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schleg mit 50 ccm Wasser in eine Porzellanmgtsche,und erwirmte
nochmagls unter Umriihren am Wagsserbad,saugte dehn neuerdings ab,
Die vereinigten Filtrate werden in einer Kristallisierschale guf
dom Wssserbade concentriett,dsnn nochmals Wn etwas susgeschiedenen
Baryumkarbongt gbfiltriert und endlich im Vakuum iiber Schwefelsiure
zur Trockne gebrgcht,

Dgdurch erhielt ich aber nur eine amorfe gummisrtigd eingetrockene
Mssse ,die keine Kristslle evkennen liess.Eine kristallinische
Ausscheidung des Bsryumsalzes konnte ich erst erreichen,sls ich
die eingetrocknete Masse nochmals 1ldste und dann unter bestindi-
gen Umrihren suf dem Wasserbade concentrietd®.Dabei trat ein
Moment ein,in dem sich Kristslle abschieden,die sich damn beim
Erkglten unter sténdigen Umriihren vermehrten.Das so gewonnene
Bgrytsalz stellt unter dem Mikroskop rhombenfdrmige, durchsichtige
Bléttchen dar und gsb bei der

Anzlyse:

02070 gr. luftr. Substanz verloren bei 170° getrocknet:0.0287grH,0
0,1783 * getrocknete Substznz gaben 0.0895 gr Ba S04

berechnet fiir C NS, Ba + 0 gefunde

Kristal ﬁv.asser Zaasexﬁ-em v@vbﬁndung ﬂ'ét’z 1%.80 2

bt s it deu«-u.& :U'uf,&: (i lge anden

Ba : 30,03 % : 29,54 %
Na t€ronsa lz.

Dieses Salz hgbe ich gus dem Barytsslz dsrgestellt,indem
ich zur Losung desselben eine Losung Win kKohlensallreh Natron unter
Erwidrmen sufliessen liess, bis eben eine qlkslische Reaktion ein-
trat.Nsch Besetiigung des kohlensguren Baryt wurde die Liosung
zunichst auf dem Wasserbade concentriett,dasnn im Vakbum nahezu
zur Trockne gebracht.fuch dabei konnte ich nur durch Riihren und
Verreiben des fsst gasnz trockenen Riickstandes ddassa Kristalle
erhalten.Dieses so dargestellte Salz ist nach der Formel:

C__H O_ NS Na_ + 3H20 zusammengesetzt,
C g7 o 2

Anslyse: B
0.1393C gr.lhftrOﬂkenes Sslz verlor bei 140% 0.0245 gr Hp0
0.,1987 " Dbei 140° getrockenes Salz gab 0.0740 "  Na S04




Kristellwesser berachnet gefunden
BNH2 0 = 12,86 % 12.69 %
8

= 12.59 % 12.34 %

Kalisglz.

Das Sglz wurde anglog Haergestellt,wie das Natronsalz
es kristgllisiert gber schon beim Concentrisren der Ldsung in
schonen, vierseitigen,farblosen Plittcher sus.Die auf der Sauvg-
platte gesammelten Kristalle enthielten {iufttrocken kein Kristall-
wasseY.
Anglyse:?

06,1945 gr lufttrockene Substsnz geben 0,0850 gr KoS04 1)
3.81 mg lufttrockenes Sglz geben C.76 mg HoO und 4.215 mg oo

berechnet fiir Clo 3907 ng K2 gefunden
C = 30.20 % 30.14 %
H = 2.28¢% 2.23% ¢
K = 19.76 % 19.61 4

Freie S&ure.

Zur Dgrstellung der freien Sdure wird die Losung des

Baryumsglzes so lange vorsichtig mit einer LOsungian verdiinnter
iy wis dulfat
Schwefelsdure versetzt,bis kein Niederschlag/mehr entsteht.Die
vom Barymumsulfst abfiltrierte Fliissigkeit enthiilt eine gerirge
|

Spur von Bégﬂumsalz.Dassen ungeschtet wurde die Lésung koncentriett
und schliesslich in Vakhum tiber Schwefelsaure stehnnjaaasen,dahei
kristgllisierte die Siure aus.Die Kristalle wurden zur weiteren
Reinigung in gbsoluten Alkohol gufgenomnen,dis Lusung von einer
geringen Menge ungeldsten Begrytszlz abfiltriert,ccncentriert,und

sn der Luft stehen gelsssen,dgbei kristgllisiert sie in duxchsich-

tigen Dopoelipyramiden aus.Ds die SHure hygrosfopisch war,wurde

sie im Bgkuum liber Schwefels@ure bis zur Gewichtsﬁmstanz goetrock-

net.

a9
Die Mikroanglyse wird susgefiihrt von Frau Dr.Kelpasanows.



Anzlyse:

0.2375 gr der iiber HoS0, im Vekuum getr.Sobst. geben 0.0947 gr.HoO
e . lmd 013{030 gro 002
0.1527 gr der getr.SHdure gaben nsch Liebig 0,2192 gr Ba SO,

Berechnet fiir chH1107H32 gefunden
C = 37.3% % 5,93 %
H = 3.45 % 2 .4; %
S = 19,94 % 19.58 %

Die Elementgranglyse wies derguf hin,dass die zur Wigung gebrachte
Sdure noch 1 Mol Kristgllwgsser enthielt,tatséchlich verlor,

0.199C gr der SiHure beim Trocknen bei 100° 0.0#20 gr H,0

berechnat fiir Cloﬂllfb7 NS, + HEO gefunden
WIHDO = 5,31 % 6.03 %
C = 35.39 % wie oben
E = 5_85 %, "
s = 18,01 %
Silbersalz.

wurde desrgestellt gus einer concentrierten Losung des Kglissglzes
durch Versetzen mit einer Lésung WA Silbernitrgt und Congentrieren
der Mischung in Vskuum.Es schieden sich farblose,bléttrigs Eri-
stelle gb,die,voy Licht gesebhiitzt,getrocknet wurden,weil sie sich

sonst bagld brdunten.,

Anglyse:

0.0983 gr gsben fufttrocken 0.0532 gr ‘g C1

berechnst fur CyoH, 0,8 Sp #en gefunden
Ae = 40.33 % 40.7% %

Kardterigstisch fiir die S#ure und ihre Sglze ist,dgss

Proben der trockenen Substgnz in concentierter Schwefelsdure

geltst nach dem Verreiben mit ein Kornchen Kaliumbichromat eiqg

intensiv rote Firbung annehmend,susserdem ist zu bemerken,dsss

die Ldsungen der Sslze wewdem mit neutralen,noch mit basischem




e e T

essipgsgurem Blei eine FdllungBzeigen.

Um den Chsrgkter der Disulfosdurs undher zu erkennen,

wurden folgende Versuche durchgefiihrt:

1.) Verhalten zu Bromwasser.

Fliigt man BromwasseY zu der mit Sglzsiure sngesiuerten Ldsung des
Baryumsslies,so fiéllt bald Baryumsulfat und ein schwer ldsliches
Brigmprodukt gus.Die dsvon gbfiltrierte Fliissigkeit enthdlt noch
fre ie Schwefelsdure.Es wurden giso offenbsr beide Sulfogruppen
als Schwefelsiure gbgespslten,und gnderseits Indolinon in ein
Bromderivat des Indolinons itibergefilhrt. Um diesen Vorgang genau
zu erkennen,wurde der Versuch quantitativ durchgefiihrt:

0.2689 gr. durch Trocknen bei 170° wasserrei er-
haltenef Sslz hal ich in Wasser aufgeldst und mit Salzsdure an-
gestuert.Die Losung wurddin einer Schiittelflssche mit so viel gesit-
tigtem Bromwasser versetzt,dass selbst nach 24 Stunden die braune
FErbung der Flilissigkeit nach wiederholten Umschiitteln noch crkennbar
war.Pie nun filtrierte und quantitativ ausgewaschene Fliissigkeit
hete ich durch Erwdrmen in Brom befreit,und mit Baryumchlorid in
Ueberschuss versetzt.Die Menge des agbgsschiedenen Baryumsulfats
betrug 0.1403 Gramm,.

Der Niederschlsg,der Bsryumsulfat und das Bromindolinon enthielt,
wurde mit heissem Alkochol wiederholt gewsschen.Die glkcholische
Losung gsb nsch der Concentration eine Ausscheidung eines kri- |
stallisierten Produktes,des bei 1830 C schmolz.Dg das direkt sus .
Eﬁ%olinon und Bromwzsser dargestellte Bromprodukt ,das nsch den
Unterfiebpungen von Srunner ein Dibromindolinon ist,bei 183 ©
schmilzat 1),50 ist an die Identitit des bhier erhsltenen Pro-
duktes mit Dibromindclinon nicht zu zweifeln.

Der beim Auswsschen des Niederschlages mit Alkohsl zurlickgeblie-
benef Teil war Baryumsulfst un’ wog 0.1239 gr.

Bs ergab sich also,wenn mgn die Mengen beider Baryum-

sulfetniederschlige berlicksichtigt,dass fest die ganze Menge

1) Nonctshefte Fur Chemie XVIIy, $1897)Sesle. 113. Vollkommen reines
Yibromindolinon schmilzt, wie Spdter gefunden wurde, bei 1834,
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