
A c e t y l d e r i v a t ,  CSHS .CO.CHBr.C(O.C2H3Q).CO .NH 
60 - -NH.CO' 

Iiecbtecki,$e Prismen, welche von 181" an sintern, und bei 1940 tinter 
ImVakuum getrocknet. 

0.1991 g Ybst.: 13 corn N (24O, 761 mm). - 0.1701 g Sbst.: 0.0826 g Ag Br. 
Gasen tniclt 1 ung schmelzen. 

C , , H I I O ~ W B r .  Ber. N 7.31, Br 20.89. 
Gef. z 7.51, x 20.72. 

C6Hj.CO .CH*.C(O.C,H~O).CO.NH . .  
B c n z  o y 1 - p be  n a e  y 1 - d i a1 u rs ii u r e ,  

C O . N H  - CO 
Aus PheiiacyldialuraLure, Benzoesiureanhpdrid und Monohydrat. Pris- 

nintische Nadeln (aus Alkohol). Schmilzt unter Zersetzung bei 2520. Rei 
1100 getrocknet. 

0.2199g Ybst.: 0.5027 g COs, 0.0773 g HsO. - 0.1908 g Sbst.: 12.8 ccin N 
(24O, 761 mm). 

C I ~ H ~ ~ O G N ~ .  Ber. C 62.29, H 3.82, N 7.65. 
Gef. )) 62.35, )) 3.93, I) 7.44. 

Selir schwer liislich in Wasser, Benzol und Chloroform, ziemlich leicht 

D ie  Untersuchung wird fortgesetzt. 
Technologiscbes Institiit der  Universit i t  Berlin. 

i n  heiDem Alkohol, leicht in Aceton. 

200. G. Panajotow: Zur Trennung des Antimons und Zinns. 

(Eingegangen am 29. Marz 1909.) 

Die 'l'rennung des Antimons uud Zions gehort  zii den miolichsten 
Arbeiten de r  analytischen Cbemie. D ie  bis jetzt bekannten neueren 
Methoden z u r  Trennung dieser hletalle sind die you F. W. C l a r k e ,  
nrodifiziert von F. I I e n z ' ) ,  von T - o r t m a u n  und  hfetzl ' )  uod die ron  
A .  C z e r w e k 3 ) .  Poii diesen Rlethoden ist  die ron V o r t m a n u  und 
hl c t z  I die cinfachste u n d  gibt brnucbbare Resiiltate. 

Icli \viH nber hier die Aufmerksamkeit  nuf die Tntsnche richten, 
d n o  das Loslichkeitsrerhaltuis der  Sulfide des Antiinons und %inns in 
S'nlzsiiure zi ir  Trennung dieser beiden Metnlle nusgeniitzt werden k n n n ,  

~.~ 

1) Ti.cntl\vell. :\n:tI:-t. Cltcmie 4. Aufl. Ctl. 11. S. 1x0. 
?) Ztscln.. f .  nnalgt. Cheniie 44, 525 [1905]. 
;) %tscl>r. f. nnnlyt. Cheniie 46, 505 [1906]. 
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<la die 1,6slicli keit tlieser Sulfide im holieu 3faSe roni Salzsiiuregehnlt 
der Fliissigkeit abhingig ist. ])as Antimonsulficl liist sich rollstiindig 
i n  stiirkerer Salzsanre beim Erhitzen, untl das Zinnsulfid liht sich iii 
\-erdiinnterer SnlzsBure bei gewohnlic:her Ternperntur. Trifft man die 
richtigr Konzeiitrntion der Snlzsiiure, so knriii man Iiei tler Behandlung 
iriit L'cli\\.efel\\nsserstoff ails Snlzsiiiirelosuug die beideii Metalle trennen. 

I I I  dieser Richtung nngestellte Versuche habeii ergebeii, clnll, das 
A~i t t i~ i ion  nus 15-1)rozentigerSalzsiiure bei ge\\iihnlicherTeniperntar tlurch 
Sch\~efel\rnsserstoff quantitativ R I S  SulFitl aiisfiillt, dns %inn nber Iiei 
derselben SnlzsBiire-Konzcntrntion niit Schwefelwasserstoff keine Fiil- 
lung gibt. 

Zuni Heweis, dali das Aotimon aus 15-l"~eent iger  Salzsiiure 
tlurch Sch\\.elel\\vnsserstoff tliinntitativ ausfiillt, siiid einige Antinion- 
Hestiinniungrn in  tler Iiisllng von Hrechweiristeiii nusgefiihrt worden. 
I )ns Antinion wurcle rorher  jodoinetrisch bestiiiinit. 

Die \.ersucbe wurdeii so aasgefdwt : Aus einer geeichten Biirette 
liell i i in i i  eiiiige ccni B1.ech\\.eiusteinl~s~iii~ i n  eiii Hecherglas flie[$eii ; 
d n n n  wurde so vie1 kouzentrierte Snlzsiiurc zugefiigt, dn(3 die Liisiing 
ungefiilir 15 O ' O  Snlzsiiure enthielt; hierauf wurde in die Losung 
30 hlinuten lang Scli\\efelwnsserstoff eingeleitet. l)ns gebiltlete 
AntimontrisulFid wurde sofort tliirch einen Iiei 1 10° getrockneten 
und gewogenen G o  o c h  -'Liegel mit Hilfe der Snugpuinpe filtriert und 
ziierst iiiit tingefihr 50 ccni niit Scl~wcfel\\.nsserstoff gesiittigter 1 :)- 
prozentigrr Snlzsiiure uiid cl:iiin niit Sch\~eEel\ra3serstoff-geuiitti~teiii 
Wasser gewascheii, bis der ('~til~~r\~asserstofF r d l i g  entfernt v n r .  I )ns 
Filtrnt war 1-ollstlndig klnr. 

P e r  Siedersc1il:ig wnrde i i i  1Sriiinngeluug eiiies Trockrnofens voii 

Pa u 1, iiiodifiziert r o n  11 e II z , nnch tleiii Vorschlag von 1-0 r tni a n li 
lint1 JI r t  z l  tlreirnal in i t  Alkoliol, Iiierniif niit einer Mischung voii  

A 1 k oh 01 i t  n d S c h u e f el I< o h 1 ens t o f F, t l n n n n i i t S c li we Eel I< o h 1 e LI s t o I E, h ierx 11 f 
wietler wit Alkohcil iind ziiletzt niit :\ther nusgewaschen, 30 Jlinuteii 
bei 1 10'' getrocknet i i n d  nncli tleni Erknlten i n i  Essiccntor gewogen. 

I u i  Folg~nden siiitl eiiiigr ltesultnte nngegebeii, (lie ii:tcIi dieser 
\-ereiiif:ichteii Jletliotle erlinlteii wiirdeii : 

Ang. 0.1262. 0.1262, 0.126?, 0.0946. 0.0630 g SII. 
(.;ef. 0.1%9, 0.1262, 0.1.'6?. lJ.()gL5l, 0.0G?8 D x 

T ) : I ~  cliirclisclinittliche I-lesiiltxt tler cibigen Aii:il>-seii i h t  reclit lle- 

frirdigtwl. 
D : i 5  Iiei ge\~6liiilicher '1'eiiiIBer:itiir :ius iler Iiisung (leb A-iiitiiiioiis 

t i i i t l  Ziiiiis i i i  13-1)rozriitiger ,S:ilzsiirire gefillte hiitiiiicintrijrilfitl enthiilt 
stet:. klpine Ilengeii ron Ziiinsiilfid; aher bei 50--1jOn f5llt . \ n t i i i i c i n -  
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trisnlfid frei von Zinn und biltlet einen zinnoberroten, dichten nnd 
gut filtrierenden Niederschlag. Das Verhalten des Antimontrisulfids 
nnd des Zinnsulfids bei 50-60° in 15-prozentiger Salzsiiure kann man 
niit gutem Erfolg als iieiie Methode zur Trennung der heiden Metalle 
anvenden. 

%ur  I’riifung tlieser J.1et~hotle babe ich die Versnchr folgender- 
iirnMen nngestellt. 

Ich niischte in eineni Becherglase nus einer geeichten Burette eine 
wiBrigr Liisung von BrechweinstGn, deren Antimongehalt vorher 
jodometrisch bestimnit war, riiit 15-prozentiger Salzsiinreliisung von 
Stnnnisnlz, cleren Xinngehnlt nnch Li.8 w e ti  tli :I 1 ’) bestininit war; dann 
set.zte icli so vie1 konzentrierte Salzsiinre zu, dnB die T’osnng circa 
15 ’,‘o tSxlzsiinre enthielt. Das Becherglns rnit der Lijsung, in  
xelche ein Thernionreter eintauchte, wnrde nuf ein Wasserbad 
gestellt; dann wurde bei 50-60” wahrend 30 Minuten ein kraftiger 
Sch\vefelwasserstoffstrom eingeleitet. Zuerst entstand eine gelbe Fiil- 
lurg, aber bald begnnn das Antimontrisulfid sich zinnoberrot zu fiirben - 
~ i r i d  fie1 rasch z u  Boden. Nnchher w u d e  dns Hecherglns vom 
M’asserbnde weggenoninien, unter 30 nbgekuhlt, nnd noch durch 
1 0  Minuten ein selir gemilligter Sch\~efel\~asserstoffstroill eingeleitet. 
1)er Niederschlag fie1 z u  Boden, und die Lijsang wnrde vollstandig 
klar. Der Nirderschlag wurde rascli durch einen bei 1 lo0 getrockneten 
nnd gewogenen G ooch-Tiegel  init IIilfe tler Saugpunipe filtriert und 
sofort niit 50 ccni einer niit Schwefelwnsserstoff gesattigten 15- 
prozentigen Sdzsiiure nusgewaschcn, bis das Zinn entfernt war. Das 
Filtrat ist ganz klar und dieiit znr  Bestimmung des Zinns. Der 
Niederscblag yon Antiniontrisulfid wurtle weiter niit Schwefelwasser- 
stt,ff-gesattigtem Wnsser ausgewaschen, his der Chlorwasserstoff y-iillig 
entfernt war; dann wurde er nnch einander noch rnit Alkobol, mit 
einer Mischung yon Alkohol n u d  Schwefelkohlenstoff, rnit Schwefel- 
ltohlenstoff, nrit Alkohol und rnit Ather aiisgewaschen ; bei 1 lo3 wiirde 
e r  getrocknet und nach Erkalten im Essiccator gewogen. 

Zur  Bestininiung des Zinns wurde das Filtrat vom Antimontrisulfid 
niit Aninioniak zum Teil neutrnlisiert, mit Wasser verdtinnt und unter 
Erwiirmen iiiit Schwefelwasserstuff ansgefiillt. Das erhaltene Zinn- 
siilfitl lX3t sicli sehr gut filtrieren. 

1 )ie Resiiltnte sind nnch tlieser Xethode vollstiindig uijabhangig 
y o n  dem Gebalt der IdGsung an beiden Metallen. 

Ini I:olgeuden sincl eitiige I3elegnn;il~se1i angegeben : 
.. - .. _ _ ~  

’) Journ. f. prakt. Chemie 56, 366 [1858). 
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Erhalten I *4 ngea an d t 
-~ 

Antinion 
:: 

0.0616 
0.0616 
0 0924 
0.1232 
0.123’5 
0.1238 
0.1232 

I Xinu .\ n t i nion 
i g  

I 
I 0.1291 
j 0.1936 
I 01292 
I 0.051’s 
1 0.1292 

0.2564 
0.1938 

0.0618 
0.0619 
0.0924 
0.1230 
0.1231 
0.1240 
0.1230 

~ Zinn 

0.1290 
0.1950 
0.1 292 
0.0525 

0.2586 
0.1 942 

, 0.1261 

L):ia durchschnittliche Resnltat von diesen Bestimniungen ist ganz 
zufriedenstellend. 

Der Vorteil dieser Methode \ o r  den bis jetzt bekannten Methoden 
tlesteht tlarin, daB sie sehr einfach und schnell ausfuhrbar ist; sie 
kann in al!en Fallen, N O  das Antimon als Trioxyd in Losung ist, an- 
gewendet \\erden. Sie kann such bei der Trennung des Arsens von 
-4ntimon und Zinn nach der Vethode \ o n  E’. N e h r ’ )  oder ron  11’. 
13. L a n g  und C. M. C a r s o n ’ )  nngevendet \\erden. 

Sof ia  (Bulgnrien). Cheni. Laboratoriuni der Stntlt Sofia. 

201. M. H. Palomaa: Ther die Darstellung der Atherester. 
1 ;\ I I ~  tlcni Cheinischen Laborntoriuru dei. Universitiit~Helsingfors.] 

(Eingegangen am 9. Marz 1909.) 

Die .\lt%hode der itherester-Ge winnung nus den hnlogenierten Car- 
Ilonsaureestern vermittels der Nntriumalkylate ist ron mehreren Por- 
schern I)enritzt wordeu, in grofiter Ausdehnung zuerst von den Schii- 
lerri L. M e y e r s ,  S c h r e i n e r 3 )  und Folsing‘). S c h r e i n e r  hat die 
\-on i h m  in groMer Zahl dargestellten i theres te r  in Bezug auf die Siede- 
punkte iind spezifischen Gewichte naher untersucht. F i j l s i n  g wieder- 
holte die Darstellung eines Teils der ,;therester; er fand die Siede- 
punktsnngaben von S c h r e i n e r urn mehrere Grade zu hoch. Dadurch 
yeranlafit, hat L. Me y e  r 5, die Darstellung einiger Atherester nach 
tlerselben Yethode mehrfach wiederholen lassen, irnrner aber wurden 
(lie nietlrigeren Siedepnnkte gefunden. 

I )  Ztschr. f. analyt. Chemie 32, 45 [1893]. 
a)  Ztschi. f .  analyt. Chemie 46, 605 119071. 

Ann. d. Chem. 197, 1 ff .  [1879]. 
5, Diese Berichte 17, 486 [l884]. 

‘) Diese Berichte 17, 464, 486 [1664]. 




