
Itegisterheftes) uud des SCheiitischen Centralblattesg an die innerhalb 
Deutschlande wohnenden Mitglieder versuchsweise durch das Post- 
zeitungsamt erfolgen soll. 

21. Irn Anschluss an einen Rericht vom 7. Jauuar ds. J., wel- 
clier von den1 ~Organisat ioi is-Comit~ des V. internationalen Congresse~ 
f i r  angewandte Chernie in Rerlinu eingegangen ist, bewilligt der VOI- 
statid fiir den Congress eiiien Beitrag von JII 2000. 

Die i i i  diesem Rericbte gestellte Frage, ob der Corigresv ini 
Jatire 1 YO2 oder erst 1903 nbgehalten werden soll , benntwortet drr 
Vorstaiid einstirnmig dahin, d :m ihrn das Jahr 1903 als greigneter 
ersclieint. 

1)er Vorsitzende: 
J. H. v :in 't €10 f f. 

Der Schriftfiihrrr : 
A. P i n n e r .  

Mittheilungen. 
101. C. Graeba: Ueber Darstellung von Chlor Bus Nstrium- 

chlorat und iiber Gewinnung von Phosphortrichlorid. 

(Eingagangcn :tixi 37. -1pril 1901.) 

Die vielen Vorschliige fiir die L);ustslluiig des Chlors irn Kleinw 
brweiaen, dass 11ocb keine vollkoruinen befriedigende Methode aufge- 
fuuden ist. Die von den verschiedensten Seiteri empfohlene Anwen- 
duug von Chlorkalk leidet an deni Uebelstand, dass d e r ~ e l b e ,  aiich 
w ~ i i i i  nian ihii im comprimirteii Zuetand anmendet, eiii grosses Voluin 
cinllimmt, wenig angenebm i n  die constanten Apparnte einzufiillen ist, 
~ t t l  dirss bei seiner pulverfijrmigen Hesch~ffenheit nach dem Schlies~eii 
des Entwickelungshnhns eine Nachwirkong k:iurn z u  vernieideu i d .  

G o o c l i  und K r e i d e r l )  habeii nun vor eiiiigeii J a h r e n  vorge- 
schlngen, Salzsiiure nuf geschrno~zrnes, chlorsniires Kal ium in eineni , 
kleinen, constaritell Apparat, der iiii Wasserbad erwiirrnt wird, ein- 
wirken zu lasseo. D:L i i u n  liierbei die Chlorwasserstoffsiiure auf 
f'estes, also ib r rschks iges  Chloret wirkt wid auch die Temperatiir 
80" nicht Bbersteigt, so eiithiilt nacli den Angabeii der geiiannteii Che- 
rniker das entwickelte Gas nur 83-84 pCt. Chlor, der Rest bestelit 

I) Zeitschr. fur anorgan. Chem. 7, 17: Auszug diese BcricLte 27, Rcf. 
717 [1894]. 
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aus Chlordioxyd. Beim Durchleiten dieses Gemisches durch eine 
heissr Lasung von Manganchloriir in concentrirter Salzsaure stieg der  
Chlorgehalt, j e  nach der Geschwindigkeit des Gasstroms auf 87-98 pCt., 
doc h wird hierdurch das  Verfahren complicirter. S c h a c h e  r 1 I)  hatte 
nun friiher gezeigt, dass das R U B  Kaliumchlorat und Salzsaure exit- 
wickelte Gas  tim so reicher an Chlor wird, j e  hoher die Temperatur 
der Siiure ist. Reim Einfliessen einer LBsung von chlorsaurem Kaliutn 
in bis zum Sieden erhitzte Salzsaure betrug der Chlorgehalt 95 pCt. 
Wegen der Schwerliislichkeit des Kaliumchlorats liisst, sich nun diesee 
Verfahren nicht zur Cblordarstellung benutzen. Da nun jetzt das  c h l o r -  
s a u r e  N n t r i u m  in grosser Reiulieit technisch dargeetellt wird und 
da  es in Wasser ausserordentlich liislich ist,  so habe ich Versurhe 
dariiber angestellt, ob es zweckmiissig zur Chlorgewinnung zu be- 
nutzen ist. Eine grossere Zahl von Versachen hat mich zu der An- 
sicht gefuhrt, dass im Laboratorium sowohl fiir analytische Arbeiten, 
wie f i r  Praparate die An wendung des Natriumchlorats zur Chlorlie- 
reitung die beqriernstr und billigste ist. Nur i l l  ganz rereinzelteo 
Fallen diirfte sie sich vielleicht ale ungeeignet erweisen. 

I h s  durch Einwirkung von Salzsjiure auf Natriumchlorat darge- 
stellte Gas enthalt, in Uebereinstimmung mit den Versuchen von 
S c  h ac ti e r l  iiber chlorsaures Kalium, um so weniger Chlordioxjd, 
j e  hoher die Einwirkiingsteiiiperatur ist. Zur Bestimmung der Menge 
des Chlordioxyds wurde das nus dern unten bescliriebenen Apparrlt 
diirch EinRiessen einer Natriumchloratlosung von 1 .Y spec. Gewicht 
in Salzsaure von 1.12 spec. Cfewicht entwickelte Chlor direct ohtie 
Einschalten einer Waschflasche durch eine zum Gliihen erhitzte Glas- 
riihre und dann in eine W i n k  ler'ache Gasburette geleitet. Darauf 
wurde dss G a s  durch Natronliiuge sbsorbirt. Als die Salzsiure bis 
zum Sieden rrhitzt wurde, blieben 4'!2--5 ccrn unabsorbirt zuriick, 
welche aus Sauerstoff bestanden. Zweiteiis wurde die Salzsaure his 800 
erwiirmt und nach Wegnahme der Flamrne die h'atriunichloratlosuug 
zugetropft. Am Ende des Versuchs hatte sich die Salzsaure bis auf 
65" abgekiihlt, und die unabsorbirfe Sauerstoffmenge betrug 8 cc~ii. 
Rei einer Anfangstemperatur von 600 und einer Endtemperatur yon 
480 blieben 10 ccm Gaa ungelost. Der  Versuch wurde dann bei 150 
wiedwholt. Hierbei erfolgte die Chlorentwickelung erst nach einiger 
Zeit und die Flussigkeit nahni in Folge des Cblordioxyds eine inten- 
siv gelbe Farbe an. Anfangs ist das  Chlor ziemlich rein; sowie 
aber die Fliissigkeit mit Dioxyd gesattigt ist, nimmt der Chlorgehalt 
rasch ab. Es enthielt dann das durch eiiie gliihende Riihre geleitete 
Gas 20-28 pCt. Sauerstoff. Als bei derselben Temperatur Salzslure 
von 1.19 spec. Gewicht benutzt wurde, trat die Gaeentwickelung 

1) Ann. (1. Chem; 184, 197 [1876!. 
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echiieller ein, sonst war das Resultat dasselbe. Die Analyseu gaben 
gaw zu Anfang 6 pCt. und zu Ende 24 iind 28 pCt. Sauerstoff. Bei 
keinem dieser Vereuche traten beim Erhitzen des Gasee Explosions- 
erscheinungeii aaf; n u r  beim Entwickeln in der Ki l te  zeigten Schwaii- 
kunqen dee Waeserniveaus in der Sicherheitsrohre, dass doch zu- 
letzt im Inneren der erhitzten Rohre schwache explosionsartige Zer- 
setzungen vorhanden waren. Dae aus Natriumchlorat bei diffueem 
Licht entwickelte und niclit diirch eine gliihende Riihre geleilete 
G;r. wird durch Natronlauge bis auf einige Zebntel pCt. absorbirt. 
n'ird aber  der Entwickelungsapparat in den directen Sonnenschein 
gestellt. so ist dem Chlor an Stelle ron Chlordioxyd Sauerstoff 
beigemengt. O b  das  Chlor Chlordioxyd enthalt oder nicht, is t  
leicht dadurch zu erkennen, dase man es  in concentrirte Schwefel- 
saure leitet. Diese wird durch die geringeten Mengen des Di- 
axyde gelb gefarbt , wiihrend reinea Chlor keine Fiirbung hervor- 
bringt. Das im Sonnenlicht hei 100- 1 lo0 aus Natriumchloratliisiina 
und Salzelure entwickelte Chlor flirbt concentrirte Schwet'elsliire 
nicbt, enthiilt aber 4l/2- 5 Volumprocente Saueretofi. Stellt man 
C\ hider  rnit Chlordioxyd eiithalteiidem Chlor in das Sonnenlicht, so 
wird die Fllrbung heller, iind es treteri Nebel auf, welche bei gut ge- 
trocknetern Gas gnnz schwach sind. 

Fiigt mail dann Wasser hinzu, oder war der Cylinder etwns feucht, 
80 ist die Nebelbildung intensiver. Dieselbe Erecheinuog beobachtet 
man beim niirchleiten des Chlors aus Natriurncliloret durch eine 
gliihende Riihre. Wenn man die Waechflaechen, die man bei der Dar- 
stelliing beriritzt hat, in das  Sonnenlicht stellt, tritt ebenfalle Entfarbung 
und Nebelbildung auf. n n  nun echon von P o p p e r  Ueberchlorsiiure 
unter den Zersetznngeproducten des Chlordioxyds bei Lichteinwirkung 
aufgefunden wurde, 80 glaube ich, dass dieee ganze Erscheinung sich 
am besten durch die Annnlinie erklnrt, dass beim Zerfellen des Chlor- 
dioxyds durch Licht oder Hitze Spuren von Ueberchlorsaureanh! drid 
auftrrten. Es stimmt dies ganz gut rnit den Eigenscbaften des kiirz- 
lich ron M i c h a e l  und C o n n  enfdeckten Ueberchlorsiiureanhydrids 
iiberein. 

Ich habe verschiedene Versuche nngestellt, urn durch Zusiitze zur 
Salzsiiure wom6glich das Auftreten von Chlordioxyd ganz zu ver- 
meiden. Hinzufiigen von Chlormangnn sowie von grossen Mengen 
Clilorcnlciiim bewirkt eine Verminderung des Gehalts an Chlordioxyd;' 
doch war dieselbe zu unbedeutend, um einen derartigen Zusatz zweck- 
massig zu machen. 

Ich blieb daber dabei stehen, das Natriurnchlorat in ririe iiber 
100° erhitzte Salzsaure einfliessen zu lassen. Fiir die meieten Ver- 
wendungen ist die Beirnengung vo~i 5 Volurnprocent Chlordioxyd nicht 
schiidlich. Will nian die Oegenwart dieses Gases verrneiden, so leitet 



man diis Clilor? nncli dem V o r d i l a g  von Goocl i  und K r e i d e r ,  
:im besten durch eine scliwach gliihende Rollre; es enthalt dann 
freilicli die entsprechende Mrtige rnn Sauerstoff. Rei d r r  Ver- 
wrndung kleiner Mengeii ron C,hlor kann ninri es :iuch drlrch 
Wascheri niit Wnsser vollstiindip ron Chlordioxjd befreien. Elit- 
hiilt die Waschflasche 50 ccrn Wasser, so ist den ersteri l3 g 
Ctilni~. die sicti entwickeln, kein Chlordioxyd beigemengt. Erst  Oeim 
1)urchleiten griissrrer Mengeii maclit sich dir Gegenwart dessrlbeu 
durch Gelbfiirbiiiig coiicentrirler SchwdelsCure bernerklich. Zu vieleu 
:riidytischeri Arheitrii . \vie Aiifschliessen v o i i  Fahlerz, Umwaridelu 
\-on Rromsilber i l l  C'hlorsilber, errviclit die notlrwendige Chloririenge 
)ii;clrstrns ;-I g. 

Ziir Darstellutig des Chlors benittze ich, wenn es sich uni geriirge 
Meiigrii hnridvlt. eine Salzsiiure ron 1 .I0 spec. Grw. und ~ e i i i i  grassere 
hfengeii Chlar d:irzustellen sind, eirir Saure roil  I .12; dieselben kBniien 
ausgenutzt ivertlen, bis dr r  Cli1orwnsserstoffgeh;Ilt auf 5 oder G pCt. 
gefallrn ist. Auch als der Gehltlt, ari Salzsiiure bis r twm uriter 
5 pCt. sai ik,  rnthirlt dns Chlor niclit iirehr a18 5.5--; Yoliiin- 
procrnte Clilordiosyd. Mit 100 ccrn d r r  Salzsiiure voii 1.1 spec. 
Gewicht kntin man also bis 16 g und rnit I00 ccm der S h r e  von 
1.1 2 lji9 x u  20 g Clilar entwickrln. Die h':ttriumcbloratliisuiiS wurde 
durcti Auflosen voii 100 g Salk i i i  120-150 ccni heisaem Waserr 
nnd nachhrriges \'erdiiiinen bis nut' 300 ccin dargestellt, sod:rse 
jeder Cubikcentinirter 0.5 p CIOJ N;I r~ithi i l t .  Das specifische Cie- 
wicht diesrr Liisuiig ist 1.315. 

Uei einer Liisliclikritsbestiriiriiurig fand ich i i i  zienilicli giitrr 
C'ebereinstinirnnng niit iilteren Angabeu, dass bei 15" 100 g M'asser 
!)I g reiiies Nntriunichlornt lnsen; die gesiittigte Liisung hat daa spec. 
Gew. 1.4024. Als ich :ius 100 g technischem Natriumchlorat eine 
Iiisung ron 200 ccm darstellte, scliirderi sich aber beim Abkiihlro 
Krystalle aus; dirselben bestanden :ius Kaliumclilorat und ihr GP- 
wicht betrug 3-3.5 g. Einer Kaliumbestimrnung nach enthirlt dirses 
Salz 11 pCt. CIOJK. In  Il'olge dieser Beitnengung lieferte 1 p dcs- 
selberi tiiir 1.96 g statt 2 g Chlor, welche reineni Natriiimchlorat cant- 
spre cli r n. 

1)ie zur Entwickeluug des Chlors benutate Vorrichtuiig eiit- 
spriclit der Figor 1. Zur Darstrllung geringer Mengen, uiid zw:w 
1.is zu 10 g ,  geniigt ein gariz kleinrr Apparat. Derselbe besteht nos  
rinem Ent\rickelungJkiilbchen, desseii Kugel einem Voluni von 71)- 
i 5  ccm entspricht und dss mit 50-5.5 ccm Salzsaure gefiillt wird. 
Die Rohre a. dient Zuni Fortleiten des Chlors, wlhrend b in einen 
iiiit Wnsser oder Kochsalzlosung gefiillten Cylinder taucht und ale 
Sicherheitsriihre functionirt. Selbstverstiindlich kann man jede aridere 
Form ron Sicherheitsrahren anwenden. Bringt m m  den Apparat, 



den Cylinder, sowie die Waschflnsche ein fiir alle Ma1 auf einem Ge- 
stell an, und hat  man die Liisungen vorrathig. so kann dcr Appamt 
rasch gefiillt und in kiirzester Zeit in Thiitigkeit gesetzt werden. Man 
erwarmt die Salzsliure von 1.10 bis zurn beginnenden Sieden und die- 
leuige rnn 1.12, bis die Temperatur 1000 erreicht hat, und dreht darauf 
die Flamme so klein, dass die Salzeiiure immer bis zum beginnenden 
Sieden erwhrrnt bleibt; dano liisst man das Natriumchlorat zutropferr. 
Hiprru wendet man am hesten eiiieii Tropftrichter nach B u l k  an, 
1 1 %  die mit Olashnhn rerseheneti keine so feine und  sichere Ein- 
stellung ermiigliclien. 

.- 
Tropftrichter anwenden, indern man die Spitze fein auazieht und daa 
EQde iiach oben umbiegt; es ist dies des grossen epecifischen Ge- 
wichte der Natriumchloratliisuog wegen nothwendig. Bei dieser An- 
ordnung lasst sich der  Chlorstrom aufs genaueste reguliren. Um bei 
diesem kleinen Apparat jeder Zeit leiclit beurtheilen zu kiinnm, wie 
r ie l  Natriumchlorat zugegeben ist, hnbe ich dem Tropftrichter nacb 
B u l k ,  wie iu der Zeichnung, eine cyliodrieche Form gegeben und 
nuf der Rijlire eine Theiluog aogebracht. F i r  Versuche mit gr6fseren 
Mengen habe ich Entwickelungekolben derselben Form angewandt, 
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deren Kngeln 200 oder 500 ccm Inbalt enteprecben. Um 190-200 g 
Chlor en entwickeln, wie bei der unten beecbriebenen Darstellung von 
Pbospbortricblorid, benntze icb einen 1 'it Liter-Kolben (Inhalt der Kugel 
1400 ccm). Demelbe iet rnit einem doppelt durcbbohrten Stopfen 
versehen, welcher einen Bulk'schen Tropftrichter, deasen Ende ans- 
gezogen und umgebogen iet nnd ein T-Robr enthiilt. Dae eine Ende 
dea Letzteren wird rnit der Waacbtlaache nnd das andere rnit einer 
nach unten glebogenen Rbbre von 40-45 c'cm Lnnge verbnnden; diese 
dient ale Sicherbeiteriihre. Bei Daretellnngen wie die von Chlor- 
phosphor hat diem Form der Sicherheitedhre die Annehmlichkeit, 
dass man aucb in einem Abzug leicht jede Druckzunahme im Apparat 
bequem beobachten kann. Will man nlles Cblor gut ausnutzen, so 
muss man, nacbdem alles Natriumchlorat zugegeben ist , nocb kurze 
Zeit bis znm scbwacben Sieden erwfrmen. 

Um nun zu ermitteln, ob diese Chlorgewinnung zu prtiparativen 
Arbeiten eicb eignet und wie weit bierbei eine Aueoutzung der tbeo- 
retiscb m6glicben Cblormenge erfolgt , habe ich eine Reibe Darstel- 
lnngen von Pbospbortrichlorid anegefiihrt und zwar mit Mengen von 
20 und 50 g Phosphor, also entsprechend den Uebungebeiepielen in 
chemiscben Laboratorien. 50 g Phosphor erfordern zur Umwandlung in 
Trichlorid 171.6 g Cblor. Bei quantitativer Ausnutzung dee Cblors, 
welches siob aus Natriumcblorat entwickeln kann, when fiir diese Cblor- 
menge 85.8 g ClOaNa nnd ton dem v m  mir benutzten Salz 87.7 g 
nothwendig. An8 den verschiedenen Veraiichnn hnt eich egeben, dase 
von Letzterem ungeflibr 98 e; erforderlich eind, eodaes eine Aus- 
notrung von 89 pCt. dee Natriumcblorate erreicbt ist. 

Zur D a r s t e i l u n g  dee P h o e p h o r t r i c h l o r i d s  halte icb es ffir 
am bequemsten, deal Phosphor mit einer geniigenden Menge Phoephor- 
tricblorid zn iibergieesen und in diems dlre Cblor einzuleiten. Es 
wtzt dies abe; voraue, dase der Chloretrom ein sehr regelmbsiger iet. 
Bei der Anwendung von Natriumcblorat Iffeet sicb dies durch gnt ge- 
regeltes Zuflieesen der Salzlbsung sehr leicbt bswirken. 

Diem Metbode macht es miiglich, ebenso gut rothen wie gelben 
Phosphor zu benutzen. I n  Unterricbtelaborntoren ist sicberlicb die 
Anwendung von rothem Phosphor vorzozieben. Ueber Darstellung 
ron Pbospbortricblorid aus demselben babe ich in den Lehr- and 
Hand-Biicbern nicbte anfgefanden. Far 50 g Phosphor geniigt ein 
Kolben von 250 ccm Inhalt; Fig. 2 entspricht dem von mir benutzten. 
Die U h r e  a, welcbe zum Einleiten des Chlors dient, darf nicbt zu 
eng eein, nicbt weniger ale 9 mm Durehmeeeer baben. Um eine Ver- 
rtopfung dnrcb Pentachlorid in demelben beeeitigen zu kiinnen, kann 
man sie durch einen Stopfen verachlieeeen, der mit einem Olae- 
stab b verseben iet. Es iat unbedingt anznrsthen, deneelben nur SO 

lang zn nehmen, daes er gerade bis an das Ende des Einleitunge- 
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rohres reicht und nicht bis an die Wandung 
gestossen werden kann. Bei Anwendung von 
babe ich ibn aber  nie zu benutzen gebraucht. 
einem aufsteigenden Kiihler d verbunden. 

des Ballons hinuoter- 
g e l b e m  P h n s p h o r  
Die Riibre c ist mit 

Will man rasch arbeiten, so muse man einen intensiv wirkenden 
Kiihler und zwar am beaten einen Kugelkiihler anwenden. Unbedingt 
notbig ist es, dass er, wie in Figur 2, unten scbriig abgeschnitten ist, 
damit das condensirte Phosphorchlorid leicht zuriickfliesat. Die  Zu- 
leitungarohre muss gut in das  urspriinglicb zugegebene Trichlorid ein- 
tauchen. Reriihrt sie nur die OberflLche oder 'taucht sie anfangs nur 
wenig ein, so bildet das  in Folge der Reactionswiirme verdampfte 
Trichlorid in dem nberen Theil leicht zu grosse Mengen Phosphor- 
pentachlorid. Es ist deehalb gut ,  nicht zu wenip Tricblorid in  den 
Kolben zuzugeben; fir 50 g gelben Phosphor geniigen aber  50 ccm 
Phosphortrichlorid. Urn die Riihre gut in den Kolben einsetzen zu 
kiinnen, habe ich den gelben Pbosphor nach dem Zufiigen des Tri- 
chloride durch Eintaiichen des Kolbens in warmes Waeser geschrnolzen. 
Etwas Pentachlorid bildet sich jedocb anfangs immer, doch wird dies 
im Verlauf der Reaction durch dae condeneirte Trichlorid herunter- 
gespiilt. In l1/d--1'/a Stunden liisst sich die Umwandlung von 50 g 
gelbem Phosphor in Chloriir leicht bewirken, wenn man d a f i r  sorgt, 
dass der Chlorstrom fortwlihrend ein cehr rnscher iet und zwar so 
rasch, a ls  es die Leistungsftihigkeit dee Kiihlers gestattet. Die Aus- 
beute an Trichlorid ist quantitativ. Zum Beleg fiihre ich eine Dsr- 
stellung an, bei der d r s  Augenmerk auf ein moglichst rasches Arbeiten 
gerichtet war. Das Kolbchen enthielt 51 g gelben Phosphor und 
85 g Phosphortrichlorid; zur Chlorentwickeliing wurden 1000 ccm 
SalzsBure von 1.15 spec. Gewicht und 200 g Natriumchlorat benutzt. 
Das Eintropfen der  Chloratlosung dauerte genau eine Stunde, dann 
wurde noch wahrend zehn Minuten der Entwickelungskolben stiirker er- 
warrnt. D a  alsdanndie Chlorentwickelnng nachlieas und in derZuleitungs- 
rohre sich Phosphorpentachlorid auszuscheiden begann, wurde das Ein- 
leiten unterbrochen. Die geringe Menge Phosphorpentachlorid hatte sich 
nach kurzer Zeit mit dem noch geliisten Phosphor in Trichlorid iimge- 
wandelt. Die Gewichtszunahme dee Kiilbchens betrug 174.5 g; 51 g 
Phosphor erfordern zur Ueberfiihriwg in Trichlorid 175 g Chlor. 
Das Phosphortrichlorid wurde direct aus dem Kolbchen im Wasser- 
bade abdestillirt; die Menge desselben betrug nach Abzug des ur- 
spriinglich hinzugefiigten Trichlorids 220 g. Zum Trocknen des Chlors 
war  nur  eine Plasche mit concentrirter Schwefelsiiure benutzt worden. 

Bei Anwendung von 50 g rothen Phosphors geniigt es, 40 ccm 
Yhosphortrichlorid zuzufiigen, da die Reaction weniger energisch ist; 
auch kann man den Chlorstrom noch etwas schneller gehen laesen. 
Bei rothem Phosphor bildet sich anfangs in den obereii Theilen des 



IGlbchens gleichfalls etwas Pentachlorid. D a  ein Theil dre  rothen 
Phosphors in dem Trichlorid herumschwimmr, so hrmerkt man hiuiig 
i n  der Zuleitungsrobi e ganz schwache Lichterschrinungen. In Folge 
der langsameren Einwirkung des rothen Phosphors auf l’entachlorid 
tritt grgen Ende der D a r s t e l l n ~ ~ g  leicht Vrrstopfring der Rohre rin. 
Sowie die Sicherheitsriihre Pine Drucksunahme anzrigt, kann mail 
cianii mit Hiilfe des Olasstabes das Yentachlorid herunterstossen. 
Man kann aber nuch die Dnrstellung unterbrechen, da  dieses Vcr- 
stopfen erst beginnt, wenn niir noch wenig Phosphor vorhariden ist. 
Auch ist ~9 zweckrnilssig fiir dieselbe Natriumchloratmenge YOU rorn- 
herein etwae nrehr rotheu Phosphor als heim Arbeiten mit gelbern ZD 

nehmen; der unangegriffene Theil kann nacli den1 Abdeatilliren zu- 
I iickgewonnen werden. 50 g rother Phosphor, 75 g Phosphorchloriir 
und !)5 g Natriurnchlorat lieferten eine Gewichtszi~nahrne yon 163 g. 
Dir Ausbeute von uberdestillirtem Phosphortrichlorid betrug. nach Ab- 
zug des anfaugs zugesetzten, 205 g; 1.5 g rother Phosphor wurden 
eoriickgewonnen. Das auf diese Weise dargestellte Trichloiid hat  
nuch den Vortheil, vollkommen phosphorfrei zu sein. 

Sowohl bei den Darstellungen aus gelbern wie 3us rotheni Phos- 
phor brauchen die Kolben, in denen die Chlorirung erfolgt, nicht er- 
hitzt zu werden. man kann s i p  deshalb in eine Schale oder iri ein 
Glasgefiiss stellen. Doch ist bisher bei keiner Darstelliing dee Phos- 
phortrichlorids ein Kolben gesprungen. D a  dem Chlor etwa 5 pCt. 
Chlordioxyd beigemengt sind, so war  die Moglichkeit geqeberi , dnss 
eich Phorsphoroxychlorid Mde.  Es ist dies nber keinesfalls in 
grosserem Maassstabe der Fal l  ale es durch Einwirkung von etwas 
Feuchtigkeit auf das anfangs gebildete Pentachlorid entfitehen k m n .  
Das  aus dern Wasserbade abdestillirte Phosphortrichlorid ging beim 
Practioniren vollstandig unter 80° iiber. Der Riickstand im Chlo- 
ririingskolben war imrner sehr unbedeutend. 

Auch zu Vorlesungsversuchen wurde die Chlordarstellung aue 
Natriumehlorat rnit Vortheil benutzt; es lassen sich rasch die ZLI Ver- 
breiinungscrscheinungen benutzten Cylinder mit Chlor fiillen. Dieses 
ist freilich etwas intensiver gefarbt als reines Cblor, doch dGrfte diee 
in einem griisseren Auditorium kein Fehler win. UebelstRnde bei den 
~-or lesun~srersnchen  sind nicht bemerkbar geworden. 

Fiir eine Reihe Yon Darstellungen, wie z. €3. diejenige des Chlor- 
m i l s  aus Phenylendiamin, ist es ebenfalls vortheilhnft: das chlorsaure 
Kalium durch das leichtlosliche Natriurnchlornt zu ereetzen. 

0 c 11 f ,  Unirersitlitslaboratorium. 


