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schlag mit ^0 ccm Wasser in eine Porzellanagtsche , und erwärmte

nochmals unter Umrühren am Wasserbad , saugte denn neuerdings ab <,

Die vereinigten Filtrate werden in einer Kristallisierschale auf

dem Wasserbade concentriett ^dann nochmals etwas ausgeschiedener ;

Baryumkarbonat abfiltriert und endlich im Vakuum über Schwefelsäure

zur Trockne gebrachte

Dadurch erhielt ich aber nur eine amorfe gummiartig ^ eingetrockene

Masse , die keine Kristalle erkennen liess <Eine kristallinische

Ausscheidung des Baryumsalzes konnte ich erst erreichenyals ich

die eingetrocknete Masse nochmals löste und dann unter beständi¬

gen Umrühren auf dem Wasserbade concentrie %?$g . Dabei trat ein

Moment ein , in dem sich Kristalle abschiederiydie sich dann beim

Erkalten unter ständigen Umrühren vermehrten ^Das so gewonnene

Barytsalz stellt unter dem Mikroskop rhombenförmige ^ durchsichtige

Blättchen dar und gab bei der

Analyse :

0 +2C? 0 gr . luftr . Substanz verloren bei 17 O''' getrocknet : O^C287grHpO
O. I 783 * getrocknete Substanz gaben 0 . 0893 gr Ra SO^

berechnet für CiQ Ho NSp Ba + 0 gefunden
Kristallwasser Swr ai ^ weasiePßraBe H *80 3

-M'! ^ ^ j gefunden
Ba : 30 *03 % ^ [ 29 *54 %

Nat ^ronsalZ d

Dieses Salz habe ich aus dem Barytsaig dargestellt ^indem

ich zur Lösung desselben eine Losungen kohlensaMrea Natron unter

Erwärmen sufliessen liess ^ bis eben eine alkalische Reaktion ein¬

trat . Nach Beseitigung des kohlensauren Baryt wurde die Lösung

zunächst auf dem Wasserbade coucentrlett , dann im Vakbum nahezu

zur Trockne gebracht . Auch dabei konnte ich nur durch Rühren und

Verreiben des gast ganz trockenen Rückstandes Kristalle

erhalten . Dieses sc dargestellte Salz ist nach der Formel :

C H C NS Na * 3H2 O zusammengesetzt *
10 3 7 2 2

Analyse :
C. 193 C gr . luftrockenes Salz verlor bei 140 ^ 0 . 024ß gr HgO
0 *1987 " hei 140 ^ getrockenes Salz gab 0 . 0740 " Na SO^r?



Kristallwssser berechnet gefunden
3 s ? 0 = 12 *86 % 12 . 69 %
Na = 12 , 59 % 12 . 34 %

Kalisalz .

Das Sglz wurde analog tj er gestellt ,wie das Natronsalz

es kristallisiert aber schon beim Concentrieren der Lösung in

schonen , vierseitigen , farblosen Plättchen aus . Sie auf der Saug¬

platte gesammelten Kristalle enthielten -Lufttrocken kein Kristall¬

wasser .

Analyse :

C. I 945 gr lufttrockene Substanz geben 0 . 08S0 gy KpSÔ 1)
3 *81 mg lufttrockenes Salz geben O. 76 mg H2O und 4 . 21 ^ mg ^Ü2

berechnet für E^ Oy KSg Kg gefunden

c = 30. 20 % 30 . 14 %
H * 2 . 2# % 2 . 23 %
K = 19 . 76 % 19 . 61 %

Freie Säure *

Zur Darstellung der freien Säure wird die Lösung des

Baryumsalaes so lange vorsichtig mit einer Lösungen verdünnter

Schwefelsäure versetzt , bis kein NiederschlagTmehr entsteht . Die

vom Barymumsulfat abfiltrierte Flüssigkeit enthalt eine geringe

Spur von B^ Numsalz ^Dessen ungeachtet wurde die Lösung koncentriet '

und schliesslich in Vakkum über Schwefelsäure stehen ^&assen , dabei
kristallisierte die Säure aus , Die Kristalle wurden zur weiteren

Reinigung in absoluten Alkohol aufgenomnienydia Lösung von einer

geringen Menge ungelösten Barytsalz abfiltriert , ccncentriert , und

an der Luft stehen gelassen , dabei kristallisiert sie in durchsich¬

tigen Dopuelpyramiden aus . Pa die Säure hygroskopisch war ,wurde

sie im Eakuum über Schwefelsäure bis zur Gewichts ^nstans getrock¬

net .

IT
Die Mikroanalyse wird ausgeführt von Frau Dr . Kalpasanott %3.
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Analyse :

O. 2375 gr der über HgSÔ im Vakuum getr . Sobst . geben G*0^4y gr . RoQ
und 0 *3^30 gr . COp

O. IS 37 gr der getr . Säure gaben nach Liobig 0 . 2192 gr Ba SO

Berechnet für C^ QĤ ÔyNSg gefunden

c = 37 . 3$ % 35 . 93 %H 3 . 45 % 4 . 4? %S = 19 . 94 % 19 - 58 %

Die Elementaranalyse wies darauf hin ^dass die zur Wägung gebrachte

Säure noch 1 Mol Kristallwasser enthielt , tatsächlich verlor .

0 . 199C gr der Säure beim Trocknen bei 100 ^ 0 . 0%20 gr HpO

berechnet für Ĉ QH-. - / Oy NSg + H 0 gefunden

/ / H20 = 5. 31 % 6 . 03 %
C 35 *39 % wie oben
H = 5. 86 % w
S la . Qi % M

Silbersalz .

wurde dargestellt aus einer concentrierten Losung des Kalisalzes

durch Versetzen mit einer LösungSilbernitrat und Conyentrieren

der Mischung in Vakuum . Es schieden sich farblose , blättrige Kri¬

stalls ab , die ^vo ^ Licht geshhütztygetrcoknet wurden ,weil sie sich

sonst bald bräunten .

Analyse :

0 . 0983 gr geben lufttrocken 0 . 0532 gr

berechnet für Ĉ QĤ OyN S- gefunden

= 40 . 33 % 40 , 73 %

Karrieristisch für die Säure und ihre Salze ist , dass

Proben der trockenen Substanz in concentiei ter Schwefelsäure

gelöst nach dem Verreiben mit ein Körnchen Kaliumbichromat eine

intensiv rote Färbung annehmen ^ , ausserdem j.st zu bemerken .ydass

die Lösungen der Salze we*des mit neutralen , nocb mit basischem
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essigsaurem Blei eine Fallung #zeigen .

Um den Charakter der Disulfosäure näher au erkennen ,

wurden folgende Versuche durchgeführt ;

jL. ) Verhalten zu Bromwasser .

Fugt Kan Brcmwssser zu der mit Salzsäure angesäuerten Losung des

Baryumsaltes , so fällt bald Baryurnsulfat und ein schwer lösliches

Bramprodukt aus . Die davon abfiltrierte Flüssigkeit enthält noch

freie Schwefelsäure . Es wurden also offenbar beide Sulfogrupnen

als Schwefelsäure abgespalten , mid anderseits Indolinen in ein

Brämderivat des Indolinons ubergeführt . Um diesen Vorgang genau

zu erkennen ,wurde der Versuch quantitativ durchgeführt :

0 . 2689 durch Trocknen hei 170 ^ wasserfrei er¬

haltene ^ Salz hal ) ich in Wasser aufgelöst und mit Salzsäure an¬

gesäuert . Die Lösung wurdein einer Schüttelflasche mit sc viel gesät¬

tigtem Bromwasser versetzt ^dass seihst nach 24 Stunden die braune

Färbung der Flüssigkeit nach wiederholten Umschütteln noch erkennbar

war . &ie nun filtrierte und quantitativ ausgewaschene Flüssigkeit

habe ich durch Erwärmen în Brom befreit ^und mit Baryumchlorid in

Ueberschuss versetzt . Die Menge des abgeschiedenen Baryumsulfats

betrug 0 *1403 Gramm.

Der Niederschlagyder Baryurnsulfat und das Bromindolinon enthielt ,

wurde mit heissem Alkohol wiederholt gewaschen . Die alkoholische

Lösung gab nach der Concentration eine Ausscheidung eines kri¬

stallisierten PrMuktes , des bei 183 ^ C schmolz . Da das direkt aus ,

&pt§olinon und Bromwasser dargestellte Bromprodukt , das nach den

Unte ^%&h^ ungen vonjS 'runner ein Dibromindolinon ist , bei I83 ^

schmilzt *^?so ist an die Identität des hier erhaltenen Pro¬

duktes mit Dibromindolinon nicht zu zweifeln .

Der beim Auswaschen des Niederschlages mit Alkohol zurückgeblie¬

bene ? Teil war Baryurnsulfat un ' wog 0 *1239

Es ergab sich also ,wenn man die Mengen beider Baryum -

sulfatniederschläge berücksichtigt , dass fast die ganze Menge

l ) Monatshefte für Chemie xvili . ^̂ SpyJR^ te . 113 . Vollkommen reines
dibromindolinon schmilzt , wie ' später gefunden wurde , bei 183 ^ .
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