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C¢H;.CO.CHBr.C(0.C;H;0).CO.NH_
_ €O~ - —NH.CO
Recbteckige Prismen, welche von 1810 an sintern, und bei 1940 unter
Gasentwicklung schmelzen. ImVakuum getrocknet.
0.1991 g Sbst.: 13 cem N (249, 761 mm), — 0.1701 g Sbst.: 0.0826 g AgBr.

CHHHOGNEBF. Ber. N 731, BI‘ 20.89
Gef. » 751, » 20.72.

Acetylderivat,

CsH;.CO.CHz.C(0.C; Hs0).CO.NH
CO.NH- - CO
Aus Phenacyldialursiure, Benzoesiiureanhydrid und Monohydrat. Pris-
matische Nadeln (aus Alkohol). Schmilzt unter Zersetzung bei 252°. Bei
110° getrocknet.
0.2199 g Sbst.: 0.5027 g €Oy, 0.0773 g Hy(. — 0.1908 g Sbst.: 12,8 cem N
(24°, 761 mm).
C]gH“ OGN?. Ber. C 6229, H 3.82, N 7.65.
Gef. » 62.35, » 3.93, » T.44.
Selir schwer 1oslich in Wasser, Benzol und Chloroform, ziemlich leicht
in heilem Alkohol, leicht in Aceton.
Die Untersuchung wird fortgesetzt.

Benzoyl-phenacyl-dialursiure,

Technologisches Institut der Universitit Berlin.

200. G. Panajotow: Zur Trennung des Antimons und Zinns.
(Eingegangen am 29. Mirz 1909.)

Die Trennung des Antimons und Zions gehort zu den mifllichsten
Arbeiten der analytischen Chemie. Die bis jetzt bekannten neueren
Methoden zur Trennung dieser Metalle sind die von F. W. Clarke,
modifiziert von F. Henz!), von Vortmann und Metzl?*) und die von
A. Czerwek?. Von diesen Methoden ist die von Vortmanu und
Mectz]l die einfachste und gibt brauchbare Resultate.

Ich will aber hier die Aufmerksamkeit auf die Tatsache richten,
daB das Loslichkeitsverhiltnis der Sulfide des Antimons und Zinos in
Nalzsiure zur Trennung dieser beiden Metalle ausgeniitzt werden kann,
) Treadwell. Analyt. Chemie 4. Aufl. Bd, 1L 8. 180,

2) Ztschr. f. analyt. Chemie 44, 525 [1905].
3) Ztschr. . amalyt. Chemie 45, 505 [1906).
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da die Lislichkeit dieser Sultide im holhen Mafle vom Salzsiuregehalt
der I'lissigkeit abhingig ist. Das Antimonsulfid 16st sich vollstindig
in stirkerer Salzsiure beim Krhitzen, und das Zionsulfid 1ost sich in
verdiinnterer Salzsiure bei gewdhnlicher Temperatur. Trifft man die
richtige Konzentration der Salzséiure, so kaun man bel der Behandlung
mit Schwefelwasserstoff aus Salzsiturelosung die beiden Metalle trennen.

In dieser Richtung angestellte Versuche haben ergeben, dal} das
Antimonaus 13-prozentigerSalzsiiure bei gewihnlicher Temperatur durch
Schwefelwasserstoff quantitativ als Sulfid austallt, das Zinn aber bei
derselben Salzsiiure-Konzentration mit Schwelelwasserstoff keine Fiil-
lung gibt.

Zum Beweis, dafl das Antimon aus 15-prozentiger Salzsiure
durch Schwefelwasserstoff quantitativ ausfilit, sind einige Antimon-
Bestimmungen in der Lisung von Brechweinstein ausgefiihrt worden.
Das Antimon wurde vorber jodometrisch bestimmt.

Die Versuche wurden so ausgelithrt: Aus einer geeichten Biirette
liefd man einige cem Brechweinsteinlosung in ein Becherglas flieflen;
dann wurde so viel konzentrierte Salzsiture zugefiigt, dal die Lisung
ungefilir 159, Salzsiture enthielt; hierau! wurde in die Ldsung
30 Minuten lang Schwelelwasserstotf eingeleitet.  Das gebildete
Antimontrisulfid wurde sofort durch einen bei 110° getrockneten
und gewogenen Gooch-Tiegel mit Hilfe der Saugpumpe filtriert und
zuerst mit ungefihr 50 cem mit Schwefelwasserstoff gesittigter 15-
prozentiger Salzsiure und dann mit Schwelelwasserstoff-gesiittigtem
Wasser gewaschen, bis der Chlerwasserstotf vollig entfernt war. Das
Filtrat war vellstandig klar.

Der Niederschlag wurde in Ermangelung eines Trockenofens von
Paul, modifiziert von Henz, nach dem Vorschlag von Vortmann
und Metzl dreimal mit Alkohol, hierauf mit einer Mischung von
Alkohol und Schwefelkohlenstoff, dann mit Schwefelkohlenstoff, hierauf
wieder mit Alkohol und zuletzt mit Ather ausgewaschen, 30 Minuteu
bei 110° getrocknet und nach dem Krkalten im Exsiccator gewogen.

Im Folgenden sind einige Resultate angegeben, die nach dieser
vereinfachten Methode erhalten wurden:

Ang. 0.1262. 0.1262, 0.1262, 0.0946. 0.0630 ¢ Sh.
Gef. 0.1269, 0.1262, 0.1262. 1L.095], 0.0328 » »

Das durchsehnittliche Resultat der obigen Analysen ist recht be-
friedigend.

Das bei gewshnlicher Temperatur aus der Lisung des Antimons
und Zinns tn 15-prozentiger Salzsiiure gefillte Antimontrisulfid enthilt
stets kleine Mengen von Zinnsulfid; aber bei 50—G0° fillt das Antimon-



1298

trisulfid frei von Zinn und bildet einen zinnoberroten, dichten und
gut filtrierenden Niederschlag. Das Verhalten des Antimontrisullids
und des Zinnsulfids bei 50—60° in 15-prozentiger Salzsiiure kann man
mit gutem Erfolg als neue Methode zur Trennung der beiden Metalle
anwenden,

Zur Priifung dieser Methode babe ich die Versuche folgender-
maflen angestellt.

Ich mischte in einem Becherglase aus einer geeichten Biirette eine
wiirige Losung von Brechweinstein, deren Antimongehalt vorher
jodometrisch bestimmt war, mit 15-prozentiger Salzsiurelosung von
Stannisalz, deren Zinngehalt nach Liwenthal') bestimmt war; dann
setzte ich so viel Lonzentrierte Salzsiiure zu, dall die T.osung circa
152, Salzsiiure enthielt. Das Becherglas mit der Losung, in
welche ein Thermometer eintauchte, wurde auf ein Wasserbad
gestellt; dann wurde bei 50—60° wihrend 30 Minuten ein kriftiger
Schwefelwasserstoffstrom eingeleitet. Zuerst entstand eine gelbe Fil-
lurg, aber bald begann das Antimontrisulfid sich zinnoberrot zu firben
und fiel rasch zu Boden. Nachher wurde das Becherglas vom
Wasserbade weggenommen, unter 30° abgekiihlt und noch durch
10 Minuten ein sehr gemiiligter Schwefelwasserstolfstrom eingeleitet.
Der Niederschlag fiel zu Boden, und die Lésung wurde vollstindig
klar. Der Niederschlag wurde rasch durch einen bei 110° getrockneten
und gewogenen Gooch-Tiegel it Hilfe der Saugpumpe filtriart und
sofort mit 50 cemr einer mit Schwefelwasserstoff gesittigten 15-
prozentigen Sulzsiure ausgewaschen, bis das Zinn entfernt war. Das
Filtrat ist ganz klar und dient zur Bestimmung des Zinns. Der
Niederschlag von Antimontrisulfid wurde weiter mit Schwefelwasser-
stoif-gesiittigtem Wasser ausgewaschen, bis der Chlorwasserstoff vollig
entfernt war; dann wurde er nach einander noch mit Alkohol, mit
einer Mischung von Alkohol und Schwefelkohlenstoff, mit Schwefel-
kohlenstoff, mit Alkohol und mit Ather ausgewaschen; bei 110° wurde
er getrocknet und nach Erkalten im Exsiccator gewogen.

Zur Bestimmung des Zinns wurde das Filtrat vom Antimontrisulfid
mit Ammoniak zum Teil neutralisiert, mit Wasser verdiinnt und unter
Erwirmen mit Schwefelwasserstoff ausgefillt. Das erhaltene Zion-
sulfid 146t sich sehr gut filtrieren.

Iie Resultate sind nach dieser Methode vollstiindig unabhingig
von dem (zehalt der Losung an beiden Metallen.

Im Folgenden sind einige Beleganalysen angegeben:

) Journ. f. prakt. Chemie 56, 366 [1858].
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A r]gewﬁndt Erbalten
Antimon | Zinn Antimon | Zinn
g i g g ; g
| ;
0.0616 1 0.1292 0.0618 ; 0.1290
0.0616 i 0.1938 0.0619 ©0.1950
0.0924 | 01292 0.0924 ; 0.1292
0.1232 : 0.0523 0.1230 0.0525
0.1232 i 0.1292 0,1231 i 0.1281
0.1238 ' 0.2584 0.1240 0.2586
0.1232 0.1938 0.1230 0.1942

Das durchschoittliche Resultat von diesen Bestimmungen ist ganz
zufriedenstellend.

Der Vorteil dieser Methode vor den bis jetzt bekannten Methoden
hesteht darin, daB sie sebr einfach und schnell ausfiihrbar ist; sie
kann in allen Fillen, wo das Antimon als Trioxyd in Losung ist, an-
gewendet werden. Sie kann auch bei der Trennung des Arsens von
Antimon und Zion nach der Methode von ¥. Nehr!) oder von W.
R. Lang und C. M. Carson®) angewendet werden.

Sofia (Bulgarien). Chem. Laboratorium der Stadt Sofia.

201, M. H. Palomaa: Uber die Darstellung der Atherester.
fAus dem Chemischen Laboratorium der Universitit \Helsingfors.]
(Eingegangen am 9, Miirz 1909.)

Die Methode der Atherester-Gewinnung aus den halogenierten Car-
honsiureestern vermittels der Natriumalkylate ist von mehreren For-
schern benutzt wordeu, in gréfiter Ausdehnung zuerst von den Schii-
lern L. Meyers, Schreiner?) und Félsing*). Schreiner hat die
von ihm in groBer Zahl dargestellten Atherester in Bezug auf die Siede-
punkte und spezifischen Gewichte ndher untersucht. Folsing wieder-
holte die Darstellung eines Teils der Atherester; er fand die Siede-
punktsangaben von Schreiner um mehrere Grade zu hoch. Dadurch
veranlaBt, hat L. Meyer®) die Darstellung einiger Atherester nach
derselben Methode mehrfach wiederholen lassen, immer aber wurden
die niedrigeren Siedepunkte gefunden.

1) Ztschr. f, analyt. Chemie 32, 45 {1893].

%) Ztschr. I. apalyt. Chemie 46, 605 {1907].

%) Ann. d. Chem. 197, 1 #f. [1879]. 4) Diesc Berichte 17, 484, 486 [1884].
%) Diese Berichte 17, 486 [1884).





