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Zu bemerken ist, dass die beiden zuletzt beschriebenen Natrium-
sulfosalze mehr Krystallwasser besitzen, als die Kalium- oder Am-
moniumsalze; in gleicher Weise besitzen anch die Natriumvanadate
im Durchschnitt einen grésseren Krystallwassergehalt als die Kalium-
oder Ammoniumvanadate.

‘Was schliesslich das Verhiltniss von Sauerstoff zu Schwefel in
den oben beschriebenen Sulfovanadaten anbetrifft, so stehen die Na-
triumsalze ihrer Zusammensetzung nach den Sauerstoffsalzen niher,
als die Kalium-, bezw. Ammonijumsulfovanadate. Analoge Beobach-
tungen wurden friher von G. Kriiss!) bei der Bildung von Molyb-
dénsulfo- und Molybdinoxysulfo-Salzen gemacht.

Im Obigen sind die Darstellungsmethoden und Eigenschaften der
Vanadinsulfosalze nur in Kirze geschildert. Um diese Verbindungen
tiberhaupt sicher zu erhalten, muss man eine Reihe von ganz be-
stimmten Versuchsbedingungen genau einhalten. Alles hierauf Beziig-
liche, sowie eine nihere Beschreibung der Sulfovanadate findet sich
in einer an Liebig’s Annalen der Chemie eingesandten Abhandlung
siiber Sulfosalze des Vanadinse.

407. Gerhard Kriiss und Hermann Moraht:
Untersuchungen iiber das Beryllium.

[1I. Mittheilung.]
[Aus dem chem. Labor. der kdnigl. Akademie der Wissenschaften zu Miinchen.]
(Eingegangen am 29. Juli.)

In einer frijheren Mittheilung ?) war von uns darauf hingewiesen
worden, dass durch Anwendung einer neuen, kurz beschriebenen
Methode ein ganz reines Berylliumoxyd gewonnen werden kann, welches
im Gegensatz zu der bisher fiir rein gehaltenen Beryllerde sich in
concentrirter Salzsiiure auch bei Anwendung grosser Oxydmengen
absolut farblos 1st. Unsere damals ausgesprochene Absicht, mit
solcher Beryllerde, ihrer grossen Reinheit wegen, eine abermalige
Bestimmung des Berylliumiquivalentes vorzunehmen, ist nunmehr
ausgefiihrt. KEs sei hier in Kiirze iiber den Gang und die Resultate
dieser Untersuchung berichtet, wihrend eine ausfiibrliche Beschreibung

1) loe. cit.
%) Diese Berichte XXIII, 727—7317.



der Versuche demniichst in Liebig’s Annalen der Chemie mitge-
theilt werden soll.

Zur Neubestimmung des Beryllium-Aequivalentes wurde derselbe
Weg gewihlt, welchen auch Nilson und Petterson!) zum gleichen
Zwecke benutzt haben, und welcher auf der Ueberfiilhrung des wasser-
baltigen Sulfates, Be SOs + 4 H; O, in Beryllerde durch heftiges
Glithen beruht. Diese Methode ist eine vorziigliche, denn das Sulfat
ist verhiltnissmissig leicht absolut rein zu gewinnen; auch ist es nicht
hygroskopiseh und ldsst sich vollkommen genau abwigen. Im pul-
verisirten Zustande verliert es, ohne sich zu blihen, sein Krystall-
wasser, und zwar zwei Molekiile beim Erwirmen auf 105° und den
Rest bei einer Temperatur von 250—260°. Nach heftigem Glithen
hinterléisst es Beryllerde und giebt bei hellster Rothgluth in einer
Ammoniakatmosphire auch die letzten Spuren von Schwefelsiure ab,
auch wenn grossere Sulfatmengen auf einmal vergliiht werden.

Zur Darstellung des schwefelsauren Berylliums wurde die nach
der friiher beschriebenen Methode dargestellte ganz reine Beryllerde
in Platinschalen in iiberschiissiger verdiinnter Schwefelsinre geldst,
die Loésung auf dem Wasserbade bis zur beginnenden Krystallans-
scheidung eingeengt und unter stetem Umriihren erkalten gelassen.
Der ausgeschiedene Krystallbrei wurde hiufig mit absolutem Alkobol
dekantirt, schliesslich auf einem Trichter gesammelt und mit Alkohol
bis zur Entfernung auch der letzten Spuren von freier Siure ausge-
waschen. Nach moglichster Absangung des anhaftenden Alkohols
16ste man den Riickstand in kaltem Wasser, engte die L&sung in
Platinschalen auf dem Wasserbade bis zur beginnenden Krystallaus-
scheidung ein und sammelte, nachdem der Schaleninhalt abermals
unter Umriihren erkaltet war, die ausgeschiedene Masse auf einem
Trichter. Das viermal' umkrystallisirte Berylliumsulfat wurde in
kaltem Wasser gel6st und die Losung in Platinschalen unter Glas-
glocken iiber Schwefelsdure stehen gelassen, bis die Krystallausschei-
dung begann. Dann wurde filtrirt und das Filtrat abermals zur
Krystallisation iiber Schwefelsiiure hingestellt. Das jetzt sich aus-
scheidende Sulfat wurde zur Atomgewichtshestimmung des Berylliums
benutzt, wihrend die schliesslich zuriickbleibende Mutterlange entfernt
ward.. Auf diese Weise dienten nur die mittleren Fractionen der
ausgeschiedenen Krystallaggregate zu den Aequivalentbestimmungen
der Beryllerde.

Zur Ausfihrung der letzteren wurden die glinzenden, stark licht-
brechenden Krystalle des Berylliumsulfates, BeSOQ4 + 4HzO, mnach
dem Trocknen zwischen geglittetem Fliesspapier vorsichtig im Achat-

) Diese Berichte XITI, 1451.
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morser pulverisirt, abermals zwischen Fliesspapier von etwa noch
anhaftender Mutterlauge befreit und in Platinschalen bis zur Gewichts-
konstanz iiber Phosphorpentoxyd stehen gelassen. Dann ward ein
Platintiegel ) mit dem Salze beschickt; derselbe besass in etwa zwei
Drittheilen seiner Hohe eine Verjiingung, die ein genau passendes
und fest anliegendes feines Platinsieb trug. Geschlossen wurde der
Tiegel durch einen durchbohrten Platindeckel, dessen Oeffnung durch
¢in drehbares Platinscheibchen verschliessbar war. Bei allen Wigungen
diente ein zweiter Tiegel von genau der gleichen Form und demselben
Gewicht als Tara?).

Zunichst wurde das trockene Berylliumsulfat, BeSO4 + 4Hy O
im Tiegel einen halben Tag lang auf 1050, dann unter allmihlicher
Steigerung der Temperatur einen halben Tag auf 2550 erhitzt. Hierauf
ward mit freier Flamme die Sdure des Sulfates verjagt, wobei die
Temperatur stets so regulirt wurde, dass nur eine gemissigte Ent-
wickelung von Schwefeltrioxydddmpfen auftrat. Zum Schlusse glihte
man den Tiegelinhalt in einem Strom von ammoniakhaltiger Luft auf
das Heftigste bis zur Gewichtskonstanz. In folgender Tabelle finden
sich die Resultate der also ausgefiihrten Analysen zusammengestellt:

(Siehe Tabelle auf Seite 2555)

Aus den gewonnenen Zahlen berechnet sich fiir das Aequivalent
des Berylliums [O = 15.96] als Mittel der Werth 4.516, gefolgert aus
den scheinbaren Gewichten der eingewogenen Sulfate und der durch
Gliihen derselben erhaltenen Beryllerden. Eine unter Benutzung der
specifischen Gewichte des Sulfates, der Beryllerde und der ange-
wandten Gewichtsstiicke ausgefiihrte Berechnung der wirklichen Ge-
wichte im luftleeren Raum erwies sich als unwesentlich, da die da-
durch hervorgerufene Aenderung im Berylliuméiquivalent die Grenzen
der Versuchsfehler nicht iberschritt.

Die nur dreimal umkrystallisirten Beryllsulfate ergaben etwas
hobere Aequivalente, als die vier oder fiinf Mal umkrystallisirten Pra-
parate, so dass in den ersteren neben Beryllerde vielleicht noch Spuren
von anderen Erden mit hoheren Aequivalenten enthalten waren. Zur
endgiiltigen Berechnung des Berylliuméquivalentes sind demnach nur
die Analysen der vier und fiinf Mal umkrystallisirten Sulfate heran-
zuziehen, und es ergiebt sich aus den Aequivalent-Bestimmungen IIT

1) Der Tiegel war sorgfiltig von allen dem Platin legirten Fisen befreit
worden, indem zunichst reiner Salmiak, spiter oftmals schwefelsaure Thon-
erde in demselben verglitht worden war.

?) Ueber alle iibrigen bei diesen Bestimmungen beobachteten Vorsichts-
massregeln wird in den Annalen das Nihere berichtet werden.
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bis XVI der obigen Tabelle fiir Beryllium ein Aequivalent von 4.514

Ir
oder Be =9.028, wenn 0 = 15.96 gesetzt wird; unter der Annabme
von 0 = 16, ergiebt sich das Atomgewicht des Beryllinums gleich 9.05.

Es ist schon in unserer ersten Abhandlung iiber das Beryllium
nnd eingangs dieser Mittheilung darauf hingewiesen worden, dass vor
der Bestimmung des Berylliumiquivalentes aus der bisher fiir rein
gehaltenen Beryllerde noch eine Beimengung entfernt werden konute,
und man sieht ein, dass jene Verunreinignng der so leichten Beryll-
erde mit einem feuerfesten Oxyd das Aequivalent des Berylliums bisher
stets erhGhen musste. Der von uns gefundene Werth ist dement-
sprechend auch bedeutend niederer, als das friiher zumeist gebriuch-
liche Awdejew’sche Atomgewicht Be=9.22, und auch noch um
etwas geringer, als die von Nilson und Petterson gefundene Zahl
9.0811). Woraus der den meisten Beryllerden beigemengte Kérper,
welcher konzentrirten sauren Berylliumchloridlésungen jene gelb-
lich-griine Farbe verleiht, besteht, k6énnen wir zur Zeit aus Mangel
an Material noch nicht entscheiden. Es sind jedoch gréssere Mengen
von Beryllmineral in Arbeit genommen, so dass wir uns vorbehalten,
in einiger Zeit auch iiber diesen Gegenstand Niheres mitzutheilen.

408. Karl Seubert und K. Kobbé: Ueber die Zusammen-
gsetzung einiger Doppelsalze des Rhodiums.

(Mittheilung aus dem Chemischen Laboratorium der Universitit Tabingen.

(Eingegangen am 6. August.)

Eine Arbeit iiber das Atomgewicht des Rhodiums?) gab ups ip
der letzten Zeit Veranlassung, einige Doppelsalze dieses Elementes
darzustellen, i{iber deren Zusammensetzung sich in der chemischen
Literatur ‘widersprechende oder nur unvollstindige Angaben finden.
Wenn auch eine eingehendere Untersuchung dieser Verbindungen zur
Zeit nicht in unserer Absicht lag, so wurden doch sorgfiltige Ana-
lysen derselben ausgefiihrt, da uns daran lag, ein Urtheil iber ihre
Verwendbarkeit zur Atomgewichtsbestimmung des Rhodiums zu ge-
winnen. Das Ergebniss derselben mag hier eine Stelle finden, um so

) 0 = 15.96.
%) Dieselbe ist abgeschlossen und wird in nichster Zeit verdffentlicht

worden. Fir das Atomgewicht des Rhodiums wurde der Werth Rh = 102.73
gétunden.





