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Untersuchungen aus dem academischen Laboratorium
in Gottingen ;
Abtheilung des Prof. H. Limpricht.

34. Ueber das Verhalten des trockenen Chlorwasser—
stoffs zu Hydrobenzamid;
von Dr. Ekman aus Stockholm.

Trockenes Salzsiuregas wird von Hydrobenzamid unier
Wiirmeentwickelung absorbirt, das Hydrobenzamid zerflielst
nach und nach und verwandelt sich in eine ziihe, halbdurch-
scheinende, gelblichweilse Masse, die sich mit Wasser augen-
blicklich in Salmiak und Bittermandelol zerlegt.

Es war hier zuniichst zu untersuchen, ob sich das Chlor-
wasserstoffgas direct mit dem Hydrobenzamid vereinigt, wie
dieses in der Regel bei den zum Ammoniaklypus gehorenden
Verbindungen der Fall ist, oder ob Zersetzung eintritt, und
endlich, wie viele Atome Salzséiure von einem Atom Hydro-
benzamid gebunden werden. Ueber den letzten Punkt findet
man eine Angabe von Wicke*), nach welcher sich 3 At.
HCI mit 1 At. CuH;sNy verbinden, wihrend von Anderen
(Miiller) das Verhiltnifs 2 At. HCl auf 1 Al CgpHyslNy ge-
funden wurde.

In einem Kugelrohr wurde iiber trockenes und gepulver-
tes Hydrobenzamid anhaltend trockenes Salzsiiuregas geleitel,
die nicht gebundene Salzsiure durch ein anderes Gas aus-
geirieben und dann die Gewichtszunahme beslimmi. Wegen

#*) Diese Annalen CII, 374.
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der zihen Beschaffenheit der entistehenden Verbindung, wo-
durch leicht etwas unverinderties Hydrobenzamid umhiillt und
vor Berithrung mit der Salzsiiure geschiitzt werden konnte,
und welche auch der Entfernung des iiberschiissigen Salz-
sduregases hinderlich war, wurden nur geringe Mengen des
Hydrobenzamids zu jedem Versuch angewandt.

1. 0,0860 Grm. Hydrobenzamid wogen nach vierstiin-
diger Behandlung mit Chlorwasserstoff und -einstindigem
Ueberleiten von Luft (durch Schwefelséiure und Chlorcalcium
getrocknet) 0,159 Grm., nach zweitdgigem Ueberleiten von
Luft 0,0849 Grm. Es zeigte sich also bei der ersten Wiigung
eine Gewichtszunahme von 34,8 pC., bei der zweilen eine
Abnahme des Gewichts von 1,3 pC. vom angewandten Hydro-
benzamid. Der in Wasser geloste Inhalt des Kugelrohrs gab
mit Silberlosung noch einen reichlichen Niederschlag von
Chlorsilber.

2. Bei diesem Versuch wurden 0,1061 Grm. Hydro-
benzamid mit Chlorwasserstoff gesittigt und dann nur so
lange Luft daritber geleitet, bis diese beim Austritt aus dem
Kugelrohr kaum noch sauer reagirte. Die Gewichtszunahme
betrug 0,0281 Grm. = 26,7 pC. — Vor das Kugelrohr wurde
darauf ein mit Wasser gefiilller Kugelapparat gelegt und
wieder anhaltend trockene Luft durchgeleitet, bis das Ge-
wicht sich kaum noch dnderte; der Inhalt des Kugelrohrs
betrug jetzt nur noch 0,0966 Grm., es hatte also eine Ge-
wichtsabnahme des angewandien Hydrobenzamids um 8,9 pC.
statigefunden.

Der Inhalt des Kugelrohrs in Wasser gelost und mit
Silberlosung gefillt lieferte 0,1040 Grm. Chlorsilber, ent-
sprechend 0,0264 Grm. HCl. — Aus dem Filtrat vom Chlor-
silber wurde nach Entfernung des iiberschiissig zugesetzien
Silbers das Ammoniak mit Platinchlorid bestimmt und 0,2124
Grm. Platinsalmiak, der beim Glithen 0,0951 Grm. Platin



des trockenen Chlorwasserstoffs zu Hydrobenzamid. 153

hinterliels, erhalten; diese Menge Platin entspricht 0,0134
Grm. Stickstoff.

Aus dem Wasser des vorgelegten Kugelapparates fillte
Silberlosung 0,0252 Grm. Chlorsilber; entsprechend 0,0064
Grm. HCL

Diese Analysen zeigen :

1. Aller Stickstoff ist im Kugelrohr geblieben, denn die
angewandten 0,1061 Grm. Hydrobenzamid verlangen 0,0100
Grm. Stickstof und gefunden wurden darin 0,0134 Grm.
Stickstofl.

2. Die im Kugelrohr zuriickgebliebene Salzsiure reicht
gerade hin, um mit allem Stickstoff Salmiak zu bilden.
Auf 0,0100 Stickstoff im Salmiak kommen 0,0260 Grm. Salz-
siiure, gefunden wurden 0,0264 Grm. Salzsiure.

3. Das Gewicht des Inhalts des Kugelrohrs, 0,0966,
minus der darin enthaltenen Salzsdiure, 0,0264, ist 0,0702,
welches sich zum Gewicht des angewandten Hydrobenzamids,
0,1061, verhilt wie 2 : 3. Es ist also von dem Hydro-
benzamid bei Behandlung mit Salzsiure und atmosphiirischer
Luft ein Drittel verfliichtigt.

4. Das Gewicht der in dem Kugelrohr und dem Wasser
des vorgelegten Kugelapparats gefundenen Salzsiure ist
0,0264 -} 0,0064 = 0,0328 Grm. Die Gewichtszunahme bei
der ersten Wiagung des mit Salzsiure behandelten Hydro-
benzamids betrug aber nur 0,0283 Grm., es miissen also
damals schon 0,0045 Grm. der organischen Substanz sich
verfliichtigt haben.

Es ergiebt sich hieraus, dafs bei der Behandlung des
Hydrobenzamids mit -Salzséiure und Luft eine Zersetzung ein-
tritt, bei welcher sich stickstofffreie organische Substanzen
verflichtigen und eine Gleichung der Zersetzung dann auf-
gestellt werden kann, wenn eine vollstindige Analyse des
Riickstandes ausgefiihrt wird. — Um hierzu die nothige
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Menge Substanz zu gewinnen, wurden 0,794 Grm. Hydro-
benzamid mit Salzséiure und darauf kurze Zeit mit Luft be-
handelt; das Gewicht betrug 1,1417 Grm. Nach mehr-
wochentlichem Ueberleilen getrockneter Luft konnte jedoch
das Gewicht nur auf 1,0443 Grm. heruntergebracht werden
und der Versuch wurde defshalb unterbrochen.

3. Weil immerhin moglich war, dals bei der beob-
achteten Zersetzung des Hydrobenzamids der Sauersioff Ein-
flufs haben konnte, machte ich noch einen Versuch mit
Kohlensiure statt Luft. Der Salzséureapparat war zuerst mit
Chlorwasserstoff, die iibrigen Theile des Apparats mit Kohlen-
sdure vollstindig gefiillt und nach Beendigung der Einwirkung
trieb ich das Salzsduregas mit trockener Kohlensdure aus.
Durch eine Hebervorrichtung war das Einfliefsen der Siure
in den Apparat zur Entwickelung der Kohlensiure regulirt, so
dals der Strom auch wihrend der Nacht wirken konnle. Als
nach wochenlangem Durchleiten die Gewichisabnahme nur
1 Mgrm. per Tag betrug, wurde der Versuch unterbrochen.
— Das Hydrobenzamid hatte gewogen 0,1632 Grm., bei der
ersten Wigung, als die iiberschiissige Salzsdure durch kurzes
Ueberleiten der Kohlensiiure entfernt war, 0,2215 Grm., bei
der leizten Wigung 0,1836 Grm.; die Gewichiszunahme war
also 35,7 pC. und 12,5 pC. Der Rickstand in der Kugel
gab in Wasser gelost und mit Silber gefillt 0,591 Grm.
Chlorsilber, entsprechend 0,0404 Grm. oder 24,7 pC. Salz-
siure vom Gewicht des Hydrobenzamids. Im Riickstand ist
also wieder genau so viel Salzsiure enthalten, als zur Bil-
dung von Salmiak mit dem Stickstoff in der ganzen Menge
des angewandten Hydrobenzamids — 0,1632 Grm. — erfor-
derlich ist, aber auch bei diesem Versuch ist organische Sub-
stanz — 0,0200 Grm. — entwichen. — Der Umstand, dafs
das Hydrobenzamid nicht diinn genug ausgebreitet werden
konnte, erklirt die Langsamkeit der Gewichisabnahme,
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Aus allen diesen Yersuchen folgt, dals das Hydrobenz-
amid sich bei Behandlung mit Salzsiure zerlegt, und zwar
eine nicht fliichtige Atomgruppe entsteht, welche beide Atome
Stickstoff und 2 At. Salzsiure zuriickhélt, wihrend eine an-
dere stickstofffreie Atomgruppe sich langsam verfliichtigt. Der
nichtfliichtige Riickstand ist weifs, fest, wird von wasserfreiem
Aether nicht verdindert, von absolutem Alkohol unter Ab-
scheidung von Salmiak geldst.

Obgleich es wohl gelingen wird, iiber diese Vorgiinge
sich Licht zu verschaffen, so fehlt es mir doch jetzt an Zeit,
diese langwierigen Versuche zu verfolgen.

Eimwirkung der Wirme auf das mit Salzsiure gesittigte
Hydrobenzamid.

20 bis 25 Grm. Hydrobenzamid wurden in einer tubulir-
ten Retorte mit getrocknelem Chlorwassersioff unter Abkiih-
lung gesitligt und dann bei forldauerndem Zustromen des
Gases im Oelbade langsam erhitzt. Bei 100° nimmt die Masse
eine rothe Farbe an, bliht sich elwas auf und wird fliissiger ;
bei 460° gerith sie in’s Aufwallen und stolst Dimpfe aus,
die sich im Retortenhalse zu einem gelblichen, leichifliissigen
Oel verdichten. Das Aufschiumen lifst bald nach, das Oel
fihrt jedoch fort, bei einer nach und nach erhghten Tem-
peratur langsam iiberzugehen, wihrend in der Retortenwol~
bung ein weifses Sublimat bemerkbar wird. Als bei 230°
nur sehr wenig Oel mehr iberdestillirte, beendigte ich die
Operation. Ich habe diesen Versuch, der bei der genannten
Menge Hydrobenzamid 1!/, bis 2 Tage dauerte, dreimal wie-
derholt und immer genau dieselben Erscheinungen be-
obachtet.

A. Das dlige Destillat. — Dieses Oel enthiell noch me-
chanisch absorbirte Salzsiure, etwas firbende harzartige Sub-
stanz und feste krystallinische Producte. Letzlere bestehen
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theilweise aus dem oben erwihnten krystallinischen Sublimat,
theilweise aber auch aus einem anderen Korper, der sich
gewohnlich beim Aufbewahren des rohen Oels in sechsseitigen
klaren Tafeln abscheidet und bei Luftzuiritt schnell weils
und undurchsichtiz wird. Die Natur der Tafeln konnte der
geringen Quantitdt wegen nicht ermittelt werden; aus dem
reinen rectificirten Oel bilden sie sich unter keinerlei Um-
stinden.

Um die Fliissigkeit von diesen Beimengungen zu befreien,
wurde sie in eine kleine Retorte gebracht, bei 100° trockene
Kohlensiiure iibergeleitet, bis alle Salzsdure ausgetrieben war,
und darauf die Temperatur erhoht; bei 210° gerieth die
Fliissigkeii in schwaches Kochen und destillirte schnell iber.
Es ist hierbei zu bemerken, dals sie schon bei 100° anfing
iiberzugehen und bei 170° schnell, ohne zu kochen, sich im
Kohlensdurestrom verfliichtigte. Der bei 100° iibergegangene
Theil wurde in einem Proberghrchen im Oelbade erhitzt und
gerieth bei 210° in’s Kochen, war, also identisch mil dem
zulelzt aufirelenden Deslillat. Weil die Fliissigkeit in hohem
Grade die Eigenschaft besitzt, unter ihrem Siedepunkt zu ver-
dampfen, wurde dieser Umstand zu ihrer vollstindigen Reini-
gung benutzl; das bei 210° uberdestillirte Oel war niimlich
immer gemengt mit der festen krysiallinischen Substanz, die
beim Erwidrmen im Gasstrome auf nur 170° vollstindig zu-
riickblieb.

Die so gereinigie Flussigkeit war farblos, roch schwach
und angenehm, etwas nach Benzonitril, beim Erwirmen scharf
und durchdringend und schien sich an der Luft nicht zu ver-
dndern. Ueber ihren Siedepunkt habe ich wegen der ge-
ringen Menge keine genauen Bestimmungen ausfithren konnen.

0,3185 Grm. lieferten 0,8057 €O, und 0,1354 HO.

0,545 ” mit Kalk gegliiht 0,476 AgCl

0,4080 » mit Natronkalk gegliiht 0,0112 N.
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0,3172 Grm. lieferten mit Natronkalk gegliiht 0,0091 N.
Die procentische Zusammensetzung ist also :

C 69,00 —

i 4,72 —

N 275 287

Cl 24,07 —
100,54,

Wollte man aus diesen Zahlen eine Forme! berechnen,
so wiirden auf 1 At. Stickstoff 58 At. Kohlenstoff und 3,4 At.
Chlor kommen, Es wire aber unwahrscheinlich, dals eine
Fliissigkeit mit so hohem Atomgewicht einen verhiltnifsmilsig
so niedrigen Siedepunkt besifse, und die Vermuthung lag
nahe, sie als ein Gemisch einer stickstoffhaltigen Subsianz
mit einer chlorhaltigen anzusehen; der Stickstoff konnte als
Benzonitril vorhanden sein, welches oft bei den Umsetzungen
des Hydrobenzamids auftritt. Es berechnen sich dann (aus
2,81 pC, Stickstoff) 20,68 pC. Benzonitril, die 16,8 pC. C,
1,00 pC. H und 2,81 pC. N enthallen. Der riicksiéndige
Korper wiirde sein :

Berechnet
fiir CysH,,Cl, C,;H,;Cl (Chlortoluenyl)
C 6524 66,90 66,40
H 4,63 4,78 5,55
30,12 28,30 28,07.

Es ist natiirlich, dafs bei dieser Berechnung, wo eine
so kleine Quantitit Stickstoff zu Grunde liegt, sich kein
scharfes Resultal erwarten léfst,

Die alkoholische Losung giebt beim Exrwérmen mit Silber-
salz den Chlorgehalt wie es scheint vollstindig ab. Ich
habe eauf diese Weise 19,5 pC. Cl gefunden, das Fehlende
kann von Verdunstung wihrend des Erwiirmens herrithren.
Mit Silberoxyd in alkoholischer Losung gekocht bildet sich
ebenfalls Chlorsilber, obgleich langsam. Durch Kochen mit
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weingeistigem Kali hoffte ich das Benzonitril in Ammoniak
und Benzoésiure zu zerlegen und aus der chlorhaltigen Ver-
bindung, vermuthlich Chlortoluenyl, Benzalkohol zu gewinnen.

Ich behandelte das Oel anhaltend bei 100° mit alkcho-
lischer Kalilosung; das Uebergehende wurde mehrfach zu-
riickgegossen, bis die Einwirkung beendigt schien. Beim
Losen der durch Erwérmen im Wasserbade von Alkohol be-
freiten Masse in Wasser schied sich ein Oel von eigenthiim-
lichem, von dem des urspriinglichen Oels ganz verschiedenem
Geruch ab, das in Wasser ziemlich loslich war, mit Kali aber
wieder ausgefillt werden konnte. Es wurde mit Chlorcalcium
entwiissert und im Kohlensiurestrome deslillirt, ging jedoch
leider durch einen Zufall verloren.

Die alkalische Salzlosung gab mit Salzsiure iibersittigt
einen schuppig-krystallinischen Niederschlag, welcher Benzoé-
siure war; der uberdestillirte Spiritus war stark ammoniak-
haltig.

Eine geringe Menge des mit Kali behandelten Oeles,
welche gerettet war, wurde vorsichtig in kalte Schwefel-
salpetersidure getropft. Es entwickelten sich rothe Dimpfe,
und nach einigen Stunden schieden sich kleine kurze Krystall-
nadeln aus, die nach dem Waschen sich in kohlensaurem
Natron unter Aufbrausen losten. Diese Siure gab nach
dem Lgsen in Ammoniak mit Silber einen weifsen Nieder-
schlag ; 0,0373 des Niederschlags bei 100° getrocknet lieferten
0,0192 Grm. Chlorsilber, entsprechend 38,7 pC. Silber; das
nitrobenzoésaure Silber verlangt 39,4 pC. Silber.

Weil der Hauptbestandiheil der obigen Fliissigheit der
Untersuchung entzogen war, liels sich die oben ausgesprochene
Ansicht, dals sie ein Gemenge von Benzonitril und Chlor-
toluenyl sei, nicht beweisen; die Entstehung der Nitrobenzoé-
siure bei Behandlung mit Schwefelsalpetersiiure spricht jeden-
falls zu Gunsten derselben.
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B. Der Retortenriickstand. Nach dem Erkalten bildete
dieser eine rothbraune harte amorphe Masse, die beim Kochen
mit absoluiem Alkohol langsam erweichie und sich zuletzt
grofstentheils aufloste.

1. Das Ungeliste besteht aus der schon vorhin erwihnten
Verbindung, die theilweise in der Retortenwélbung sublimirte.
Nachdem sie durch Auswaschen mit gewohnlichem Spiritus
von firbender Mutterlauge befreit war, wurde sie aus einem
kochenden Gemisch von absolutem Weingeist und Aether
umkrystallisiri. Wegen ihrer Schwerlgslichkeit ist es vor-
theilhaft, die Mutterlauge nach dem Erkalten von den abge-
schiedenen Krystallen abzugiefsen und wieder zur Lésung
neuer Quantititen anzuwenden; jeder auf dem Filter gesam-
melte Niederschlag wird sogleich mil Alkohol gewaschen und
zwischen Papier abgeprefst und nicht wieder mit der Mutter-
lauge in Berithrung gebracht, weil er aus dieser schnell
Farbstoff aufnimmt. Nach ein oder zwei Krystallisationen ist
die Verbindung vollkommen rein.

Aus kochendem absolutem Alkohol, von welchem 100
Theile 0,35 Theile ldsen, krystallisirt sie beim Erkalten in
sehr diinnen kleinen Blditchen, die sich in der Flissigkeit
schwebend erhalten; 100 Theile absoluter Alkehol losen
bei 16° 0,07 Theile der Verbindung; aus kochendem Aether,
von welchem 100 Theile 0,72 Theile losen, krystallisirt sie
in feinen Nadeln. — Beim Erhilzen gibt sie kein Wasser ab.
Sie schmilzt bei 205°%), erstarrt beim Erkalten strahlig-kry-
stallinisch, sublimirt in hoherer Temperatur langsam in feinen
Nadeln, siedet bei 290° noch nicht, kommt aber in noch
héherer Temperatur ins Kochen und condensirt sich in &ligen,
nachher strahlig erstarrenden Tropfen.

#) Die in dieser Abhandlung angefiihrten Temperaturangaben sind
uncorrigirte.



160 Ekman, iiber das Verhalten

1. 0,2073 Grm. Substanz lieferten 0,644 CO; u. 0,0958 HO.

0,2677 ” s 08286 , , 0,4255

3. 02783 » » beim Glithen mit Natron-
kalk 0,0253 N.

4, 0,1390 Grm. Substanz lieferten beim Glithen mit Natron-
kalk 0,0119 N.

5. 0,1674 Grm. Substanz lieferten beim Glithen mit Natron-
kalk 0,0142 N.

Aus diesen Analysen berechnel sich die procentische
Zusammensetzung :

»

1. 2. 3. 4, b,
C 8472 8442 ~ — —_

H 5,13 5,21 — — —

N - — 9,09 8,57 8,51

Die Analyse 2 ist mit Substanz ausgefithrt, die durch
Sublimation im Kohlenséurestrom gereinigt war; zu den iibrigen
Analysen diente nur aus Alkohol umkrystallisirte Substanz.

Es ist schwer, aus den gefundenen Zablen eine wahr-
scheinliche Formel zu berechnen. Am niichsten stimmi die
empirische Zusammensetzung mit der des Lophins, mit wel-
cher ich die Verbindung vorldufig isomerisch betrachte :

Lophin C,H N,

C 8514

H 540

N 946
100,00.

Die Verbindung besitzt keine basischen Eigenschaften.
Mit Salzsiure und Alkohol gekocht wird sie nicht veréindert.
Ein Decigrm. der Substanz mit trockenem Chlorwassersloff
behandelt nahm eine rothgelbe Farbe an, die beim Ueberleilen
von trockener Luft wieder verschwand; das Gewicht war
unverdndert geblieben. Auch beim Kochen mit alkoholischer
Kalilosung konnie keine Verdnderung bemerki werden.
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Um eine Controle fiir die angenommene Formel zu er-
halten, stellte ich die Nitroverbindung dar. Die Verbindung
loste sich augenblicklich in der concentrirtesten Salpetersiure
unter tief rother, spiter verschwindender Firbung auf.

Nach 24stiindigem Stehen wurde die Losung in Wasser
gegossen, wobei sich die Nitroverbindung als gelbes Pulver
abschied. Dieses ist in Aether leicht, in kaltem Alkohol
schwer, in kochendem Alkohol leichiter loslich. Aus kochen-
dem Aetherweingeist schied es sich beim Erkalten in Flocken
ab, die unter dem Mikroscop aus feinen Fiden zusammenge-
setzt erschienen; es wurde nochmals in kochendem Alkohol
gelost und der beim Erkalten abgesetzle Niederschlag ab-
geprefst und iiber Schwefelsiure getrocknet.

Die Nitroverbindung bildet eine zusammenhingende,
briockliche Masse von gelblichweilser Farbe, schmilzt bei 100°
und erstarrt zu einer amorphen, gelben, spriden Masse, die
beim Reiben stark electrisch wird. In hoherer Temperatur
zersetzt sie sich und verkohlt ohne zu verpuffen.

Beim Schmelzen verlor die Substanz 0,5 bis 0,6 pC. am
Gewicht und wurde so vorbereitet analysirt.

1. 0,1542 Grm. lieferten 0,378 CO; und 0,055 HO.

2. 0,253 » mit Kupferoxyd und vorgelegtem
Kupfer verbrannt 0,03448 N.

Berechnet Gefunden

Cie 65,28 66,77

Hie 3,63 3,96

Ny 14,51 13,63

Og 16,58 15,64

100,00 100,00

Die der Analyse am niichsien kommende Formel ist
C4sH16N40s, welche C = 66,9, H= 3,9 und N = 13,6 ver-
langt; ich gebe jedoch der Formel CglHl;,(NOy):N; den Vor-
zug , weil sie dann als Nitroverbindung der Verbindung

Annal. 4. Chemie u. Pharm. CXIL Bd. 2. Heft. 11
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CiHi6Ny erscheint und die Differenz der Analyse mit der
Rechnung von einer geringen Beimengung dieser letzteren
(CyeHy6Ng) herrithren kann.

2. Die von der Verbindung CyHsN, abfiltrirte alkoholische
Lisung versetzt man mit warmem Wasser bis zur eintretenden
Fallung und entfernt den Alkohol durch Destillation. Es
sondert sich dabei zuerst ein Harz in schwarzen, geschmolze-
nen Klimpchen ab; nach dem Erkalten der an Alkohol armen
Flissigkeit erscheint ein gelblicher krystallinischer Nieder-
schlag , der die Salzséiureverbindung einer Base ist; spiter
falll ein gelber, olartiger Korper und nach einigen Tagen
setzen sich weilsgelbe, sphirisch zusammengeballte, undeutlich
krystallinische Massen ab. Die Mutterlauge ist jetzt fast
farblos und enthilt hauptsdchlich nur die leichtlgsliche Salz-
sdureverbindung einer anderen Base, die durch Abdampfen
gewonnen wird.

A. Die zuerst auftretende krystallinische Salzsdurever-
bindung, durch Kochen mit etwas schwachem Weingeist von
vielleicht wil abgesetztem oligem Korper gereinigt, wird in
kochendem, mit wenig Salzséure vermischiem Weingeist ge-
16st und die filirirte noch warme Fliissigkeit mit iiberschiissiger
Salzsdure verselzt, welche das Salz beinahe vollstindig in
Form kleiner, aus concenlrisch gruppirten Nadeln bestehenden
Nadeln abscheidet. Man reinigt es nothigenfalls durch noch-
maliges Umkrystallisiren , 1ost es dann in Alkohol, scheidet
mit Ammoniak die freie Base ab und gewinnt diese endlich
nach dem Umkrystallisiren aus Weingeist vollkommen rein.

Die reine Base krystallisirt in feinen, locker zusammen-
gehduften, scideglinzenden Nadeln, die hie und da stern-
formig gruppirt sind. Sie enthilt kein Wasser. Mit Alkohol
befeuchtet und auf die Thermometerkugel geklebt, schmilzt
sie beim Erhitzen im Luftbade bei 270% sublimirt schon in
weit niedrigerer Temperatur und erstarrt beim Erkalten kry-



des trockenen Chlorwasserstoffs zu Hydrobenzamid. 163

stallinisch. — 100 Theile absoluter Alkohol lssen bei 20°
0,86 Theile der Basis; 100 Theile kochender absoluter
Alkohol losen 2,75 Theile; 100 Theile wasserfreier Aether
losen bei 21° 0,32 Theile. Von Wasser wird die Basis nicht
oder in sehr geringer Menge aufgenommen. Ihre alkoholische
Losung reagirt kaum merklich alkalisch. Mit Siuren geht
sie krystallisirende Verbindungen ein und das chlorwasser-
stoffsaure Salz giebt mit Goldchlorid und Platinchlorid
Doppelsalze.

1. 0,1622 Grm. derreinen Basis lieferten 0,5022 CO, u. 0,0812 HO.
20205 ,, , » » 0,6489 »  0,1062
3. 0,1598 , mit Natronkalk gegliiht lieferten 0,0114 N.

Berechnet nach der Formel /—GLﬁlll,qel}‘,—,~‘
CooH,Ne 1. 2, 3.
¢ 8514 84,44 8529 —
H 5,40 5,57 5,68
N 9,46 — _ 7,13

100,00

Die salzsaure Verbindung ist in kallem Alkohol leicht
loslich, noch mehr in warmem; beim Kochen mil Wasser
giebt sie Salzsiiure ab und wird basisch. Aus salzsdurehaltigem
Alkohol krystallisirt sie in kleinen weifsen weichen Kornern,
aus concenirisch gruppirten Nadeln beslehend. Beim frei-
willigen Verdunsten ihrer nicht mit freier Sdure vermischien
alkoholischen Losung habe ich grofsere glinzende, stern-
formig gruppirte Nadeln bekommen, selien vereinzelte Nadeln.

Beim Erhitzen im Lufthade giebt dieses Salz Wasser und
Salzsiiure ab, schmilzt bei 145° bis 150° und erstarri beim
Erkalten amorph. Die beim Trocknen staiifindende Zersetzung
zeigen folgende Analysen :

1. 0,0850 Grm. iiber Schwefelsiure getrocknet gaben mit
Silberlosung gefilll 0,0345 Grm. Chlorsilber.
11%*
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2. 0,5091 Grm. iiber Schwefelséiure getrocknet wogen nach
dem Erhitzen auf 120°% bis das Gewicht constant
blieb, 0,4850 Grm.

0,924 Grm. dicser bei 120° getrockneien Substanz lieferten
beim Fillen mit Silberlosung 0,0790 Grm. Chlor-
silber.

3. 0,2060 Grm. iiber Schwefelstiure getrocknet wogen nach
dem Trocknen bei 145°, wobei die Substanz zu-
sammensinterte, 0,4902 Grm. und lieferten mit
Silberlosung gefilll 0,744 Grm. Chlorsilber.

4. 0,3078 Grm. iiber Schwefelséure getrocknet wogen nach
dem Trocknen bei 145% 0,2870 Grm.

Berechnet
fiir die Formel
CuHigN2, HCL
1. 2. 3. 4 +2HO
Gefundener Chlorgehall 10,05 10,05 9,28 — —
Auf nicht getrocknete
Substanz berechneter
Chlorgehalt . ... .. 10,05 9,68 856 — 10,13
Totalverlust b. Trocknen  — 4,73 7,67 6,76 4,88

Es scheint mir hieraus zu folgen, dals das Salz 2HO
enthilt, das bei 120° nicht vollstindig entweicht; aber schon
bei dieser Temperalur gehi Salzsiiure fort und bei 145° findet
liefer eingreifende Zerselzung slatt. Die Elementaranalysen,
welche mit bei 145° getrockneter Substanz ausgefiihrt wurden,
sind stimmtlich unverwerthbar.

Wenn man die sehr viel iiberschiissige Salzsiure ent-
haltende alkoholische Losung des Salzes schnell im Wasser-
bade verdampft bis zur vollslindigen Verjagung des Alkohols,
so bekommt man ein aus feinen Schuppen bestehendes Salz,
welches wasserfrei zu sein scheint.

Eine warme alkoholische Losung der Salzsidureverbindung
mil einer ebenfalls warmen Goldchloridlosung versetzt, scheidet
beim Erkalten schone goldgelbe, zusammengereihte flache
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Nadeln aus. Sie sind in Alkohol, besonders in der Wirme,
ziemlich loslich, weniger in Wasser.

1. 0,1918 Grm. diber Schwefelsiiure getrocknet verloren bei
100° bis 107° kein Wasser und hinterliefsen nach
dem Glithen 0,0594 Grm. Gold.

2. 0,2064 Grm. lieferten 0,2938 Grm. Kohlensiure und
0,0463 Grm. Wasser.

Berechnet nach der Formel

CH, 6N, HCL, AuCl, Gefunden
C 39,62 38,82
H 267 2,49
N — —
Au 30,97 30,97
cl - —

Platinchlorid bringt in der alkoholischen Liosung der
Salzsdureverbindung ebenfalls einen Niederschlag hervor,
welcher anfangs beinahe weils ist, spéiter gelb wird und aus
kurzen Nadeln besteht. Er ist in Wasser und absolutem
Alkohol schwer 16slich, wird etwas mehr von verditnntem
Alkohol aufgenommen, noch leichter von kochendem, mit vieler
Salzsiiure vermischtem Alkohol, woraus er sich beim Erkalten
als gelbes, korniges Krystallpulver abscheidet.

1. 0,5661 Grm. der umkrystallisirten Verbindung, bei 110°
getrocknet, lieferten 0,1009 Grm. Platin.
2. 0,4881 Grm. der nicht umkrystallisirten Verbindung wogen
nach dem Trocknen bei 145° 0,4457 Grm.
0,1694 Grm. dieses bei 115° getrockneten Salzes hinter-
liefsen nach dem Glithen 0,0306 Grm. Platin,
0,2405 Grm. derselben Substanz lieferten 0,4444 Grm.
Kohlensiiure (dieWasserbestimmung verungliickte).
3. Das Salz war bereitet durch Vermischen einer warmen
Plalinlosung mit der warmen Auflosung der Base
in stark salzséurehalligem Weingeist.
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0,3269 Grm. iiber Schwefelsiiure getrocknet wogen nach
dem Trocknen bei 120° 0,2987 Grm.

0,2068 Grm. des bei 120° getrockneten Salzes hinter-
liefsen nach dem Glithen 0,0189 Grm. Platin.

0,0811 Grm. derselben Substanz lieferten beim Glithen
mit kohlensaurem Natron 0,0154 Grm. Platin und
0,0690 Grm. Chlorsilber.

Gefunden

Berechnet nach der Formel 1 2 -~ rABE
C4H, (N, HCL, PtCl, . : e —— e ——

c 50,45 — 5040 — @ —
H 3,38 - = - —
N — _ — - _
Pt 19,70 17,82 1806 177 18,99
cl 21,19 - = — 21,23
CgoHi6Ng, HCl, PiCl; -+ 5 HO verlangen :

gefunden

berechnet 2. 3.
Wasser 8,4 8,68 8,63.

Das eniwiisserte Salz nimmt das Wasser mit der grofsten
Begierde wieder auf.

Aus diesen Daten konnte man vermuthen, dafs die
beschriebene Base Lophin sei. Zur sicheren Entscheidung
stellte ich mit Lophin, welches frither von Dr. Gofsmann¥*)
selbst dargestellt war, einige vergleichende Versuche an. Die
Loslichkeitsverhiltnisse (sieche Anhang), der Schmelzpunkt
und das ganze iubrige Verhallen der freien Base stimmten
bei meinem und Gé[smann’s Lophin vollkommen iiberein.
Die Salzsdureverbindung verhielt sich bei beiden vollkommen
ghnlich, die Géfsmann’sche schmolz bei 147° und verlor
dabei 7,55 pC. am Gewicht. — Um so mehr mufs es auffallen,

¥) Diese Annalen XCVII, 283.
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dafs Gofsmann die Salzsiureverbindung in grofsen, durch-
sichtigen Nadeln erhalten hat, die 1 Al. Wasser enthiellen,
und dals er das Platinsalz als das am leichtesten losliche
Lophinsalz beschreibt; von einem Wassergehalt desselhen
erwihnt er Nichts. Dagegen zeigt die von Géfsmann dar-
geslellte Verbindung von 4 Lophin 4 3 Platinchlorid seiner
Beschreibung nach viel Aehnlichkeit mit meinem Platindoppelsalz,
er spricht aber nicht von darin vorkommendem Wasser. Der
Umsland, dafs ich bei den drei ersten Platinbestimmungen,
die mit grilseren Mengen und sehr umsichtig ausgefiihrt
wurden, consiant beinahe 2 pC. Platin zu wenig erhiel,
machen eine neue Untersuchung dieses Salzes wiinschens-
werth.

B. Der gelbe dlartige Korper und die suletst sich ab-
setzende, aus grofsen Krystallen bestehende Salzsdureverbindung.
— Man belkommt diese Kérper mehr oder weniger mit ein-
ander vermischt; der olfsrmige 16st sich in kochendem Wasser
und verdiinntem Weingeist schneller und leichter, als der
krystallisirte, setzt sich aber aus einer Lisung gewdhnlich
zuerst ab. Diesen Umstand habe ich zur vorliufigen Tren-
nung henuizt und dann die gelbe Krystallmasse durch Um-
krystallisiren aus salzsdurchaltigem Weingeist gereinigt, so
wie bei dem salzsauren Lophin beschrieben wurde. Ich
bekam auf diese Weise nach Entfernung der zuerst aus-
geschiedenen kleinen Mengen sehr gefédrbten Salzes farblose,
durchsichtige und glinzende kurze Blitier oder Nadeln.
Wurden diese durch Erkalten einer salzséiurehalligen alko-
holischen Losung gewonnenen Krystalle in reinem Weingeist
gelost und die Losung der freiwilligen Verdunstung iiber-
lassen, so schieden sich zuerst flache scchsseitige durch-
sichtige Krystalle aus, spiter feine weifse Nadeln. Eben so
verhielt sich eine mit Salzsdure stark angesiduerte Losung.
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Die Nadeln wurden mit etwas Alkohol von den sechsseitigen
Krystallen abgespiilt und diese dann analysirt.

1. 0,3000 Grm. iiber Schwefelsiure getrocknet wogen nach
dem Trocknen bei $10° 0,2998 Grm.
0,1128 Grm. des so getrockneten Salzes lieferten beim
Fiillen mit Silberlosung 0,0492 Grm. Chlorsilber.

2. 0,0804 Grm. einer andern Bereitung verloren, zuleizt bei
145° getrocknet, 0,0037 Grm. und lieferten beim
Fillen mit Silberlésung 0,0331 Grm. Chlorsilber,

Berechnet nach der Formel Gefurzle;\
CyH, Ny, HCL 1. 2.
Chlor 10,68 10,79 10,64.

Berechnet nach der Formel
CpH N, HCI 4~ 2 HO  Gefunden

Wasser 4,88 4,60,

Von einer andern Quantitit wurde das Platinsalz darge-
stelli, das beim Vermischen der Losungen als gelbes, nach
dem Trocknen rothliches Krystallpulver niederfiel.

0,2218 Grm. wogen nach dem Trocknen bei 110° 0,2134
Grm. Nach dem Glithen mit kohlensaurem Natron wur-
den erhalten 0,0400 Grm. Platin und 0,1969 Grm.
Chlorsilber.

Berechnet nach der Formel
C,H gN,, HCL PtCl, - 2 HO Gefunden

Chlor 20,46 21,95
Platin 19,02 18,02
Wasser 3,46 3,79.

Das getrocknete Salz war sehr hygroscopisch.

Yon dem Rest der Salzsdureverbindung, sowohl der
Nadeln als grofseren Krystalle, wurde mit Ammoniak die
Base gefillt und aus Alkohol umkrystallisirt; sie war dem
Lophin vollkommen #hnlich. Das zuerst und das zuletzt Aus-
krystallisirte wurde fiir sich zur Bestimmung des Schmelz-
punkis benulzt; er war fir beide 270 bis 272°. Die ver-
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schiedenen geringen Mengen der Basen wurden vereinigt
und analysirt,

0,4692 Grm. erlitten bei 110° keinen Gewichtsverlust und
lieferten 0,5296 Grm. Kohlensiure und 0,0880 Grm. Wasser.

Berechnet nach der Formel

CoH N, Gefunden
c 85,14 85,36
H 5,40 5,77
N 9,60 —

Wurde aus der freien Base die Salzsiiureverbindung
wieder dargestelit, so schied sie sich wie bei dem Lophin
in kleinen weifsen Warzen aus.

Die geringe mir zu Gebote stehende Menge gestattete
keine weileren Bestimmungen, und ich mufs die Frage un-
entschieden lassen, ob es verschiedene Modificationen des
Lophins giebt, oder ob die beobachteten Verschiedenheiten
der Salzsiureverbindungen von andern Umstiinden herrithren,
z. B. von FEinmengung anderer, in ihrer Zusammenselzung
sehr dhnlicher Basen.

Der gelbe olartige Korper, dessen Menge im Ganzen
nicht so unbedeutend ist, weil er allen Verbindungen als
Verunreinigung anhiéingt, hatte nach lingerem Siehen keine
Krystalle mehr abgesondert. In Alkohol gelost, mii Salzséure
versetzt und gekocht und darauf abgedampft, blieb er unver-
sndert. Ich loste ihn wieder in absolutem Alkohol, selzte
eine alkoholische Kalilosung bis zur stark alkalischen Reaction
hinzu, sitligte mit Kohlensiure, vermischte mit Aether und
verdampfte die abgehobene #therische Losung; sie setzte
Krystalle ab, die aus der Losung in absolutem Alkohol beim
freiwilligen Verdunsien in kleinen Nadeln wieder anschossen.
— Diese Base ist ziemlich 10slich in kaltem Alkohol, leichter
in warmem und scheidet sich in sternférmig angeordneten,
schief zugespitzten Nadeln daraus ab. Die Nadeln sind
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solider, kiirzer und schirfer ausgebildet, als beim Lophin, und
besitzen einen stirkeren, nicht seideartigen Glanz. Die al-
koholische Losung reagirt stark alkalisch.
1. 0,0561 Grm. bei 120° getrocknet lieferten 0,1727 CO,
und 0,0355 HO.

2. 0,0644 Grm. bei 105° getrocknet lieferten 0,991 CO;
und 0,0392 HO.

Berechnet nach der Formel -&i}}l}éﬂl\
CioH,oN; 1. 2,
C 84,00 83,96 84,32
H 6,66 7,03 6,76
N 9,34 — —
Die beiden analysirten Substanzen waren bei verschie-
denen Darstellungen gewonnen. — Der Schmelzpunkt war

fiir beide derselbe, niimlich 200° beim Erhitzen in diinnen
Glasrohren im Oelbade. Sie erstarrten wieder krystallinisch,
verloren aber diese Eigenschaft, wenn sie lingere Zeit auf
200° erhalten wurden ; bei stirkerem Erhitzen trat Zersetzung
ein (in eine feste und eine flilssige Substanz).

Diese Base ist also vom Lophin und, wie der Schmelz-
punkt namentlich zeigt, auch vom Amarin verschieden. Um
sie genauer zu untersuchen halle ich kein Material, die
Formel kann daher nur als eine vorliufige angesehen wer-
den. Dafs sie als Verunreinigung in dem vorher beschrie-
benen Producte enthalten war, ist leicht moglich.

Der von dieser Base getrennte dlige Theil wurde nicht
weiter untersucht. Ich will nur anfithren, dafs er sich in
Schwefel - Salpetersiiure ohne Entwickelung rother Dimpfe
loste und beim Verdiinnen mit Wasser als chromgelbes
Pulver niederfiel. Dieses gelbe Pulver, wahrscheinlich eine
Nitroverbindung , wird von kochendem absolutem Alkohol
etwas gelost und scheidet sich beim Erkalten braungelb und
krystallinisch ab; das Nichigeloste schmilzt harzartig zusam-
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men, Salzsiurehaltiger Weingeist scheint es leichler zu
losen,

C. Die farblose, wisserige Mutterlauge. — Die nach
Abscheidung aller schon beschriebenen Verhindungen iibrig
bleibende Mutterlauge wird nach der Concentration im Was-
serbade dickfliissig und sondert nach dem Erkalten eine Oel-
schicht ab, erstarrt aber zu einer krystallinischen Masse,
wenn sie wihrend des Erkaltens fleifsig umgerithrt wird.
Die Krystallmasse wird abgeprelst und in wenig warmem
absolutem Alkohol geldst, aus welchem die salzsaure Ver-
bindung einer Basis herauskrystallisirt, die durch Umkrystal-
lisiren zu reinigen isl.

Diese Verbindung ist in Wasser und Alkohol leicht los-
lich, in warmem Wasser wie es scheint in allen Verhili-
nissen; von kaliem Wasser wird die einmal krystallisirte
Verbindung jedoch ziemlich langsam aufgenommen. Beim
freiwilligen Verdunsten der alkoholischen Lésung scheidet
sie sich in durchsichtigen, zusammengewachsenen Tafeln ab.
— Diese Krystalle enthalien kein Wasser, schmelzen bei
220° und erstarren amorph. Bei stirkerem Erhitzen (aber
noch unter 300°) zerfallen sie in eine farblose, nach Benzo-
nitril riechende Flissigkeit und eine krystallinische Substanz.

0,1720 Grm, bei 100° getrocknet lieferten mit Silberldsung

0,1010 Grm. Chlorsilber.

0,3178 Grm. lieferien beim Glithen mit Naironkalk 0,0337

Grm. Stickstoff.

0,573 Grm. lieferten 0,3902 Grm. Kohlenséure und 0,0758

Grm. Wasser.
Berechnet nach der Formel
CpsH 3 N;, HC1 Gefunden
C 68,71 67,65
H 532 5,35
N 11,45 10,60

Cl 1452 14,54.
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Platinchlorid bringt in der wiisserigen Losung des Salzes
einen anfangs beinahe weifsen, bald zu einer harzigen oder
kisigen orangegelben Masse zusammenballenden Niederschlag
hervor, der sich nach und nach in Krystallnadeln umsetzt.
Wird dieses Doppelsalz mit einer zu seiner Lgsung ungenii-
genden Wassermenge gekocht, so schmilzt es; die gesittigte
warme Losung selzl beim Erkalten das Salz zuerst in Oel-
tropfen, spéter in rothgelben, zuweilen sehr grofsen Nadeln
ab. Von Alkohol wird es viel leichter aufgenommen.

0,3268 Grm. iiber Schwefelsiure getrocknet wogen nach
dem Trocknen bei 107°, wobei die Masse schmolz,
0,3131 Grm.

0,3113 Grm. des bei 107° getrockneten Salzes hinterliefsen
beim Glithen 0,0723 Grm. Platin,

Berechnet nach der Formel

CyH ,N;, HC], PtCl, Gefunden
Platin 23,88 23,22.
Berechnet nach der Formel
CgeH Ny, HCL, PtCl,, 2 HO Gefunden
Wasser 4,16 4,19,

Weil die Zerselzung der salzsauren Basis in hoherer
Temperatur einfach zu sein schien, untersuchte ich diese
Melamorphose genauer. Ich erhitzte die Hauptmenge des
Salzes im Oeclbade auf 300% Die iiberdestillirte farblose
Fliissigkeit, durch Reclification von krystallinischen Theilen
gereinigt, enthielt sowohl Chlor als Stickstoff und war sehr
wahrscheinlich ein Gemenge. Die Analyse fiihrte zu keiner
einfachen Formel. — Der Riickstand hatte sich theilweise
gebriiunt und das Meiste war sublimirt, Er war ein Gemenge
zweier krystallinischer Kdrper, von welchen der eine schwer
16slich in Alkohol war und daraus gut krystallisirte , der an-
dere sich dagegen leicht 16ste. Die geringe Menge gestattiete
keine weitere Untersuchung.
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Aus der noch iibrigen geringen Menge der Salzsiure-
verbindung wurde die freie Basis durch Kochen mit Silber-
oxyd gewonnen. Sie blieb beim Verdunsten der Lisung
als amorphe, chlorfreie Masse, die sich ziemlich leicht in
warmem Wasser loste und beim Erkalten wieder 6lig abschied;
in Alkohol war sie leicht loslich, die Losung reagirte slark
alkalisch; in Aether war sie ziemlich loslich und sonderte
sich beim Verdunsten olig aus.

Beim Erhitzen des mit Chlorwasserstoff gesitligten Hy-
drobenzamids bilden sich also Benzonitril, eine chlorhaltige
Fliissigheit von noch unbestimmter Zusammensetzung, ein in-
differenter, mit Lophin isomerischer Stoff, salzsaures Lophin,
die Salzsiureverbindungen zweier anderen Basen, CygHyN: (?)
und CysHiaNs, ein dliger Korper von unbekannter Constitulion
nebst farbendem Harz.

Einwirkung des Weingeistes auf das mit Salzsiure behandelte
Hydrobenzamid.

VYon wasserfreiem Aether wird die Verbindung des Hy-
drobenzamids mit Salzstiure nicht angegriffen, sie bleibt so
ziihe wie vorher, raucht an der Luft und zerlegt sich mit
Wasser in Bittermandelsl und Salmiak; der Aether hinterlilst
beim Verdunsten kaum einen Riickstand.

Absoluter (mit Nalrium eniwisserter) Alkohol zerlegt
dagegen die Verbindung in Salmiak und ein oder mehrere
flissige Substanzen. Wird die vom Salmiak abfiltrirte alko-
holische Losung im Wasserbade vom Weingeist befreit und
der Riickstand mil eingesenkiem Thermometer destillirt, so
geht die grofste Menge zwischen 180 und 2159 iiber. Dieses
Destillat riecht sehr angenehm, enthiilt kein Chlor und keinen
Stickstoff und bestehi zum Theil aus Bitlermandelol; es giebt
beim Schiitieln mit einer Losung von saurem schwelligsau-
rem Natron Krystalle und setzt beim Stehen an der Luft
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Benzoésiiure ab. Die Benzoésiiure wurde in das Silbersalz
iibergefithrt und dieses analysirt.
0,2230 Grm. bei 100° getrocknet lieferten 0,1049 Silber.
Fiir das benzoés. Silber berechnen sich : Silber 47,16 pC.
Gefunden wurden : , 47,04 ,

Von dem Destillat wurden zwei Portionen analysirt, und
zwar die zwischen 195 u. 203° und 205 u. 215° iiber-
destillirenden Theile.

1. 0,1909 Grm. (Siedepunkt 195 bis 205°) lieferten 0,5186
CO; und 0,1307 HO.

2. 0,2039 Grm. (Siedepunkt 205 bis 215°) lieferten 0,5565
€Oz und 0,1420 HO.

Gefunden

Berechnet nach der Formel e ——eg—
CyeH,,0, CoaH160, 1. 2.
C 747 73,3 74,09 74,43
H 77 8,8 708 1,14
0 176 17,9 — -

100,0 100,0.

Obgleich die Analysen weit besser mit der ersten Formel
iibereinstimmen, halte ich doch die Substanz nach der zweilen
zusammengeselzt und schreibe dem noch beigemengten Bitter-
mandelol die Abweichungen der Zahlen zu. Die Verbindung
wire dann der von C. Wicke entdeckte Aethyl-Benzolither

(83]26)2 04, wofiir Geruch und Siedepunkt ‘sprechen; die

Bildung aus dem mit Salzsiure gesiitigten Hydrobenzamid
auf Zusatz von Weingeist erfolgte nach der Gleichung

CesHysNg, 2 HCl -+ 6 C,He05 = 2 NH,Cl - 3 (C H) Os;

und das beigemengte Bittermandelél rithrt von einem Gehalt
des Weingeistes an Wasser her, welches er trotz aller Sorg-
falt aus der Luft wieder aufgenommen halte.
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Anhang. — Bei der Reinigung des Bittermandeltls habe
ich die Beobachiung gemacht, dafs es mit Chlorcalcium eine
feste Verbindung cingeht. Trigl man in trockenes Bitler~
mandelél fein gepulvertes Chlorcalcium, so erstarrt die Masse
unter Warmeentwickelung; filgt man nur wenig gepulvertes
Chlorcalcium zum Biltermandelil, so scheiden sich bald Kry-
stalle aus, die sich leicht zerselzen.

Zwei Proben, die schnell geprefst und gewogen wurden,
lieferlen bei der Analyse :

0,217 Grm. Substanz 0,0820 Grin. Gyps = 19,8 pC. Calcium.
0,1644 ” 0,310 »  » 23,4 ”

Diese Zahlen enisprechen ciwa 2,5 bis 3,3 Moleculen
Chlorcalcium auf 1 Molecul Bittermandelol.

Um das Hydrobenzamid in sehr schionen Krystallen zu
gewinnen, kann man das Bittermandelol mit dem gleichen
Volum Acther und mit concentrirlem wiisserigem Ammoniak
vermischen. Beim ruhigen Stehen geht die Bildung des Hy-
drobenzamids sehr langsam vor sich, dic Krystalle werden
aber gut ausgebildet; durch Schiilleln wird die Bildung des
Hydrobenzamids beschleunigt, doch sind die Krystalle dann
natiirlich kleiner.

Zur Bestimmung der Loslichkeil einiger Korper in kallem
und kochendem Alkohol und Aether wandte ich folgende
Methoden an :

Zur Bestimmung der Loslichkeit in Alkohol bei gewdhn-
licher Temperatur wurden die warm gesiilliglen Flissigkeiten
24 Stunden in mil Chlorcalciumréhren verschlossenen Gefiifsen
stehen gelassen, hiiufig geschiittell, dann rasch in ein bedeck-
tes Gefals filtrirt, die Temperatur bestimm!, gewogen und
verdiinslel.

Zur Bestimmung der Lislichkeil in kochendem Alkohol
und Aelher wurden die Liosungen in gewogene Kugeln ge-
bracht Ein mehrere Linien weites Glasrohr wurde in der
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Mitte zu einer Kugel aufgeblasen und an beiden Seiten der
Kugel so diinn ausgezogen, dals es hier mit der Lothrohr-
flamme leicht abzuschmelzen war; es wurde dann gewogen,
in die eine Miindung elwas Baumwolle gesteckt und mit die-
sem Ende in die kochende Fliissigkeit getaucht; durch Auf-
saugen wurde jelzt die Kugel zu 3/, mit der Flissigkeit ge-
filli, wobei der Baumwollenstopfen verhinderte, dafs unge-
liste Theile in die Kugel gelangten, darauf zuerst das obere
und dann das uniere Glasrohr an der verjiingten Stelle mil
dem Lothrohr abgeschmolzen und die Kugel nebst den ge-
reiniglen Robrenstiicken wieder gewogen. Ich erhielt auf
diese Weise das Gewicht der in der Kugel befindlichen Fliis-
sigkeil, die nach dem Abbrechen der Spilzen in einen tarirten
Tiegel gebracht und in diesem zugleich mit der entleerten
Kugel im Wasserbade zur Trockne gebracht wurde; nachdem
noch zuletzt der Tiegel mit trockenem Inhalt gewogen war,
besafs ich alle Daten zur Berechnung der Loslichkeit der
Substanz in der kochenden Fliissighkeit.
Ldslichkeit des indifferenten Kdrpers CgpHigNs.

Es hatien geldst : es losen also :
1,7207 Grm. abs. Alkohol von 16° 0,0012 Grm.; 100 Th. abs. Alkohol 0,07 'Th,
1,9651 » »  n b Siedep.0,0064 ,  » o n m w033 4
1,6558 n n n ” 0,0061 " om n ] 0,37 »
1,9636  kochender Aether 0,0135 s n Aether 0,69
1,771 ” » 0,0180 » = 0,74

Lislichkeit des von mir dargestellten Lophms
Es hatten gelost : es 18sen also :

2,3327 Grm. abs. Alkohol v, 2190,0213 Grm.; 100 Th. abs. Alkohol 0,91 ThL

2,0445 , o o ©on1990,0165 ., ., 2 0 » 081 ,
28177 , 5 b Siedep. 00775 4 . ow n w275
1,6619 , Aether won 19°0,004¢ » »n Aether 0,26
10,4560 o » von 21°0,0836 » » 0,32 ,
Lislichkeit des von Géfsmann dargeslellten Lophins.
Es hatten gelost : es losen also :

1,9149 Grm, abs. Alkohol von 21° 0,0161 Grm.; 100 Th, abs. Alkohol0,84 Thl
28182 5 »  n b.Siedep. 00761 4 o, » m  a 270
1,7008 ,  Asether von 20° 0,0054 s n Aether 0,32
3,4008 " n » 00114 , . . » 0,33
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Die vorliegende Untersuchung iiber die Einwirkung des
Salzsiuregases auf Hydrobenzamid betrachte ich keineswegs
als vollendet; mir war jedoch fiir meinen Aufenthalt in Got-
tingen zu kurze Zeit zugemessen, um die noch unbeantworteten
Fragen durch neue Untersuchungen erledigen zu kénnen.

Gottingen, 8. August 1859.

Analytische Methode zur Bestimmung der Magnesia
und der Alkalien;

von Th. Scheerer *).

Den zahlreichen Methoden zur Trennung der Magnesia
von den Alkalien kann ich die folgende Trennungsart hinzu-
fiigen, welche sich durch ihre genauen Resuliate, wie durch
ibre leichte und schnelle Ausfiilhrung empfiehlt. Man bestimmt
die Gewichtssumme der Magnesia-, Kali- und Natronsalze,
am besten als neutrale schwefelsaure Verbindungen, lost die
geschmolzene Masse in wenig Wasser und bringt die Losung
in ein kleines tarirtes Becherglas. Nach dem Wigen der
Losung giefst man etwa die Hilfte derselben in ein anderes
Becherglas und bestimmt das Gewicht des zuriickgebliebenen
Theiles. Dadurch hat man also die gesammie Solution — und
somit die Summe der Salze — in zwei genau gewogene
Theile getheilt. In dem einen Theil der Solution bestimmt
man nun auf gewdhnliche Weise die Magnesia durch phos-
phorsaures Natron, und in dem anderen Theile das Kali als

*) Aus den Nachrichten ven der G. A. Universitiit und der Konigl.
Gesellschaft der Wissenschaften zu Goéttingen, 1859, Nr. 18, 171.
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