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Dibutyramid und Dipropyltriazol 
seinen Salzen 

(Ein neuer Weg zu ihrer Darstellung) 

Von 

W. Miller 

Aus dem Chemischen Institut der Universit~.t Innsbruck 

(Vorgelegt in der Sitzung am 28. April 1915) 

mit 

Durch die jflngst erschienene Arbeit I yon Prof. Dr. K. 

B r u n n e r  tiber einen neuen W e g  zur Darstellung sekundttrer 

S~ureamide wurde ich bestimmt zu untersuchen,  ob diese 

selbe Reaktion auch f~'lr andere Anhydride der Fettstiurereihe 

durchffthrbar ist. 

Die in der Folge zu besprechenden Reaktionen wurden 

mit /t-Buttersg.ure, respektive ihrem Anhydrid als Ausgangs-  

material durchgef/ihrt. ~ 

Ich lieB ill analoger Weise, wie dies for das Anhydrid  

der Essigs~iure in der oben erwtihnten Arbeit geschehen war, 

tiquimolekulare Mengen yon Butters/iureanhydrid und Kalium- 

cyanat  auf einander einwirken, bei gleichzeitiger Anwesenhei t  

1 Ber. der Deutschen chem. Gesellschaft zu Berlin, Jahrg. 47 (1914), 
p. 2671. 

Es bildet sich Dibutyramid, welches J. Tarbouriech auf anderem 
Wege erhalten konnte (siehe. chem. Zentralblatt [1903], 11, p. 552). 
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yon einer dem Anhydrid gleichen Menge t rockenen Benzols 
als Verdfinnungsmittel.  DaB Einwirkung erfoIgte, konnte an 
dem Entweichen  yon Kohlendioxyd festgestellt werden, we!ches 
bei Zimmertemperatur  sehr triige vor sich ging und bis zum 
Erl/3schen 5 Tage  in Anspruch nahm. 

Um die Reaktion vollstS, ndig zu Ende zu ffthren, wurde 
eine halbe Stunde auf 50 ~ C. erw/4.rmt und die sich neuer- 
ding s einstellende Kohlendioxydentwicklung dutch Einleiten 
des einen vorgeschalteten Rftckflu/Bkfih!er durchtretenden 
Gases in stets erneuerte Bar iumhydroxydlSsung kontrolliert, 
wobei das Aufh/3ren der FS.11ung yon Bariumcarbonat  als das 
Ende  der Reaktion yon Kal iumcyanat  au fAnhydr id  angesehen 
werden darf. Das mit Benzol weiter verdfinnte Reaktions- 
gemisch konnte durch Filtration vom /./berschfissigen Kalium- 
cyanat  und anderen ungelSsten Salzrtickst/inden 'ge t rennt  
werden. Das Filtrat wurde durch fraktionierte Vakuum- 
destillation in seine Bestandteile gespalten, wobei bis zu 
einer Tempera tur  yon 60 ~ C. im wesentl ichen Benzol fiber- 
ging, und bis 120 ~ C. folgte das nicht in Reaktion getretene 
Butters/iureanhydrid. 

Nach dem Unterbrechen der Destillation und dem Erkalten 
der riickst/indigen gelben Flfissigkeit erstarrte sie zu einem 
Krystallbrei, der abgesaugt  robes Dibutyramid mit dem 
Fp. 105 ~ C. darstellte und noch den dem Butters/iureanhydrid 
eigenttimlichen Geruch hatte. Da die Herstellung dieser Sub- 
stanz rlach dem eben erw/ihnten Verfahren verh/iltnism/iflig 
lange Zeit in Anspruch nahm und ungfmstige Ausbeuten 
lieferte, denn aus 36 g Anhydrid, 36 g" Benzol, 9" 23 g" Kalium- 
cyanat  konnte nur 1"75 g reines Diamid erzielt werden, 
stellte ich mit anders gew/ihlten Konzentrat ionen unter An- 
wendung  h/3herer Tempera turen  verschiedene Versuche an, 
die zu folgender rationellen Darstellung dieses sekund/iren 

S/iureamids ffihrten. 

Zu dem AusgangsmateriaI,  2 0 g  frisch destilliertes Butter- 
s/iureanhydrid, welches sich in einem mit Riickflul3ki]hler 
und angeschlossenem Calciumchloridrohr versehenem Erlen- 
meyerkolben befand, kam in Port ionen zu zirka 1 g" Kalium- 
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cyanat ,  1 w/ihrend die Tempera tu r  am Olbad auf  120 ~ C. ge- 

steigert  wurde. 
Die nun einsetzende Kohlendioxydentwick lung  ist un- 

gef/ihr nach 1 bis ll/e Stunden ersch/Spft, kann aber  durch 

Hinzuffigen der zweiten Portion Kal iumcyana t  sofort  wieder  
eingeleitet werden.  

Nach ftinf- bis sechsmal igem Eintragen yon je l g 
Ka l iumcyana t  ist schliet31ich die Reaktion auch dadurch nicht 

mehr  in Gang zu bringen und es ist n6tig, aus dem Gemenge  

das fertig gebildete Dibutyramid zu entfernen. Dieses  geschieht  
am besten durch rasches  Absaugen  von den Rtickst/inden 

des Kal iumcyana ts  und Krystal l is ieren des Diamids aus  
seiner L6sung  in unze r se t z t em Anhydrid (00 C), wobei  dutch  

guten Verschlul3 das Eindringen yon Feuchtigkeit  verhinder t  
werden muf3. Das ausgeschiedene  Diamid wird abgesaugt ,  

w/ihrend das Fittrat mit fr ischem Kal iumcyanat  analog wie 
oben in Reaktion zu bringen ist. Dieses Verfahren habe ich 

solange fortgesetzt ,  bis der wei taus  gr/Sf3te Tell  des Butter- 
sS, ureanhydrids aufgearbei te t  war  und nur mehr  geringe 

Mengen einer braungelben Fltissigkeit zurtickblieben. 
Diese erstarrte sofort nach dem Erkalten und zeigte deut- 

lichen Estergeruch,  durch Extrakt ion mit Benzol  konnte  der 

organische Teil  yon den Kalisalzen getrennt  werden.  Wei te rs  
lieferte eine fraktionierte I<rystallisation daraus  als wesen t -  

lichen Bestandteil  Dibutyramid Fp. 108 ~ C. und geringe 

Mengen einer Substanz,  die sich beim langsamen Erhi tzen,  
ohne einen bes t immten  Schmelzpunkt  zu zeigen, gelb, o range  

und rot f/irbte, um schliel31ich unter  teilweiser Verkohlung zu  
sublimieren. Durch Vereinigung der einzelnen Portionen, die 

im Verlauf  des Prozesses  zur Absche idung gebracht  wurden,  

erhielt ich aus 2 0 g  Anhydrid 9 " 2 0 g  Dibutyramid.  
Die Theor ie  dieses Vorganges  wird in der e ingangs  er- 

w/ihnten Arbeit von K. B r u n n e r  klargelegt  und dafiir folgendes 

Reakt ionsschema nachgewiesen.  

~t Es war notwendig, das zur Verwendung kommende Kaliumcyanat 
nach der Vorschrift von Erdmann umzukrystallisieren, dieses gereinigte 
Salz rein zu pulverisieren und es noeh einige Zeit im Vakuumexsikkator 
fiber Schwefs~iure stehen zu lassen, um alle Feucbtigkeit zu entfernen. 
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In einer ersten Phase wird der Brt ickensauerstoff  des 
Anhydrids bei der Einwirkung yon Kal iumcyanat  durch die 
Gruppe >NK unter  Abspaltung \Ton Kohlendioxyd ersetzt. 

1. KCNO + (C~HTO),O • (C4HTO)~NK+ CO,. 

Auf dieses Kalisalz wirkt neuerdings Anhydrid ein. Es 
bildet sich ein dem Tributyramid isomerer KSrper, Kohlen- 
dioxyd und buttersaures Kalium. 

2. (C~HTO)~ " NK + ( C r  ~ -  (Cr N 1 + C4H70~ K + CO 2. 

In Reaktion treten somit 1 Mol. Kal iumcyanat  mit 2 Mol. 
Anhydrid unter Bildung von 1 Mol. Dibutyramid. Es wtirden 
also theoretisch aus 2 0 g  Anhydrid 9 " 9 6 g  Diamid erhalten 
werden kSnnen, von welchem "Werte 92"5~ erzielt wurden. 

Nach mehrmaligem Umkrystallisieren aus warmem 
Petroleum/ither gereinigt, war der Schmelzpunkt  108 ~ C. 

6"255 rag" Substanz gaben 14"052 mff Kohlendioxyd und 5"353mg 

Wasser.  3"858 mff Substanz 0"328 c m  ,~ Stickstoff bei 18 ~ C. und 716~mn 

Druck. Die zweite Stickstoffbestimmung wurde nach K j e l d a h l  ausgefi_ihrt 

mit 0'3103g Substanz und das gebildete Ammoniak in 30"30 cm 3 r 

HC1 absorbiert und mit 11'65 cm 3 I*/loKOH zuriicktitriert. 

In 100 Teilen: 
Berechnet 

Gefunden ffir CsH150:~N 

C . . . . . . . . . . . .  61 "27 61 '08 

H . . . . . . . . . . . .  9"51 9"64 

N . . . . . . . . . . . .  9 '  18 8"82 8"91 

Dibutyramid ist in reinstem Zustande weil3, krystallinisch 
und vollkommen geruchlos. Es ist in Wasser  fast unlSslich, 
15st sich schwer in Petroleum/ither,  dagegen leicht in Alkohol 
und Benzol. Aus diesem letzteren LSsungsmittel erh/ilt man 
beim langsamen Verdunsten desselben grol3e, nadelfSrmige 
Krystallbfischel, die aber nicht reines Diamid sind, sondern 

1 Zersetzt sich unter Einwirkung yon Wasser  in Dibutyramid und 

~-Butters~iure. 
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wahrscheinlich mitkrystallisiertes Benzol enthalten, denn ihr 
Fp. war bei zirka 80 ~ C. In alkalischer Lgsung spaltet dieses 
Diamid leicht und quantitativ Stickstoff als Ammoniak ab. 
Um das so gewonnene Dibutyramid in D i p r o p y l t r i a z o l  
tiberzuftihren, schlug ich einen Weg ein, der vor dem yon 
Stoll61 angegebenen den Vorz~g der grSi3eren Einfachheit 
und besseren Ausbeute hat. Als Ausgangsmaterial wurde das 
oben erw/ihnte Dibutyramid gew/ihlt und dutch Einwirkung 
auf salzsaures Semicarbazid die gewiinschte Reaktion erzielt. 
Der erste diesbeztigliche Versuch wurde in derselben Weise, 
wie dies K. B r u n n e r  ftir die Darstellung von Dimethyltriazol 
aus Diacetamid getan hatte, angestellt. So zwar, dab ~iqui- 
valente Mengen der Reagentien in LSsung (in diesem Falle 
muBte wegen der UnlSslichkeit des Diamids in Wasser ver- 
diinnter Alkohol genommen werden) durch mehrere Tage 
aufeinander einwirkten. Dabei kann der Fortschritt der Reaktion 
an der Abscheidung yon Hydrazodicarbonamid verfolgt werden. 
Dieser betrug bei l ' 2 g  ursprtinglich in LSsung gebrachten 
Diamids nach achtt~.gigem Stehen bei Zimmertemperatur und  
sp~tterem mehrstt'mdigen Erhitzen auf dem Wasserbade 0" 22 N. 

Da auf diese Weise der Vorgang. zu langsam verlief, 
versuchte ich auf anderem Wege zum Ziele zu kommen. 

Die Reaktion gelang bei direkter Einwirkung yon Di- 
butyramid auf die doppelt molekulare Menge salzsauren Semi- 
carbazids unter Anwendung jener Menge buttersauren Kalkes, 
die gerade hinreicht, um die aus dem Semicarbazidchlorhydrat 
fi'eiwerdende Salzsiiure zu binden. 

Die vollkommen trockene und rein pulverisierte Mischung 
wird in einen Erlenmeyerkolben eingeRihrt und dieser zum 

1 Er ging aus yon Dibutyrylhydrazid und Chlorzinkammoniak, welche 
Kbrper er bei 260 ~ C. 3 Stunden aufeinander einwirken liet3. Aus der mit 
Natriumhydroxyd und Alkohol in Li~sung gebrachten Schmelze wurde das 
Zink mit Schwefelwasserstoff gefSllt, dieser vertrieben und die Lgsung mit 
Natriumearbonat eingedampft. Das abgeschiedene ~31ige Triazol war nach 
wiederholtem Ausziehen mit Ather und Alkohol f~ihig, durch fraktionierte 
Fiillung mit Silbernitrat ein verhiiltnismiigig reines Silbersalz zu geben,  
welches,  in ~ther  suspendiert  und daraus das Silber mit Schwefelwasserstoff  
geffdlt, reines Triazol lieferte. Siehe Journal ftir prakt. Chemie, 69, 493. 



934 w. Mfller, 

S c h u t z e  gegen Luftfeuchtigkeit  mill einem Chlorca[ciumr6hr 

verschlossen.  Der so beschr iebene Kolben wird auf  dem 

01bad einer langsamen Tempera tu r s t e ige rung  ausgesetzt ,  wo- 

bei es auff/~llt, dal3 Diamid bei Tempera turen ,  die in der 

N/ihe seines Schmelzpunk tes  liegen, schon merklich zu sub- 
limieren beginnt, um sich a~ den k/ilteren Stellen des Kolbens 
zu verdichten, bei wei terer  E rh6hung  der T e m p e r a t u r  auf  

130 ~ C. a b z u s c h m e l z e n  und den ganzen Inhalt  zum Sintern 

zu bringen. Die erhaltene teigige Masse ist w~hrend des 

Vorganges  6fters grfindlich durchzurfihren. Das Ende der 
Reaktion ist nach s iebenstf indigem Erhitzen mit Sicherheit  

. zu  erwarten.  
Der Kolbeninhalt  bes teht  nun im wesent l ichen aus  Di- 

propyltriazol,  Calciumchlorid,  bu t te r saurem Kalk und Hydrazo-  

dicarbonamid.  Die T rennung  dieses letzteren K6rpers von 
den t~brigen Bestandtei len ist leicht zu bewirken,  wenn man 

seine sehr geringe L6slichkeit in kal tem W a s s e r  benC~tzt. 

Das nach Zugabe  yon Was s e r  abgesaug te  Hydrazo-  
dicarbonamid wurde mit Ather  und Alkohol gewaschen  und 

nochmals  umkrystal l is iert .  Es  hatte nach dem Trocknen  den 
Fp. 246 ~ C. 

0' 1393g Substanz gaben 63"2 cm 3 Stickstoff bei 23 ~ C. und 705 zt~lz. 

Somit in 1O0 Teilen:  
Berechnet 

Gefunden auf CgH•O2N a 

N . . . . . . . . . .  47"56 47"45 

N u n  ist das letzterw/ihnte Filtrat mit Nat r iumcarbonat  

alkalisch zu machen  und vol lkommen einzudampfen,  wobei  

sich ein gelbes, dickflfissiges 01 abscheidet ,  dessen St icks tof f  
gehalt  nO, he rungsweise  mit dem des Dipropyltr iazols stimmt. 

Es  ist zweckmi~Big, die 01schichte yon den festen Rftck- 
stS.nden zu  trennen und diese gesonder t  im Extrakt ions-  

apparat  mit .~ther auszuziehen,  nachdem sie 2 Tage  im 
Vakuumexs ikka to r  fiber Schwefels~ture get rocknet  worden  

sind. Das direkt abgeschiedene ,  61ige Triazol,  mit der /itheri- 
schen L6sung  vereinigt, gibt beim Erw/irmen in gr6f3erer 



Dibutyramid und Dipropyltriazol. 935 

Verdt innung eine klare LSsung, die aber  nach dem Erkal ten 

und teilweisem Verdunsten des .~thers eine Krys ta l labscheidung 
zeigt, deren Gewicht  nur gering war. 

Diese Subs tanz  hatte nach wiederhol tem Umkrysta l l i -  

sieren aus  Ather einen Fp. 155 ~ C. und einen Stickstoffgehalt  
yon 18" 92~ Wegen  ihrer ger ingen zur Verf(igung ges tandenen 
Menge konnte  nur gefunden werden,  dab sie nach dem 

Kochen mit verd0nnte r  Kalilauge SitbernitratlOsung in der 
W/irme reduzierte.  

Das in titherischer LSsung gebl iebene Triazol  wird bei 
Z immer tempera tu r  im Vakuum  vom LSsun.gsmittel befreit und 
das erhaltene, noch schwach  gelblich gef~rbte 01 der frak- 

tionierten Vakuumdest i l la t ion unterworfen.  In der folgenden 
Tabel le  seien die wesentl ichen Daten der einzelnen Frakt ionen 
angeftihrt. 

Der Dest i l la t ionsdruck war  12 m m Quecksilber.  

Fraktion !! 
II. Fraktion 

III. Fraktion 

Temperatur 
in Grad C. 

175--185 

185--200 

fiber 200 

Verhalten naeh Verhalten auf 
der Destillation .. Silbernitrat I 

bleibt fl[issig 
naeh zirka 

10 Minuten fest 
erstarrt sofort 

Fp. 

reduziert I - -  
nicht 55 ~ C. 

nicht 6 ~ C. 

Der dritte Anteil, ve r suchsweise  nochmals  destilliert, e rgab  

wiederum zwei Fraktionen,  die die Schmelzpunkte  58 und 

62 ~ C. aufwiesen; namentl ich die letztere scheint  dem reinen 
Dipropyltriazol,  das nach den Unte r suchungen  von S t o l l 6  
einen Schmelzpunk t  yon 70 ~ C. haben soll, am ng.chsten zu 
kommen.  

Wegen  ihrer reduzierenden Eigenschaf ten  schien es mir  
besser ,  die oben erw/ihnte erste Fraktion Rir die Dar- 

stellung yon reinem Tr iazol  nicht wei ter  zu berficksichtigen 
und dazu nut  Fraktion 2 und 3 zu verwenden.  Das Um-  

krystal l is ieren des Dipropyltr iazols  gelingt nur beim Ausschlufi  
jeder Spur  von Feuchtigkeit ,  weil es sich in Gegenwar t  der 

geringsten Mengen Wasse r s  nicht in festen Krystatlen, sondern  
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in 51igen Trapfchen  arts seiner LSsung abscheidet. Hat die 
Substanz  die gewfins~:hte Trockenhei t  im Exs ikkator  erreicht, 
so wird sie mit der n6tigen Menge Petroleum/ither tiber- 
schichtet  (in einem Kolben) und dieser an einen vorbereiteten, 
mit TrockenrShre  versehenen Rfickfluf3kfihler gesteckt.  Der 
Inhalt ist solange zum Kochen auf  dem Wasserbad ztt er- 
hitzen, bis auch nach kr/iftigem Umschtit teln keine Trtibung, 
die von noch nicht gelSstem, tropfenf6rmig im LSsungsmittel 
suspendiertem Triazol  herrtihrt, mehr erfolgt. Nach der roll- 
st/indigen L6sung wird der Kolben vom Kfihler 'abgenommen, 
wieder gegen Luftfeuchtigkeit  geschtitzt  und die Substanz 
in der K/iltemischung, wozu  die Verwendung yon Kochsalz 
und Eis genfigt, zum Krystallisieren gebracht. Es wttrde 
dann durch wiederholtes Dekantieren mit Petroleum/ither 
welter gereinigt und im Vakuum tibet" Schwefels/iure ge- 
trocknet. Die Substanz hatte dann einen J Schmelzpunkt  yon 
65 ~ C. Naeh nochmaligem Umkrystallisieren erreichte er den 
konstanten \Vert Fp. 67"5 ~ C. (nicht korr.). 

0 ' 2 2 1 9 f f  S u b s t a n z  g a b e n  0 " 5 1 1 4 g r  K o h l e n d i o x y d  u n d  0"  1 9 7 9 f f  W a s s e r .  

0"  1 3 7 4 5 g "  S u b s t a n z  g a b e n  3 4 ' 6  cu~ ~ S t i cks to f f  bei  14 ~ C. u n d  7 0 8 " 5  ~ m .  

Daraus ergibt sich in 100 Teilen: 

B e r e c h n e t  f/+ir 

G e f u n d e n  C s Ila~N 3 

C . . . . . . . . . . . .  6 2 " 8 5  6 2 ' 7 4  

H . . . . . . . . . . . .  9 " 9 0  9 " 8 0  

N . . . . . . . . . . . .  27  " 4 4  27 ' 4 5  

Wenn bei der Bildung von Dipropyltriazol die Reaktion 
so gedeutet  wird, daft 1 M. Dibutyramid q - 2  M. Semicarb- 
azidchlorhydrat  _-- 1 M. Hydrazodicarbonamid + 1 M. Dipropyl- 
triazol + 2 M. Salzstiure entsprecbend der Gteichung: 

CH+. CH 2 . CHACO 

NI--I + 

C H  3 . C H  2 . CHACO 

H~N. CO. NH. NH~. HCI 

H~N. CO. NH.  NH._,. HCI 
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CH.a. CH.o. CH~. C = N  NH CONH,, 

ttN ~ + 

Ctt3. CH,,. CH~. C z N  NH CONHI 

+ 2 HC1. 

geben, so stimmen die tats~tchlich erhaltenen Ausbeuten. Ins- 
besondere besteht augenf~llige lJbereinstimmung zwischen 
dem Mengenverh~tltnis, das die Theorie yon Dipropyltriazol 
zu Hydrazodicarbonamid verlangt. Berechnet man dieses fflr 
oben stehende Gleichung, so ergibt sich 

M. Triazol 

M. ttydrazodicarbonamid 
--- 1"32 

als theoretisches VerhS.ltnis. 

TatsS.chlich wurden aus 5 " 5 g  Dibutyramid 3"02g  Di- 
propyltriazol und 2"70,q Hydrazodicarbonamid erhalten; ent- 

3 "02 
sprechend obigem Verh/iltnis ergibt sich _ 1"10; be- 

2" 70 
zogen auf die theoretisch erwartete Menge des Triazols ent- 
spricht dies 56"340/0; in bezug auf die des Hydrazodicarbon- 
amids 66"33~ Die urn zirka 10~ bessere Ausbeute yon 
letzterem KSrper dtiffte haupts~.chlich daher ffihren, daf3 
seine Abscheidung aus dem Gemenge einfach ist und daher 
ohne wesentliche Verluste vor sich geht. 

Es sei noch erw/ihnt, daft dasselbe Triazol auch ohne 
Zusatz yon buttersaurem Kalk als Neutralisationsmittel her- 
gestellt werden konnte; dabei destilliert freiwerdende Salzsg.ure 
ab; jedoch ist die Ausbeute wesentlich geringer. 

Dipropyltriazol ist ill reinem Zustand ein bl/itterig kry- 
stallisierter, weil3er, geruchloser K~Srper. Es ist sehr hygro- 
skopisch und zerfliel3t an der Luft unter Wasseraufnahme, 
welches es im Vakuum fiber Schwefels/iure nach einigen 
Tagen wieder vollkommen abgibt. Es ist leicht in Wasser, 
Alkohol, ~.ther und Benzol, viel schwerer dagegen in Petroleum- 
/ither 16slich. Mit Silbernitrat und Quecksilberchlorid liefert 
dieses Triazol in wtisseriger L6sung weil3e Niederschltige, die 
nS.her untersucht wurden. 
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Dipropyltriazolsilber. 
Seine Darstellung beruht auf  Ausf/illung des in w/isse- 

riger L6sung befindlichen Triazols  durch Silbernitrat. Da das 
Silbersa)z in der freiwerdenden Salpeters/iure etwas li3slich 
ist, vermehrt  sich der Niederschlag durch vorsichtige Neutrali- 
sation mit Ammoniak wesentlich. Das abgesaugte  Salz ist 
vollkommen amorph und muf3te zu seiner Reinigung der 
KrystaIlisation unterworfen werden. Ich 16ste es zu diesem 
Zwecke in verdfinnter Salpeters/iure und f/illte sehr langsam 
mit Ammoniak, um es nach kurzer Zeit durch Zusatz yon 
weiteren Mengen des letzterw/thnten Reagens unter gelindem 
Erw/irmen wieder in Lbsung zu bringen. Beim Erkalten und 
Abdunsten des L~Ssungsmittels scheidet sich reines, krystalli- 
siertes Dipropyltriazolsilber aus. 

0"2579 g" Substanz gaben 0" 1071 ,~r metallisches Silber. 

In 100 Teilen: Bereehnet ffir 

Gefunden CsH14NaAg 

�9 Ag . . . . . . . . .  41"64 41 '51  

Dipropyltriazolqueeksilber 
erhielt ich in ganz analoger Weise wie das Silbersalz durch 
F/illung mit Q u e c k s i l b  e r c h l o  r id  als amorphen,  nach 1/ingerem 
Stehen aber krystall isierenden Niederschlag. 

0"4213 K Substanz gaben 0 '2589g" Quecksilbersulfid 1 und 0 ' 2 6 1 3 g  
Silberchlorid. 

In 100 Teilen: Berechnet f~ir 
Gefunden Formel 2 

, r " ,  o �9 

Hg . . . . . . . . . . .  52'"94 52 "~86 
CI . . . . . . . . . . . .  15"35 14'95 

1 Die (~uecksilber- und Chlorbestimmung gelingt aus ein und derselben 
Salzmenge, wenn ihre verdtinnte salpetersaure L6sung nach der Ausf/illung 
des Queeksilbers mit Schwefelwasserstoff  und Abfiltrieren des zu w~igenden 
Niedersehlages, durch ehlorfreies Natriumcarbonat neutralisie'rt und der 
Schwefelwasserstoff dureh Erwiirmen mit verdiinntev Wassers toffperoxydlSsung 
zerst6rt wird. In der so vom Sehwefel bofreiten Fliissigkeit f, illte ieh das 

Chlor mit Silbernitrat. 
2 2 (C8Ha~NaHg. Cl) -+- 2 (C8HliNaHg. CI -I- HCI) + H g  CI~. 
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Salzsaures Dipropyltriazol 

erhielt ich aus  obigem Quecksi lbersalz  durch Behandlung  

desselben in sa lzsaurer  LSsung mit Schwefelwasserstoff .  Die 
yore Schwefelquecksi lber  befreite LSsung lieB ich im Vakumn-  

exs ikkator  eindampfen.  Nach wiederhol tem Befeuchten und 
Verduns ten  war  alas Salz rein und krystall!sierte in oktaeder-  

~ihnlichen Formen aus. Fp. 133 ~ C. 

0 '  1537 g Substanz ergaben 0" 1157 g Silberchlorid. 

In 100 Teilen: 
Berechnet ftir 

Gefunden CsH:6N3C1 

C1 . . . . . . . . . . . .  18"61 18"71 


