87. O. Steiner: Ueber Diphenyltellurid und das Atomgewicht
des Tellurs.

(Eingeg. am 13. Februar 1901 ; mitgeth. in d. Sitzung von Hro, W. Marckwald.)

Alle bisher ausgefiikrten Atomgewichtsbestimmungen des Tellurs
grinden sich auf Analysen anorganischer Priparate, deren Reini-
gungsmethoden (Krystallisation, Sublimation, Destillation des Tellurs
im Wasserstoffstrom) keine véllige Gewdhr fiir die Trennung von
Beimengungen ihnlicher Substanzen bieten und nicht geeignet sind,
das Tellur von dem beigemengten, und wie man annimmt, ihm viel-
leicht sehr @hnlichen und verwandten, fremden Element, das die Er-
héhung seines Atomgewichtes bedingt, zu trennen.

Neuerdings ist bestdtigt worden, durch Arbeiten von Krafft
und Lyons'), dass das Tellur in seinen fliichtigen aromatischen
Verbindungen als vollkommenes Analogon des Schwefels und Selens
auftritt. Das Tellur gehort seinem chemischen Verbalten nach un-
streitig zur Schwefelgruppe. Trotzdem stehen bekanntlich die bis-
herigen, zum Theil mit grosser Sorgfalt ausgefiihrten Atomgewichts-
bestimmungen mit dem periodischen System npicht im Einklang?).
Durch den von den genannten Autoren angegebenen und von mir
i m Folgenden eingeschlagenen Weg, auf dem die Losung der Aufgabe
mit Hiilfe einer im Vacuum leicht flichtigen, organischen Tellur-
verbindung versucht wird, kann man aber das Tellur ebenso leicht
wie jede andere Substanz von Beimengungen befreien und somit
das Atomgewicht mit grésserer Sicherheit als bisher ermitteln.

Eipe leicht flichtige und genau charakterisirte Tellurverbindung
ist das Diphenyltellurid, (CsH:)2 Te, welches sich nach der Me-
thode von Krafft und Lyons3) durch Umsetzung von Quecksilber-
diphenyl mit Tellur aus reinen Ausgangsmaterialien gewinnen liisst:
(C¢H:)eHg + 2 Te = (C4H.);Te + HgTe. Das zur Verwendung ge-
langte Tellur bezog ich in bereits gereinigtemn Zustande; es stammte
nach gefilliger Angabe der Firma C. A. Kahlbaum aus Ungarn
und »war so rein, dass sich in 8 —10 g keine Verunreinigungen finden.
Dasselbe war aus vorher ganz rein dargestellter telluriger Siure
nach einem besonderen Verfahren durch Reduction hergestellt«. Ich
erhitzte 36.5 g von diesem sehr fein gepulverten Tellur mit 50 g
reinem Quecksilberdiphenyl, (C¢H;s); Hg, in einer mit Kohlendioxyd
gefiillten Einschmelzréhre wihrend 15 Stunden auf 220—230° Der

) Diese Berichte 27, 1772 [1894]

?) Berzelius 128.9—128.3. Staudenmayer 127.3. v. Hauer 1279,
Masumi Chikashigé 127.6, Wills 128. Metzner 127.9. Brauner 127.5.
Atomgewicht des Jods: Stass 126.86.

3) Diese Berichte 27, 1769 [1894].



LR

Rébreniohalt wurde mit Aether extrahirt, vom HgTe abfiltrirt und
das zuriickbleibende gelbbraune QOel einer ersten Rectification unter
10 mm Druck unterworfen. Das hierbei erhaltene Product, ein
schwach gelb gefirbtes Oel, wurde nochmals mit 5 g fein gepulvertem
Tellur wihrend 3 Stunden auf 220° erhitzt, damit die letzten Antheile
von Quecksilberdiphenyl, nach Vorschrift von Krafft and Lyons,
zersetzt wiirden, und das Ganze sodann einer zweiten Destillation unter
10 mm Druck unterworfen. Schliesslich destillirte ich das Diphbenyl-
tellurid dber metallische Kupferspihne und dann noch zweimal fir
sich, wobei das Destillationsproduct in drei Fractionen getheilt und
immer nur die mittlere Fraction zur folgenden Rectification verwendet
wurde. Das so erhaltene Diphenyltellurid ging auch im Vacuum
der Quecksilberluftpunmpe constant iber. Dieses Destillat wurde
nun in drei Fractionen aufgefangen und der mittlere Antheil zar
Analyse verwendet. Alle Destillationen wurden unter Benutzuug
eines regulirten Bades einer Wood’schen Legirung ausgefiihrt, so-
dass das Diphenyltellurid sehr langsam und bei vollkommen con-
stanter Temperatur (bei 10 mm Druck bei 174°, im Vacuum je
nach wechselnder SteighShe bei 110—112%) iiberdestillirte.

Zur Bestimmung des Atomgewichtes des Tellurs unterwarf ich
das so erhaltene Diphenyltellurid, ein QOel von starkem Licht-
brechungsvermégen, der Elementaranalyse, um den Kohlenstoff-
gehalt mdglichst genau zu ermitteln und daraus das Atomgewicht des
Tellurs zu berechnen, Beim Diphenyltellurid fndert ein Fehler in
der Kohlenstoffbestimmung von 0.1 pCt. das Atomgewicht des Tellurs
um 0.5. Die Schwankungen der procentischen Zusammensetzung er-
geben sich aus folgender Tabelle:

Te = 125 126 127 128 129

C =51.60 pCt. | 51.41 pCt. | 51.22 pCr. | 5104 pCt. | 30.86 pCt.
= 3.61 » 3.61 » 3.59 » 3.58 » 3.57T »
Te = 41.79 o 4499 » 45.18 » 4537 » 4557 »

Man kann also mit Hiilfe dieses Verfahrens durch die gewdhn-
lichen Hillfsmittel des Laboratoriums das Atomgewicht des Tellurs
anf 0.5 mit Sicherheit feststellen. Es wurden im Ganzen fiinf
Koblenstoff-Bestimmungen durch vorsichtige Verbrennung des Di-’
phenyltellurids im Sauerstoffstrom mit feinkérnigem Bleichromat aus-
gefiibre.

0.2925 g Sbst.: 0.5512 g €03 =>51.39 pCt. C. Atomgew. des Tellurs =
126.1 — 0.2559 g Sbst.: 0.4811 g COg = 51.28 pCt. C. Atomgew. des
Tellurs = 126.7. — 0.28065 g Sbst.: 0.4341 g CO; = 51.34 pCt. C. Atom-
gew. des Tellurs = 126.4
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Die Berechnung des Atomgewichts fir Tellur geschah unter der
Voraussetzung, dass C = 12,003 und H = 1.008 sei. — LCehufs
Prifung des Diphenyltellurids auf seine Reinheit wurde es nochmals
unter 12 mm Druck fractionirt destillirt und das Destillationsproduct
in drei verschiedenen Fractionen aufgefangen, von denen die erste
Fraction etwa 3/; und die beiden anderen je !/; der GGesammtmenge
betrugen.

1. Fraction. 0.2140 g Sbst.: 0.4031 g CO; = 51.38 pCt. C. Atomgew.
des Tellurs = 126.2 — IIL. Fraction. 0.2578 g Sbst.: 0.4849 g COq == 51.31
pCt. C. Atomgew. des Tellurs = 126.6.

Alle fiinf Bestimmungen ergeben also im Mittel fir das Atom-
gewicht des Tellurs 126.4. Das Atomgewicht des Jods betriigt nach
Stass J = 126.85, O = 16.00. Es mag noch kurz erwiihnt werden,
dass die Methode vor ihrer Anwendung durch analoge Untersuchung
des Diphenylselenids!) gepriift worden ist. Reines Diphenyl-
selenid gab bei zwei sorgfilltigen Analysen Zahlen, die fiir Se = 78.4
und 79.3 als Atomgewicht ergeben, wihrend die jetzt adoptirte Zahl
= 79.1 ist.

0.2812 g Sbst.: 0.6375 g COg = 61.85 pCt C. Atomgew. des Selens =
78.8. — 0.5371 g Sbst.: 1.2158 g COa = 61.71 pCt C. Atomgew. des Se-
lens = 79.3.

Eine Wiederholung der Darstellung und Analyse des Diphenyl-
tellurids ergaben wieder: Te = 126.7 und Te = 126.5.

Bei der Analyse ihres ersten, jedenfalls sehr reinen Priparats
von Diphenyltellurid fanden Krafft und Lyons den Kohlenstoff-
gehalt za 51.52 pCt., woraus sich das Atomgewicht des Tellurs noch
etwas kleiner berechnen wiirde (s. die Tabelle).

Ich kano nun fir meine Atomgewichtsbestimmungen nicht den
Anspruch absoluter Genauigkeit machen. Zu diesem Zweck miisste
noch eine Tellurbestimmung, etwa nach Brauner, mit dem Di-
phenyltellurid ausgefihrt werden, und erst, wenn beide Analysen
ibereinstimmen, diirfte man mit Sicherheit das Telluratomgewicht
(126.4) als das richtige betrachten k&nnen. Auf jeden Fall ist aber
durch die vorliegende Atomgewichtsbestimmungsmethode ein neuer
Weg angegeben, der es ermdiglicht, das wirkliche Atomgewicht des
Tellars zu bestimmen. Wenn man will, kann man auch die Ditolyl-
telluride, welche nicht pur im luftverdiinnten Raum unzersetzt
flichtig sind, sondern auch durch Krystallisation gereinigt werden
kénnen und dadurch noch mehr Garantien fiir ihre Reinheit bieten,
in den Bereich der Untersuchungen ziehen.

Heidelberg, Laboratorium des Prof. F. Krafft.

) Krafft und Lyons, diese Berichte 27, 1771 [1894]



