
821 

Uber dis Einwirkung yon salpetriger Sgure 
auf Lysin 

V O l l  

Leo Szydlowski. 

Aus dem chemischen Institute der Universit~it Graz. 

(Vorge leg t  in der S i t zung  a m  12. Ju l i  1906.) 

121ber Aufforderung des Herrn Prof. S k r a u p  habe ich die 
Einwirkung der salpetrigen Sg.ure auf Lysin untersucht. 

Es war zu erwarten, daft aus Lysin, als einer a-e-Diamino- 
~-Caprons/iure, bei der Einwirkung der salpetrigen S/iure auf 
dasselbe eine DioxycapronsS.ure entstehen wtirde, entsprechend 
der allgemeinen Methode zur Darstellung der Dioxys~.uren aus 
Aminos/iuren. Und da das verwendete Lysin ein aktives, aus 
Kasein in /iblicher Weise gewonnenes Produkt war, so war 
ferner anzunehmen, daft auch die daraus erhaltene Dioxysg.ure 

optisch aktiv sein wtirde. Eine solche zu erhalten war auch 
der ursprtingliche Zweck der vorliegenden Arbeit. Als Aus- 
gangsmaterial wurde Lysinpikrat genommen, aus demselben 
das Chlorhydrat dargestellt und durch die Behandlung einer 
wgtsserigen LSsung des letzteren mit Silbernitrit eine Dioxy- 
s/iure darzustellen versucht. Da hiebei schlechte Ausbeuten 
eintraten, so wurde das Chlorhydrat des Lysins mittels Silber- 
sulfat in das Sultat tibergefiihrt und dieses mit Baryumnitrit 
umgesetzt. 

Wie aber die folgenden Versuche gezeigt haben, geht der 
Vorgang auch hier nur zum Teil in der beabsichtigten Richtuag 
vor sich. Die DioxysS.ure bildet sich nur in geringer Quantitgt, 
sie konnte auch nicht rein dargestellt werden und wurde nur 
in Form ihres Calciumsalzes analysiert, welches auch nicht 
ganz frei von Calciumnitrat war. Dagegen ist es gelungen, 
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einen anderen K6rper zu isolieren, der nach den Analysen und 
der Entstehungsweise mit aller Sicherheit als  eine Amino- 
oxycaprons/iure anzusprechen ist. 

AuBer den vorerwS.hnten Verbindungen wurde r~och 
eine dritte gefunden, die der Analyse zufolge auch eine 
Aminooxycaprons/iure sein kFnnte, jedoch alkalische Reaktion 
besitzt und einen tieferen Schmelzpunkt als die zuerst er- 
w&hnte Aminooxys/iure. Die Natur dieses KSrpers konnte, da 
dieser nut in geringer Quantit/it gewonnen wurde, nicht nS, her 
untersucht werden. 

Weiter ist noch hervorzuheben, dab nach den Ergebnissen 
der durchgeftihrten Versuche die Zersetzung des Lysinsulfats 
mit Baryumnitrit nahezu vollst/indig ist. 

E. F i s c h e r  and F. T i e m a n n  1 sowohlwie C. N e u b e r g  ~ 
haben eine Aminooxycaprons~ture beschrieben, die aus der 
Glukosamins/iure durch Reduktion entsteht. 

F i s c h e r  und T i e m a n n  gaben den Schmelzpunkt mit 
220 bis 230 ~ , N e u b e r g  und W o l f f  mit 190 bis 200 ~ an; 
der meiner Substanz liegt bei 200 bis 201 ~ 

Sollte Identit/it bestehen, so w~re, da nach F i s c h e r  die 
erw&hnte S/iure eine e-Aminoverbindung ist, festgestellt, daft 
die a-CH~-Gruppe des Lysins leichter angegriffen wird wie die 
in der e-Stellung. 

Die Untersuchung des Drehungsverm/Sgens der be- 
schriebenen K6rper konnte wegen Mangels an Substanz nicht 
ausgefCthrt werden. Dieselbe durchzuftihren wie auch eine ein- 
gehendere chemische Untersuchung der K0rper mir vor- 
behaltend, teile ich im folgenden die gewonnenen Resultate mit. 

�9 D a r s t e l l u n g  des  L y s i n s .  

Das Lysin habe ich nach einem von Prof. S k r a u p  mir 
mitgeteilten Verfahren aus Kase'/n dargestellt, welches den 
Vorteil bietet, daft man ohne weitere Rticksicht auf die anderen 
Nebenbasen, das Lysin aus dem Phosphorwolframs/iurenieder- 
schlag im Wege des Pikrates darstellen kann. 

E�9 F i s c h e r  und F. T i e m a n n ,  Bet. der Deutschen chem. Ges., 27, [., 

1o. 144 (1894). 
2 C. N e u b e r g ,  35, IV., p. 4015 (1902). 
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Verwendet wurden Phosphorwolframate, welche aus 

1"5/~g Kase'/n nach erfolgter Hydrolyse, Esterifikation und 

Entfernung der Ester durch Ausschtitteln mit Atheralkohol 
seinerzeit von Prof. S k r a u p  erhalten worden waren. Sie 
wurden in iiblicher Weise auf die freien Diaminoverbindungen 

verarbeitet. 
Letztere wurden in eben der doppelten Menge Wasser 

geliSst und auf ein Tell des in LSsung befindlichen Syrups 

0" 3 Teile Pikrinsiiure eingetragen, die in der Wiirme sich leicht 

aufl/Sst, beim Stehen in der K/ilte ffillt dann das robe Pikrat 
gut kristallisiert aus, dessen Menge meist etwas grbl3er ist als 

das der zugeftigten Pikrins~iure. Wird mehr Pikrins~iure zu- 

geftigt, so ist die Ausf/illung erheblicher, aber mit viet Harz 

verunreinigt. 

Das Pikrat wurde mehrmals aus heil3em Wasser unter 

Anwendung yon Tierkohle umkristallisiert. Ausbeute 50g  aus 
den 1 �9 3 leg Kasein. 

Fiir die Elementaranalyse wurde eine Probe des PrS.- 

parates noch zweimal umkristallisiert und im Vakuum fiber 
konzentrierter Schwefelsg.ure bis zur Gewichtskonstanz ge- 

trocknet. 

I. 0 " 2 0 1 4 g  Substanz gaben 0 " 2 7 8 0 g  CO 2 und 0 " 0 8 1 2 g  H20. 

II. 0 '  1538 g Substanz gaben 0" 2185 g CO~ und 0 '  0625 g" H20. 

IlI. 0" 1966g  Substanz gaben .q3" 5 c m  3 N bei 24" 5 ~ C. und 728 r a m .  

In 100 Teilen: 

Berechnet fiir Gefunden 

C12HI209N5 ~ ,, 
, I II [II 

C . . . . . . . . . .  38-36 38" 14 38" 74 - -  
v 

H .......... 4"57 4"52 4"55 -- 

N . . . . . . . . . .  18"70 - -  - -  18"78 

Darstellung des Chlorhydrats. 

Bei der Darstellung desselben wurde im wesentlichen 
nach den Angaben yon E. F i s c h e r  1 vorgegangen, und zwar 

1 E. F i s c h e r  und F. W e i g e r t ,  Ber. der Deutschen chem. Ges., 3 5 ,  IIL 

(19o2). 
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wurde das Lysinpikrat  kochend heil3 mit konzentrierter  Salz- 

s~iure zersetzt, die abgeschiedene Pikrins/iure abgesaugt,  das 

Filtrat ausge/ithert (5 -b i s  6real), am Wasserbade  bis zur be- 

g innenden Kristallisation eingedampft und schlie61ich im 

Vakuum tiber konzentrierter Schwefels~iure eindunsten ge- 

lassen. Jedoch wurde beobachtet ,  da6 bei der Anwendung  

der berechneten Menge der Salzs/iure, beziehungsweise  eines 

ger ingen l )berschusses  derselben bessere Ausbeute  zu erhalten 

ist als bei einem gr013en lJberschusse  ~ yon Salzs/iure, wie 

es in der obigen Arbeit yon E. F i s c h e r  vorgeschrieben ist. 

Der abgesaugte  Chlorhydrat  wurde mit Alkohol, be- 

z iehungsweise  mit Ather-Alkohol ( 1 : 1 )  nachgewaschen.  Das 

Auswaschen  mit W a s s e r  ist in dem Falle unm6glich infolge 

au6erordentl ich gro6er  L6slichkeit der Substanz in Wasser .  

Das Chlorhydrat  wurde  schlie6Iich im Vakuum fiber kon- 

zentrierter Schwefels/iure getrocknet  und aufbewahrt .  An der 

Luft bei lgngerem Stehen zerflie6t die Substanz.  

Ausbeute  aus 4 6 " 0 g  Pikrat zirka 15"2 g Chlorhydrat  

( 5 6 " 6 % ) , S c h m e l z p u n k t  192b i s  193 ~ . 

Bestimmung des DrehungsvermSgens des Lysinehlorhydrats. 

1. 0.4914ff Substanz wurden in 17'0489g" H20 ( 1 7 " 0 6 c m  ~) gel~Sst. 
Konzentration der L6sung war 2"88. 

d = 1" 0090, ~ = 21 �9 0*, bei 10 c m  8 Liinge der Sehicht war a ~--- -+-0' 450. 
Daraus [aid = %-15 "5. 2 

2. Indem bei der Darstellung des Chlorhydrats  nur etwa 

5 6 %  der Theor ie  erhalten wurden,  so war es wfinschenswert  

zu  bestimmen, welches Drehungsverm6gen eine dutch Salz- 

s~iure zersetzte Pikratl6sung zeigen wfirde, d .h .  eine L/3sung, 

in welcher  die ganze  Menge des aus Lysinpikrat  zu erhaltenden 

Chlorhydrats  enthalten war. Es w~ire n~imlich die MSglichkeit 

nicht ausgeschlossen,  daf3 der fehlende Teil des Chlorhydrats  

1 In der obigen Arbeit angegeben: 5g" Pikrat in 75 cm~ Wasser koehend, 
hei6 zu 16sen und mit 12'5 c m  8 konzentrierter Salzsiiure zersetzen, nach der 
Berechnung dagegen wiiren in dem Falle nut zirka 2" 3 cm 3 einer 36 prozentigert 
S~iure notwendig. 

2 [c~D ] in 1 his 4prozentiger LSsung: --t-14"5--15'5. F.P. des Chlor- 
hydrates 193 ~ Aus Beilstein: Erg~inzungsband, III., p. 666. 



Wirkung von salpetriger S~iure auf Lysin. 8 2 5  

(zirka 44~ andere optische Eigenschaften h/itte als derjenige, 
welcher kristallinisch erhalten wurde. In der Tat aber wurde, 
wie die folgende Bestimmung zeigt, gefunden, dab das 
DrehungsvermSgen das gleiche war. 

l" 4152 so" Pikrat, entspreehend 0" 8262 g" Chlorhydrat, wurden in 21 �9 13 c m  a 

H20 gelSst und mit 7"56 cm a einer normalen Salzsiiure (yon M e r c k )  kochend 
zersetzt, durch trockenes Filter filtriert und ausgeiithert. Konzentration 2"88. 
d =  1"0107~ t = 17"2 ~ bei i0 c m  a Liinge der Schicht war a =  -+-0"455. 

Daraus l a i d  = + 1 5 '  6. 

Darstellung der Dioxy- und Aminooxysiiure. 

Die w~sserigen Lbsungen des Sulfats, beziehungsweise 
Chlorhydrats wurden unter Eisktihlung und Anwendung eines 
Turbinenrtihrers troplenweise mit Baryumnitritl6sung, respek- 
rive mit fein zerriebenem Silbernitrit allm~hlich versetzt, t Nach 
dem Zusatz des gesamten Nitrits wurde die Lbsung samt dem 
Niederschlage (BaSO~, respektive AgCI)unter  fortgesetztem 
Riihren erw~irmt und schliel31ich auf dem Wasserbade bis zum 
AufhtSren der (fibrigens schwachen) Gasentwicklung erhitzt. 
Der Niederschlag wurde abfiltriert und im Filtrate tiber- 
schfissiges Metall mit geringem I)berschusse der Schwefels/iure, 
respektive Salzs/iure ausgef/illt, wobe i  die eventuell ent- 
standenen Salze der Dioxy- und Aminooxystiure zersetzt 
wurden, wieder filtriert und die L 6 s u n g  m e h r m a l s  (10- b is  
12mal) mit  A t h e r g e s c h t i t t e l t ,  um d a d u r c h  d i e D i o x y -  
s / iure  zu t r e n n e n .  Bei Anwendung des Baryumnitrits und 
der Schwefelsg.ure wurde sodann in der w/isserigen L6sung 
der I)berschul3 an Schwefelsg.ure mit Barythydrat ausgeftillt 
und tiberschtissiges Ba(OH)2 mit Kohlens/iure entfernt und 
filtriert. Bei Anwendung des Silbernitrits wurde das in L6sul{g 
gegangene Silber quantitativ mit Salzs/iure ausgef/illt. Die 
wtisserigen LtSsungen wurden schlief31ich auf dem Wasserbade 
zur HS.lfte eingedampft und dann im Exsikkator im Vakuum 
eindunsten gelassen. Die weitere Verarbeitung sowohl der 
titherischen Ausztige wie auch der w/tsserigen LtSsungen ist 
bei jedem Versuche besonders beschrieben. 

' Die Anordnung des Versuches war iihnlich derjenigen zur Darstellung 
des Chinons in G a t t e r m a n n ' s  ,>PraMs des org. Chemikers<~, IV. Aufl., p. 227. 
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V e r s u c h  I. 

10g" Chlorhydrat wurde in das Sulfat tibergeftihrt und mit 
25 g Baryumnitrit, gel6st in 150 c~  ~ Wasser, behandelt 
(berechnet w~ire ftir 1 Molektil Sulfat 10"5g Nitrit). 

1. Aus dem ~itherischen Auszuge wurde zirka l ' 0 g  
Rtickstand erhalten. Derselbe zeigte eine deutliche Salpeter- 
s/iurereaktion, die auch nach 1/ingerem (2 bis 3 Wochen) 
Stehen im Vakuum tiber festem ,r bestehen blieb, aber 
bedeutend schw/icher wurde. Schliel31ich wurde zur Darstellung 
des Calciumsalzes die Substanz mit tiberschtissigem ehlorfreien 
Kalk behandelt und nach der Entfernung des fiberschtissigen 
Kalks mit Kohlens/iure die LSsung des Calciumsalzes im 
Vakuum verdunsten gelassen. Das SaIz wurde dann noch mit 
kaltem Alkohol nachgewaschen, um das Calciumnitrat zu ent-: 
fernen, was aber nicht vollst/indig gelang. Erhalten w urden 

zirka 0" 2 g. 
Zur Analyse win'de die Substanz im Vakuum tiber 

Schwefels/iure bis zur Gewichtskonstanz getrocknet. 

0"1925g Substanz gaben 0"2962g CO 2 und 0"0998g H20. 

In 100 Teilen: 
Berechnet ftir 
Ca (C~ HI~ O4) ~ GeNnden 

c . . . . . . . . . .  4a707 41Y96 
H .......... 6'65 5'69 

Die Darstellung des Kupfersalzes wie auch des Silber- 
salzes gelang nicht, weil mit Kupferacetat keine F/illung ent- 
stand und die F/illung mit Silbernitrat sich rasch am Licht 
zersetzte. Die F/illungen wurden in einer LOsung des Baryum- 
salzes der Dioxys/iure angestellt, welehe in analoger Weise 
wie diejenige des Calciumsalzes dargestellt wurde. 

2. Aus der w~isserigen LOsung wurden zirka 5" 0 g" Rtick- 
stand erhalten. Derselbe gab eine deutliehe Stickstoffreaktion, 
mit Phosphorwolframsiiure wurde eine F/illung erhalten, was 
auf Anwesenheit von unzersetztem Lysin deutete. Infolge- 
dessen wurde die LSsung mit Phosphorwolframsg.ure ausgef~illt. 
Das Phosphorwolframat wurde abgesaugt, getrocknet. Es 
w o g  2"7g. 
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Aus dem Filtrate wurde die iiberschhssige Phosphor- 
wolframsS.ure mit Baryumhydroxyd entfernt, ~tzbaryt mit 
Kohlensg.ure ausgef~tllt, filtriert und die LSsung eingedampft. 

Der Rtickstand wog 3" 7 g. 
Derselbe wurde in heigem (96prozentigem)Alkohol auf- 

genommen, vom gelbbraunen Rtickstande abfiltriert und im 
Vakuum erkalten gelassen. Am nttchsten Tage wurde eine 
reichliche Abscheidung von winzigen weifien Kugeln beob- 
achtet, die abgesaugt und noch einmal aus heigem Alkohol 
umkristallisiert wurden. Diese zeigten eine a l k a l i s  e h e  
R e a k t i o n .  

Die Substanz wurde in wenig Wasser gelbst und zur 
LSsung ungeffihr das Dreifache an Alkohol zugesetzt. Dabei 
schied sich eine weifie amorphe Substanz ab. Dieselbe war 
n e u t r a l  und hatte einen Schmelzpunkt yon 197 bis 198 ~ . Die 
Substanz wurde nochmals aus Wasser durch Eindhnstenlassen 
im Vakuum abgeschieden und dabei wurde eine sehr deutliche 
Kristallisation in Nadeln beobachtet. Letztere wurden mit 
Alkohol angerCthrt und abgesaugt. F. P. 200 bis 201 ~ Aus- 
beute 0" 35 g. 

Zur Analyse wurde die Substanz im Vakuum fiber 
Schwefelsiiure bis zur Gewichtskonstanz getrocknet. 

I. O" 1788 g" S u b s t a n z  g a b e n  0 " 8 1 9 2  g CO 2 und  0" 1414g" H~O. 

II. 0" 1211 g S u b s t a n z  g a b e n  be i  19" 4 ~ und  7 4 0 '  0 m e n  10" 5 c.naa St icks toff .  

I11 100Teilen: Bereehnetfar Ge~nden 

C~ I II 

C . . . . . . . . . . . . .  4 8 " 9 2  4 8 6 8  - -  

H . . . . . . . . . . . . .  8 " 9 2  8 " 8 6  - -  

N . . . . . . . . . . . . .  9 ' 5 4  - -  9 " 8 8  

Der Analyse zufolge ist der KSrper eine Aminooxycapron- 
s/iure. 

Die alkoholischw~isserige L{Ssung wurde im Vakuum voll- 
st/indig verdunstet, wobei sich auger einer am0rphen gelblichen 
Substanz, die am Rande der Schale sich abgeschieden hatte, 
am Boden eine Schichte yon einheitlich aussehenden, zitronen- 
gelben Kristallen zeigte. Diese wurden vorsichtig yon der Sub- 
stanz am Rande getrennt und aus zirka 50% Alkohol im 

58* 
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V a k u u m  auskristallisiert. F .P .  176 bis 178 ~ Reakt ion a l k a -  

l i s ch .  Ausbeu te  0 " 1 5 g .  Zur  Analyse  wurde  die Subs tanz  im 

V a k u u m  fiber Schwefelsi iure getrocknet .  

I. o" 0560 o_O" Substanz lieferten 0' 0988 g CO~ und 0' 0456 g H20. 
II. 0'070300" Substanz lieferten bei 19"0 ~ und 728 ~r~ 6"0 c~ 8 Stickstoff. 

h: 100 Teilen:  Gefunden 

[ [I 
C . . . . . . . . . . . . . .  48"12 - -  
H . . . . . . . . . . . . . .  9"13 - -  
N . . . . . . . . . . . . . .  - -  9"57 

N a c h ' d e r  Analyse  zu schlielgen, kSnnte der K6rper  eben-  

falls eine Aminooxys / iure  sein. Damit  steht aber  nicht ganz  im 

Einklange  die alkal ische Reakt ion des KSrpers, die keinesfalls 

von den Verunre in igungen  s tammt.  

V e r s u c h  II. 

3 g  Chlorhydra t  wie fr/2her in Sulfat fibergeftihrt  und :'nit 

4 g  Baryumnitr i t ,  in 5 0 c m  ~ W a s s e r  gelSst, behandel t  (berechnet  

ftir 1 Molekfil - -  z i rka  3" 11 g Nitrit). 
1 .  Aus dem /itherischen Auszuge  wurde  ein Rt ickstand 

yon 0 " 0 2 g  erhalten, der weder  B a r y u m  noch Schwefels/iure, 

auch keine Salpeters/ iure und keinen Stickstoff  enthielt. Mit 

Phosphorwolf rams/ iure  ents tand ebenfalls keine F/illung. Daraus  

1/il3t sieh mit Wahrsche in l ichke i t  annehmen,  dab der Rtickstand 

reine Dioxys/ iure  war,  d~eselbe kristallisierte aber  nicht. 

2. Die w/ isser ige  LOsung wurde  in derselben Weise ,  wie 

bei dem ersten Versuche  verarbei te t  und es wurde  auch eine 

/~hnliche Subs tanz  in ger inger  Menge erhalten, die aber nicht 

un te rsucht  wurde.  
Das  unzerse tz te  Lysin  lieferte 2 " 2 g  Phosphorwol f ramat ,  

was  e twa  O" 22 g o rgan ischer  Subs tanz  entsprieht.  

V e r s u c h  III. 

0 ' 9 6 g  Chlorhydra t  wurden  mit 1 " 3 7 g  Silbernitrit  be- 

handelt  (berechnet  1 �9 35 g Nitrit). 
Der /itherische A u s z u g  hinterliei3 einen spurenweisen  

Rtickstand. 
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Das unzersetzte Lysin lieferte 1 "8g Phosphorwolflamat, 
was etwa 0'  18g organischer Substanz entspricht. 

Die w/isserige LSsung, wie friiher verarbeitet, lieferte eine 
~hnliche Substanz in geringer Quantit~t (0" 17 g). 

V e r s u c h  IV. 

1 g Chlorhydrat wurde mit 7"0 g Silbernitrit behandelt 
(berechnet ftir 2 Molektile Nitrit 1 "4g). 

Der ~itherische Auszug hinterliel3 0" 1 g Riickstand, der 
saIpeters/iureh 5,1rig war. 

Einfachere l e t h o d e  zur DarsteUung tier Dioxy- und Amino- 
oxysiiuren. 

Auf Grund der Ergebnisse der beschriebenen Versuche 
l~il3t sich die Darstellung der S~uren aus Lysinpikrat wohl 
folgenderweise vereinfachen: 

1. Da das DrehungsvermOgen einer mit Salzstiure zer- 
setzten und vollst/indig ausge/itherten Lysinpikratl6sung gleich 
ist demjenigen einer LSsung des kristatlisierten Chlorhydrates, 
dieselbe Konzentration der L/Ssungen vorausgesetzt, so kann 
die Darstellung des kristallisierten Chlorhydrats, beziehungs- 
weise Sulfats, was mit grolBem Verlust an Substanz verbunden 
ist, unterlassen werden und die mit Schwefels/iure zersetzte 
und ausge~itherte PikratlOsung direkt mit Baryumnitrit be- 
handelt werden. 

2. Da nach dem Versuche I bei Anwendung von 25g 
Baryumnitrit auf 11 g Sulfat (erhalten aus 10g" Chlorhydrat) nur 
2" 7 g Phosphorwolframat erhalten wurden, was etwa 0" 2 bis 
0"3 g unzersetzter organischer Substanz entspricht, so ist die 
Annahme begrtindet, daft bei fortgesetzter Einwirkung des 
Nitrits auch dieser Rest des Lysins zersetzt wurde und auf 
diese Weise die umst~indliche Ausf/illung mit Phosphor- 
wolframs~iure unterbleiben k~Snnte. 

Folglich lautet jetzt die Methode der Darstellung folgender- 
mai3en: Lysinpikrat wird in m/Sglichst wenig t heil3em Wasser  

: Pikrat 16st sich bei 21 bis 22 ~ in 180 bis 190 Teilen Wasser  ( L a w r o  w), 

bei 100 ~ :n etwa 10 Teilem 
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gel/Sst und mit verdtinnter Schwefels~ure im geringen 13ber- 
schuB kochend zersetzt, nach dem Erkalten die abgeschiedene 
Pikrins/iure abgesaugt und dann so lange ausge/ithert, bis der 
Ather keinen Rtickstand mehr hinterl~il3t (veozu etwa zehn 
Ausschtittlungen notwendig sind), dann mit Baryumnitrit in 
beschriebener Weise behandelt, und zwar auf je 10g Sulfat 
mindestens 25g  Nitrit, und am Wasserbade das Ganze er- 
w/irmt. Jetzt wird eine kleine Probe herausgenommen, in der- 
selben tibersch/Jssiges Baryumnitrit mit Natriumcarbonat aus- 
gefiillt, filtriert und mit Phosphorwolframs/iure gepriift. Entsteht 
dabei eine weil3e F/illung, so ist die Behandlung mit Baryum- 
nitrit zu wiederholen (mit z. B. 5 g  Nitrit) und nach der Be- 
endigung derselben und wiederholtem Erw/irmen am Wasser- 
bade, die Probe mit Phosphorwolframs/iure in oben beschriebener 
Weise zu wiederholen. Entsteht jetzt kein oder nur sehr geringer 
Niederschlag, welcher eventuell zu vernachl/issigen w/ire, so 
ist die Zersetzung beendigt und die w/isserige L6sung kann 
jetzt nach dem Ausitthern verdampft und in frtiher beschriebener 
Weise weiter verarbeitet werden. 


