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VII. Nachtrigliche Angabe.

Das salzsaure Hydroxylamin habe ich zusammen mit J. Mai
bereits 1893 in die Gewichtsanalyse eingefiihrt!). Die (uantitativen
Fillungen des Selens und des Tellurs mit Hydroxylamin, desgleichen
die ersten Quecksilberreductionen damit sind von mir schon im Friih-
jabr 1897 ausgefihrt worden. Um mir die Prioritit fiir die ge-
nannten Methoden zu sichern, theilte ich dieselben Ende Januar 1898
vortragsweise der Heidelberger chemischen Gesellschaft mit, woriiber
unmittelbar darauf die Chemiker-Zeitung ein kurzes Referat brachted),
Ganz peuerdings wurde nun auch das Hydroxylaminverfahren von V.
Lenher zur Atomgewichtsbestimmung des Selens benutzt3). Demgegen-
iber méchte ich am Sechluss meiner Mittheilungen nicht zu erwihnen
versiumen, dass ich gegenwirtig mit einer Neubestimmung des Tellur-
atomgewichtes pach der von mir zuerst angewendeten Hydroxylamin-
und Hydrazin-Methode beschiftigt bin.

Heidelberg, Universitits-Laboratorium, Octbr. 1898.

403. A. Wohl: Synthese des r-Glycerinaldehydes.
[Aus dem I. Berliner Universitits-Laboratorium.]
(Eingegangen am 1. Juli)

In dem jiingst erschienenen Heft 11 dieser »Berichtec?) habe ich
einen Weg zur Darstellung des Acroleinacetals und die Ueberfiibrung des-
selben in das Acetal des Glycerinaldehydes beschrieben. Dieses Ace-
tal ergab ULei der Spaltung durch !/i5-normale Schwefelsiure an-
nihernd quantitativ Alkohol und eine Ldsung, die nach Entfernung
der Schwefelsdure in vacuo verdampft den Glycerinaldehyd als farb-
losen Syrup hinterliess. Wird derselbe in absolutem Alkohol aufge-
nommen und mit dem dreifachen Yolumen absoluten Aethers versetzt,
go fallen nur sehr geringe Mengen von Verunreinigungen aus, und die
klare Losung liefert beim Verdampfen in vacuo bei gewdhnlicher
Temperatur den Glycerinaldehyd wiederum als Syrup zuriick, der im
Vacuum iiber Schwefelsiure nicht erstarrte. Dagegen zeigte eine Probe,
die verschlossen im Eisschrank aufbewahrt wurde, nach &6fterem Um-
rihren beginnende Krystallisation.  Dieselbe erfolgt wesentlich
leichter, wenn der im Vacuum concentrirte Syrup mit einigen Tropfen

) Diese Berichte 26, 178¢.
%) Chemiker-Zeitung vom 9. Februar 1898, S. 105.
3) Daselbst 10. Septbr. 1898, S. 226. 4 31, 1796.
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Wasser verdiinnt wird und schreitet, einmal begonnen, auch bei ge-
wohnlicher Temperatur schnell durch die ganze Masse fort.

Die Krystalle wurden durch Aufstreichen auf Thon von der
Mutterlauge befreit, mit wenig Wasser angeriibrt, auf dem Filter mit
Wasser, Alkohol und Aether gewaschen und iiber Phospborsiurean-
hydrid in vacuo bei ca. 90° getrocknet; sie sind dann rein und haben
die Zusammensetzung des gesuchten

Glycerinaldehyd.

C3Hg0Os. Ber. C 40.00, H 6.67.
Gef. - 39.66, - 6.98.

Der Glycerinaldebyd ist, so dargestellt, ein weisses Pulver von
weniger siissem Geschmack als die Losung und ganz dem Aussehen
der bekannten Zucker; er ist nicht hygroskopisch, in Wasser langsam,
in Aether und Alkohol kaum loslich und schmilzt unscharf gegen
132°. Bei der Zersetzung durch Erhitzen verbreitet er intensiv den
Geruch nach verbranntem Zucker. Die Lésung reducirt Fehling-
sche Losung bei gewihnlicher Temperatar. Die Gefrierpunktsernie-
drigung der wissrigen Lisung ergab eine Stunde nach dem Mischen
das Mol.-Gew. 164, nach eintigigem Stehen der Losung bei gewdhn-
licher Temperatur das Mol.-Gew. 102, nach weiteren zwei Tagen dasselbe,
statt des berechneten Mol.-Gew. 90. Das lisst mit grosser Wabrschein-
lichkeit darauf schliessen, dass die Yerbindung in krystallisirtem Zustande
bimolekular ist, in wissriger Lisung jedoch allmihlich wieder in den
cinfachen Glycerinaldehyd iibergeht. Ob das eine Polymerisations-
erscheinung (Halbacetalbildung) ist, oder etwa mit der Racemie der
Substanz zusammenhingt, soll niher verfolgt werden, insbesondere
durch den Versuch, das Glycerinacetal mittels eines optisch activen
Siurechlorids oder Siureanhydrids zu esterificiren, die Ester durch
Krystallisation zu trennen und so zum d- oder l-Glycerinaldehyd zu
gelangen. .

Die vorstehende Ergiinzung der oben citirten Arbeit wird so
unabgeschlossen mitgetheilt, weil ich durch Zdussere Umstinde im
Augenblick an der Fortfithrung der Untersuchung behindert bin. Ich
hoffe aber bald weiter dariiber berichten zu kénnen.

Berichte d. D. chew. Gesellschatt. Jahrg, XXXI, 154





