
Versuchen zu 0.1058 g Mangan bestimmt war. Verbraucht wurden 
in zwei Vereuchen an Natriumhyposulfitl6sung Mengen, welche 93.8 ccm 
und 96.4 ccm einer Normaljodl6sung (= 0.005171 g J o d  in 1 ccm) 
entsprachen. 

Angewaodt Gefuniien 
Mn 0.1055 0.1047 0.1075 (Mittel 0.1061). 

Wir nahmen nun die Manganbestimmung in einer Stahlsorte For. 
Angewandt: 3.0068 g Stahl. Die Substanz wurde in bekannter Weise 
in Salzsaure gelost, mit Salpetersaure oxydirt, Graphit und Kieselerde 
ab6ltrirt und nun die LAeung in zwei gleiche Theile getheilt. I n  der 
einen Portion wurde das E i  s e n  zweimal durch Natriumacetat gefiillt 
ond dann dae Mangan ale Schwefelmangan gewogen. In  der andern 
Portion fallten wir ebenso zweimal das  M a o g a n  mit Salpetersanre 
und Kaliumchlorat und bestimmten dann , nachdem die geringe Spur 
dee geloeten Eisens durch Natriumacetat weggeschafft worden war, 
das  Mangan ebenfalls ale Schwefelmangan. 

Gefunden bei der Trennung durch 
Na. C,H,O1 FINO, u. KC10, 

Mangan 1.930 1.963. 
Dae zweite Verfabren emp6ehlt eich durch seine grosse Einfachbeit 

und die Kiirze der Zeit, in welcher dasselbe ausfiibrbar ist. Die Fiil- 
lung des Mangans ist in wenig Minuten beendet und der Niederschlag 
lasst sich sehr raech 6ltriren und auswaschen. Man hat  nun alles 
Mangan und eine kleine Menge Eisen vor eich. Wir  haben den 
Niederschlag einer weiteren Reinigung unterworfen, d. h. ihn in Salzsaure 
geliist und aufs Neue mit Salpetersaure und Kaliumchlorat gefallt. ES 
ist aber anzunehmen, dass schon die Titration des ersten Niederechlages 
durch Kochen rnit Salzsaure, Auffangen des Chlors in Jodkalium u.B.w., 
zu iibereinstimmenden Zahlen fiibren wird. Jedenfalls bietet die directe 
Ffillung des Mangans so grosse Vortheile dar ,  daes wir unser Cer- 
fahren den Analytikern zur Priifung empfehlen. 

St. P e t e r a b u r g ,  Technologischee Institut. 

382. Hugo Sc hiff: Acetylbestimmnng mittelst Hagneeia. 
(Eingegangen am 25. Juli; verl. in der Sitznng von Hrn. A. P i n n e r . )  

Dieee Methode der direkten Bestimmung von in alkobolische 
Hydroxyle eingefiihrten Acetylgruppen hat R 1 o b u k o w s k i bei Rufi- 
gallusskore und B a r t h  nnd G o l d s c h m i e d t  bei Ellagsaure keine 
geniigend iibereinstimmenden Resultate geliefert, wahrend ich im 
Laufe von ewolf Jabren eine grosse Anzirhl solcher Bestimmongen rnit 
gutem Erfolg auegefiihrt habe. Die Magnesiamethode wurde iibrigens 
in einzelnen Fallen durch Bestimmungen mittelst Baryt und in sehr 
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rielen anderen durch solche mittelst Normalkali controlirt und auch 
in complicirteren Fallen (Acetylsantoosiiure, Sestini 1874) sind meine 
Methoden mit guten Resultaten angewandt worden. Die Magnesia- 
methode dient rnit Vortheil namentlich ia  solchen Fallen, wo Alkalien 
sonst veriindernd wirken oder fiirbende Produkte erzeugen , welche 
wegen Verdeckung des Lakmusfarbstoffs die nachfolgende Titrirung 
unsicher machen. Auch durch ihre leichte Ausfiihruog empfiehlt sie 
sich und da  ich glaube, dass di9 weniger giinstigen Resultate anderer 
Forscher nur an der Art  der Ausfiihrung liegen, so gebe icb im 
Folgenden einige nahere Notizen iiber diese Bestimmungsmethode. 

Man darf sich zunfchst weder der kiiuflichen gebrannten Magnesia 
noch des Hydrocarbonats (Magnesia alba) bedienen , welche nur sehr 
schwer entfernbare Alkalicarbonate enthalten. Wie ich bereits friiher 
(Ann. Chem. Pharm. 154, 11) angegeben habe, hat man durch nicht iiber- 
schiissiges kaustisches Alkali aus eisenfreiem Magneaiumsulfat oder 
Chloriir gefallte, lange und gut ausgewaschcne und als Paste unter 
Wasser aufzubewahrende Magnesia anzuwenden. Etwa 5 g dieser 
Paste werden rnit 1 bis 1.5 g des fein gepulverten Acetylderivats in 
ein KBlbchen aus schwer angreifbarem, griinen Glas gebracht , rnit 
wenig Wasser durch leichtes Schiitteln zu einem gleich6rmigen Brei 
vereinigt und nach Zufiigung von weiteren 80 - 100 ccm Wasser 
4 bis 6 Stunden am Rfickflueskiihler zum Kochen erhitzt. Die zuerst 
gegebene Vorschrift rnit 200 - 250 ccm Wasser 10 - 12 Stunden 
kochen zu lassen hatte sich alsbald als zu weitgreifend ergeben. In 
sielen Fallen ist die Zersetzung schon nach 2 - 3 Stunden beendet. 
Man dampft im Kiilbchen selbst auf etwa a b  und filtrirt nach dem 
Erkalten mittelst der Saugpumpe in ein konisches Kochfliischchen. 
Man wascht mit wenig Wassrr  nach,  fiigt Salmiak und Ammoniak 
zu und fallt durch eine stark ammoniakalische Lijsung von Am- 
moniumphosphat. Der  nach 12 stfindigem Stehen an einem warmen 
Ort  abfiltrirte Niederschlag wird nochmals in verdiinnter Salzsaure 
geliist und wieder durch Ammoniak ausgefallt. Bei dem kleinen 
Fliiasigkeitsvolum sind alle diese Operationen rascb beendet. Die 
Zersetzong mittelst Magnesia ist bei fein gepulverter Substanz und 
bei gehiirig langem Kochen auch bei nicht liislichen Verbindungen 
vollstiindig. Die Liislicbkeit der Magnesia in sehr verdiinnter Liisung 
ron Magnesiumacetat ist so gering, dass eine etwaige Correction, wie 
ich sie anfangs anzubringen gedachte sich ale innerhalb der Versuchs- 
fehler liegend erwies. Die vollstlndige Zersetzung vorausgesetzt, 
mijgen unter sich abweichende Resultate an der Qoalitat der ange- 
wand ten Magnesia liegen, oder vielleicht daran, dass bei den Magnesia- 
bestimmungen die niithigen Vorsichtsmassregeln nicht gehiirig beob- 
achtet wurden. W o  es die Natur der Verbindung erlaubt, ist jeden- 
falls die Zersetzung durch Normalalkali bei Weitem vorzuziehen, d a  
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dieee Bestimmungsmethode weit weniger Zeit erfordert und auch ge- 
nauere Resultate liefert , sofern im geeigneten Falle alle Operationen 
in demselben Kochfllschchen, ohne weitere Filtrationen etc. ausgefiibrt 
werden konnen. 

T u r i n ,  Uoiversitatslaboratorium. 

383. Hugo Schiff:  2ur Conrtitation der Ellagsaure. . 
(Eingegangen am 28. Juli; verlesen in .der Sitzung von Hrn. A. Pinner.) 

K w h t  man Gallussaureliieung mit Arsensaure ein , so bewirkt 
letztere, ohne dabei redncirt zu werden, eine Verkettung Ton zwei Mol. 
~a l lussaure .  Wird die Masse eingetrocknet und mehrere Stunden auf 
etwa 160' erhitzt, so wird die Digallussaure, wie J. L B w e  zuerst 
gefundeo , unter Reduction der ArsensBure , in Ellagsiiureanhydrid 
iibergefihrt : 

2C, ,  H l o  0 9  + A s ,  O5 = 2 C I 4  H, 0, + 4H2 0 + As2 0,. 
Die Verbindung C l , H 6  0, habe ich als ein Anhydrid betrachtet 

und als Ellagsaure die bei 1000 getrocknete Verbindung C 1 4 H s 0 9  
angesprochen. Die ron rnir vor zehn Jahren aufgestellte Constitutions- 
formel der Ellagsiure sollte our den hier angedeuteten Beziehungen 
Rechnung tragen. Ich habe nicht unerwiihnt gelassen, daes sie in 
mancher Hinsicht unbefriedigend sei. Es  war mir nicht geluogen, die 
die Siiure zu atheriticiren oder .ihr Wasseretad zu addiren und statt 
des fiir das Anhydrid zu erwartenden Diacetylderirats erhielt ich eine 
Tetracetrloerbindung. Ellagsiiure kann sich iibrigens mit grosser 
Leichtigkeit bilden, wenn man Gatlapfel scbimmeln liiset, oder wenn 
man eine GerbsaurelBsung , mit Gallapfelaufguss versetzt, einige Zeit 
aich selbat iiberliisst. Wird der von den Acetylbestimmungen in der 
Acetylgerbsaure herriihrende, magnesiahaltige Filterinhalt langsam an 
der Luft austrocknen laseen, so fiirbt e r  sich griingelb und enthfilt 
dann etwas Ellagsaure. Das Natronsalz, CI ,H,Na09, bildet sich nach 
Z w e n g e r  und E r n s t  mit groseter Leichtigkeit, wenn man eine mit 
Natriumcarbonat versetzte, waaserige Liisung TOO Oallussaoreiither auf 
e twa 600 erwiirmt. Bei der Leichtigkeit, womit sich die Gallussiiure 
iitherificirt , kann ich diese Metbode zur Darstellung von EllagsPure 
empfehlen. Alle diese Reactionen yollziehen sich mit solcher Leich- 
tigkeit, dam sie nicht auf eine directe Verkettung der beiden Benzol- 
kerne hinzndeuten schienen , zumal d a  solche Verkettungen gewohn- 
lich energisch wirkende Agentien erfordern. Vielfache erfolglose Ver- 
suche, Ellagsaure wieder in Gallussliure oder in  Gerbsiiure iiberzu- 
fiihren, haben mich aber doch schon For einigen Jahren eine aolche 
Verkettung annehmen laseen, besondera nachdem die zuerat von J a f f  6 


