
Ueberschuss wie oben , immer unter Anwendung der Molybdiinsiiure- 
Losung ale Indicator. Die so erhaltenen Resultate waren immer sehr  
befriedigende. So habe ich z. 13. gewohuliches Zinn in Barren ana- 
lysirt und immer auf 0.828 g bei verschiedenen Versuchen 0.832, 
0.835, 0.822, 0.821 g Zinn gefunden, also durchschnittlich 99.39 pCt. 
statt 99.52, welche ich durch Gewichtsanalyse des Zinns als Zinn- 
oxyd fand. 

Handelt ea sich nm die Analyse des Zinnchloriirsalzes selbst, so 
lost man es in  iiberschiissiger SalzsHure und versetzt die Liisung mit 
Eisenchlorid wie oben. 

Man kann auch das  Zinn als Zinnoxydsalz bestimmen, wenn tnnn 
seiner Losung Zinkblech zusetzt, und dns metallisch niedergeschlagene 
Zinn nach 24 Stunden in  concentrirter Salzslure oder selbst direct in 
Eisenchloridlosung lost, welche vie1 Salzslure enthalt. Letzteres Ver- 
fatiren kaun ich weniger ernpfehlen. 

316. Arthur Roaenheim und Ernst Huldschinaky:  Eine 
Methode zur quantitativen Trennung von Nickel und Kobalt. 

morgetragen in der Sitzung am 10. Joni von Hrn. A. Rosenheim.] 

Rei einer Untersuchung iiber einige Metalldoppelrhodanide '> war 
es gelungen, gut chnrakterisirte Verbindungen des zweiwerthigrn 
Kobalts der Zusammensetzung RzCo(SCh')+ + aq zu erhdten,  die 
nlle Eigenschaften complexer S a l w  zeigten. Die analog zusammen- 
gesetzten, ebenfalls gut krystallisirenden Nickelverbindungen erwiesen 
sich dagegen als weniger bestandige Doppelsalze. Diese Verschieden- 
heit dokumentirte sich auch darin, dass die Kobaltverbindungen, wie 
viele complexe Salze, in zahlreichen organischen Liisungsrnitteln, wie 
Aceton, Aether und Alkoholen leicht loslich sind, wiihrend die Nickel- 
salze. ausser in Wasser, nur noch in siedenden Alkoholen sich, wenn 
ancli schwer, h e n .  

Schon iiltere Beobachtungen wiesen darauf hin, dass auf dieser 
G I  undlage eine quantihtive Trennungsmethode der beiden Metalle sich 
wohl niirde ausarbeiten lassen. C. H. W o l f f 2 )  beobachtete, dass 

') A. Rosenheim und R Cohn ,  diese Berichte 33, 1111 undzeitschr. 

2, Zeitschr. f i r  analyt. Chem. 18, 38. 
far anorgan. Chem. 27, 280. 
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alkoholische Losungen von Kobaltsalzen mit Rhodankalium eine inten- 
sive Blaufirbung ergaben. Diese Fliissigkeit zeigt ein no charak- 
teristiscbes Absorptionaspectrum, daas man mit seiner Hiilfe noch 
0.0000258 g Kobalt im Cubikcentimeter neben grossen Nickelmengen 
erkennen kann. Die Beobachtung hat H. Vogell )  aufgenommen, und 
er empfiehlt die gemischten wiissrigen Lcisungen des Kobaltealzes und 
des Alkalirhodanides mit einem Qemische gleicher Volumina Amyl- 
alkohol und Aether auszuschiitteln, wobei die Blauflirbung in damelbe 
iibergeht. Dieser Nachweis des Kobalte ist auch bei Anwesenheit 
ron Eisenoxyd anwendbar, wenn man durch Zusatz geringer Mengen 
Sodaliisung das gebildete Eisenrhodanid zerstort, das sonst ebenfalls 
in dem Alkoholathergemische sich lost und die Blanfiirbung beein- 
tiiichtigt. 

Merkwiirdiger Weise ist diese ausserordentlich bequeme und 
ernpfitldliche Probe i n  den analytischen Lehrbtchern ganz uubeachtet 
geblieben, bis erst i n  neueater Zeit fast gleichzeitig mit den oben 
angefiihrten Untersuchungen iiber Doppelrhodanide F. P. T r e a d -  
well*) anf sie hiiiwies und ebenfalle zeigte, dass die Blanfiirbung 
bei der Reaction nicht, wie die friiheren Antoren glaubten, von Kobalt- 
rhodnnid, Co (SCN)a + aq,  sondern von Alkalikobaltrhodaniden, 
Ri Cu (S C N)', herriihrte. 

Da nunmehr die Eigenschaften der beidcn, dieser Reaction zu 
Grunde liegenden Kiirperklaesen bekannt waren, lag es auf der Hand, 
wie die Yersuchsbedingungen zu gestalten waren, urn die Methode zu 
quantitativen Zwecken zu verwerthen. Es mnsste dafiir gesorgt wer- 
den, dass das Kobaltsalz sich als miiglichst unzersetzter Complex in 
der Losung befand - in verdiinnter wlissriger Losung zerfilllt das 
complexe Anion Co(SCN),, was an dem Uebergang der blanen 
Farbnng in die Rosaarbung des ionisirten Kobalts leicht kenntlich 
ist; demgemiiss war in moglichst concentrirter Lbsong nnter An- 
wendung eines grossen Ueberschueses von Alkalirhodanid zu arbeiten, 
damit die Dissociation zuriickgedriingt wiirde. Da ferner die Nickel- 
doppelrhodanide in Alkoholen etwas IBslicb sind, so waren, falls Alkohol- 
gemische zum Ausschttteln zu verwenden waren, die Alkoholmengen 
nach Mciglichkeit herabzusetzen. Zahlreiche Vorversuche mit den ver- 
schiedensten Losungsmitteln zeigten nun, dass das schon von V o g e l  
empfohlene Aether-Amylalkobol-Gemisch sich am besten eignete. ES 
war also ein Gemiech zu suchen, dass bei mogliehst geringem Alkohol- 
gehalt eine noch hinlilngliche schnelle Lcisung des complexen Kobalt- 
salzes gestattete. 

1) Diese Berichte 12, 2314. 4 Zeitsehr. ffir anorgan. Chem. 26, 10s. 
182' 



Die a p p a r a t i v e  Anordnung fiir die Vereuche war in dem 
echboen und einfachen Apparate von J. W. Rothe') tur Trennung 
dee Eisena von anderen Elementen, der wohl in allen Hiittenlabora- 
torien Eingang gefunden hat, gegeben. Dereelbe besteht me zwei 
parallel angeordneten cylindriechen Schiitteltrichtern von je 200 ccm 
Inhalt, die am oberen Ende mit durch Olashiibnen verschlieesbaren 
Einfiillrbhren vereehen eind nnd am unteren Ende dnrch einen rnit 
Capillaren verbundenen Dreiwegbahn commnniciren. Die Handhabung 
dea einfachen Apparates, der fiir alle quantitative0 Ansechiittelungen 
.anf dae angelegentlichete EU empfeblen iet, ergiebt eich von eelbet. 
In das eine Schiittelgefase fiillt man mit Hiilfe einee langetieligen 
diinnen Trichters die auszuschiittelnde whsrige Liisung ein, in dae 
andere Oefiiee dae Extractionsgemiech. In letzterem erzengt man 
durch ein an die obere Einfiillriihre angebrachtee kleines Handgebliiee 
einen geriiigen Ueberdruck uod press(, indem man mit Hiilfe dee 
Dreiwcghahaee die beiden Gefiisse rerbindet, das Extractionegemiscb 
durch die Fliiesigkeit hinnhmh, echiittelt nacb Schlieesen der Hiihiie 
ordentlich durch und laset aladann die Schichten eich trennen. Indem 
man nun das Handgeblgse am zweiten Schiittelgefbee anbringt, driickt 
man die wherige Lijeuug in daa erste Qefgss hiniiber, hiilt das ab- 
getrennte Extractionsgemisch irn rweiten Gefiisa zuriick und ecbiittelt 
nochmds durch, u m  etwa an den Wiinden haftende Reete der wiiesri- 
gen Lbsnng zu sammeln, die man alsdann auch noch in dae erste 
Gefiiae hiniiberdriickt. Dae Extractionsgemisch Ilest man rnit den 
gelasten Beetandtheilen ablaufen, epiilt nach, und fiillt neue Extractions- 
mischung in das zweite Oefiise, die man dann wieder in die wiiesrige 
LBeung hineinpresst. Dieses Verfahren wiederholt man 80 oft, bis 
dae Extractionsgemisch dar wiiserigen Loeung nichts mehr entzieht, 

in vorliegendem Falle bei der intensiven Blaufiirbung der Kobalt- 
18eung sehr leiclit zu erkennen ist. 

Zur E r m i t t e 1 u n g de  r gee i gn e t en Ve r su c h e bed in gu n g e n 
wurden anniihernd '/lo-Normallijsungen von ganz chemisch reinem 
,Nickelnitrat frei von Eobalta und BKobaltnitrat frei von Nickel< 
bergestellt. Beide Priiparate waren von C. A. F. E a h l b a u m  in 
Berlin bezogen und nach allen bekannten Methoden auf ihren Gehalt 
an etarenden Beimengungen untersucht. Sie erwiesen eich ala voll- 
standig rein ; nur enthielt dae Nickelsale sehr geringe quantitativ 
oicht beetimmbare Mengen C' 4 isen. 

Die L6eungen wurclen aue geaiohten Normalbiiretten abgemeesen. 
Ihr Gehalt wurde ermittelt, indem man gemessene Volumina direct 
in gewogene Elektrolyeirechalen, in denen Ammoninmoxalatliieung eich 

'1 Mittheil. d. kgl. techn. Versuchsanst. Berlin 10 [l892] 132-142. Stahl 
n. Risen [l892] 1052. 



befand, einlaufen liess und die Liisung nach den Vorschriften von 
Classen  elektrolysirte. Im Mittel aus je sechs gut iibereinstimmenden 
Resnltaten wnrde erhalten: 

1) Nicke ln i t r a t l i i sung :  1 ccm = 6.076 mg Ni. 
2) Koba l tn i t r a t l i i sung :  1 ccm = 5.989 mg Co. 

Von diesen Liisungen wnrden die abgemessenen Volumina mit 
der nothwendigen, auf der Tarirwaage abgewogenen Menge chemisch 
reinsten Rhodanammoniume versetzt und auf dem Wasserbade auf 
anniihernd 15 - 20 ccm (bei Anwendnng von 0.3 - 0.5 g der beiden 
Metalle) concentrirt. Die tiefblaue Liisung wurde nunmehr in den 
Schiittelapparat gespflt, wobei d u  Volnmen der Fliissigkeit keines- 
falls 50 ccm iibersteigen darf und alsdann in der angegebenen Weise 
rnit dem Extractionsgemische ansgeschiittelt. Bei der ersten Aue- 
schiittelung wurden ungefiihr 75 ccm, bei den folgenden j e  30-40 ccm 
des Gemischee verwendet. 

Die w a s s r i g e  Li isung wurde nach vollsffidiger Extraction auf 
dem Wasserbade in einer Porzellanschale zur Trockne gebracht, 
der Trockenriickstand zur Zerstiirung des Ammoniumrhodanids erst 
vorsichtig auf dem Einbrenner, danu zehn Minuten lang anf dem 
Sechsbreuner erhitzt und alsdann fiinf bie zehn Minuten mit ungefhhr 
zehn Cubikcentimetern verdiinnter Salpetershure wiederum auf dem 
Wasserbade digerirt. Durcb ein kleines Filter wurde die so erhaltene 
Nickelnitratliisung von schwer verbrennbaren Zersetzuugsproducten 
des Rhodanides direct in die Elektrolysirschale hinein abfiltrirt, rnit 
Amluoniak neutralisirt nnd nach Znsatz von Ammoniumoxalat eleli- 
trolysirt. 

Von der e x t r a  h i r  t en  a1 ko ho l i sc  h - l i ther i s c  h e  n Lii sun g 
konnte das Extractionsgemisch abdestillirt werden. Als praktischer 
erwies es sich jedoch, das stiirende Liisungsmittel dadurch zu entfernen, 
dass man den Kobaltcomplex zersetzte nnd in eine Form iiberfiihrte, 
in der er nicht mehr in dem Extractionsgemisch lbslich war. Dies ge- 
lang sehr leicht, wenn man die extrahirte Liisung (meistens ungefaihr 
200 ccm) in dem Schiittelapparate rnit 15- 20 ccm 10-procentiger 
Schwefelsaure ausschiittelte. Das Alkohol-Aether-Gemisch verlor eo- 
fort seine blaue Farbe, die rosa gefarbte schwefelsanre Kobaltsulfat- 
lijsung wurde abgetrennt, auf dem Wasserbade eingeengt, durch vor- 
eichtiges Erhitzen von iiberschiissiger Schwefels&ure befreit und nach 
Neutralieation rnit Ammoniak nnd Vereetzen rnit Ammoniumoxalat 
ebenfalls elektrolysirt. 

Nach dieser Methode haben wir zunachst eine grbesere Versnche- 
reihe ausgefiihrt, um festeustellen, welches Amylalkohol- Aether- 
gemisch anzuwenden sei nnd wie gross der Zusatz von Ammonium- 
rbodanid sein miisse, um quantitative Resultate zu erzielen. 
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Co in 
mg 

+90.2 + 9.3 + 7.5 + 5.6 + 6.3 + 3.8 + 4.5 + 3.6 + 3.9 + 2.4 + 2.2 + 1.5 + 1.5 + 1.6 + 1.4 
+27.1, + 0.41 + 0.1; 

T a b e l l e  I. 

Ni in 
mg 

-90.4 - 9.8 
- 8.8 
- 5.9 - 6.7 
- 4.0 - 4.9 
- 3.!1 
- 3.7 
- 2.8 
- 2.4 
- 1.7 
- 2.1 
- 9.0 
- 1.S 
-27.4 
- 02 + 0.1 

- - 
NO. 
des 
Ver- 

sucbes 

1 
2 
3 
4 
5 
6 
I 
8 
9 

10 
11 
12 
14 
14 
15 
16 
17 
18 

- 

I 

Ni in 
mg 

151.9 
- 

* 
* 
s 
8 

8 

w 
n 
B 
8 
* 
0 

n 
ID 
ID 
B 
>> 

Angewendet 

IH4CNS 
in g 

8 
- 

* 
8 

>> 
>> 
n 
B 
n 
* 

B 
n 
4 

12 
12 

Volumina 
Aether 

Luf ein Volum 
Amylal kohol 

1 
4 
4 
8 
8 

12 
12 
16 
16 
20 
20 
25 
25 
30 
30 
25 
25 
25 

Gefunden 

Co in 
mg 

239.9 
159.0 
157.5 
155.3 
156.0 
153.5 
154.2 
153.3 
153.6 
152.1 
151.9 
151.2 
151.5 
151.3 
151.1 
176.8 
150.1 
149.8 

- 

- 

Ni in 
mg 

61.5 
142.1 
143.1 
146.0 
143.2 
147.9 
117.0 
148.0 
148.2 
149. I 
149.5 
150.2 
149.8 
149.9 
149.7 
124.5 
151.7 
152.0 

- 

Diese Versuche zeigten, dam, wlihrend bei Anwendung eines Ge- 
misches von l Volum Aether auf l Volum Amylalkohol (nach der 
Vorschrift von Vogel) sehr grosse Mengen von Nickel - fast 60 pCt. 
des Angewendeten - mit Kobalt zusammen sich losten, die Bediri- 
gungen bei Vergriisserung der Aethermenge ganz entsprerhend den 
oben angefihrten Erfahrungen sieh sehr schnell giinstiger gestalteten. 
A l s  b e s t e s  Mischungsve rha l tn i s s  e r w i e s  s i ch  (Versuch 12, 13) 
ein Gemenge  von 25 V o l u m i n s  A e t h e r  au f  1 Volumen Amyl -  
a1 k o  h 01. Weitere Vergriisserung der Aethermengen trug nicht zur 
Verbessernng der Resultate bei (Versuche 14, 15); doch zeigte sich 
nun, dass Verlinderungen in der zngesetzten Menge Rhodanammon 
die Werthe stark beeinflussten, indem sie, wie schon oben erwiihnt, 
auf  die Bestilndigkeit des complexen Kobaltrhodan- Anions einwirkten. 
Verkleinerung .der Ammoniumrhodanidmenge verschlechterte die Re- 
eultate sehr stark (Versnch 16), Vergriisserung derselben fiihrte zu 
quantitativen Werthen. B e i  I n n  e ha1  t en  d e s vorg  esch r i e  b en  e n  
F l i i s s i g k e i t s v o l u m e n s  fiir d i e  Nicke l  - Kobalt l i isung von 
h o c b s t e n s  50 ccm sind m i n d e s t e n s  12 g R h o d a n a m m o n  an- 
euwenden.  

Nach diesen Erfahrangen wurde nun eine eweite Versuchsreihe 
ausgefiihrt, bei der wechselnde Mengen von Nickel nnd Kobalt unter 
Anwendung von 12 g Rhodanammonium und des Amylalkohol-Aether- 
gemischee (1 :25) untereucht wurden. 



T a b e l l e  11. 

6.0 I 296.5 
60.2 242.0 
120.4 181.5 
150.5 151.2 
180.6 121 0 
240.8 60.5 
295.0 6.1 

Differenz - Angewendet Gefunden No. - 
des 

9.3 293.0 + 3.3 
60.7 241.4 + 0.5 
120.4 181.3 0 
150.5 151.8 0 
180.5 120.5 -0.1 
240.9 1 59.9 +0.1 
295.3 5 9 +0.3 

1 
2 
3 
4 
5 
6 
7 
la 

- 3.5 - 0.G 
- 0.2 + 0.1 
- 0.5 - 0.6 
- 0.2 
- 0.6 

-__ 

Siimmtliche Resultate dieser Vereuchsreihe liegen innerhalb der 
Fehlergrenzen, mit Ausnahme des Versuches 1, bei dem neben grossen 
Mengen Nickel sehr geringe Mengen Kobalt vorhanden eind. Ee 
zeigte sich, dam in dieeem Falle eine Wiederholung des Ausschiittelns 
geboten ist, natiirlich unter Reduction der dann anzuwendenden Fliie- 
eigkeitsvolamina. Die hierbei erhaltenen Resultate eind obiger Ta- 
belle angefiigt. (Vereuch la.) 

Die Methode  g i e b t  a l s o  fiir a l l e  Mengenverh i i l t n i eee  
q u a n t i t a t i v e  W e r t h e ;  doch i s t  be i  A n w e s e n h e i t  e e h r  ge -  
r i n g e r  Mengen K o b a l t  n e b e n  g r o s s e n  Mengen N i c k e l  zwei-  
rnal iges  AusscLii t te ln  geboten. 

Zum Beweiae  d e r  V e r w e n d b a r k e i t  d e r  Methode  bei der 
Untersuchnng von Metallen und Erzen eeien hier aus einer grossen 
Anzahl verschiedener ausgefiihrter Analyeen vorliiufig nur zwei Proben 
angefiihrt. 

I. A n a l y s e  einea K o b a l t - N i c k e l - E r z e s  &us  Zemberg.  
Der fein gemahlene Kies wurde mit Salpetersiiure nnter Zueatz 

von Brom aufgeschloeaen, die Liisung mit Salzsiiure eingedampft, 
durch Schwefelwasserstoff Knpfer, Rlei und Arsen entfernt, Eisen 
aach der Acetatmethode niedergeechlagen und Nickel nnd Kobalt zu- 
aammen durch Bromwaeeer und Alkali ale Superoxyde gefillt. Dieee 
wurden alsdann in Salzetiure und schwefliger Siiure geliist, die Lii- 
snag eingedampft und nach der angegebenen Mathode getrennt. 

1) 1.3893 g Erz: 0.0553 g Co, 0.2173 g Ni. 
2) 1.8408 g Ere: 0.0730’g co, 0.2873 g Ni. 
Daaselbe Erz wurde nach der Nitritmethode untereocht, und im 

Folgenden seien die Werthe neben einander gestellt : 
Erbalten durch Ausachiitteln Errhaltan nach der 

I I1 Nitritmethode 
Co 3.98 pCt. 3.96 pCt. 4.07 pCt. 
Ni 15.64 * 15.61 rn 15.52 * 

19.62 pCt 19.57 pCt. 19.59 pCt. 



Dae durch 
Kobalt, mithin 
geringe Mengen 
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Aueechiitteln erhaltene Nickel war sbeolut frei von 
muse dae nach der Nitritmethode erhaltene Kobalt 
Nickel eingeechloaeen haben. 

IX. K o b a l t b e e t i m m u n g  i n  d e r  Reichsnickelmiinze.  
Die Miinze wurde in Salpetereliure geltiet; nach dem Eindampfen 

mit Salzssiure wurde Eupfer dumb Schwefelwaeseretoff entfernt nnd 
nach abermaligem Abdampfen Nickel und Kobalt auegeschiittelt. Die 
titheriech-alkoholiecba Liieung enthllt neben Spuren Kobalt etwae Eisen 
nnd noch etwae Nickel; sie wnrde abgedampft, nochmale unter Zueatz 
von ca. 3 g Rhodanammon auf ungefiihr 15 ccm verdiinnt und mit 
50 ccm des Extractionegemiechee auegeschiittelt. Die wlesrige Nickel- 
liisung wurde mit der Rauptmenge vereiaigt, die atheriech-alkoholische 
Lasung mit einigen Tropfen einer 5-procentigen Sodaliisung ge- 
scbiittelt, wobei die geringe Menge Eieen niededel und die vorher 
riitblichviolette Liieung die blaue Kobaltrhodanidfiirbung annahm. Es 
wurden folgende Werthe erhalten: 

Co. 0.075pCt. Co. 
Diese beide Beiepiele, denen spiiter nocb andere Belege folgen 

eollen, beweieen die Verwendbarkeit der Methode eelbst bei Anwesen- 
heit kleinster Mengen Kobalt neben groesen Mengen Nickel eor 
Geniige. 

Zurn Bchlnes miige noch kurz die Frage behaodelt werden, ob 
und eventuell welche V o r t h e i l e  d i eee  M e t h o d e  vor  den  b i ehe r  
a n g e w e n d e t e n  V e r f a h r e n  zur Trennung von Nickel und Kobalt 
hat. Von den zablreichen, in der Literatur angegebenen Metboden 
haben strenger Kritik und Nachpriifung') nur drei Verfahren Stand 
halten kiinnen: 1. dae alte L i e b i g -  Wiihler'ache Verfahren4), SUB 

der LBsnng der gemiechten Cyanide zuerst das Nickel mit Queckeilber- 
oxyd niederzuechlagen, $. die von F. W. Fieche r s )  zuerst angegebene 
Kalinmnitritmetbode, 3. die Fgllung dee Kobalte dnrch Nitroeo- 
naphtol nach I l i n s k i  uud v. Knorre'). Von dieeen drei Methoderr, 
die eehr exacte Resultate geben, wird die erete, die in der Ausfiihrung 
sehr zeitraubend und schwierig iet, in der Praxis kaum angewendet. 
Die am meieten gebrauchte Kaliumnitritmethode iet sehr zeitraubend, 
zur vollathdigen Auef"sl1ung dee Kobaltdoppelsaleee bedsrf ee aHein 
48-etiindigen Stehene; daa Nickel iet meiet am der Differenz zu be- 
etimmen, und endlich erhiilt man bei Anwesenheit eehr kleiner Mengen 

2.4025 g Sbst.: 0.0019 g CO. 0.079 pCt. CO. - 2.4031 g Sbet.: 0.0018g 

l) Ganhe, Zeitechr. fk anslyt. Chem. 5, 74. K r s n e s ,  Zeitschr. f i r  

9 Ann. d. Chem. 65, 244, 70, 256. 
') Diese Berich& 18, 699 [l8851 

anslyt. Chem. 80, 277. R. Fischer, 1naug.-Dissert., Berlin 1888. 
3, Pogg. Ann. 72, 464. 
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Kobalt neben groseen Mengen Nickel keine echarfen Resultate, da, 
d a m  etwan Nickeldoppelnitrit mit auekrystallieirt. Die Fiillung rnit 
Nitroeonaphtol hat den Nachtbeil des echwer veraechbaren, eehr 
voluminbeen Niederechlagee nnd der Notbwendigkeit, dae Nickel an& 
der Uifferenz zu bestimmen. 

Alle diese Sch wierigkeiten umgeht die vorliegende Methode.. 
D e r  Ze i t au fwand  n a c h  d e m  Einfi i l len d e r  S a l z l S e u n g  ia 
den  S c h i i t t e l a p p a r a t  bie  r u m  Beg inn  d e r  E l e k t r o l y s e  d e r  
g e t r e n n t e n  Meta l l e  belt iuft  s i ch  eelbst bei doppeltem Am- 
schiitteln dee Kobalts a u f  hi5chetene 11/9-2 Stdn .  

Es bedarf wohl kaum des Hinweises, daes dort, wo Elektro- 
lyairvorrichtungen feblen , die getrennte Nickelnitrat- und Kobalt- 
AuflSaung mit Bromwaeaer und Alkali geftillt und die Superoxyde- 
durch Gliihen im Wasseretoffstrome in Metell iibergefiibrt werdea 
kbnnen. 

B e r l i n  N., 21. Juni 1901. Wisaenechaft1.-Cbem Laboratorium- 

517. C. A. Bieohoff  Studien uber Verkettungen. 
LVII. PhenoxyfetteBure-nitroenilide. 

[Mittheilung aue dem synthetiechen Laboratorinm des Polptechnioams zu Riga.] 
Qingegangen am 20. Jnn i  1901.) 

a-Phenoxypropionyl-o-nitroanilid, 
C6 Hs .O. CH(CH8). CO . NH. C6 I&. NO*. 

1.350 g Natriumpbenolat und 3.2007 g Brompropionyl-o-nitm-- 
anilid reagirten nach etwa lo-etiindigem Kochen mit 50 ccm T o l n o l  
neutral und ergaben 83 pCt. Umsetznng, wiihrend beim l%-etfindigem. 
Kochen von 9.581 g Phenolat nnd 22.435 g Anilid in X y l o l  92 pct. 
Umsetznng erzielt wurden. Nachdem dae vom Bromnatrium abfiltrirte. 
Xylol abgedunstet war, Linterblieb ein braungelbee Oel, dils beim 
Reiben mit dem Glasetab kryatalliniech erstarrte. D u d  kalten 
Alkohol wurden auf der Thonplatte die dunkel gefiirbten, bligen Bei- 
mengungen entfernt und die hinterbleibenden hellgelben Krystalle 
dnrch Umkryetalliairen aue heieeem Alkohol, eowie aus Ligroin ge- 
reinigt. 

I m  ereten Falle gewannen wir dicke, kurze Prismen von braun- 
lich-gelber Farbe, im Letzteren bellgelbe, biiechelfirmige Nadeln oder 
mikroskopieche rhombieche Tafeln. Schmp. 88O. Der Karper w a r  
in Ligroin, Benzol, Toluol, Xylol leicht, in Aether, Alkohol, Aceton, 




