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Das Sul fa t ,  ( C I O H ~ N H ~ C O O H ~ H ~ S O , ,  krystallirirte gleich- 
falls in wohl auegebildeten, fast farblosen Nadelu. Getrocknet bei 
looo lieferte es 20.0 pCt. Schwefeldure (berechnet 20.8 pCt.). 

Dae Ca lc iumea lz ,  ( C l o H ~ N H 2 C O O ~ C a  + 4 & 0 ,  krystalli- 
sirte in kurzen lilafarbigen Prismen oder Nadeln , leichtliislich in 
Waseer. Dae zwischen Liiachpapier getrocknete Salz verlor beim 
Erhitzen auf 1300 15 pCt. Wasser (berechnet 14.9 pCt.). Der Riick- 
stand gab 9.8 pCt. Calcium (berechnet 9.7 pet.). 

- -_ 
Die drei oben genannten Mononitro-B-naphto&e&uren sind im 

lueaeren Habitue und Schmelzpunkt einander ziemlich gleich. Der 
Unterechied tritt mehr bei ihren Derivaten, wie den Aethezn und den 
Amidasluren, hervor. 

Ob eine Mononitrosdiure vom Schmelrpunkt 2100, wie ich friiherl), 
oder 2280, wie Kiichenmeistera)  angegeben, in dem von m u  dar- 
geetellten Nitnrungsprodukte enthalten war, habe ich bis jet& nicht con- 
statiren konnen, beabsichtige aber die Untereuchung etwsd weiter fortru- 
ftihren und die Reaultata au einer anderen Stelle auefiihrlicher darzulegen. 

Schliesalich sage ich H e m  Edw. Abery  meinen beeten Dank 
fir die Unterstiitzung, die er mir bei der Daretellung der @-Naphtob 
SHure hat angedeihen laseen. s, 

U peala,  Universi~talaboratorium, April 1885. 

1 IS. Edward Divers  and Masaohika B h i m o r e :  Ueber eine 
n i w  and einfaohe Methode der quantitstiven Tram- von 

Tellur und Belem. 
(Mittheilung aue dam Kaimrl. Japanirchen Polytachnikum in Tokio.) 

(Eingegangen am W. April; mitgetheilt in der Sitzung von Ern. A. Pinner.) 

Seleii und Tellur eind ganz verachieden von einander in ihrem 
Verhalten gegen echwefelige SHure bei Anweeenheit von Schwefeldure 
und Abwesenheit von Salzdure. Unter leicht inne zu haltenden Be- 
dingungen wird das ganze Selen gefiillt, ohne daes eine Spur Tellur 
ihm anhiingt. Die Liieung der oxydirten Elemente in concentrirter 

I) Diem Berichte XU, 1395. 
3 Dim Berichte In, 739. Bull. de la aoci6t.A chim. [2] 14, 413. 
8) Den Farbwerken vormale Meister, Luciue und Brening in H6chet  

nnd der Badischen Anilin- und Sodafabrik in Ludwigshafen bin ich fiir ihre 
bereitwillige Ueberlieferung von gr6eseren Partieen dea 8-naphtalinsulfonsauren 
Natriume zu Dank verpflicbtet. 
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Schwefelsiiure, zu der die LGsung der  schwefeligen SHure zugefiigt 
wird, muss unverdiinnt oder nur wenig verdiinnt sein. Dennoch muss 
eine gewisse Verdiinnung der Losung statthaben, um die Fiillung voll- 
stliodig zu machen; dies wird aber am einfachsten und sichersten 
durch die Schwefligsaureliisung selbst bewirkt. H e i n r i c h  R o s e  er- 
wahnt in Zeitschr. anal. Ch. 1 ,  i 3  die  unvollstandigc Fallung des 
Selens durch schweflige Saure in Gegenwart ron verdiinnter Schwefel- 
saure und in Uebereinstimmung mit ihm finden wir, dass die Fallung 
des Selens unvollstandig ist, wenn man die Schwefelsaure nicht ge- 
niigend concentrirt nimmt. 

Wir wandten bei unseren Versuchen Tellur und Selen an,  die 
beide sorgfiltig gereinigt waren. Das erstere gab keine Spur Selen 
an eine Cyanlialiumlosung, und das letztere liiste sich in dieser Lo- 
sung in der Warme ohne Riickstand auf. Gewogene Mengen wurden 
zu den Versuchen gemischt, nach dieser Metbode getrennt, wieder ge- 
wogen, und auf ihre Reinheit mit dem oben angegebenen Reagens 
gepriift. Wir  fiihren die bei zwei Versuchen angewendeten und wieder 
erhaltenen Mengen hier an. Die Genauigkeit der Methode wurde fer- 
ner durch qualitative Proben bestatigt. 

1. TI. 
Tellur genommen 0.31 15 g = 44.61 pCt. 0.2515 g = 42.55 pCt. 

Tellur gefunden 0.3107')g = 44.50 > 0.2513 g = 42.52 
Selen > 0.3867 g = 55.39 0.3395 g = 57.45 

Selen > 0.3865 g = 55.35 )) 0.3395 g = 57.45 

Das Verfahren im Einzelnen ist folgendes, wobei Tellur und Selen 
als im freien Zustande vorausgesetzt sind. Das Gemenge wird mit 
concentrirter Schwefelsaure in einem bedeckten Becherglase erhitzt, 
bis es ganz zu einer farblosen Losung oxydirt ist. Dabei scheidet 
sich etwas weisses Tellursulfat ab. Das Erwarmen muss fortgesetzt 
werden, bis jede Spur scbwefliger Siiure verjagt ist,  d s  sonst etwas 
Selen ausfillt, wenn die Losung mit Wasser verdiinnt wird, was 
jedoch ohne Bedeutung ist , wenn andere unliisliche Substanzen an- 
wesend sind. 

Die Liislichkeit beider Substanzen in Schwefelsaure vor der 
Oxydation unterstiitzt den Process sehr, welcher iiberdies iiber die 
Bildung der Dioxyde nicht herausgeht, ein Punkt, der fur die nun 
folpende Reduktion wesentlich ist. Schwefelsaure ist daher entschie- 
den der Salpetersaure als Oxydationsmittel rorzuziehen. (Man kann 
aber auch die letztere Saure gebrauchen, wenn man will. Auf die 
Oxydation muss dann die Verdunstung des Ueberschusses der Salpeter- 

*) Bei dieser Bestimmung r iss das Filter. 
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d u r e ,  Erwgirmung mit Salzdure zur Reduktion der Trioxyde, und 
ruletzt Erwiirmung mit Schwefeldure zur Vertreibuog der Salzeiiure 
folgen.) Dann fiigt man zu der concentrirten Schwefel&ureliieung 
allrnffhlich eine miitwig etarke Lbeung von sehwefliger SHnre, bie dan 
Volumeo ungefiihr auf das Fiinffache gebracht iet. Dabei fiillt fort 
wiilirend rothee Selen aue. Die Fiillung iet beeodigt, wenn daa Vo- 
lunien der Schwefeleiiure etwa vier Ma1 gbeser geworden ist. MM 
digerirt einige Zeit auf dem Sandbade. Der Niederschlag wird bald 
diinkler und dicht, oboe eich jedoch in schwierig auazoraechende 
Maeeen zueammenzuballen, wie daa bei der gewbhnlich angewandten 
Methode dee Erwiirmene mit Salzdure geschieht. Nachdem man ooch 
etwae rerdiinnt hat, um das Filter zu schiitzen, wird der Niederschlag 
a u f  einem tarirten Filter auegewaschen, getrocknet and gewogen, und 
kann noch auf Tellur gepriift werden. 

Das Filtrat wird mit Salzdure und mehr echwefliger S u r e  er- 
hitzt, und daon daa Tellur io gewiihnlicher Weise niedergescblageo. 
Ee kann auf Selen gepriih werden, und die Mutterlauge kann man 
mit Schnefelwseeeratoff behandeln, um die Ahweeenheit beider Elemente 
in derselben danuthun. 

Man wird erkennen, dam die hier beechriebene Methode vie1 ein- 
facher, ale die Cyankalium-Methode iet. Die bei dereelben vorhandenen 
Schwierigkeiten sind wohl bekannt, der eine von une hat in den 
.Chemical N e w s c  49, 26') eine andere Schwierigkeit erwiihnt. Eine 
heisse Lbsung von Cyankalium 16et etwaa Tellur auf, von welchem 
niimlich ein Theil dorch SalzeHure wieder ffillbar ht, wiihrend ein 
anderer Theil dee Tellure, wie schon bekannt war, nach Zusatz von 
Salzeiiure erst durch echweflige Siiure gefgllt wird. 

1) Nachdem diem Mittheilung in den *Chemical Newsa gemacht wor- 
.den war, haben wir gefunden, dam H. Rose daeselbe gefunden und in seiner 
BQuantitativen Analyseu ver6ffentlicht hat; es scheint aberwenigbehannt 
geworden za sein, denn Tellurocyanate werden nirgends als existirend 
.angeft hrt. 




