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Wohl aber erhdlt man den Kérper durch Vakuum- Destillation
(Sdp.« 203°) und pachfolgendes Umkrystallisieren aus Ligroin farblos
in glinzenden Krystallen vom Schmp. 137°. Die Substanz sublimiert
bei héherer Temperatur im Vakuum merklich.

0.1958 g Sbst.: 0.5716 g COz, 0.0915 g H,0.

Ca0H)s NS (301.3). Ber. C 7969, H 5.02.
Gel. » 79.64, » 523.

Sehr leicht loslich in Chloroform, Benzol, Tetrachlorkohlenstoff,
weniger leicht in Ather, schwer in kaltem Petrolather. Konz. Schwefel-
sidure lost das Rhodanid wmit gleicher Halochromie wie das Chlorid.

2 g fein gepulvertes Triphenylmethyl-rhodanid blishen bei 24 stGndigem
Schiitteln mit 100 ccm Wasser vollig unverandert; das Wasser gab mit
Eisenehlorid eine kaum merkliche Rbodanreaktion. Auch nach knrzem Auf-
kochen einer wibrigen Suspension gibt Eisenchlorid nur eine sehr schwacha
Firbung.

Leitet man durch eine kochende benzolische Lisung von Triphenylmethyl-
rhodanid eine Stunde lang Ammooiak, so bleibt das Rhodauid ganz unver-
Zndert. .

79. Karl W. Rogenmund und F. Zetzsche: Die Beeln-
fluzsung der Wirksamkeit von Katalysatoren, 2. Mitteilung:
Karl W. Rosenmund und F. Heise: D.e Redaktion wvon

S#urechloriden zu Alkohol und Ester,
[Aus dem Pharmazeutischen Institut der Universitit Berlin ]
(Eingegangen am 8. Januar 1921.)

Wie in einer gleichnamigen Abhandlung dieser Berichte!) gezeigt
werden koununte, fithrt die katalytische Reduktion von Saurechloriden
zu Aldebyden, wepn der Katalysator durch Zugabe gerii ger Mengen
bestimmter Stoffe in seiner Wirksamkeit begrenzt und za einem
spezifischen gemacht wird.

Damit war ein Weg aufgefunden worden, der allgemein die Be-
einflussung von Katalysatoren binsicbtlich ibrer Stirke und Wirkungs-
art zu gestatten schien. In Anbetracht der Bedeutung, welche iofolge-
dessen der benutzten Methode als allgemeines Prinzip zukommen
diirfte, mufite sie weiterhin erprobt werden. Fiir ibre Beurteilung
war die gegebene experimentelle Basis noch zu schmal, vor allem
lieB sich einwenden, dal der Ersatz des Halogens im S&urechlorid
infolge der besonderen Reaktionsfahigkeit desselben so leicht erfolge,
dafl die Ausschaltung weiterer Reaktionen in der Hauptsache diesem

1) B. b4, 425 [1921].
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Umstande zuzuschreiben sei und dafl die Katalysator-Beeinllussung
an weniger giinstigen Fillen versagen wiirde. Hier bot die weitere
Untersuchung der Sdurechlorid-Reduktion, die ja im uanbeein-
fluBten System iiber Aldebyd und Alkohol zum Kohlenwasserstoff -
fiihrt, einen guten Priifstein, wenn man sich die Aufgabe stellt, die
Reduktion so zu leiten, daB hauptsichlich das Produkt der zweiten
Stufe, der Alkohol, entsteht. Zu diesem Zweck mull der Kataly-
sator in die Lage versetzt werden, zwei verschiedene Reaktionen
nebeneinander zur Durchfithrung zu bringen, ni#mlich eine Substi-
tutionsreaktion, bestehend in dem Austausch des Halogens gegen
Wasserstofl (L) und eine Additionsreaktion, welche den entstehenden
Aldehyd in Alkohol iiberfiihrt (Il). An der Reduktion des letzteren
zum Kohlenwasserstoff ([Il.) muBte er jedoch verhindert werden.

I. R.CO.Cl+H; =R.CHO+HCI; II. R.CHO+H, =R.CH,.0H;
IIl. R.CH,.0H + H, = R.CH; + H;0.

Da die beiden Reaktionen II. und IIL. hinsichtlich der Leichtig-
keit, mit def sie eintreten kennten, nicht allzuweit differieren, so
handelte es sich darum, eine ganz besonders feine Abstufung der
katalytischen Wirkung zu erzielen.

Der nach II. sich bildende Alkohol wird mit dem gleichzeitig
vorhandenen S#urechlorid zu einem Ester zusammentreten, so daB
dieser als Endprodukt der gewiinschten Reaktion zu erwarten war.
Im Verlauf der Untersuchung zeigte es sich, dafl der entstehende
Ester seinerseits von dem Katalysator veriindert wurde. Es waren
daber Spezialuntersuchungen notwendig, um diese Reaktion auszu-
schalten; in den Kreis dieser Untersuchung mufite ferner die Reduktion
der Aldehyde und ibre Beeinflussung einbezogen werden, da der
Reaktionsverlau! unter den gewiblten Bedingungen z. T. recht kom-
pliziert verlief. Uber diese Untersuchungen soll gesondert berichtet
werden, ihre Ergebnisse werden in der vorliegenden Arbeit nur
gestreift.

Der Gang der Hauptuntersuchung nahm seinen Anfang mit der
Reduktion von Benzoylchlorid in siedendem Xylol mittels
Wagserstoif und Palladium.

An Reaktionsprodukien wurden hierbei festgestellt ca. 459/, hochsiedende
Kohlenwasserstoffe, in der Hauptsache Dibenzyl, 169/, Benzoesiure,
159/, Benzoesiure-benzylester, der Rest war z. T. als leicht flichtige
Verbindung — Toluol — mit dem Wasserstolf entfithrt worden, teils bei
der Aufarbejtung in Verlust geraten.

Aufgabe war nup, den Katalysator so zu beeinflussen, daf
in der Huauptsache Ester entstand.

Berichte d. D. Chem. Geselischaft. Jahrg. LIV. 43
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Den ersten Lirfolg in dieser Richtung ergab die Herabsetzuvog
des Partialdruckes des Wasserstoffes, also eine rein physi-
kalische Maflgabme.

Unter vermindertem Druck stieg die Esterausbente um 229/, auf 379,
die Menge der hochsiedenden Kohlenwasserstoffe sank um 239/, auf 220/,
Parallelversuche ergeben, dal lediglich die geringe Wasserstoff-Konzentration,
nicht die Erniedrigung des Siedepunktes des Losungsmittels hieran Anteil
hatte.

Da das Ergebnis picht beiriedigte, wandten wir uns der Beein-
flussung durch Zusatzstoife zu, wobei wir insbesondere solche
stickstoff- oder sauerstoifhaltige Verbindungen zur Anwendung brachten,
bei denen die Moglichkeit des Valenzwechsels, somit die Entwick-
lung von Nebenvalenzen und Bildang der von der Theorie!) gefor-
derten sKomplexe« vorauszusehen war — Chinolin, dessen Stick-
stoff. 3- bis 5-wertig, Xanthon, dessen Sauerstoff 2- bis 4-wertig
auftreten kanuo.

Beide Zusitze wirkten verschieden:

Minimale Chinolin-Mengen brachten die oben erwihn-
ten Reaktionsprodukte, Kohlenwasserstoffe, Benzoesiure
und Ester vollig zum Verschwinden; an ihre Stelle trat in
erster Linie Benzylalkohol, daon Benzaldehyd und Dibenzyl-
ither. Obwohl hierbei Ansitze einer recht ergiebigen Alkoholbildung
vorhanden waren, sahen wir vorerst von der Verfolgung dieser Rich-
tung ab, da infolge des vollig uperwarteten Verlaufs fiir die Keontnis
er systematischen Katalysator-Beeinflussung zunfichst nichts za er-
hoffen war.

Der zweite Zusatz Xanthon wirkte wie erwartet, d. bh.
die Reaktion wurde lediglich quantitativ, nicht qualitativ beeinflufit.
Die Menge der hochsiedenden Kohlenwasserstoffe sank, Benzoe-
siure stieg von 16°%, auf 20%,, Ester von 15%, auf 24°,.

Der Umstand, daBl bei der Lsterbildung stets erhebliche Mengen
Siure auftraten, fiihrte zu der Vermutung, daB ein Zusammenhang
zwischen beiden bestiinde.

Um dies festzustellen, wurde reiner Benzoesiure-benzylester
in Xylolldsung der Hydrierung unterworfen. Es zeigte sich, dafl der
Ester hierbei eine Spaltung in Benzoesdure und Toluol erlitt:

CeH;.CO . O|CH,. CsH;
HH

Diese Reaktion ist in verschiedener Hinsicht von Interesse, ins-
besondere beziiglich der Konstitution der Ester?).

) Rosenmund und Zetzsche, B. 84, 425 [1921}.
%) van’t Holf, Vorlesungen iiber theoretische und physikalische Chemie,
2. Aufl, 3. Heft, S. 139 (Braunschweig 1903).
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Auch Sabatier!) und Murat haben bei ihren Versuchen die
Erfahrung gemacht, da Ester des Benzylalkohols eine derartige
Spaltung erleiden. Sie erhielten bei der Behandlung von Benzyl-
acetat mit Wasserstolf bei 180° bei Gegenwart voo Nickel Toluol
und Essigséure.

Auch die von E. Spith?*) bei der Darstellung von Trimethyl-
dther-gallusaldehyd nach unserer Methode beobachteten Neben-
produkte, ndmlich ein krystallisierter Korper vom Schmyp. 106—107°,
Trimethylither-gallussiiure und Pyrogallol-trimethylither,
lassen sich nach unseren Erfahrungen hinsichtlich ihrer Art und Ent-
stehung nunmehr erkliren.

Der krystallisierte Korper ist der Trimethylathergallusséure-
ester des Trimethyldther-gallusalkohols, (CH;0); C¢Ha.COO.
CH,.C¢H: (OCHa)s, der sich analog dem Benzoesiure-benzylester als
Nebenprodikt " bildete. Die- von Spith ausgefiibrte Analyse des
Korpers bestitigt dies.

CgoHuOg. Ber. C 61.19, H 6.18.
Gef. » 60.92, » 6.06.

Dieser Ester wird reduktiv gespalten in Trimethyldther-
gallussidure, Pyrogallol-trimethyldther und Methan. Die
Bildung des letzteren ist zunfchst nur eine Annahme, die aber durch
Beobachtungen analoger Fille gestiitzt wird.

Wir selbst erhielten bei der Hydrierung voun Anissidure-
chlorid neben p-Methyl-anisol auch Anisol, Mailhe?) fand bei
der Hydrierung von Beunzoylchlorid nach der Methode Sabatier
Benzol und Toluol.

Nachdem die reduktive KEsterspaltung als Hinderung fiir eine
gute Esterausbeute erkannt war, mullte sie ausgeschaltet werden.

Zusitze von Chinolin verhinderten die Esterspaltung merklich, doch
hatte dies keine praktische Bedeutung, da ja nach den vorhergehenden Aus-
fahrungen die Hydrierung bei Gegenwart von Chinolin in andrer Richtung
verlief.

SchlieBlich fanden wir, daB durch Toluol die Spaltung fast ganz
unterdriickt werden konnte. Diese Wirkung des Toluols darf nicht
auf den niedrigeren Siedepunkt zuriickgefiihrt werden, da Xylol bei
entsprechender Temperatur den Ester noch ausgiebig spaltet.

Die Reduktion des Benzoylchlorids in Toluul ergab dann auch
wie erwartet eine erhebliche Steigerung der Esterausbeute, wahrend
die Menge der Benzoesiure stark sank.

1 C.r. 156, 424—427. %) M.40, 143 [1919]. %) BI[4] 19, 449 [1916].
43°
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Unter gleichzeitiger Benutzung der f6rdernden Wirkung des
Xanthons fanden wir dann in der Kombination Toluol + Xanthon
geeigoete Bedingungen, die in der Hauptreaktion zum Ester fiibrten.
Die Wirkung dieser Kombination 1iBt sich dahin definieren, daBl das
Xanthon den Katalysator an der Durchfihrung der Reaktion 1l
hindert, die Reaktionen I. und II. jedoch poch zalaBt. Das Tolucl
wirkt als Antiferment der reduktiven Esterspaltung.

Mit diesem Ergebnis war das Problem der stufenweisen Durch-
fiibrung der Siurechlorid-Reduktion in seiner Gesamtheit geldst. Mit
ein und demselben Katalysator kann Aldebyd. Alkobol oder Koblen-
wagserstoff erhalten werden, je nach seiner Beeinilussung durch Zu-
sitze. Die Reaktion kann aber auch total abgelenkt werden, wie die
Versuche mit Chinolin-Zusatz zeigen, ein Beweis dafiir, wie modu-
lationsfédhig die Wirkung eines Katalysators mit Hilfe des angewandten
Prinzips ist.

Zusammenfassung.

1. Die Reduktion des Benzoylchlorids mit Hille unbeeinflufiter Kataly-
satoren fiihrt hauptsichlich zu Kohlenwasserstoffer.

2. Der Zusatz von Schwefel-Stickstoif- Verbindungen fithrt za Aldehyden.

3. Die Kombination Toluol-Xanthon fihrt zum Benzoesiure-benzylester
als Hauptprodukt,

4. Ester des Benzylalkohols erlciden in Xylol eine redukiive Spaltung
in Saure und Toluol.

5. Toluol verhindert die Spaltung.

6. Chioolin begiinstigt dic Bildung von Alkohol, gleichzeitig entsteht
Dibenzylither.

Versuche.
Das Schema fiir die Aufarbeitung der Versuche war folgendes.
Die Reaktionsfliissigkeit- wurde nach dem Abfiltrieren des Katalysators
mit Ather verdiinnt und mit Sodalosung geschiittelt. In letzterer wurde die
Siure bestimmt. Die #therische Fliissigkeit wurde dann zur Eatfernung des
Aldehyds mit Bisulfitlosung geschiittelt. Die iiberbleibenden Stoffe wurden
im Vakuum fraktioniert.

1. Hydrierung von Benzoylchlorid.

10 g Benzoylchlorid werden mit 40 cem Xylol und 3 g Palladium-
Bariumsulfat Katalysator in der {riiher beschriebenen Weise hydriert.
Es wurden 1.38 g (16%,) Benzoesiure gefunden, dagegen kein
Aldebyd. Die Vakuum-Destillation gab bei 19 mm 4.04 g eines
zwischen 165—195° siedenden Ols. Um hierin den Esteranteil zu
bestimmen, wurde es mit 20 cem alkobolischer Normalnatronlauge
idngere Zeit zum Sieden erbitzt. Die Ricktitration ergab einen
Gehalt von 1.132 g (15°,) Benzoesdure-benzylester.
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Das Reaktionsgemisch wurde vom Alkohol beireit, alkalisch
gemacht uod ausgeithert.- Aus dem alkalischen Teil lieflen sich
0.57 g Benzoesiure abscheiden. Die von der ILsterverseifung her-
riihrende Menge Benzoesiure berechnet sich auf 0.65 g.

Der Atheranteil wurde bei 20 mm Druck fraktjoniert, wobei
eine Fraktion bei 105°, eine andere zwischen 165—178" anfgefangen
wurde. Die Fraktion von 105° konnte nach der Methode von
J. Herzog?') mittels Diphenylharnstoffcblorids und Pyridins als
Benzylalkohol identifiziert werden. Es entsteht dabei Diphenyl-
benzyl-urethan, (CsH;);N.CO.0.CH,.CsHs, vom Sdp. 110°%. Die so
nachgewiesene Menge betrug 0.3 g gegen 045 g der Theorie. Die
hochsiedende Fraktion wurde nup analysiert, und es ergab sich, daB
sie nur aus Kohlenstolf und Wasserstoff bestand. Die Feststellung
eines bestimmten Kohlenwasserstoffes war wpicht méglich, denn wie
schon der unscharfe Siedepunkt zeigte, handelte es sich um ein Ge-
misch verschiedener Kohlenwasserstoflfe.

Doch gebt man wobl nicht febl, wenn man Dibenzyl, CeHs.
CH,.CH::C¢Hs, als den Hauptbestandteil des Gemisches annimmt.

Ber. fir Dibenzyl C 92.24, 1 7.76, Sa. 100.
Gel. » 91.58, » 853 » 100.13.
» 91.43, » 845, » 99.88.

Die Menge des Kohlenwasserstolfs wurde ermittelt durch Subtraktion der

Estermenge von dem Gemisch der urspriinglichen Fraltion:
4.04 g — 113 g = 2.91 g Kohleawasserstofi.

2. Hydrierung von Benzoylchlorid
bei vermindertem Druck.

1. 10g Benzoylchlorid wurden wie oben hydriert; wibrend desganzen
Versuches wurde der Druck im Apparat durch schwaches Savgen mit
der Pumpe auf 560 mm gehalten. Die Badtemperatur betrug 125—130°

Der Verlauf und das Ende der Reaktion wurden durch Titration
der abgespaltesen  Chlorwasserstolfsiiure bestimmt. Nach 7!/; Stdo.
war der Versuch beendet.

s wurden weiter Versuche bei 460 und 360 mm ausgefihrt. Das
Ergebais ist aus der nachfolgenden Zusammenstellung zn entnebmen.

Angewandte Menge |Dauer Prozentuale Ergebnisse
Benzoyl-|, Kata- | .5 | Benzoe-|Benzal- Kohlen-
| chlorid Xylol lysator -Stdn. sdure | dehyd Ester wasserstoff
1f760mm | 10g | 40g | 3g 71 18 — 15 45
21560mwm | 10g |40g | 3g | T'hu 14 10 19 40
3]1460mm| 10g |[(40g | 3g | 7'/ 15 1 25 31
4{360mm | 10g |[40g | B3g | T 1 9 37 22

1) B. 40, 1831 [1907].
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3. Hydrierung von Benzoylchlorid unter Zusatz von
Fremdstoffen.
A. Mit Chinolin.

5 g Benzoylchlorid, gelést in 15 g Xylol, wurden mit 1.5 g Kata-
lysator unter Zugabe von 1 mg Chinolin, das in 5 cem Xylol geldst
war, hydriert. Nach 5 Stdn. hérte die Salzsiiure-Entwicklung am Ende
des Kihlrobres auf.

Die Aufarbeituhg ergab keine Benzoesiure. 0.45 g (12 %) Alde-
hyd. 1.54 g (40°%;) Benzylalkohol, identifiziert wie oben, und
0.56 g eiper bei 176—177° urd 20 mm Druck siedenden Flissigkeit.
Die Mikrosfedepunktsbestimmung bei gewohnlichem Druck, die den
Sdp. 295° gab, sowie die Analyse lieBen die Verbindung als Diben-
zylather erkennen.

C4 H140. Ber. C 8479, H 7.14.
Gef. » 84.86, » 7.16.

Bei Zusatz von 2 mg Chinolin wurden pach 5 Stdn. Dauer ge-
funden:

1.13 g (309, Aldehyd,

0.92 » (24 ») Alkohol,

0.56 » (12 » ) Benzylither,
mit 5 mg Chinolin bei 5'/; Stdn. Dauer:

1.59 g (429/,) Aldehyd,

03 » (8 ») Alkolol,

1 » (20 » ) Benzylither,
mit 10 mg Chinolin bei G'; Stdn. Dauer:

1.59 g (42 °/y) Aldehyd,

0.67 » (16 » ) Alkobol,

0.48 » (10 » ) Benzylither,
mit 20 mg Chioolin bei 6'/; Stdn. Dauer:

2.08 g (559, Aldehyd,

0.27 » (7 ») Alkohol,

0.28 » ( 6 » ) Benzylither.

B. AMit Xanthon.

5 g Benzoylchlorid, geldst in 15 cem Xylol, wurden mit 1.5 g
Katalysator unter Zugabe von 20 mg Xanthon, das in 5 cem Xylol
gelost war, hydriert. Nach 5 Stdo. war der Versuch beendet. Ge-
funden wurden:

0.85 g (20 9/,) Benzoesiure,

0.9 » (24 ») Ester,

0.97 » (80 » ) Kohlenwasserstoff.
Kein Aldehyd, kein Alkohol.
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Nach Zugabe von 60 mg Xaothon dauerte der Versuch 7 Stdn.
und hatte das Ergebnis:
1.08 g (25 9%,) Benzoesdure,
0.5 » (18 » ) Ester,
1 » (30 » ) Kohlenwasserstofl.
Bei dem letzten Versuch war also, vermutlich durch die lingere
Dauer, die Esterspaltung in héberem Male eingetreten,

Hydrierung von Benzoylchlorid in Toluol.
A. Bei gewshnlichem Druck.

5 g Benzoylchlorid, in 20 ccm gelost, wurden mit 1.5 g Kata:
lysator bydriert, wobei die Badtemperatur auf 125—130° gehalten
wurde. Nach 5 Stdn. war der Versuch beendet. Es wurden gefunden:

0.26 g ( 6%, Benzoesiure,

1.7 » (45 ») Ister,

0.58 » (18 » ) Kohlenwasserstoff,
Kein Aldehyd, kein Alkohol.

B. Bei vermindertem Druck.

Versuch wie A, durch Saugen mit der Pampe wurde ein Druck
von 660 mm wihrend der ganzen Dauer des Versuches (7 Stdo ) auf-
recht erhalten. Gefunden wurden:

0.5 g (11 %) Benzoesaure,
1.9 » (51 » ) Ester, .
032 » (10 ») Kohlenwasserstolf.

Bei Versuchen, den Druck noch weiter herabzusetzen, stieg die Versuchs-
dauer unverhiltnismiBig an, so dall von einer Verfolgung der Reaktion unter
diesen Bedingungen Abstand genommen warde.

Iiydrierung von Benzoylehlorid in Toluol unter
Zusatz von Fremdstoften.
A. Mit Xanthon.
Versuch wie oben unter Zusatz von 20 mg Xaunthon. Versuchs-

dauer 5%y Stdo. Es wurden gefunden:
0.25 g ( 69,) Benzoesiiure,
2 » (33 » ) Ester,
045 » (14 » ) Kohlenwasserstoff,

mit 50 mg Xanthon bei 6! Stdo. Dauer:
0.2 g ( 59, Benzoesiure,
2.26 » (60 ») Ester,
0.33 » (10 » ) Kohlenwasserstotft,
0.153 » (4 ») Aldehyd,
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mwit 100 mg Xanthon bei 6'/; Stdn. Dauer:

0.21 g  5°,) Benzoesiure,

2 » (33 » ) Ester,

0.32 » (10 » ) Kohlenwasserstoff,
0.3 » (8 ») Aldehyd.

50 mg Xanthon bilden somit das Optimum der Esterausbeute, bei

groferen Mengen lindet auf Kosten des Esters Aldebydbildung statt.

B. Mit Chinolin.

Versuch wie oben:

1. 1 mg Chinolin, 2. 0.5 mg Chinolin,
296 g (60%5) Aldehyd, 0.75 g (20) Aldehyd,
042 » (11 ») Alkohol, 045 » (12 » ) Alkohol,
0.35 » (10 » ) Benzyldther. 1.8 v (35 ») Ester,

0.23 » (7 ») Benzylither
—+ Kollenwasserstoff.

3. 04 mg Chinolin, 4. 03 mg Chinolio,
1 g (279%,) Aldehyd, g ( 30/y) Benzoeaaure,
1.5 » (40 » ) Ester, 01 » ( 3 ») Aldehyd,
0.86 » (10 » ) Benzylather 0.8 » (20 » ) Alkohol,

+ Kohlenwasserstoff, 1.3 » (3> ») Ester,

018 » ( & ») Benzylither
- Kohlenwasserstoff.
5. 0.2 mg Chinolin,
0.12 g ( 3%,) Benzoesiure,
0.12 » ( 4 » ) Aldehyd,
0.2 » (5 ») Alkohol,
1.6 » (43 » ) Ester,
0.35 » (10 » ) Benzylither + Kohlenwasserstoff.

Aus den Versuchen ist ersichtlich, dal bei Mengen unter 1 mg
Chinolin die Beeinflussungsgrenzen sich verschieben. Bei Mengen von
0.4 mg abwirts treten alle 6 der iiberhaupt beobachteten Reaktions-
produkte auf.

Hydrierung von Benzoylchlorid in Benzol.

Die Reaktion verlduft sehr langsam.

Nach 6 Stdn. wurden 2 g (40 %,) unverindertes Benzoylehlorid, 1.5 g
(40 %) Aldebyd und 0.42 g (10 9/) Benzoesiure gefunden.

Zur besseren Ubersicht finden sich die Versuchsergebnisse in
folgender Tabelle zusammengestellt.
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Hydrierung von Benzoylchlorid, Lisungsmittel Xvlol.

ang\elawanilte Prozentuale Ergebnisse an
besondere Um- Menge D
Nr stinde o [ Vauer ) =l . ,
Druck, Zusitze | &% cEE Stdn. | & 2y 2 E% 5 g G
g5 7 22| |3% A5 &9 A SRR ER
1 — 10 40 3. 7 16 - — 15 45 —
2 Druck 560 mm 10 | 40 3 Ta 14 10 — 19 40 —
3 » 460 » 10 | 40 3 /s 15 11 — 25 31 —
4 » 360 » 10 | 40 3 s 7 9 — 37 22 —_
5 1 mg Chinolin 5 20 | 1A 5 — 12 | 40 | — - 12
6 2 » » 5 20 | 1.5 5 — | 30 | 24 | — —_ 12
i 5 » » 5 2 (154 5/ — 42 8 - — 20
8 10 » » 5 20 | 1.5 1 6, — | 42 16 — — 10
9 2 » » 5 20 1 1.5 | 6 — 55 1 -— — 6
10} 20 » Xanthon 512 |15 5 | — [ — | 24 30 —_
11 60 » > 5 | 20 L3 7 25 — — 13 30 —
Lésungsmittel Toluol.
1 — 5 20 | 1.5 5 6 - | — 45 18 —
2 Diruck 660 mm 5 20 | 1.5 7 11 — — 51 10 —
3 20 mg Xanthon 5 20 | 1.5 | 5Yq 6 —_— — 53 14 —
41-50 » » 5 20 | 1.5 | 6 5 4 | — 80 10 —
5| 100 » » 5 20 | 15 ] 6 5 8 | — 53 10 -
6 1 » Chinolin | 5 20 | 15 5 — | 60 | 11 | — — 10
7105 » » 5 1.20 | 15 1 -— 20 | 12 35 7 —
8] 04 » » 5 20 1.5 | 6% —_ 27 — 40 10
9103 » » 5 20 1.5 8 3 3 | 20 35
10| 02 » » 5 20 [ L5 | 6/ 3 4 | "5 | 43 10

Weitere Mitteilungen folgen..

80. Karl Kindler: Darsteliung von Giyoxal durch Ein-
wirkurg von Acetylen auf Goldcblorid bezw. Goldbromid.
[Mitteilung aus dem Chem. Institut der Universitit Hamburg.]
(Eingegangen am 15. Januar 1921.)

Bekanntlich kann Gold ans den wifirigen Losungen der Auri-
halogenide durch Einwirkung von Acetylen abgeschieden werden.
Uber das Schicksal, dem hierbei das Acetylen anheimfillt, herrscht
in der chemischen Literatur Unklarheit. Wahrend F. W. Martino
und F. Stubbs?) vermuten, daB Acetylen dem Goldhalogermid gleich-
sam sein Halogen entziehe und mit ihm Dichloréthylen bezw. Tetra-

3 D.R. P. Nr. 121800 (19. 6. 1901); C. 1901, 1I 154.





