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p-Chlorbenzoyl-bis-dimethylaminophenylmethan: 13 g p-
Chlorphenacyl-pyridiniumbromid?), 043 g Nitrosobenzol und 1 g
Dimethylanilin erhitzt man in 15 ccm Alkohol 1 Stde. auf dem Wasser-
bad in der Druckflasche: 1 g = 619, d. Th. Gelbliche, prismatische
Nadeln aus 50 Tln. Alkohol, Schmp. 148°; mit PhO, /Fisessig tiefblau. Kein
Verlust.

CouHL;ON,CIL (392.5). Ber. C 73.37, H 6.37. Gef. C73.03, H 6.09.

Bis-[p-dimethylaminophenylj-acetylthiophen: aus 226 g w-
Acet-thienonyl-pyridiniumbromid®), 2 cecm Dimethylanilin und
1 g Nitrosobenzol in 18 cem Alkohol durch 1-stdg. RiickfluB-Erhitzen:
1.35g (469, d. Th.). Aus 125 Tin. Alkohol gelbliche Prismen und Blittchen
vom Schmp. 168—169°% Kein Verlust.

C,,H,,ON,S (364). Ber. C 72,53, H 6.59. Gef. € 72.33, H 6.94.

Trimethylacetyl-bis-[p-dimethylamino-phenyl]-methan:
aus Pinakolinyl-pyvridiniumbromid?) in Alkohol mit Nitrosobenzol
und Dimethylanilin durch 5-tigiges Stehenlassen bei 20° Aus Alkohol
feine, farblose Nadeln, leicht loslich in heifem Benzol; Schmp. 158—159°.
Auch dieses, durch einen aliphatischen Acylrest substituierte Methan wird
mit PbO,/Eisessig tiefblau.

CyH,ON, (338). Ber. C 78.11, H 8.83. Gef. C 78.34, H 9.08.

292. Fritz Zetzsche und Artur Fredrich: Die Kennzeichnung von
Carbonsiiuren als Ureide mit Hilfe der Carbodiimide (V. Mitteil.).
[Aus d. Chem. Institut d. Universitit Berlin.]

(Fiingegangen am 23. Angust 1939.)

Kiirzlich') zeigten wir, dal das Carbodicyclohexylimid unter
denselben Bedingungen, bei denen aus aromatischen Carbodiimiden (Tolyl-
und Dimethylaminophenyl-imid) nahezu ausschliefflich Ureide bei Gegenwart
von Carbonsiuren gebildet wurden, hauptsichlich unter Ubergang der Carbon-
saure in Saureanhydrid zu Dicyclohexylharnstoff umgewandelt wurde.

Da schon frither?) beobachtet wurde, daf die Anhydridbildung nicht
nur von der Natur des Carbodiimids und der Carbonsiure, sondern auch von
der Umsetzungstemperatur und dem Losungsmittel abhidngig ist, haben
wir uns bemiiht, auch Carbodicyclohexylimid in Ureide iiberzufithren, mit
dem FErgebnis, daB auch fiir dieses Carbodiimid die Reaktionsbedingungen
weitgehend fiir die Umsetzungsrichtung malgebend sind.

So neigt Benzoesiure unter gleichen Bedingungen mehr der Ureidbildung
zu als die aliphatischen Siuren wie Buttersiure und Stearinsiure.

Die Ureidbildung ist ferner innerhalb jeder Sduregruppe begiinstigt
durch héhere Temperatur.

Schlieflich ist die Natur des Ldsungsmittels von wesentlichem
EinfluB, unter denen besonders Pyridin aber auch Alkohole die Ureidbildung
fordern. Die Wirkung des Pyridins war schon frither festgestellt und nutzbar3)
gemacht worden. Die Anwendung von Alkoholen ist praktisch nur beim

b9 933 [1936]. 8 B. 68, 1189 (1935].
, 1477 [1939]. ?y B. 71, 1089, 1517, 2096 [1938].
Yetzsche u. H. Lindlar, B. 71, 2096 [1938}.
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Carbodicyclohexylimid moglich, da dieses im Gegensatz!)4) zu den aromat.
Carbodiimiden von Alkoholen auch bei mehrstiindigem Sieden nicht ver-
dndert wird.

So gelang es uns, durch Anwendung héherer Temperatur und von Pyridin
oder Alkoholen als Lésungsmittel die Ureidbildung in einigen Fallen zur
Hauptreaktion zun machen und die Benzoesiure-, Buttersdure- und Stearin-
siureureide des Dicyclohexylharnstoffs zu gewinnen, wihrend die von uns
bei den aromatischen Carbodiimiden iiblicherweise angewandte Arbeits-
methode zur Darstellung von Ureiden in Ather, Benzol oder auch Aceton?)
aber auch in Petrolither und Hexahydrobenzol oder chne Lésungsmittel
bei Raumtemperatur beim Carbodicyclohexylimid fast ausschlieflich zur
Anhydridbildung fiihrt, besonders bei Verwendung von Fettsiuren.

Dieses Ergebnis 148t nun eine Deutung fiir die bei der Entsiuerung von
Olen und Fetten mit Carbodicyclohexylimid auftretenden Neben- und Folge-
reaktionen?)®) zu. Es wird neben der Hauptreaktion: Bildung von Sidure-
anhydrid und schwerléslichem Dicyclohexylharnstoff eine gewisse aber kleine
Menge der betreffenden Fettsiureureide gebildet. Je nach dem Hydroxyl-
gehalt des Oles oder Fettes, der Umsetzungstemperatur und der Reaktions-
dauer kann eine bestimmte Menge des primidr gebildeten Sdureanhydrids
zu Ester und freier Sdure umgesetzt werden, welch letztere wiederum unter
Verbrauch weiteren Carbodiimids den obigen Reaktionsfolgen unterliegen
wird. So erklirt sich der von uns bei der Bestimmung iiberschiissigen Carbodi-
imids festgestellte Mehrverbrauch an Carbodiimid {iber das Mol.-Verhiitnis
vor 1 Mol. Carbodiimid auf 2 Mol. Sdure hinaus?).

Die Verschiebung der Anhydrid- zur Ureidbildung in Alkoholen und
Basen verhindert weiter eine anndhernd quantitative Darstellung von
Estern und substituierten Sinreamiden aus je einem Mol. Carbonsiure und
Carbodicyclohexylimid bei Gegenwart von Alkoholen oder Aminen.

Den von uns dargestellten Stearyl-dicyclohexyl-harnstoff priiften wir auf seine
Loslichkeit in Olivendl. Bei Raumtemperatur (18—229) zeigte eine warm hergestellte
Losung bei einem Gehalt bis zu 1.8 % Ureid auch nach mehrtigigem Stehenlassen in
Gegenwart vorn Impfkrystallen keine Ausscheidung, hober prozemtige Ldsungen gaben
Ausscheidungen warziger Krystallaggregate. Da beim FErwirmen selbst eine 10-proz.
Losung zwischen 50—60° vollig klar wird und der fragliche Stearylharnstoff bei 73—75°
schmilzt, konnen die nach der Arbeitsweise von Y. Schmidt und Mitarbeitern®) bei
70—80° erhaltenen schwerldslichen krystallinen Ausscheidungen keine Ureide des Di-
cyclohexylharnstoffs sein, sondern sind, wie wir bereits?) mitteilten, Cyclohexylharnstoff
selbst.

Die Schwerldslichkeit des Dicyclohexylharnstoffs ermdglicht aber den
bequemen Nachweis von freier Carbonsiure in Sdureanhydriden,
wobei nach unseren Beobachtungen sich ein Siuregehalt bis etwa 0.19
herunter durch rasche Abscheidung des Harnstoffs zu erkennen gibt. Wahrend
fiir die festen Saureanhydride der Schmelzpunkt einen recht guten MaBstab
fiir den Reinheitsgrad abgibt, da Siure und Sdureanhydrid im Gemisch mit-
einander eine deutliche Schmelzpunktserniedrigung aufzuweisen pflegen,
laBt sich der Reinheitsgrad der vielgebrauchten fliissigen Sdureanhydride,
Essig-, Propion- und Buttersiureanhvdrid, nicht durch den Schmelzpunkt

4 F. Zetzsche, H. E. Meyver, H. Overbeck u. W. Nerger, B. 71, 1513 [1938].
%) F.Zetzsche u. G. Rottger, B. 72, 1569 71939].
8) F.Schmidt, W. Halin, H. Duttenhéfer u. J. Maerkl, B. 72, 945 [1939].
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priifen, wohl aber durch die Harnstoffbildung auf Zusatz von Carbodicyclo-
hexylimid beurteilen. Bis zu einem gewissen Grade kann die Reaktion auch
quantitativ ausgestaltet werden. Sie kann aber auch benutzt werden, um
sdurehaltige Anhvdride bequem in nahezu sdurefreie Anhydride zu ver-
wandeln.

Beschreibung der Versuche,
I. Darstellung von Acyl-dicyclohexyl-harnstoffen.

a) Benzoylverbindung: In eine eben im Sieden gewesene Losung
von 1 g Carbodicyclohexylimid in 10 ccm Pyridin wurden anteilsweise
0.59 g Benzoesdure eingetragen und das Ganze 1 Stde. bei 100° gehalten.
Nach dem Stehenlassen iiber Nacht bei Raumtemperatur wurde vom aus-
geschiedenen Cyclohexylharnstoff (0.04 g) abgesaugt und das Filtrat im
Vak. eingeengt und mit Petroliather versetzt. Das ausgefallene Ureid (1.5 g
= 9449, d.Ber.) wurde aus wenig Methanol umkrystallisiert. Farblose
Stabchen vom Schmp. 160—161°, in der Wirme leicht 16slich in Methanol,
Alkohol und Benzol, schwerlslich in Petroldther.

5.811 mg Shst.: 0441 ccm N (24°, 755 mm).

CooH,s0,N, (328.2). Ber. N 8.53. Gef. N 8.66.

Es wurden erhalten in entsprechenden Versuchen und Aufarbeitung:

in Pyridin (15 Stdn., Raumtemp.): Harnstoff 41, Ureid 55.5 9%, d. Ber.

)

,, Aceton (7 ., , 56° ): . 37, ., 60 9% d. Ber.
., Fssigester (4 ,, , 77° }: . 37, R A
, Ather (5 , ,35° ): 70, ., 28 %
, Cyclohexan( 4 ,, , 81° }: v 73, .o 18 %
,» DBenzol (15 ,, , Raumtemp.): v 86, v 15 9% .,
" . (8 , 80° ): - 82, .18 9,
, Methanol (15 , Raumtemp.): . 50, - 53 9% .,

v ( 2%/, Stdn., 65°¢ I Spur, ,, 92 Y%

Bei den Versuchen in Ather, Cyclohexan und Benzol wurde nach Ab-
trennung des Ureids aus den Petrolithermutterlaugen Benzoesiure-anhydrid
isoliert.

Im letzten Versuch wurde die Benzoesdurelgsung in Methanol innerhalb
von 2 Stdn. zur siedenden Methanol-Losung zugetropit.

b) Stearylverbindung: Darstellung wie unter aj aus 1 g Imid, 10 ccm
Pyridin und 138 g Stearinsdure. Nach Abtrennung des Harnstoffs
(0.1 g =189, d. Ber.) wurde durch Zusatz von wenig Wasser das Ureid
gefillt, griindlich ausgewaschen, auf Ton getrocknet (Ausb. 2.0 g = 839,
d. Ber.), aus Petroldther und 3-mal aus Ather umkrystallisiert. Lange, diinne
Stibchen vom Schmp. 73-—75° leicht 16slich in Chloroform, Tetrachlor-
kohlenstoff, in der Wiarme leicht 16slich in Methanol, Alkohol, Ather und
Petrolither.

6.662 mg Sbst.: 0.344 ccm N (23°, 758 mm).

CyHy,0,N, (490.5). Ber. N 5.71. Gef. N 5.94.

Entsprechende Amnsitze je bei Siedetemp. in Ather und Essigester gaben 92 und
559% d. Ber. Harnstoff. Aus dem Atherversuch wurde Stearinsdureanhydrid gewonnen.
Ein Ansatz aus 2.1 g Imid, 40 ccm absol. Alkchol, zu dem wihrend des Siedens anteils-

weise 2.8 g Stearinsidure gegeben wurden, ergab nach §-stdg. Kochen neben 0.55 g Harn-
stoff 3.2 g Ureid.
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¢) Butyrylverbindung: Zu einer siedenden Lésung von 1.4 g Imid
i 22 ccm Methanol liel man ein Gemisch von 0.6 g Buttersidure in 8 com
Methanol langsam zutropfen. Nach 2-stdg. Kochen wurde in His gekithlt
und das Ausgefallene abfiltriert. 1ie Mutterlauge wurde im Vak. eingedunstet
und mit Petrolither versetzt. Beide Riickstinde wurden mit Benzol aus-
gezogen, es blieben 0.4 g Harnstoff ungelést. Die zur L'rockne gebrachte
Mutterlauge ergab 1.1 ¢ Butyrylureid, das wiederholt aus wenig Methanol
umkrystallisiert wurde. Ungleichférmige, kurze Stibchen vom Schmp.
144 1450,

0.724 myg Sbst.: 0.5635 cem N (23°, 761 nun).

Curt,0uN, (204.2). Ber. N 9.51. Gef. N 9.08.

1I) Darstellung von Benzoesdure-methylester.

Folgende Arbeitsweise ergab auf Grund zahlreicher Versuche noch die beste Aus-
beute an Iister: 3.6 g Benzoesiiure und 3.2 g Carbodicyclohexylimid wurden in
10 cem Methanol 1 Stde. im Sicden gehalten. Dann wurden 1.6 g Imid zugesetzt und
wicderum 1 Stde. erhitzt. Daranf wurden nach der zweiten und dritten Stunde nochinals
je 0.8 g hnid hinzogefiigt. Nach insgesamt 4-stdg. Kochen wurde nach dem Kiililen
in Iiis abgesangt. 148 wurden 7.7 g Harnstoff |- Ureid erhalten. Dic Mutterlauge wurde
mit Ather verdiinnt und mit Sodaldésung ansgeschiittelt, aus der nur geringfiigige Mengen

lenzoesiiure crhalten wurden, Aus der Atherlésung wurden 2.4 ¢ Benzoesiure-
methylester erhalten. Die Aufarbeitung des obigen unléslichen Riickstandes ergal
nehen 5g Cyclohexylharnstoff 1.9 g Benzoesiiure-ureid.

I1I) Darstellung von Buttersiure-anilid.

Nach Vorversuchen ergal sich zur mdglichsten Zuriickdriingung der Ureidbildung
folgende Arbeitsweise: 1.3 g Buttersiure, gelost in 15 cem Benzol, wurden durch
Zugabe von 3.05 g lmid anhydrisiert. Nachdem die bis auf ctwa 409 gestiegene Temp.
wicder Ranmtemp. erreicht hatte, wurde zn dem dicken Brei allindihlich innerhalb von
11, Stdu. cine LOsang von 1.3 ¢ Anilin in 15 com Benzol zngegeben, wobei die Temp.
dureh Kiihlung nicht iiber 25¢ gebracht wurde. Nach dem Stehenlassen iiber Nacht
wurde abgesangt. Iis wurden 2.1 g Iarnstoff erhalten. Aus dem Filtrat wurden durch
Verdunsten im Vak. bei Raumtemp. dicke Blocke des Anilides erhalten, dessen Schnp.
durch hitnfiges Umkrystallisieren aus Benzol auf 93—95°1) gebracht werden konnte.
Die Trenmung vom gleichzeitig gebildeten Buttersiurc-urcid ist recht schwierig and
verlustreich, so daB Gemische mit hoherem Anteil an Ureid kaum zu trennen sind, wie
sie besonders bei der Ausfilhrnng der Reaktion in der Wiirme anfallen.

IV) Nachweis freier Catbonsiure in Siureanhydriden.

I.3slichkeit des Dicyclohexylharnstoffs: Iis sind 18slich in je 100 cem:
Dioxan (22.5% 51.2 wmg, Benzol (22.5°% 14.4 mg, DPetroliither (24°) 2.8 mg, Ather (259)
30.4 myg, Acetanhydrid (249 90.6 mg.

a) Qualitativer Nachweis.

Man fiigt zu einigen ccm eines fliissigen Anhydrids, das in einem gut
verschlossenen Gefafl sich befindet, 0.1—0.2 g Carbodicyclohexylimid, worauf
neist schon nach einigen Sekunden bei einem Gehalt an freier Sdure die
Ausscheidung des Harnstoffs in schénen, feinen Nidelchen beginnt. Bei
cinem Gehalt von etwa 5 und mehr Prozent bildet sich ein Brei aus.

Teste Anhydride werden in einem der obigen trocknen Ldsungsmittel
gelost und mit dem Imid versetzt (je etwa 0.1 g in 1—2 ccm Lisungsmittel).
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b) Quantitative Bestimmung.

Zur quantitativen Bestimmung wurden in eine gutschlieBende, trockne
Enghalsflasche 0.5—1 g Dicyclohexylimid gegeben. Nach dem Wagen derselben
wurden etwa 2—5 g des fliissigen Anhydrids eingewogen und i{iber Nacht
stehen gelassen. Dann wurde mit etwa 20 ccm Benzol (Essigsdure-anhydrid)
oder Petrolither (Buttersiure-anhydrid) vermischt, einige Stunden in Eis
gekithlt und durch einen tarierten Glasfrittertiegel filtriert, mit je 10 ccm
des angewandten Losungsmittels gewaschen und der erhaltene Harnstoff
nach dem Trocknen bei 100° gewogen. 103.1 g Imid = 112.1 g Harnstoff
entspr. 1 Mol. Sdure. Im Filtrat kann man sich durch Zugabe einer Messer-
spitze wasserfreier Oxalsiure von einem Uiberschuf an Imid iiberzeugen,
der sich durch sofort einsetzende, lebhafte Gasentwicklung bemerkbar macht.

Gefunden
Es gaben: - g Anhydrid + g Imid 4 mg Harnstoff = mgSiure = ¢, Siure
1) Essigsiure-anhydrid puriss.
L,Kahlbaum™.......... 6.1777 1.0 246.7 132.1 2.14
2) Essigsdure-anhydrid pur.
,,Kahlbaum™ .. ........ 6.3316 1.0 282.5 151.3 2.39
3) Prakt. I von Nr.1 ...... 9.2342 3.0 1102.6 590.5 6.39
4, IT ., o, 1. ... 9.1656 1.0 9497 508.6 5.55
5 ., IIr ,, ,, 1 ...... 8.6823 1.0 306.6 164.2 1.89
6) ,, IV . 1 ...... 7.8123 1.0 1273 68.1 0.87
o, Vo, L 1o 18.3 1.0 32.8 17.6 0.10
(Kolbenriickstand)
8) Buttersidure-anhydrid
(Kahlbaum)........... 7.5409 0.5 3374 265.1 3.51
9) Buttersiure-anhydrid
(Kahlbaum)........... 7.0927 0.5 314.3 246.9 348
10) Buttersdure-anhydrid
(Kahlbaum)........... 5.4180 0.5 240.2 188.7 3.48
11) Frakt. I von Nr.8 ...... 11.9688 2.0 1473.7 1157.7 9.67
12) ' T, , 8 ...... 5.6839 0.5 94.2 74.0 1.30
13 ., I1r ,, ., 8 ...... 4.7327 0.5 13.0 10.2 0.22
4 ,, IV ,, ., 8...... 11.1983 0.5 7.3 5.7 0.05
15 Vo, ., 8 ... 4.7 0.5 7.4 5.8 0.12
(Kolbenriickstand)
16) Frakt. I................ 3.60 0.2 2.0 1.6 0.05
17) . Il 3.5380 0.2 3.0 24 0.07
18) FPRD 6 2.6169 0.2 5.0 3.9 0.15
19) v IV o 5.0183 0.2 5.9 4.6 0.09
20) - Voo ca. 3.0 enthielt 0.16 g Buttersdure-ureid
(Kolbenriickstand}

Bemerkungen: Bei Nr.3—7 waren 53 g Essigsdure-anhydrid Nr. 1 langsam aus
einem Olbade bei Atm.-Druck fraktioniert worden. Bei Nr. 11—15 waren 40.0 g Butter-
sdure-anhydrid Nr.8—10 im Vak. von 183 mm fraktioniert worden. Zu Nr.16--20
waren 40 g Buttersiure-anhydrid Nr.8§—10 mit einem mittleren Gehalt von 3.5 %
Buttersdure mit 1.8 g Tmid (ber. 1.64 g) versetzt und nach dem Auflésen 1 Stde. bei
Raumtemp. aufbewahrt worden. Dann war der ausgefallene Harnstoff abgesaugt und
das Anhydrid wie fiir Nr. 11-—15 fraktioniert worden. Es ist ersichtlich, daB man auf
diese Weise bequem zu einem sehr hochprozentigen Anhydrid gelangen kann. Aus dem
Kolbenriickstand schieden sich beimi Abkiihlen Krystalle aus, die sich auf Zusatz von
Petroldther vermehrten. Sie erwiesen sich als das Buttersiure-ureid, ihre Menge von

Berichte d. D. Chem, Gesellschafr. Jahrg, TL.XXII, 111
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0.16 g entsprach 0.048 g = 3.42 9, der anfidnglich in den 40 g Anhydrid vorhandenen
Buttersidure.

Zur Kontrolle der Bestimmungen wurden 2 Proben der Fraktion IV, Nr. 19, mit
Buttersiure versetzt.

1) 3.5234 g Buttersidure-anhydrid mit einem Gehalt von 3.3 mg Buttersiure wurden
mit 182.9 g Buttersiure vermischt. Gesamtmenge Siure: 186.2 mg = 4.93 %,. Angew.
0.4 ¢ Tmid. Gef. 228.9 mg Harnstoff = 179.8 mg Siure = 4.85 %,

2) 3.3063 g Buttersdure mit einem Gehalte von 3.1 mg Sdure wurden mit 398.9 mg
Buttersiiure vermischt. Gesamtsiuremenge: 402.0 mg = 10.85 9. Angew. 0.8 g Imid.
Gef. 528.4 mg Harnstoff = 415.1 ing Sdure = 11.20 %,

Infolge der geringfiigigen Ureidbildung und der Léslichkeit des Harnstoffs
in den Anhydriden selbst und dem Anhydrid-Verdiinnungsmittelgemisch
diirfte die Genauigkeit der Methode stark vom individuellen Charakter der
Saure und des Anhydrids abhingen und im allgemeinen nicht die Genauigkeit
der schon bekannten Methoden”)®)®) voll erreichen.

203, Ernst Weitz und Fritz Schmidt: Uber das Auftreten von

Farbe bei der Adsorption an oberflichenaktiven Stoffen; Analogie

zwischen der Wirkung von Adsorption und von Komplex-Bildung
(Vorliufige Mitteilung).

[Aus d. Chem. Institut d. Universitit Gieflen.]
(Fingegangen amn 23. August 1939.)

Bekanntlich bilden die (farblosen) Triarylmethyl-halogenide mit
verschiedenen anorganischen Halogeniden, wie ZnCl,, AlCl, usw., farbige
,Doppelsalze”, die ebenso wie die an sich bereits farbigen Triarylmethyl-
nitrate, -perchlorate, -bisulfate usw. als heteropolare Verbindungen, d. h. als
Salze des Triarylmethyl-Kations formuliert werden. Wie wir nunmehr ge-
funden haben, treten die gleichen Firbungen auf, wenn man die Triarvl-
methyl-halogenide in Benzol- oder Chloroform-Losung mit scharf getrock-
netem?) Silica-Gel oder (weniger gut) mit oberflachlich-aktivem Alu-
miniumoxyd? zusammenbringt.

GieBt oder saugt man — nach der bei der chromatographischen Analyse
iiblichen Arbeitsmethode — die Losung des Triphenylmethyl-halogenids in
die vorher trockne Siule des Adsorptionsmittels, so bildet sich eine obere,
farbige Schicht, in der die geldste Substanz restlos zuriickgehalten wird,
wihrend der farblos bleibende untere Teil der Sdule nur niehr das Lésungs-
mittel enthilt. Durch Zusatz von Alkohol oder Aceton, d. h. von Lisungs-
mitteln, in denen auch die Komplexverbindungen der Triarylmethyl-halogenide
nicht existenzfahig sind, wird die FFarbung der oberen Schicht zerstort
und die beiden Komponenten der Komplexe werden herausgelost (eluiert).

Wie die Triarylmethyl-halogenide verhalten sich auch die Tetraaryl-
p-xvlylen-dihalogenide (I, worin X ein Halogen und Ar ein Arylrest),

7 \Ientsdlutkln u. Vasiliev, Journ. Russ. phys.-chem. Ges. 21, 190 [1889].

&) K. I'. P. Orton u. H. Ii. Bradfield, Journ. chem. Soc. Iondon 1927, 983.
% D. M Smith u. W. M. D. Bryant, Journ. Amer. chem. Soc. 58, 2452 [1936].
') Das Silica-Gel wurde zermahlen, in einer Porzellanschale unter Umriihren auf

etwa 200° erhitzt und bis zur Verwendung iiber P,O, aufbewahrt.

9 ,,Zur chromatographischen Adsorptionsanalyse* nach Brockmanm.



