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Trirnesitinsaures Kupfer. Dieses griinblaue Salz scheidet sich 
als in Wasser un1i;rlicher Niederschlag a,, wenn die mit essigsaure~n 
Kupfer versetzte Lijsuug des trimesitinsaureii Ammotiiaks eiiigekocht 
wird. 

0.2086 g Substanz verloren bei 150O 0.0,339 g Wasser entspr. 
16.2 pCt. Wasser. 

0.1743 g getrocknetes Salz lieferten 0.0502 g Kopferoxyd entspr. 
23.06 pCt. Hupfer. 

Berechnet fur CsHaCuNOs + 3 H 2 0 :  fur 3 H 2 0  16.54 pCt. 
Berechnet fiir CgH3CuNOe: f i r  Cu 23.27 pCt. 
Trimesitinsaures Silber , eiri gelatiniiser Niederschlag , welcher 

sich beim Versetzen der waswigen Liisung des trimesitinsauren Am- 
moniaks rnit Silbersalpeter abscheidet. Wird e r  mit der Flussigkeit 
eiiiige Zeit auf dem Wasserbade erwarmt, so verwandelt er sich in 
eiri kryscallinisches Pulver. Beim Erhitzen blaitjt sich das Salz niiter 
Abgabe von Pyridin stark auf. 

59.08 pCt. Silber. 
0.1354 g exsiccatortrockeiie Substanz lieferten 0.08 g Silber entspr. 

Berechnet fur CsH2Ag3NO6 + Ha0 : fiir 58.91 pCt. Silber. 
Bezuglich der Uvitoninslure bemerke ich noch, dass deren in 

Alkohol unlijsliches Kaliumsalz beim Erhitzeri mit alkoholischem Jod- 
iithyl snf 1300 i n  den iiligen Uvitoninsaureather urngewandelt wird. 
Dieser liist sich nicht in verdiinntem Ammoniak, aber in Salzsaure. 
Der  Aether ist destillirbar, wenn er in kleinen Mengen rasch erhitzt 
wird. Bei liingerem Erhitzen zersetzt er sich. 

W o r m s  a./Rh., den 8. Januar  1883. 

17. Emil  Berglund:  Neue Methode zur qualitathen Scheidung 
von Zinn, Antimon und Arsen. 

(Eingcgangen am 11. Januar; mitgetheilt in der Sitzung von Hm. A. Pinncr.) 

Die bisher angewandten Methoden zur yualitativen Scheidung 
obengenannter Elemente haben, wie bekannt , itire Uebelstande : e n b  
weder sind dieselben nicht hinreichend genau, cider auch gar zu um- 
standlich. Ich habe deshalb versucht, eine neue Methode auszuarbeiten, 
die gleichzeitig einfach und zaverlassig ist; wie nachstehend be- 
schrieben , scheint sie mir diesen Redingungen vijllig zu entsprechen. 

Die Methode grundet sich zunachst darauf, dass die Schwefel- 
verbind tirigeii von Zinii, Aiitimon und Arsen, beim Kochen mit Kupfer- 



oxyd in einer alkalischen Liisung eiitscliwefelt und in die Sauerstoff- 
verbindung verwandelt werden. Ton Interesse sowohl, wie voii einer 
gewissen B ~ d e u t u n g  fur die Methode ist,  dass sich hierbei eine Oxy- 
dation vollzieht, auch in der Hinsicht, dass die drei Elemelite dabei 
immer auf ihre hiichste Oxydationsstufe gebraclit werdeii; das ICupfer 
bildet namlich mit dem Schwefel iiicht Kupri- sondern Kuprosulfid. 
Lost man z. R. Stannosulfid in Natrium-Hydrat oder -Salfid, SO 

entsteht daraus niclit Stannoxyd , sonderii Zinnsiiure. Auf gleiche 
Art wird Antiniontrisalfid in Antimonsiiure i d  Arsentrisulfid in Arsen- 
saure verwandelt. Wird Natriumsulfid mit Kupferoxyd gekocht, so 
nimnit das  Kupfer iiur einen Theil des Schwefels auf, utid der Rest 
wird, wie es scheiiit , zu Polythionsauren oxydirt. Ich beabsichtige 
die dabei vorgehendeu Reaktiorien niiher zu studiren. 

Das angegebene Verhaltniss ist von Bedeutung; d e m  obwohl die 
<t en vor- Methode die drei Elemelite in  ihren hiichsteii Oxydationsgr, d 

aussetzt, kiinrien doch die angewandten Schwefelrerbinduiigeii die 
Niedrigeren sein. 

Kupferoxyd wirkt besoiiders leicht auf die geliisteil Scliwefelver- 
bindungen, obwohl die dichtereri Arten naturlicher Weise langsamer 
wirken, als die lockereren; da  indesseii die Letzteren bei der Reaktion 
einen recht volnmiiiiisen Bodensatz ergeben, ziehe ich die Erstgenaiiiiteii 
vor ; geeignet ist das niit Natriumcarbonat ausgefiillte, (Natriumhydrat 
giebt ein allzu lockeres Produkt)  uud bei 100- 15U0 getrocknetes 
Oxyd. Die geeignetste Form des Knpferoxyds habe ich jedoch aus 
dem Nitrat folgendermaassen hergestellt: In eiiirr zienilich kleinen 
Yorcellanschale wurde die Nitratlijsung bis zur Trockrie verdunstet, 
und der Rest erhitzt bis zur beginnenden Zersetzung, dann die Masse 
abgekuhlt und pulverisirt, das Pulver in eitie miiglichst kleine Porcellan- 
schale gethan uiid auf Drahtnetz miter standigem Umriihren erhitzt, 
bis alles Nitrat sich zersetzte; doch darf die Hitze iiicht griisser sein, 
als gerade nothwendig. Das gewonnene Oxyd wrirde darauf in eineni 
Achatniiirser staubfein zerrieben. 

Das so hergestellte Kupferoxyd w i d  i r i  einigen Minuten entschwefelt, 
uiid liefert einen sehr schwereii und leicht abzufiltrirenden Bodensatz. 
Die Schw.efelverbindungen voii Zimi, Antinmi und Arsen diirfen riicht 
in  Natriurnhydrat, sondern i r i  Natriumsulfid gel& werden, da es sich 
namlich in grwissen Fallen, besonders wenn Antimon und Arsen 
gleichzeitig zugegen sind, mit Schwierigkeiten verkniipft gezeigt hat  
mit Niilfe voii Natriumhydrat eine vollkommene Liisung zu Staiide 
zu biingen. 

Bei der Entschwefelung verfahrt man passend folgendermassen: 
die auf  gewohnliche Weise in Schwefelamnion geliisteii niid rnit Salz- 
saure ausgeschiedeneii Sulfide werden gut ausgewaschen und I on dem 
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Filter mit nicht zu wenig Wasser in eine Porcellanschale gespritzt, 
wonach die Flussigkeit zum Kochen gebracht wird; darauf fiigt 
man Schwefelnatrium (bedeatender Ueberschuss zu rermeiden) TOT- 

sichtig uiiter Umriihren und fortgesetztcm schwachen Kochen hiiizu, 
bis eine vijllig klare Lasung erreicht ist odeir man sich iiberzeugt 
hat, dass der mijglicher Weise iibrigbleibende schwarzbraune Rest 
Knpfersulfid ist, welcher aus dem ursprunglichen Sch wefelwasserstoff- 
niederschlag in die Ldsurig mit Schwefelammon gegangen ist Oline 
Riicksicht auf \ielleicht ungeliistes Knpfersulfid setzt man jetzt Iiupfei - 
oxyd zn, und 15sst das Kochen unter Umriihren fortfaliren. Aeusserst 
leicht zu entscheiden ist , wann die Entschwefelung eine rollkommene 
geworden ist; das Kupfersulfid sinkt nlrnlich dann als sehr sch\T ere3 
I'ulker zu Bodrn, und die uberstehende Fliissiglreit ist rollstBndig 
farblo5, nicht mehr gelb, wie vorher; ist dime Veranderung nicht 
nach Verlauf \on  2 - 3  Minciten Kochens eingetreten, 30 muss mehr 
Kupferoxyd zugesetzt werden; doch ist es besser, wenn man gleich 
voii Aiifaog in hinreichender Menge Kupferoxyd zufiilirt. 

Nachdem die Liisung auf obenstehende Art entschwefelt ist, wird 
dieselbe noch warm filtrirt. Im Filtrate findrn sich Zinn, Antiaton 
rind Arsen als resp. Natrium-Stannat, -Antimoniat und -Arsenat. War 
der Antimongehalt bedeutend, so giebt sich deswn Gegenwart s( lion 
bei der Abkiihlung des Filtrate3 durch Bildung ei nes weissen, ktirnigen 
Niederschlages zu erkeuneri. Nach der Abkuhliing wird die Fliissig- 
keit niit l/g- '/J Voliimen Alkohol rermischt, vvodurch das Antimoii 
sich als ein iinsserst feiner weisser Niederschlag ausscheidet, der iiach 
eiriigem Steheri abfiltrirt wird; das Filtmt ist Anfangs fast inimer 
uiiklar , und niiiss daher gewiihnlicli zu wiederliolten Malen auf das 
Filter zuriickgegossen werden. h s  klare Filtrat wird dariiach gekocht, 
bis der Alkohol entwiclten, uiid d a m  rnit einem Ueberschuss 1 on 
Ammoninnichlorid versetzt, von dem eine ziemlich starke Liisung an- 
gewandt werden darf, um nicht unniithig die Fliissigkeit zu \rer 
diinnen. 

Entsteht beim Zusatz von Salrniak ein milch weisser Niederschlag, 
so findet sirli Zinn in der Liisung; bleibt hingegen der Niederschlag 
m s ,  so ltaiin sich darin nur eine ganz grririge Spur ron demselbeii 
finden. Entliblt die Probe Arsen, so geht dieses theilweise oder roll- 
stitndig in den Niederschlag in der Form von o-LSu02, As~(l5~c.  - 
Ohne Riicksicht darauf, ob der Salmiak einen Niederschlag ergab oder 
nicht, werden jetzt einige Tropfen Ammon zugwetzt und Schwefel- 
wasserstoff eiugeleitet. Bildet sich kein Niederschlag , so wird nur 
ganz unbedeutend Schwefelwasserstoff zugefuhrt , ariderenfalls wird 
damit fortgetahren, bis der Niederschlag geliist worden, mciglicheiweise 
unter Zuriicklassung I-OII einigen unbedentendeii , diirchscheiiieiideii 

I%e,,chte d 1) c11<111 (;1 \el l  7 
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Flocken von Kieselslore und Thonerde *). Zu der, wenn niithig, 
filtrirten Flussigkeit wird jetzt l/,j Volumeii Ammon zugesetzt, und 
darnach Magnesiamixtur , wodurch das Amen sich als krystallinischer 
Niederschlag aiisscheidet, in Form von Ammoniummagnrsiumarsenat. 
Hat das Zinn bis dahin sich nicht mit Sicherheit erkennen lassen, so 
wird nach Verlauf einer Stundc der Arsenniederschlag abfiltrirt , und 
das Filtrat mit Salzsaure angesluert, wobei ein sogleich entstehender 
gelber Niederschlag (SnS2) das Dasein des %inns anzeigt , andernfalls 
bildet sich nur ein schwacher weisser Niederschlag von Schwefel. 

Obenstehende Methode Ziiin nnd Arsen zu scheiden, ist der Haupt- 
sache nach angegeben von L e 11 s s e n , welcher jedoch zur Aufliisung 
von der Zinnsaine nicht SchwefelwasserstoE in die ammonhaltige 
Fliissigkeit leitet, sondrrn fertiges Schwefelammon zusetzt , was auch 
ohne Zweifel verwendbar ist;' doch diirfte Zufuhrung von Schwefel- 
wasserstoff vorznziehen sein; denn, erstlich kann man dadiirch leicht 
einen bedeutendereri Uebcrschuss von Schwefelammon vermeiden, 
welcher, wie es scheint, der Ausscheidung des Arsens entgegenwirken 
kiinnte; weiter rrhalt man brim Zusatz von Salzsaure einen nur ge- 
ringen Schwefelniederschlag , der die geringste Spur von Schwefelzinn 
deutlich erkenneri lasst; und endlich ist die Flussigkeit bei der Reak- 
tion auf Arsen vollstBndig farblos (nicht gelb, wie bri der Verwendung 
von fertigem Schwefelammon), wodurch die Reaktion deutlicher her- 
rortritt. 

Ich behalte mir vor, spiiterhin die obenbeschriehene Methode auch 
auf quantitative Scheidung von Zinn, Antimon und Arsen zu priifen. 

G o  t h e n b u r g ' s  Polytechnikum. Januar  1884. 

18. 0. F i s c h e r  und G. Koerner:  Ueber die violetten 
Abkommlinge des Triphenylmethans. 

[Xittheil. ails cleni chem. Inst. der Alrad. der Wissenschaften z n  Xunchcn.] 
(Eingcgangcn am 12. Januar; niitgctheilt in dcr Sitzung yon 111-n. A. Pinncr.) 

Im Anschluss an nnsere letzte Mittheilung 2, uber die Methyl- 
derivate des Pararosanilins sei hier kurz auf einc neue Synthese des 
Hexamethylparaleukanilins aufmerksam gemacht. Diese Syutbese ver- 
leiht nicht nur unsereu Ansichten iiber die violetten Farbstoffe der 

') ICieselshure a n d  Thonerdc ruhrcn natiirlichrrwcisr ~ ~ i i i  Koclien drr 
allrnlischen E'lhssigkeit in cler Porcc~llanschale her. Dcren Menge ist so gering, 
(lass sie zahlreiclicn Versuchcn gernxss nie hemi Zusatz von Salrriiak aus- 
fallen, wrnn Gch niclit Zinn glcichzcitig vorfindrt; sie ~ e r d c n  dann init dei- 
Zinnsaurc ausgoschietlen. 

2, Dime Bciichtc XVI, 2904. 




