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0.1546 g Sbst.: 0.4625 g COs, 0.1308 g Hy0.
CaHmN.CsHs. Ber. C 81.98, H 9.3.
Gef. » 81.60, » 9.4,

Frisch destillirt, stellt die Base ein wasserhelles Qel von schwach
aromatischem Geruch dar. Beim Stehen firbt sie sich allmihlich gelb.
Mit Platinchlorwasserstoffsiiure liefert sie das bereits von Lellmann
beschriebene wasserhaltige I’latindoppelsalz, welches sich bei 187¢ an-
téngt zu schwirzen und bei 190° ganz zersetzt ist.

0.2532 g Sbst.: 0.0643 g Pt.

(C;HioN.CsHs, HC)s Pt Ol +- 2H30. Ber. Pt 2589, Gef. Pt 25.39.

Die Ausbeute an der tertiiren Base ist eine naheza theoretische
(aus 18 g Dibromid 12 g statt 12.5 g).

" Von den vielen Synthesen, zu demen nunmehr bei der leichten
Zuginglichkeit des 1.5-Dibrompentans der Weg erdffnet erscheint, ist
bereits eine Anzahl in Angriff genommen worden. Ieh mdchte daher
die Fachgenossen bitten, mir dieses Arbeitsgebiet fiir einige Zeit zu
diberlassen.

489. A. Wolff und R. Wolffenstein: Quantitative Bestim-
mung des wirksamen Sauerstoffs in organischen Persulfaten.

(Eingegangen am 21. Juli 1904.)

Der wirksame Sanerstoff der anorganischen Persulfate wird in
einfacher Weise in der Art bestimmt, dass man eine abgewogene
Menge Substauz mit eiver Ldésung von dberschiissigem Mohr'schen
Salz erhitzt, und den nicht oxydirten Antheil durch “/js-Kaliumper-
manganatlosung zuricktitrirt.

Diese Mecthode kaun bei den organischen Persulfaten aus dem
Grunde keine Anwendung finden, da selbst untgr der Annahme, dass
das Mohr’sche Sa'z leichter von den Persulfaten oxydirt wird, als die
organische Substanz, ein Zurficktitriren mit Kaliumper mangsnatlésung,
der organischen Substanz wegen, ausgeschlossen ist.

Dije folgende Arbeitsweise umgeht diese Schwierigkeit.

Die Methode beruht darauf, dass man der Lésung der organischen
Persulfate schweflige Siiure hinzusetzt, wobei nach folgender Formel-
gleichung:

H3S2 04 + SOs + 2 Hy O = 3 He SO,
die schweflige Sdure durch die Perschwefelsiure zur Schwefelsiure
oxydirt wird, die als Baryumsnlfat zur Abscheidung und Bestimmung
gelangt.
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Zu den Versuchen verwendet man eine in der Kalte gesattigte, whassrige
Losung von schwefliger S#ure, die mit etwas Chlorbarynmlasung versetzt ist.
Vor der Ausfihrung des Vorsnches wird diese Losung filtrirt, wobei man
zweckmissig bahufs Gewinnung eines klaren Filtrats zerriebene Filterfasern zn-
figt. Denn wird diese Losung mit der abgewogenen Menge des Persulfates
and etwas Salzsdure in einem Erienmeyer-Kolben, der mit einem Bunsen-
Ventil versehen ist, bis zam Verschwinden des Geruchs nach schwefliger Saure
erhitzt. Nach dem Erkalten wird das gebildete Baryumsuifat abfiltrirt und
gewogen.

Bei der Berechrung des wirksamen Sauerstoffs ist zu beriicksichtigen,
duss von dem erhaltenen Baryumsulfst ¥z dem Schwefel/ der Ueberschwefel-
saare znfallen, wihrend /3 fir den disponiblen Sauerstoff in Rechnung zu
setzen ist.

Zur C-atrolle dieser Mathode wurden zuerst Vergleicha-Bestimmungen
mit Kaliumpersulfat vorgenommen.

Kaliumpersulfat.
0.4050 g Shst.: 1.0248 g BaSQ,.
K3S30s. Ber. O 5.93. Gef. O 5,78.
Dureh Titration mit Mohr’schem Salz und KMnO4: Gef. O 5,73.
Von Bestimmungen orgauischer Persulfate seien die folgenden Belegzahlen
angefiibrt.
], Chivolinpersulfat,

0.2675 g Sbst.: 0.4410 g BaS0s. — 0.2090 g Sbst.: 0.29

75 g BaSO..
(CoH7N)3 HgS;0s. Ber. O 3.54. Gef. O 3.74, 5.26,

2. Chinaldinpersulfat.
0.2400 g Shst.: 0.3590 g Ba S0;.
{CioHgN)3HgS50s. Ber. O 3.33. Gef. O 3.42.

8. Acridinmpersulfat.
.1685 g Shst: 0.2285 g BaSO0,.
(CiaHaN)gHy8;0s. Ber. O 2.80. Gef. O 3.04.

4, Neutrales Chiminpersulfat.
0.1780 g Sbst.: 0.1485 g BaSO0;.
(CmHg;NaOg‘gI{gSgOg. Ber. 0 1.90. Gef. O 1.91.
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