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heiflen alkobolischen L&sung in rotbraunen Krystillchen ab, die bei
176—178° schmelzen?').
0.3831 g Sbst.: 0.8095 g CO,, 0.1270 g H; 0.

"CisH1304Br. Ber. C 57.91, H 8.51.
Gel. » 57.63, » 3.70.

124. Julius Sochmidt und Hermann Lumpp: Uber eine
neue, sehr empfindliche Farbenreaktion zum Nachweis von
Salpeterséiure und Nitraten.

(Eingegangen am 9. Marz 1910.)

Die auf 8. 796—797 angefiihrten Tabellen lassen deutlich erkennen,
dal die konzentrierten schwefelsauren Losungen von Substitutions-
produkten des Diphenanthrylamins, welche in der vorhergehenden Ab-
hapdlung beschrieben wurden, mit verschiedenen Oxydationsmittein
auffillige Firbungen geben. Am charakteristiscbten verhilt sich hier
die blaue Lésung des Di-(9.10-monoxyphenanthryl-)amins?)
gegen Salpetersiure.

Sie wird, mit Spuren von Nitraten versetzt, alsbald blaustichig
rot bis weinrot.

Es liegt deshalb in der blauen L&ésung des Di-(9.10-mon-
oxyphenanthryl-)amins in konzentrierter Schwefelsiure
(Konzentrationder Lésung0.01gin100¢ccm)einneues Reagens
vor, das gestattet, mit Sicherheit und bequem Salpetersiure
neben anderen oxydierenden Substanzen nachzuweisen.

Die Ausfiithrung der Reaktion gestaltet sich folgendermaBen:
Man bereitet bei gewihnlicher Temperatur eine Ldsung von 0.1 g reinem
Di-(9.10-monoxyphenanthryl-)amin in 1 1 konzentrierter reiner Schwefel-
siure und balt diese blaue Losung als Reagens vorriitig?). Zur Prifung
auf Salpetersdure trigt mao ein Kornchen der zu untersuchenden Sub~
stanz in 2—3 ccm der Dllauen konzentriert-schwefelsauren Losung
ein, worauf alsbald ‘der_Farbenumschlag in weinrot sich vollzieht.

") Man vergl. J. Schinidt und Lumpp, diesc Berichte 48, 432 [1910].

?) Uber die Darstellung des Di-(9.10-monoxyphenanthryl-)-
amins vergleiche man dic vorhergehende Abhandlung.

% Die gebrauchsfertige Losung des Di-(9.10-monoxyphenanthryl-)amins
(0.1 g in 11 konzentrierter Schwefelsiure) kann von der Firma C. A. F.
Kahlbaum, Berlin, zum Preise von M. 1.50 fiir 100 g bezogen werden unter
der Bezeichnung: Reagens auf Nitrate nach J. Schmidt und H. Lumpp.
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Besonders sei betont, daB bei Ausfiihrung der Reaktion die zu
priifende Substanz nicht in wilriger Losung, sondern wenn maglich,
bei Abwesenheit von Wasser zur Verwendung kommen soll, da Ge-
genwart von Wasser die Emplindlichkeit der Reaktion beeintrichtigt.
Feste Substanzen werden also ohne ‘weiteres, d. h. ohne vorheriges
Aufidsen gepriift. Flussigkeiten werden am besten vorher mit kon-
zentrierter Schwelelsdure versetzt.

Obgleich an Farbenreaktionen auf Salpetersiure sicherlich kein
Mangel ist, glauben wir die eben geschilderte doch in Vorschblag
bringen zu sollen, weil sie vor den bisher bekannten einen Vorzug
aufweist. Sie wird nimlich durch andere Oxydationsmittel, wie Chro-
mate, Chlorate usw. nicht beeintriichtigt, da diese mit dem Reagens
Firbungen geben, welche von dem durch Salpetersidure hervorgerufenen
‘Weinrot ganz verschieden sind und es auch nicht verdecken. Man
kaon also auf diese Weise z. B. Kaliumnitrat neben Kaliumbichromat
ohne weiteres nachweisen, wihrend sich in diesem Falle beim Versuch,
den Nachweis mit Ferrosulfat zu fiihren, bekanntlich Schwierigkeiten
einstellen. :

So ist denn das Reagens im hiesigen Institut seit etwa einem
Jahre im Gebrauch und hat sich bei den im analytisch-chemischen
Praktikum iblichen Ubungsbeispielen gut bewahrt. Nur die An-
wesenheit von Nitriten kann zu Téuschuogen Veranlassung geben.
Geringe Mengen derselben, in trocknem Zustande verwendet, verindern
zwar das Reagens iiberhaupt nicht, gréBere Mengen rufen aber die-
selbe Farbenreaktion wie Nitrate hervor, vielleicht deshalb, weil die
zuniichst in Freiheit gesetzte salpetrige Sdure zum Teil zn Salpeter-
siure oxydiert wird.

Gelegentlich der Ausarbeitung der eben bebandelten Reaktion
haben wir auch das Verbalten von konzentriert-schwefelsauren Lo-
sungen des 9-Oxy-phenanthrens, des Di-9-phenanthrylamins
und des Di-3-brom-9-phenanthrylamins gegen Salpetersdure und
andere Oxydationsmittel gepriift. Dabei hat sich ergeben, dal auch
diese Verbindungen, in konzentrierter Schwefelsiure geldst, mit Oxy-
dationsmitteln, Farbenreaktionen geben, wie aus den folgenden Tabellen
(8. 796 u. 797) ersichtlich ist.

Worauf diese Farbenreaktionen zuriickzufiihren sind, dariiber
sollen vorerst keinerlei Vermutungen ausgesprochen werden, vielmehr
werden wir bemiiht sein, durch weitere Untersuchungen Aufklirung
dariiber zu erlangen.

Stuttgart, Laboratorium f. reine und pharmazeutische Chemie
an der Kgl. Technischen Hochschule.
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