diesem
Verfahren konnte hochstens die Methode von Uhlenhuth¢) kon-
kurrieren, bei welcher tertiires Hydroxylamin-Phosphat im Vakuum
erhitzt wird; es destilliert dann ca. 75-proz. Hydroxylamin. Diese
ausschlieBlich angewendeten Darstellungsweisen von Lobry de
Bruyn und Uhlenhuth haben den Nachteil, dal Hydroxylamin
destilliert werden muB. Diese Destillationen sind nicht ganz
ungefihrlich, da kleine Unachtsamkeiten schwere Explosionen?)
veranlassen konnen. Das Hydroxylamin siedet unter stdndi-
ger Zersetzung bei 58¢ (Druck 22 mm); bei etwa 90° schons)
geht die Selbstzersetzung in furchtbare Explosion iiber.

1) Mein Assistent Wilhelm Kindler hatte sich mit groBem Eifer
und Geschick an der vorliegenden Untersuchung beteiligt. Leider uberfiel
ihn nach einer ganz kurzen Zeit gemeinsamer Arbeit eine tickische Krank-
heit, welcher er am 235. Marz 1920 erlegen ist. Unsere Wissenschaft verlor
in jhm einen strebsamen Jinger. Lecher.

2) R. 10, 100 [1891].

%) Bl [3] 8, 114 [1890]; 6, 793 [1891].

4) Lobry de Bruyn, R. 11, 22 [1892]; B. 27, 968 Anm. [1894].

5) R. 10, 100 [1891]; R. 11, 18 [1892]; B. 27, 967 [1894]; vergl. a.
Brihl, B.26, 2508 [1893], 27, 1347 [1894).

6) A, 311, 117 [1900); vergl. a. Ebler u. Schott, J. pr. [2] 78,
318 (1908].

7y vergl. z.B. Lobry de Bruyn, R, 11, 21 [1892]; Wolffenstein
und Groll, B. 34, 2419 [1901].

) Lobry de Bruyn, R. 11, 28 [1892].
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Ein neveres Verfahren von O. Baudisch und F. Jenner!), welches
auf der Umsetzung von Hydroxylamin-Sulfat mit flissigem Ammoniak
beruht, ist schon wegen der Verwendung des letzteren unpraktisch.

II. Prinzip unserer Methode.

Im Folgenden bringen wir -eine Methode, welche sich an
das Verfahren von Lobry de Bruyn anschlieBt, aber eine Destil-
lation vermeidet. Bel dem Vorschlage unserer kleinen, aber we-
sentlichen Modifikation sind wir uns bewult, daB wir auch
diese Verbesserung Beobachtungen Lobry de Bruyns verdanken.
Schon dieser Forscher hat nimlich festgestellt?), dafl sich Hy-
droxylamin aus sehr konzentrierter methylalkoholischer oder aus
dthylalkoholischer Losung ausfrieren liBt. Spiter haben Ebler
und Schotts) nach Uhlenhuth dargestelltes Hydroxylamin durch
Losen in Athylalkohol und Ausfrieren gereinigt. Es ist aber an-
scheinend noch nicht versucht worden, Hydroxylamin-Chlorhydrat
mit Natriumalkoholat in Alkohol umzusetzen, das Natriumchlorid
abzufiltrieren und aus dem Filtrate direkt Hydroxylamin
auszufrieren. Wir werden zeigen, daB dieses einfache Ver-
fahren unter bestimmten Bedingungen ausfiihrbar ist, so da8 nun-
mehr krystallisiertes Hydroxylamin ohne Destillation in v&l-
lig gefahrloser Weise dargestellt werden kann. Diese interes-
sante Verbindung, welche bisher nur relativ wenige Chemiker in
der Hand hatten, kann kiinftighin ohne Schwierigkeit in der an-
organischen Experimentalvorlesung demonstriert werden+).

Lobry de Bruyn mischte methylalkoholische Losungen
von Hydroxylamin-Chlorhydrat und Natriummethylats). Zu un-
serem Verfahren ist Methylalkohol wenig geeignet, weil die Los-
lichkeit des Hydroxylaminse¢) darin zu grof ist. Giinstig sind da-
gegen dessen Ldslichkeitsverhélinisse in Athylalkohol.

h B. 49, 1182 [1916). Die Untersuchung koniile bedauerlicherweise
nicht bcendet werden; krystallisiertes Hydroxylamin wurde nicht dargestellt.

% R. 11, 29 [1892). % J. pr. [2] 78, 319 [1908].

4 Uber Vorlesungsexperimente vergl. Lobry de Bruyn, Chem.
N. 70, 111 [1894).

5 Er loste das Hydroxylamin-Chlorhydrat in Methylalkohol, weil
die Léoslichkeit in diesem [{fast viermal so groB ist als in Athylalkohol
(R. 10, 102 Anm.). Von dem gleichen Autor (R. 10, 103 Anm.) stammt
auch die bekannte Beobachtuug, daB Natrium in Methylalkohol leichter
laslich ist und besldndigere Ldsungen liefert als in Athylalkohol; deshalb
verwendete er bei seiner Hydroxylamin-Darstellung meth ylalkoholisches
Natriummethylat.

6 R. 11, 29 [1892].

€0*
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Lobry de Bruyn hielt es fiir wichtig, daf zur Umsetzung
alles Hydroxylamin-Salz im Alkohol gelést wart). Sonst
schloB das bei der Reaktion ausfallende Natriumchlorid noch un-
verbrauchtes Hydroxylamin-Chlorhydrat ein. Soweit wir die Lite-
ratur iibersehen konnen, ist auch spiterhin Wert darauf gelegt wor-
den, nur Lésungen von Hydroxylamin-Salz umzusetzen. Dabei
war wohl die Uberlegung ausschlaggebend, daB andernfalls vor-
iibergehend fiberschiissiges Alkoholat auftritt, Hydroxylamin aber
gegen Alkali recht empfindlich ist.

Es ist nun durchaus nicht nétig, alles Hydroxylamin-
Chlorhydrat vor der Umsetzung zu l6sen und so das Reak-
tionsprodukt stark zu verdiinnen. Man kann auch eine Auf-
schlimmung des Hydroxylamin-Salzes in Alkohol kriftig
rithren (oder schiitteln) und die Alkoholat-Losung zutropfen las-
sen. Nach Lobry de Bruyn?) 18sen 100 Tle. absol. Athylalkohol
bei 19.759 4.43Tle. salzsaures Hydroxylamin. Diese Loslichkeit
reicht aus, daB bei Zimmertemperatur stets genug geldst ist, um
das eintropfende Alkoholat sofort umzusetzen. Wir haben auch
nicht beobachtet, daff das ausfallende Kochsalz bei gutem Riihren
Hydroxylamin-Salz einschlieit und der Reaktion entzieht.

III. Apparatur.

Bei der Umsetzung ist darauf zu achten, dafi die Fliissigkeit
nicht alkalisch wird. Deshalb ist flotte Mischung durch ein tadel-
los arbeitendes Riithrwerk unerlillich. Da dieses kriftige
Verrithren lingere Zeit dauert, muB die Luftfeuchtigkeit fernge-
halten werden. Wir beschreiben kurz die von uns benutzte Riihr-
vorrichtung, weil sie sich auch fiir andere Versuche unter Luft-
Abschluf eignen diirfte und aus Geriten aufgebaut wird, die in
jedem Laboratorium vorhanden sind:

Das zu rihrende Reakiionsgemisch befindet sich in einem Fillrier-
stutzen. Dieser wird in den groBen Glasbehdlter ¢iner Brihlschen De-
stillationsvorlage$) gestellt und darin durch XKorke festgeklemmt. Der
untere Tubus der Vorlage (welcher sonst zum Evakuieren dient) ist bei
unserem Versuche durch einen Stopfen mit Chlorcalcium-Rohr versechlossen;
er konnle gegebenenfalls zum Einleiten e¢ines indifferenten Gasstromes
benutzt werden. Der obere seitliche Tubus der Verlage (in welchen sonst
das Kiihlrehr eisgestedkt ist) trigt einem Gummistopfen mit 2 Tropfirich-
tern, ‘welche Gber dem: Filtrierstutzen miinden. Der Tubus des Deckels
(welcher somst den Handgritf zum. Drehen beherbergt) ist mit einem

) T. 10, 105 [1891]; R. 11, 18 [1892].
% R. 10, 102 Anm. [1891].
3 B. 26, 2510 [1893].
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QuecksilberverschluB iiblicher Anordnung! verbunden. Der gut zentrierte
lange Rihrer besitzt 3 ilbereinander befindliche Propellerpaare.

Unsere Apparatur besitzt gegeniiber adhnlichen den Vorzug,
daB man fir das Einfiilhren des Riihrers nicht auf eine enge Off-
nung angewiesen ist und daher Riihrer mit langen, stabilen Fli-
geln verwenden kann. Ferner kdnnen in die gleiche Apparatur
Reaktionsgefifie verschiedener Gréfie und Form eingebracht werden.

IV. Ausfithrung der Methode.

Die Ausgangsmaterialien miissen natirlich ahsolut
trocken sein. Wir trocknen den Athylalkohal in dblicher
Weise mit gebranntem Kalk. Das Hydroxylamin-Chlorhy-
drat wird nach Rupp und Mider?) bromometrisch titriert, wenn
unrein, aus der dreifachen Gewichtsmenge Methylalkohol umkry-
stallisiert; Trocknung im Vakuum bei 100? oder im Hochvakuum
iiber Phosphorsiure-anhydrid.

34,7¢ staubfein gepulvertes Hydroxylamin-Chlor-
hydrat werden in den Filirierstutzen eingewogen und in 50 cemy
wasserfreiem Athylalkohol suspendiert®). Darin pflegen wir 0.01
bis 0.02¢ festes Phenol-phthalein zu ldsen. Diese Indicator-
menge ist anndhernd so bemessen, daB ein tiberschiissiger Tropfen
unserer Athylatlosung, verriibrt in der gesamten verwendeten Alko-
holmenge, noch Rétung bewirked miifita¢).

Zur Herstellung der Athylatldsung werden 11.56g Na-
trium in 200 ccm wasserfreiem Alkohol gelosts). Es ist nitig,

1) E. Fischer, Anleitung zur Darstellung organischer Praparate.

2) Ar. 251, 298 [1913). Wir benulzten stets diese Methode, welche
unter den vorgeschricbenen Bedingungen sehr gute Resultate liefert. (Das
Hydroxylamin wird in schwefelsaurer Lésung durch Bromid-Bromat-
Lasung bekannten Titers zu Salpetersdure oxydisrt: NHg.OH4-6Br - 2H, O
=NOgH -}-6 H Br; das unverbrauchie Brom wird mit Jodkalinm und Thio-
sulfat zuricktitriert). Anm. beider Kortektnur: Uber eine Modifikation
der Methode vergl. Kurtenacker u. Wagner, Z. a.Ch. 120, 261 [1922].

3 Nach Bedarf kann auch ein Vieltaches des gegebenen
Ansatzes genommen werdsn. Dagegen lassen sich kieinere Ansdize
schlecht rithren.

%) 20 ccm einer 1/;54-n. Losung von Natriumathylat in wasserfreiem Alko-
hol wurden schon durch 1 Tropfen einer 1-proz. Losung von Phenol-phthalein
in wasserfrelem Alkohol gerdtet. 20ccm einer 1/igye-nt.Lbsung gaben mit
etwa QO.lccm der I.proz. Phenol-phthalein-Losung Rosafirbung. 3/jee00~
R.Lésung wurde nicht mehr gerdtel.

% Dije Loslichkeit von Natrinmathylat in Athylalkohol ist zwar ge-
ringer als die von Natriummethylat in Methylalkohol; dieser Nachteil
fillt aber gegenfiber der kleinen Ldslichkeit von Hydroxylamin in kaltem
Athylalkohol micht ins Gewicht.
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wihrend der Auflosung zu kithlen und die fertige Losung im
Eisschrank aufzubewahren. Man stellt sie am besten erst am
Tage vor dem Versuche her. Sie mufl vollkommen farblos sein.
Die Athylatldsung kommt in den einen Tropitrichter.

Endlich kommt in den anderen Tropftrichter ein wenig einer
gesiittigten Losung von Hydroxylamin-Chlorhydrat in wasserfreiem
Alkohol.

Man setzt das Rihrwerk in Gang und beginnt nach ca. 10 Min.
mit dem Zutropfen der Athylatlosung. Die Rotung, welche an
der Einfallstelle entsteht, mu8 momentan verschwinden, Wenn
sich die ganze Fliissigkeit rosa firbt, flieBt die Athylatldsung zu
rasch zu. Die Geschwindigkeit des Zutropfens kann allmihlich ge-
steigert werden; denn in dem MaBe, wie Alkohol in Form der
Athylatlosung zuflieBt, steigt auch die jeweils geldste Menge
des Hydroxylamin-Salzes, solange es noch Bodenkorper ist. Gegen
Schluff 148t man wieder ganz langsam zutropfen. Ist dann eine
Rosafirbung entstanden, so tropft man aus dem anderen Tropi-
trichter Hydroxylaminsalz-Losung bis zur Entfirbung zu. Die ganze
Umsetzung dauert ca. 1t/;,—2 Stdn.

Das Kochsalz wird abgesaugt und mit etwas wasserireiem
Alkohol ausgewaschen. Der Saugkolben, welcher das Filtrat ent-
hilt, wird seitlich durch ein Chlorcalciumrohr, oben durch einen
Gummistopfen mit Stabthermometer verschlossen und in Eis-Koch-
salz gestellt. Man 148t den Kolben ganz ruhig in der Kilte-
mischung stehen, um moglichst groBe Krystalle zu erhalten,
die spiter der Luftfeuchtigkeit eine mdglichst kleine Angriffsfliche
bieten. Das Hydroxylamin krystallisiert dann in diinnen Nadeln
von der Linge 1—3 cm aus. Wenn der Kolbeninhalt—18° kalt ist,
wird filtriert. :

Bei flinkem Arbeiten ist hierzu keine besondere Apparatur nétig. Wir
saugen auf Wittscher Filterplatte rasch ab wund waschen mit absol.
Ather grindlich nach, wobei eii Durchsaugen von Luft nattrlich vermieden
wird. Die Krystallisation wird in eine Porzellanschale gestoflen, darin in
einen leeren Exsiccator gebracht, der sofort evakuiert wird. Nach 1/, Stde.
fillen wir langsam mit ganz trockenem Stickstoff.

V. Ausbeute.

Wir haben festgestellt, wieviel Hydroxylamin bei unserer Me-
thode durch Zersetzung und im Kochsalz-Niederschlag verloren
wird. Wir gingen von 34.7 ¢ Hydroxylamin-Chlorhydrat aus. Nach
Beendigung der Umsetzung wurde das Kochsalz scharf abgesaugt:
valkoholisches Filtrat I«; dann mit 40 ccm wasserfreiem Al-
kohol nachgewaschen: »alkoholisches Filtrat II« und »Koch-
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salz-Riickstand« Der Hydroxylamin-Gehalt dieser 3 Teile wurde

bromometrisch ermittelt1). Die Reaktion gegen Phenol-phthalein

war durchweg fast ganz neutral; daher war kein (sauer reagie-

rendes) Hydroxylamin-Chlorhydrat mehr vorhanden.
Das Hydroxylamin verteilte sich in folgender Weise:

Alkoholisches Filtrat I . . . . .150¢g 91.0%/, der Theorie
Alkoholisches Filtrat 11 (Waschalkohol) . 08g 4.7%, » »
Kochsalz-Riickstand . . . . .. . 09g 5.4% » »
167g 101.1%
(ber. 16.5 g).

Eine Zersetzung von Hydroxylamin widhrend der
Reaktion fand nicht statt. Verloren gingen nur die
549/, im Kochsalz-Rickstand.

Das Ausfrieren der alkoholischen Filtrate liefert bei
obigem Ansatz 6—7g krystallisiertes Hydroxylamin oder rund
400/, der Theorie. Der Rest kann unschwer als Chlorhydrat
aus der alkoholischen Mutterlauge wieder gewonnen werden. Das
Verfahren von Lobry de Bruyn liefert eine Ausbeute?) an kry-
stallisiertem Hydroxylamin von etwa gleicher Gréfenordnung;
der Rest geht zum Teil durch Zersetzung bei der Destillation ver-
loren. Die Ausbeuten’) des Uhlenhuthschen Verfahrens sind
wesentlich schlechter.

Wir pflegten das Hydroxylamin aus der alkoholischen Ldsung
sofort nach der Umsetzung auszufrieren, indes zersetzen sich bei
eintigisem Aufbewahren der Losung im Eisschrank nur etwa 3.

VI Eigenschaften unseres Priparates.

Der Hydroxylamin-Gehalt unseres Préparates wurde nach der
bromometrischen Methode von Rupp und Mider (a.a.0.) be-
stimmt. Wir bringen die Titrationen zweier Priiparate von ver-
schiedenen Darstellungen.

1. 0.2612 g Hydroxylamin wurde in ica. 18 ccm 1/;-n.Schwefelsiayre
gelost und die Losung mit Wasser auf 250 ccm verdimnt; 10 ccm wurden
titiriert. Verbrauch an 1/,o-n . Bromid-Bromat-Losung 18.35 ccm, 18.34 cem
(berechnet: [18.98 ccm). Dies entspricht einem Gehalt unseres Priparates
an Hy;N.OH von 96.65%/,.

2. 0.2039 g Hydroxylamin wurde in ica. 17 cem 1/,-n.Schwefelsiure
gelost aynd die Losung mit Wasser auf 250 com verdiiunt; 10 ccm wurden
titriert. Verbrauch an 1/jp-n.Bromid-Bromat4Losung 14.41 ccm, 14.38 ccm

1y Einer Anregung der Redaktion folgend, verzichten wir 'suf Wieder-
gabe idieser Analysen in extenso.

%) vergl. Lobry de Bruyn, B. 27, 968 [1894]; Bruhl, B. 26, 2511
{1893], Uhlenhuth, A, 311, 119 .[1900].

% Ebler u. Schott, J. pr. [2] 78, 319 [1908].
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(berechnet: 14.82ccm). Dies entspricht einem Gehalt uunseres Priparates
an H,N.OH von 97.189/,.

Verdunstet man cinige Gramm unseres I’riaparates auf einem groficn
Uhrglas, so bleibt ein unbedeunlender Ricksland, der mit Silbernitral cine
Fallung von Chlorsilber gibl. Die Substanz enthilt daher geringe Men-
gen Salz. In 24791 g wurde das Nairium als Sulfal beslimmt; erhallen
0.0039 g Na,S50,, cnispr. einem NaCl-Gehalt unseres Hydroxylamins von
0.139/,. Die fehlenden 39/, sind daher uberwicgend Wasser, welches
das Hydroxylamin auch bei raschem Umfiillen aus der Luft anzicht.

Aus dem gleichen Grunde ist auch der Schmel zpunkt im
Capillarrohr nicht scharf. Wir fanden ihn 32—35°% Lobry
de Bruyn?) bestimmte ihn fiic ein Priparat, das bis zur Schmelz-
punktskonstanz durch Ausfrieren aus der Schmelze gereinigt war,
mit eingetauchtem Thermometer zu 33.05° Briihl?) fand
im Capillarrohr 33—34°9.

Unsere Substanz unterscheidet sich von den reinsten Prohen
Lobry de Bruynss) durch ihre geringere Haltbarkeit. Nach eini-
gen Tagen (auch im Keller) sintert die Substanz zusammen und
gibt schliefllich eine stark nach Ammoniak riechende Flissigkeit.
Das obige Priparat 2 z.B3. wurde in einer Pulverflasche, welche
durch paraffinierten Kork verschlossen war, im Keller aufbewahrt.
Nach 24 Stdn. war es #uBlerlich noch unverindert, roch aber
bereits nach Ammoniak. Nach im ganzen 3 Tagen war es teilweise,
nach 4Tagen ganz zerflossen; es enthielt dann nur mehr 42.55°/
H,N.OH.

Sehr wahrscheinlich spielen dabei 2 FFakioren cine Rolle: 1. cnibalt
unser Praparat geringe Mengen von Salz, welche die Selbsizersetzung des
Hydroxylamins 'kalalysicrent); 2. bielet ein Haufwerk von Krystallen
der Luftfeuchligkeit beim Umfilllen eine groBere Oberfiiche dar als cine
kompaktle, aus dem Schmelzflufl erstarrte Masse, wic sic das nach Lobry
de Bruyn deslillicrte Produkt bildet.

Aus dem Gesagten ergibt sich fiir die Brauchbharkeit unse-
res Hydroxylamins Folgendes: Das Priparat ist fir préipara-
tive Zwecke geniigend rein. Daf ¢s fir jeden Versuch frisch
dargestellt werden muBl, bedeutet kaum cinen Nachteil, da auch
reinstes Hydroxylamin nur unter besonderen Kautelen haltbar ist.
Dagegen ist der Reinheitsgrad vermutlich unzureichend fiir exakte
physiko-chemische Messungen; biefiir wird sich Reinigung durch
Destillation oder Hochvakuum-Sublimation kaum umgehen lassen.

Wir bestimmten noch das spezifische Gewicht nach der
Schwebemethode in Benzol-Brombenzol und fanden d;° =1.335;

1y R. 11, 23 [1892). 2) B. 26, 2511 [1893).
3) abernur von diesent B.27, 967 [1894].
sy R. 11, 38 [1892].
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d,0=1.334; dic Zersetzung an der Oberfliche der Krystalle fiihrt
zur Bildunz von Gasblischen, welche sehr stéren. Lobry de
Bruynt) fand nach der gleichen Methode in Benzin-Chloroform 1.35.

Jesonderes Inleresse bot die krystallographische Un-
tevsuchung. Linmal weil das Hydroxylamin tberhaupt noch
nicht untersucht wurde; und dann, weil E. Schott?) die Méglich-
keit erortert hat, daB ein von ihm aus Alkohol ausgefrorenes Pro-
dukt die desmotrope Form H;N:O darstellte. Wir haben deshall
Wert auf die Feststellung gelegt, dal aus Alkohol zwischen —18°
und — 89 und aus dem SchmelzfluB, also bei -}-339, identische Kor-
per auskrystallisieren. IIr. Privatdozent Dr. H. Steinmetz hatte
die grofle Lichenswiirdigkeit, unsere Priiparate zu untersuchen und
macht dariiber folgende Angaben:

»Hydroxylamin.

Zur Uniersuchung lagen zwei Priparate vor:

1. Ein durch Ausfricren erhaltenes in Form langer, dinner Nadeln.

2. Ein durch Erslarren der geschinolzenen Substanz zwischen Objekt-

trager und Deckglas crhaltenes.

Dic Nadeln von »l« sind bis 2cm lang, aber sehr dinn und zu
Buscheln vereinigt, so dall es bei der grollen Hygroskopizitit nicht mog-
lich war, sic zu ‘'trennen und goniometrisch zu messen. Haulig war cin
Flachenpaar der prismatischen Zone ectwas breiter als die tbrigen aus-
gebildet, so dafl man durch diese Flachen ein Interferenzbild erhalten
konnlte. Die spilze Bisectrix steht normal zu jenem Flichenpaar und,
da die Ausloschungsrichlung in allen Ebenen der Prismenzone parallel ist,
so st das Krystallsystem des Ilydroxylamins rhombisch. Optischer
Charakler negaliv. Scheinbarer Winkel der oplischen Achsen nahe an 90°,
Ebene der optischen Achsen senkrecht zur Prismenzone.

Das Erstarrungspriparat zeigle c¢in radialstrahliges Gefiige; die ein-
zelnen Kryslallindividuen zeigten alle parallele Ausloschung. An einigen
war auch die Achsenebene senkrecht zur Léangsausdehnung der Prismen
vorhanden; Achsenwinkel nahe an 900, optischer Charakter negativ.

Demnach ist an eciner ldentitit der beiden Krystallarten nicht zu
zweifeln.«

1y R. 11, 23 [1892],
2) Inaugural-Dissertat., lleidelberg 1508, S.(69—71.



