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«-Methyl-f-keto-«,f-dihydrochinoxalin-y-carbonsiure-

N-—=C.CO.NH.CH;

HZ . .

N(CH,).CO

1.2 g Methyl-o-phenylendiamin und 1.7 g Methyl-alloxan werden
in absolut-alkoholischer Lésung vereinigt. Die Losung bleibt auch
bei lingerem Stehen klar; sie wird deshalb am Kihler gekocht, bis
die zuniichst aufgetretene rothe Firbung in gelb umgeschlagen ist.
Hierauf wird im Vacuum zur Trockne verdampft und der Riickstand
mit wenig Aceton angerieben. Die abgeschiedenen Krystalle werden
auf Thon abgesaugt und aus verdiinntem Alkohol unter Anwendang
von Thierkohle umgelést. Lange, gelbe Nadeln, Schmp. 166°. Leicht
16slich in Aceton, Alkohol, Chioroform und Eisessig, schwer in Benzol,
unléslich in Aether und Ligroin, Schwefelsiure 168t mit kirschrother
Farbe.

0.2175 g Sbst.: 0.4834 g CO, 0.1024 g H,0. — 0.1074 g Sbst.: 18.2 cem
N (269, 758 mm).

Ci1 H;1 N3Oz, Ber. C 60.83, H 5.07, N 19.36.
Gef. » 60.61, » 527, » 19.32.

Beim Kochen der Verbindung mit Alkalilauge entsteht « Methyl-
f-keto-«,p-dihydrochinoxalin-y- carbonsdure (Schmp. 1749).

Dasselbe Methylamid entsteht, wenn die absolut-alkoholische L&-
sung von 3 g Methyl-o-phenylendiamin und 5.0 g Dimethyl-alloxan
gekocht wird. Die Isolirung geschieht in der oben beschriebenen
Weise. Das Product zeigt den Schmp. 1669, eine Mischprobe mit dem
aus Monomethylalloxan erhaltenen Product schmilzt bei derselben
Temperatur.

methylamid, G

Technologisches Institut der Universitit Berlin.

195. Oskar Blank und Hermann Finkenbeiner:
Methylalkohol-Bestimmung in Formaldehyd-Lésungen mittels
Chromséure.

(Eingegangen am 22. Mirz 1906.)

Die im Handel vorkommenden Formaldehyd-L&sungen von etwa
40 pCt. enthalten meist 12—18 pCt. Methylalkohol, welcher aus der
Fabrication stammt und den Zweck hat, die Lésungen namentlich in
Winterkilte klar zu erhalten und Ausscheidung zu verhiiten. Aller-
dings werden Formaldebyd-Losungen von etwa 40 pCt. selbst mit
einem Gehalt von etwa 18 pCi. Methylalkohol bei andauernder, strenger
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Kilte triibe, kliren sich aber bei gewdhnlicher Zimmertemperatur
wieder vollstindig.

Es ist nun von Wichtigkeit, den Methylalkohol-Gehalt rasch und
zuverlissig bestimmen zu kdnnen. Seit 7 Jahren haben wir ein Ver-
fahren in Gebrauch, welches unter der Voraussetzung, dass die zu
untersuchende Losung nnr Formaldehyd, Methylalkohol und Wasser
(eventuell Spuren von Ameisensiure) enthilt, sehr genaue Resultate
ergiebt. Die Ausfiilbrung geschieht folgendermaassen:

1g der zu priifenden Formaldehyd-Lésung wird in einem kleinen,
offenen Wigeglischen abgewogen und in ein Gemisch von 50 cem
2/y-n. Chromsiure-Losung (66.86 g Chromsidure im L) und 20 ccm
reiner ceoncentrirter Schwefelsiure von 98 pCt. eingetragen. Nach
etwa 12 Stdn. langem Stehenlassen !) wird die Fliissigkeit zu 1 L ver-
diiont; hierauf werden 50 ccm der verdiinnten Losung mit einem
Kérnchen Kaliumjodid versetzt und mit 1/1,-n. Thiosulfatlésung zu-
riicktitrirt.

H.CHO + 03 = COy + H30
CH;.0H + 30 = CO; + 2 H:0.

Berechnung (unter der Voraussetzung, dass genau 1g Formaldehyd
abgewogen wurde): Angewandter Sauerstoff: 0.8 g, librig gebliebener
Sauerstoff nach der Reaction: 0.016 g mal Anzahl verbrauchter ccm

Thiosulfatldsung. Differenz = verbrauchter Sauerstoff im Ganzen = a.
39 pCt. Gehalt

Zur Osydation von Formaldehyd verbrauchter Sauerstoffs: —————

100
30

= b, Zur Oxydation von Methylalkohel verbrauchter Sauerstoff: a—b.
pCt. Methylalkohol = 2227 00100,
Beispiel: Zu einer 20-procentigen Losung von methylalkohel-

freiem Formaldehyd wurden 7.5 pCt. Methylalkohel hinzugefiigt.
Gefunden: a) 7.65 pCt. Methylalkohol,
b) 7.65 » »
Berlin, Laboratorium der chemischen Fabrik von Hugo Blank.

) Anmerkung: Will man die Analyse rascher ausfilhren, so kann man,
nachdem die erste heftige Reaction voriiber ist, auf freiem Feuer erhitzen,
darf aber nicht mehr als !j3 des Volums der Flissigkeit verdampfen, weil
sonst die Chromsiure zersetzt wiirde, und muss dann sofort auf I L auffiillen.

Die Analyse nimmt so etwa 1—1'/3 Stdp. in Anspruch.



