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418. A. Gutbier: Ueber eine neune gewichtsanalytische
Bestimmungsmethode des Tellurs.

[Mittheilung aus dem aporganisch-chemischen Laboratorium der Kgl. Tech-
nischen Hochschule zu Minchen.)

(Eingeganger am 7. Aumgust 1901.)

Die quantitative Bestimmung des Tellurs und seiner Verbindungen
erfolgt am zweckmiissigsten durch Abscheidung des Tellurs in metal-
lischem Zustande, und zwar wurde dies bigher durch Einleiten von
Schwefeldioxyd — resp. Zugabe von Natrium- oder Ammonium-
Bisulfit — in salzsaure L6sungen des Tellurs oder durch Kochen al-
kalischer Lésungen mit Traubenzucker bewerkstelligt.

Ausserdem kennt man noch die von Berzelius vorgeschlagene
Methode, das Tellur als basisch tellursaures Silberoxyd zu bestimmen,
und einige maassanalytische Methoden!).

Alle diese Methoden ergeben zwar ganz leidliche Resultate, sind
aber absolut nicht einwandfrei, da das aus saurer Ldsung gefiillte
Tellur sich — wie icl: spiiter zeigen werde — #asserst leicht oxydirt
und dann in erheblichen Mengen beim Auswaschen wieder in Ldsung
geht, und weil man' durch die Fillung mittels alkalischer Trauben-
zuckerlGsung zuviel stérendes Alkali in die Lésung bekommt.

Aus diesen Griinden war es unbedingt nothwendig, nach einer
neuen Bestimmungsmethode des Tellurs zu suchen, und es gelang mir,
im Hydraziphydrat und dessen Salzen ein ausgezeichnetes Re-
ductions- bezw. Fillungs-Mittel fiir das Tellur ausfindig zu macken,

Hydrazinhydrat und seine Salze haben nimlich die Eigenschaft,
aus simmtlichen Tellurverbindungen quantitativ das Tellur abzu-
scheiden; die sauren Lisungen werden entweder mit Hydrazinhydrat
selbst oder dessen Chlorhydrat gefillt, wibrend die alkalischen Lé-
sungen mittels Hydrazinchlorhydrat vollkommen zu Tellur reducirt
werden.

Diese neue Methode, tber die ich im Folgenden kuarz berichten
will, ist ausserordentlich einfach auszufibren und namentlich auch
durch das Manipuliren mit reinen Reagentien ansgezeichnet, was man
ja an gewichtsanalytischen Bestimmungsmethoden besonders zu
schiitzen pflegt; ausserdem sind Substanzverluste dadurch vollstindig
ausgeschlossen, dags man immer in fast neutralen Ldsungen arbeitet,
und somit eine Losung des etwa — durch den Luftsanerstoff — ge-

bildeten Tellurdioxydes nicht stattfinden kaun.

1) Tch verweise hierza auf die in den Handbiichern der anorganischen
Chemie zu findenden Angaben.
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Zur Ausfiibrung der Bestimmungen habe ich folgenden Gang aus-
gearbeitet, der, wie die Beleganalysen zeigen, zu recht brauchbaren
Resultaten fihrt!).

In einer gerdumigen Platin- oder Porzellan-Schale, die mit einem
Ausguss versehen ist und durch einen Platin- bezw. Glas-Deckel voll-
kommen bedeckt werden kann, 16st man eine abgewogene Menge
Tellursdure in warmem Wasser und fiigt bei bedeckter Schale zu
dieser Losung am Ausguss eine 10—20-procentige Losung von Hydra-
zinhydrat mittels einer Pipette hinzu; man beobachtet sofort den
Eintritt der Reaction, denn die Ldsung nimmt eine dunkelblaue bis
schwarze Firbung an, und nach kurzem Erbitzen bis zum Sieden der
Fliissigkeit scheidet sich das metallische Tellur in Flocken ab, wih-
rend die iberstehende Flissigkeit wieder farblos wird; man fiigt so-
viel Hydrazinhydratlésung hinzu, bis die Fliissigkeit dadurch bei
weiterem Zusatz nicht mehr gefirbt wird. Die Schale ist gut bedeckt
zu halten, damit Substanzverluste durch das Spritzen der Flissigkeit
vermieden werden, und der Schaleninhalt ist jedesmal vor weiterem
Zusatz von Hydrazinhydrat bis zum volligen Absitzen des Tellurs zu
erhitzen.

Ist alles Tellur gefillt, so ldsst man etwas erkalten, filtrirt
durch ein bei 105° bis zur Gewichtsconstanz getrocknetes Filter und
gpilt das abgeschiedene Tellur durch Decantiren mit heissem Wasser
nach und nach, zuletzt eventuell unter Hinzunehmen einer Federfahne,
in das Filter dber. Hatte man den Schaleninhalt geniigend lange,
d. h. bis zum vollstindigen Absitzen des Tellurs, erhitzt, so ldsst er
sich ganz bequem filtriren, da auf diese Weise, ausser der am Boden
befindlichen Menge, nur eine minimale, dinone Haaut am Rande der
Schale zuriickbleibt, die sich mit grosster Leichtigkeit abspiilen ldsst.

Nach dem vollstindigen Auswaschen wird das Filter mit dem
Niederschlage wieder. bei 105° bis zur Gewichtsconstanz getrocknet;
hierbei sei bemerkt, dass man diese Operation sehr vorsichtig und
moglichst rasch ausfihren muss, um eine Oxydation des Tellurs,
infolge deren man zu hohe Resultate erhalten wiirde, nach Md&glichkeit
zu verhindern.

Analytische Belege:

1. 0.5870 g BeTeOg: 0.2975 g Te = 55.40 pCt. Te

2. 0.4963 » » 02754 » » = 5549 » » berechnet fiir
3. 1.8514 » » 1.0291 » » == 55.58 » » ) HsTeOs:
4. 0.40785 » » 02273 » » = 5570 » » S 55.50 pCt. Te.
5. 0.4598 » » 0.2542» » = 5529 » »

) Ich beschreibe hier ausfiihrlich den Gang nur fir die Analyse der
Tellursiinre, da sich hieraus auch die Auwendung der Methode fiir andere
Tellurverbindungen ableiten lasst.

Berichte d. D, chem. Gesellschaft, Jahrg, XXX1V. 175



Zum Beweis dafiir, dass meine Methode auch fiir diejenigen
Tellurverbindungen, welche in saurer Losung vorliegen, in gleichem
Maagse brauchbar ist, habe ich noch 2 Bestimmungen des Tellur-
dioxydes ausgefiihrt, welches ich mir durch Erhitzen reinster Tellursdure
im Platintiegel darstellte.

Zur Analyse wurde das Tellurdioxyd in reiner, stark verdinnter
Salzsdure gelost und nach der eben beschriebenen Methode mit Hydra-
zinhydrat behandelt.

Analytische Belege:

1. 0.7793 g TeOq: 0.6234 g Te = 79.99 pCt. Te E ber. fir TeOs:

2. 0.3990» » 03184 » » 79.80 » » ) 79.90 pCt. Te.

Erlangen, August 1901.
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4)7. M. Gomberg: Ueber das Triphenylmethyl.
[III. Mittheilung%).]
(Ringegangen am 5. August 1901.)

In den iiber diesen Gegenstand friiher von mir verdffentlichten
Mittheilungen wurde berichtet, dass durch die Einwirkung von Metallen
auf Triphenylchlormethan in Abwesenheit von Luft ein stark unge-
siittigter Kohlenwasserstoff erhalten wurde, in welehem ich einen Fall von
dreiwerthigem Kohlenstoff annahm. Dieser Kohlenwasserstoff, Tri-
phenylmethyl, vereinigt sich mit Leichtigkeit mit dem atmosphérischen
Sauerstoff und liefert dabei das Triphenylmethylperoxyd, (C¢H;);C
.0.0.C(CgHs)s; er verbindet sich auch mit Jod, wodurch Triphenyl-
jodmethan entsteht. Es wurde in den meisten Fillen nur mit der
Lésung des Kohlenwasserstoffes, die durch die Einwirkung von Zink
auf Triphenylchlormethan in Benzol dargestellt wurde, gearbeitet.
Die Behauptung von Narris?), dass in dieser Reaction das Metall
die Abspaltung nicht von Chlor, sondern von Chlorwasserstoffsiure
bewirkt, Leruht, wie in einer ausfiibrlichen Mittheilung von mir ge-
zeigt wurde, auf einem Irrthum. Ich habe nachgewiesen ?), dass auch
bei Anwendung von Essigester anstatt Benzol als Lésungsmittel, keine
Entwickelung von Wasserstoff stattfindet, wenn der Ester absolut
trocken ist. Die Anwesenheit von Spuren von Feuchtigkeit oder
von Alkohol in den Lésungsmitteln hydrolysirt das sehr empfindliche
Triphenylchlormethan, indem Triphenylcarbinol oder dessen Aethyl-
iither und Chlorwasserstoffsiiure entstehen. Diese Sidure wirkt, auch

1) Erste Mittheilung, diese Berichte 33, 3150 [1901]; zweite Mittheilung,
Am. Chem. Journ. 23, 317.
% Am. Chem. Journ. 25, 117. 3) Am. Chem. Journ. 25, 320.





