
'I'renn\virliurig unbefriedigend. Dies mag seiiien GI uncl dariii 
liaben, dal3 es fiir die Festigkeit der Adsorption gleichgiiltig 
ist, an welcheii St ellen des Benzol-Kerns die beiden Methyl- 
( >ruppen sitzen. Der Sattigungsdi uck wird durcli dieses 
Moment bekanntlicli ctwas heeinflulJt . ALIS dem soeben Mit- 
geteilten ware es besoritlers interessant, die verschiedenen Iso- 
incren z. B. cler Oktane zu nntersuchen. 

Mit Vorteil wirtl man sicherlich die Desorptionsanalyse 
hei cfer Aiifarbei tung \-on Benzinen (unbekannter Zu- 
s:iiiiniensetzung) verwenden. Man fraktioniert zweckmafiiger- 
we;<? zuerst niit eitier guten Kolonne das Renzin in Fraktionen 
\,ou etwa 100 Siedeintervall ulid zerlegt diese einzelnen Frak- 
tioiicn init Hilfe des 1)esorptionsverfalirelis. Auf diese Weise 

haben n-il- cine Reihe \-on Benzinen aiialysiert und waren 
schon bei einmaliger Desorptim zum Tcil zu ganz reinen 
I*:inzelkom~)onenten 1-orgestoOen. G.ie sich nls bekannte Kohlen- 
wasserstoffe iclentifizieren lieDen. ~%erliaiipt ist es fiir Arbeiteli, 
bei denen es auf besondere Reinheit der Stoffe ankoninit, von 
groflteni Vorteil, Substanzen, die \-on bekannten Firmen als 
cheiniscli rein bezogen werden, einer L)esorptioiisi einiguiig zii 

unterwerfen. Es stellt sich clabei fast iinnier heraus, tlaW einigc 
Promille oder y,ogar Prozente von Verunreinigungen abgetrenrit 
werden konnen. Die absolute Reinheit cles Produkts l R B t  sicli 
dann selir leiclit - neben deli bekannten Wachweisen - .  .. thirt~h 
die Konstanz des Sattigungstlruckes hzw. tler Warinclcitfiihig- 
keit nachweisen. Bi,igcy. 10. I)ezoirher /!142. [ .A. I . j  
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11 dcr eiiischlaigigen Literatur begegnet man eilicr grofJen I dnzalil schwer loslicher organisclier Kalium-Salze. Ver- 
h~ltnismaI3ig leicht zug~~iglicli ist nun lieute tlas 4,6-Dinit ro-  
IJ eiiz f iiro xan oder 4,6 - D i 11 i t r o ~ 1)c 11 x f ii r a za II - 1,3 -0 s y t l  
tler iiachsteheriden Vorniel : 

SO? 

/+ /\ \/'' 

llas Kaliurii-Salz KC,,HOeX4 -; l/zH,O cli 
welclier als 4,5-Dinitroso-l,3-dinitro-benzol von Drostl) 
besclirieberi wmde, ist bei ,Zimmertemperatur schwer 
loslich in Wasser, Salzlosuligen und Alkohol. Dieses 
Salz ist zuin Nachweis von Kalium-Ionen herrorragend 
geeignet . 

Die Verweticlung von Xitrokorpersalzen fiir Xacliweis 
ocler Bestirnmung von Kalium-Ionen ist niclit neu, u. a.  
wurden auch Kaliumpikrat und Hexanitrodiphenylamin- 
kaliuniz) hierzu vorgeschlagen. Bei dieser Gelegenheit weisen 
wir darauf hin, daB das an sich sehr bequeme neue 
Keagens im Hinblick auf die Sp r e ngs t of f e ig e n s c ha  f t e n3) 
solcher Kalium-Salze Vorsicht beim Arbeiten erfordert. 
AnhiLufung von Kalium-Salzresten, Trocknen- und Ver- 
krustenlassen ist zu unterlassen; denn diese Salze sind 
empfindlich gegenKeibung, Schlag und StoW, Xiindung niit 
offener E'lamme oder elektriscliem Punken sowie gegen 
Warnie. Keste vom Nachweis mit solchen Salzen werden 
:mi besten reduzierend behandelt, also 7. R .  iiiit Schwefelsaure 
untl Stalilspanen. 

I n i  liiesigen Itistitut wird der qualitative K-Sacliweis 
mittels Dinitrobenzfuroxannatrium oder Dinitrodinitroso- 
l~etizolnatrium (abgekiirzt Nitrosonatriuni) seit mehr als 
20 Jahren init Vorteil geiibt. 

Hergest ellt wird das Natriurn-Salz des Dinitrobelizfurosalls 
aus Pikrylchlorid durch Umsetzung mit Natriun~azid~), wobei 
iiitermediar Pikrylazicl gebildet wircl. Das entstandene Dinitro- 
lxnzfuroxan wird init Satriuiiicarbotiat-Liisung zuxn Xatriuni- 
Salz umgesetzt. 

Das neue Keagens ist in Foriii einer kaltgesattig- 
ten Natrium-Salzlosutig, vor alleiii fur den qualitativen 
Xacliweis \-on Kalium, ferner ron Kubidiuni und Caesiuni 
vorgesehen. 

\rorteilhaft wircl (:as Iieagens aus festeni Natriuni-Salz 
frisch bereitet, jedoch kann man durch Alkohol-Zusatz die 
H a l t  b a r k e i t  der Losungen niclit unwesentlich erhoheti. 
]Sine etwa 30% Alkohol enthaltende kaltgesattigte Xatrium- 
Salzlosung erg.ab nach 14 Tagen Stehen noch dieselbe Grenz- 

1) Liebigs Ann. Chem. 307, 49 [18991; 313. 29Y [1!)001. 
2 )  X-6 u. Langham, 8. ges. S c h i d -  u. Bprengstoffwes. 14, 1 [19i!)]; W i n k c /  11.  .Ilnm, 

diese Ztechr. 49, 827 C19361 u. a. 
*) Rathdburg, D. It. P. 356 398 L19201. 
a)  Rachsburg, M w e i z .  Pat. 97873 [19Sl]. 

enipfindlichkeit wie eine friscli hereit ete Lijsiitig ; noch 
in n/,,-Kaliuinchlorid-Liisung konnten nacli wenigen 
Stunden Kalium-Ionen riiit Sitrosonatrium unter Zuhilfe- 
iiahnie einer Lupe nachgewiesen werdeli. ;luch f iir 
Spurensuche (unter n/lose-Salzlosungen) ist tier Alkohol-Zusatz 
rorteilhaft . 

Besonders eignet sich Sitrosonatrium zuin mi kro ch c - 
niischen Xachweis dieser Kationeti. Das Kalium-Salz gibt 
auf dein Objekttrager in konz. Losungen eine rascli auftretentle 
Pallung von goldgelben Biischeln, in verd. Losungen goldgelbe, 
rautenf ormige Rlattchen und baumartige Kristallaggregdte, 
Das Kubidium-Salz fallt in orangefarbenen starken Biischeln 
und speichenkranzartigen Kristallaggregaten. Das Ca esiu in - 
Salz gibt in grofieren Konzentrationen dunkelorangefarbene 
Stabclien mit schiefer Endflache, die den Kristallformen dey 
Bariumfluorsilicats sehr ahnlich sind. -411s vertf. Losungeii 
scheiden sich nach langerein Stehen baumartige feinverbtelte 
Kristallisationen aus. L i t  11 ium gibt mit Nitrosonatriuni 
keine Fgllung. 

Die Vorteile der Venvendung des Keagens sind Tor alleiii 
seine Anwendungsmoglichkeit bei gleichzeit  iger Gegen- 
w a r t  von Ammonium- Sa lzen ,  ferner der charakteristische 
riolette Oberflachenschimmer tles Kalium-Salzes niit seiner 
tief orangegelben Eigenfarbe. 

Losl ichkei t  : Das Kaliuni-Salz ist am scliwersten loslich, 
tlann folgt Rubidium-Salz und schliefilich das Caesium-Salz ; 
loslich ist das 1,ithium-Salz. Bei 1 6 O  wurde die Loslichkeit 
\-on Dinitrobenzfuroxankaliuin zu 0,22 g in 100 cm3 Wasser 
bestimmt; ron Sa-Salz zu 2,53 bei 25". Die Loslichkeit des 
K-Salzes wurde in 900/biger Kaliunisulfat-Losung zu 0,OS"; 
und in absol. -%thylalkohol ehenfalls zu 0,OSoL hei I ( i 0  1)c- 
stimmt . 

Siiid Rb- und Cs-Verbindungen zusamnien iii (leu I,ii- 
sungen elithalten, so stoBt ihre Erkennung nebeneiiiantler als 
Sitroso-Salz auf Schwierigkeiten. Solche Kinzelheiten jedocli, 
ebenso endgiiltige Versuche zur quantitativen Hestininiun~ 
\-on K,  Rb und Cs rnittels Xitrosonatrium konnen niclit Auf- 
gabe un ieres Instituts sein, sondern miissen bei vorhandeneni 
Tnteresse \-on eineiii Speziallaboratorium ausgearheitet 
werden. 

Versuche zur quaii t  i t a  t i c e n  Bestiniitiuiig mit Nitroso- 
riatrium wurden hier wohl unternoinmen, jedoch bedarf (lie 
Methode noch einer weitergehenden Ausarbeitung. In eitier 
Keihe von mehr als 20 Versuchen wurde eine Kaliumchlorid- 
Losung mit bei 0 0  gesattigter waBriger Nitrosonatriuni-1,iisung 
gefallt, der Niederschlag durch kleine Glasfrittentiegel filtriert, 
xnit nitrosokalium-gesattigtem Spiritus bei 0 0  gewaschen untl 
uber Nacht im Calcinmchlorid-Exsiccator oder niehrcre Stunclcn 
bei 4O-SOO getrocknet. 

Uei diesen Versucheii leistete iuis Herr Fritz M o s e y  mert - 
E f n q ~ g ,  9. A p r i r  r94.l. [A. I::.] volle Mithilfr. 


