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j CH \A/ 

NH CcH4. NHa . HC1 
sich mit dem noch vorhandenen Diarnidostilbenmonochlorhydrat in 
Aiiilin und Bichlorhydrat umsetzt , so bleibt die urspriinglich ange- 
wandte Menge Bichlorhydrat in der Retorte zuriick und zwar voll- 
kommen rein, ohne jede Spur eines Nebenproductes, wahrend der als 
freie Base angewandte Antheil sich ganz glatt in Indol und Anilin 
zerlegte. Das Destillat wird rnit verdiinnter Salzsaure versetzt und 
die mit Kochsalz gesattigte Liisung mit Dampf destillirt, wobei das 
Indol rasch in groasen Blattern vom Schmelzpunkt 520 iibergeht,. 
welche alle .charakteristischen Indolreactionen zeigen. Ausbeute 
96 pCt. der Theorie, ungerechnet den Antheil, welcher sich dem 
iiberdestillirten Wasser rnit Aether entziehen lasst. Im Destillations- 
riickstand ist das Anilin leicht nachweisbar. 

Die Mischung von Diamidostilben und salzsaurem Salz braucht 
nicht molecular zu sein. Da ja sammtliches Chlorhydrat zuriickbleibt, 
geniigt eine geringe Quantitat desselben zur Ueberfiihrung griisserer 
Mengen Base in die Reactionsproducte. Die praktische Ausfiihrung 
jedoch leidet an dern Uebelstand, dass die Masse dann schmilzt und 
das Indo1 durch die innigere Beriihrung mit dem Salz zum Theil 
verharzt wird. 

Das cis-Diamidostilben liefert ebenfalls reichlich Indol, doch 
konnte wegen Materialrnangel die Reaction nicht quantitativ verfolgt 
werden. 

Wir beabsichtigen, die eben beschriebene Reaction auch auf 
aualoge Verbindungen auszudehnen. 

288. Carl Friedheim und Paul Michaelis: Ueber die 
Trennuug des Arsens von anderen Elementen mittels Methyl- 

alkohol und Chlorwasserstoffsaure *). 
(Eingegangen am 11. Juoi; 

Die von S c h n e i d e r a )  und fast gleichzeitig von F y f e J )  vorge- 
schlagene, vielfach gepriifte und abgeanderte 4, Methode, das Arsen, 
von anderen Kiirpern mittels Chlorwasserstoffsaure oder Natrium- 
chlorid und Schwefelsaure als fliichtiges Trichlorid zu scheiden, is& 

'1 Vergl. Paul Michaelis, Dissertation, Berlin 1894. 
a) Pogg. Ann. 85, 433. 
4, z. B. van Kerkhoff, Journ. f. prakt. Chem. 56, 395; Penny und 

3) Journ. f. prakt. Chem. 55, 103. 

Wallace, Joum. f. prakt. Cbm. 58, 498. 
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Ton E. F i s c h e r l )  dadurch zu einer vie1 brauchbareren nnd. allge- 
meiner anwendbaren umgestaltet worden, dass die Deetillation unter 
gewissen Bedingungen nach Zusatz von Ferrochlorid und Chlorwasser- 
stoffsiiure bewirkt wird. H u f s c h m i d t  a ) ,  sowie C l a s s e n  und 
L u d w i g  8 )  beschleunigten dann durch Einleiten gasfiirmiger Chlor- 
wasserstoffsaure ausserordentlich das Austreiben des Arsens. 

Wird diese Methode zur Trennung des Arsens von anderen, aus 
saurer Liisung durch Schwefelwasserstoff fiillbaren Metallen ange- 
wendet, so bietet die Gegenwart des Ferrichlorids hiichstens den 
Nachtheil dar , dass sich der Fallung der Sulfide Schwefel beimengt, 
sind dagegen Nickel, Kobalt und andere Elemente der Ammonium- 
sulfidgrnppe zugegen , so wird deren Bestimmung in derselben Probe 
sehr erschwert, die des Eisens sogar unmiiglich. 

Auch bei der Trennung des Arsens von Wolfram, Vanadin und 
Molybdlin, rnit denen zusammen es sich in zahlreichen sog. complexen 
Verbindungen findet, wiirde die besprochene Methode so gut wie 
unanwendbar sein : Wolframsiiure wiirde sich zum Theil schon bei 
der Destillation abscheiden und dadurch stiirend wirken, andrerseits 
aber infolge der Gegenwart der grossen Menge von Ferrochlorid 
kaum durch Eindampfen auszufiillen sein, die Bestimmung des Vana- 
dins durch Fiillen mit Mercuronitrat wiirde durch das mitfallende 
Mercurochlorid erschwert werden, und Molybdiin ware eret vom 
Eisen durch Ammoniumsulfid zu trennen, was weder genau noch 
bequem ist. 

In fast allen diesen und zahlreichen anderen Fallen empfiehlt es 
sich, wie wir gefunden haben, das Ferrochlorid durch Methylalkohol 
zu ersetzen, weil derselbe nach der Destillation keine feuerbestandigeu 
Kiirper sondern hiichstens etwas leicht abzufiltrirende oder fortzu- 
gliihende Kohle zuriicklasst. 

1. V e r h a l t e n  de r  Arsensi iure  gegen Methy la lkoho l  und  

Die Arsensliure wird bei der Behandlung mit Methylalkohol und 
ChlorwesserstoEsiiure nicht als solche esterificirt, sondern zu Arsen- 
trioxyd reducirt, welches sich dann in Form seines Esters zu vcr- 
fliichtigen scheint, woiiir der Umstand spricht, dass ein wasserfreies 
Destillst durch Schwefelwasserstoff nicht, wohl aber dann gefallt wird, 
wenn Torher durch Wasserzusatz eine Zersetzung eingeleitet wird. 

Erwiirmt man die methylalkoholische mit Chlorwasserstoffgas ge- 
sattigte LBsung von Arsensaure (0.2-0.3 g Asa05 in 40-50 ccm 
C HI . 0 A) im Destillationskolben auf dem Wasserbade, so gehen 
schon bei 40-50 O (Thermometer im Kolben) arsenhaltige Dlimpfe 

g a  sf iir m i g e C h 1 o r  w a s s e r  s t off s a  u r e. A r b  e i t s m e t h o d e. 

1) Ann. d. Chem. 208, 186. 
Diese Berichte 18, 1112. 

9 Diese Berichte 17, 2245. 



iiber, worauf bei 65-90° die Hauptmenge folgt. Eine Wiederholung 
der Operation ergiebt noch kleine Mengen von Arsen, bei einer 
dritten Destillation erweist sich meistens Kolbeninhalt und Destillat 
arsenfrei. 

Ale Destillationsgefass gilt zweckmassig ein 250 ccm fassender 
Rundkolben , welcher mittels iibergeschliffener, direct am Kiihler an- 
geschmolzener Kappe verschliessbar ist. Durch dieselbe geht, gleich- 
falls eingeschliffen, ein Tropftrichter bis fast truf den Boden dee 
Kolbens. Die iiberdestillirende Fliissigkeit fliesst i n  einen Kolben 
von ca. */* 1 Inhalt durch eine gleichzeitig als Verschluss eingeschliffene, 
bis in die Mitte desselben reichende Rohre, die rnit dem Kiihleraus- 
fluss gleichfalls durch Schliff verbunden ist. Seitlich am Kolbenhals 
befindet sich noch eine Scbliffverbindung fiir eine Dreikugelvorlage. 

Bei der Ausfiihrung der Destillation wird folgendermaassen ver- 
fahren: 

Die L6sung der zu analysirenden Substanz wird in dem Destil- 
lationakolben rnit 50 ccm Methylalkohol lj versetzt und, nachdem der 
vorgelegte Kolben mit 20 ccm conc. Salpetersaure, die Kugelvorlage 
rnit destillirtem Wasser beschickt ist, die Chlorwasserstoffentwicklung 
eingeleitet, welche anfiinglich recht stark sein muss, um das Zuriick- 
steigen des Methylalkohols zu verhindern. (Zur Aufuahme des zuriick- 
steigenden Methy!alkohols dient zwar das Tropftrichtergefass, doch 
kaiin nnter Umstanden ein Ueberspritzen der Fliissigkeit in die 
zwischen Entwickelungskolben und Destillationsgefass befindliche 
Trockenflasche stattfinden, wenn der Trichterhahn nicht friihzeitig ge- 
scblossen wird.) Der Destillationskolben wird durch kaltes Wasser 
kiihl gebalten, weil der Methylalkohol bei der Absorption dea Chlor- 
wasserstoffs sonst ins  Sieden gerath. Nach vollstiindiger Sattigung 
wird aus einem Wasserbade abdestillirt und dabei ein ganz schwacher 
Chlorwasserstoffstrom unterhalten. 

J e  nach der Menge der Arsensaure muss die Destillation ein- 
oder zweimal , wenn der Methylalkohol durcb vie1 Wasser verdiinnt 
war, auch wohl noch ein drittes Ma1 wiederholt werden. 20 diesern 
Zwecks echliesst man den Trichterhahn, kiihlt den Destillationskolben 
ab, fiillt den Tropftrichter rnit der entsprechenden Menge Alkohol und 
lasst denselben in den Destillationskolben einflieseen. 

1) Es empfiehlt sich hierbei, den Methylalkohol mB@;lichst wasserfrei an- 
zumenden , da andernfalls eine grosse QuantitiLt Chlorwasserstoff unniitz 
absorbirt und ausserdem die Schnelligkeit der Destillation verringert wird. 
Bringt man die zu analysirende Substanz mit Wasser in den Destillations- 
kolben, so ist also - abgesehen von einigen spiiter aufzufiihrenden Frillen 
- vor dem Zusatz von Methylalkohol das Wasser so weit wie m6glich rnit 
freier Flamme zu vertreiben. 
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- 
1. 0.2597 0.4065 0.2596 
2. 0.2430 0.3815 0.2436 
3. 0.2320 0.3634 0.2321 
4. 0.2536 0.3976 0.2539 

1st alles Amen iibergetrieben, so wirdl der h b a l t  beider Vor- 
lagen in eine 1 L fassende Porzellanschale gebracht und mib Wasser  
nachgespiilt, wobei wegen eiemlich heftiger Oasentwichlung die Scbale  
mit einem Uhrglase zu bedecken ist. Nach Zusatz von 20-30ccm 
conc. Salpetereiiure wird auf dem Wasaerbade erwiirmt, wobei die- 
Scbale so lange mit einem Uhrglase bedeckt gehalten wird,, bis die 
bald eintretende heftige Cblorentwickelung aufgehiirt hat, und dann 
die Fliissigkeit bis auf 100 ccm eingeengt. Nach dem nochmaligen 
Zusatz einer gleicben Quantitiit Salpetersgure und vBlligem Eindampfea 
wird der Riickstand rnit Wasser aufgenommen, filtrirt und mit Msgnesia- 
mischang gefiillt. 

11. D e a t i l l a t i o n  von  r e i n e r  . A r s e n s & u r e .  
Abgewogene Mengen reinen Arsentrioxyds I) wnrden mittela oonc. 

Salpetersiiure zu Arsensiiure oxydirt, die Liisung vollstiindig abge- 
dampft, der Riickstand rnit Waseer in den Destillationskolben gespiilt, 
das  Wasser bis auf 5-10 ccm verdampft ond gewiihnlich eine drei- 
malige Deatillation mit 50, 40, 30 ccm Metbylalkohol vorgenommen, 
Immer wurde daa 4. Destillat und der  Riickstand gepriift und arsenp 
frei befunden. 

-0.0001 -0.04 
+0.0006~ +0.25 + O.OOO1 +0.04 

’ +0.0003 +0.12 
I 

111. T r e n n u n g  von V a n a d i n s i i u r e  u n d  A r s e n s f f u r e .  
Eine directe Trennung des Arsens von der VanadinaHure w n r  

bisher nnr dadurch mbglich, dass man letztere durch Eochen mib 

1) Zur Gewinnung reinen ,Arsentrioxyds erwies sich das folgende Ver- 
fahren als Hnsserst brauchbar: 

Etwa 40 g kaufliches Arsentrioxyd werden in einem 250 ecm faasenden 
Destillationskolben rnit 100 ccm Methylalkohol hbergossen, und dann wird 
Salzaiiure eingeleitet, wobei die sich seEr stark erwsrmende Fliissigkeit abzu- 
kiihlen ist, um so ein vorzeitiges Fortgehen des Alkohols zu vermeiden. 

Nach erfoigter SHttigung wird aus dem Wasserbade in eine gut schliessende 
Vorlage destillirt, die Destillation, nm Antimon m6glichst zuriickzuhalten, 
unterbrochen, wenn noch einige Cubikcentimeter Fliissigkeit in dem Kolben 
vorhanden sind, und das Destillat mit 80 vie1 Wasser verdiinnt, dass As203 
sich gerade ausscheidet. Etwa mit hbergegangenes Antimon bleibt dabei in 
der sehr stark sauren Flhssigkeit gel8st. 

Das Trioxyd wird nach dem Absaugen nnd vollstsndigen Verdrhgen der 
Salzssnre dorch Wasser bei 1100 getrocknet. Es hat eine ech6n krystalli- 
nische Beschaffenheit und ist nicht hygroskopisch. 
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pCt. vom ange 

ge- be- 
Angewendet Gefonden Diffcmnn Gefunden wendeb,, salz Differenz 

8’02 eu VsO4 reducirte, sodann das Arsen unter Druck durch Schwefel- 
wasserstoff ausfallte, im Filtrate das  Vanadin wieder oxydirte und, je 
nach der Natur  der vorhandenen Basis, rnit H g N 0 3  oder. anderen 
Mitteln zur Abscheidung brachte oder rnit K Mn 0 4  in der reducirten 
L6sung titrirte I). 

Zu den Versuchen wurde ruehrfach umkrystallisirtes reinstes 
Ammoniumvanadat, A m y 0 3  (enthaltend 77.82 pc t .  VZ o,), und wie 
-oben beschrieben dargestellte Arsensaure ver wendet. 

Beim Destilliren von Am V 03 allein rnit Methylalkohol und Salz- 
saure geht zuerst eine tiefdunkel gefarbte , Vanadinsaure enthaltende 
Fliissigkeit fibera). Allmahlich wird das Destillat heller und schliess- 
lich wasserklar, wahrend sich die Farbe der Fliissigkeit im Destilla- 
tionskolben von Dunkelbraun in Blaugriin verandert hat. 

Werden dem Methylalkohol 20 ccm Wasser eugefiigt, so sind 
nur  die ersten Tropfen des Destillates violet gefarbt. Um auch 
dies zu vermeiden, wird die Vanadinsaure v o r  dem Zusatz von 
Methylalkohol mit wenig schwefliger Saure unter Erwarmen reducirt, 
worauf das  Destillat von Anfang a n  wasserklar ist und keine Vanadin- 
saure enthiilt. 

Vor  der zweiten Arsendestillation dampft man das  im Kolben 
zuriickbleibende Wasser soweit wie maglich fort, da  jetzt eine Ver- 
fliichtigung des Vanadins nicht mehr zu befiirchten ist. 

Bei den nachstehenden Analysen wurde die Destillation 4 bis 
5 Ma1 wiederholt; zuerst wurden 50 ccm, die folgenden Male j e  30 
bis 40 ccm Methplalkohol angewendet. 

Zur Bostimmung der Vanadinsaure im Riickstande wurde der 
Kolbeninhalt mittels Salpetersaure in eine Porzellanschale gespiilt, 
zur Trockne verdampft, mit Ammoniak in eine gewogene Platinschale 
gebracht und nach dem Eindampfen und darauf folgenden Gliihen 
das Gewicht der Vanadinsiiure ermittelt. , As03 , 1 AmVO3 , MgsAsaO, = , As03 , lr’, ,funden11 &net 

1. 0.2451 0.4572 0.3827 0.2444 - 0.0007 0.28 0.3575 78.20 77.82 
2. 0.2665 0.5468 0.4169 0.2663 - 0.0005 0.19 0.4283 78.33 77.82 
3. 0.2724 0.4323 0.4263 0.2723 - 0.0001 0.04 0.3381 78.21 77.82 

+ 0.38 + 0.51 + 0.39 

1) Vergl. Schmi tx-Dumont ,  Dissertation, Berlin 1891. 
a) Dieselbe enthglt wahrscheinlich einen Vanadinsiiureiither. Vergl. J. 

Hal l ,  Journ. ehem. SOC. 1887, 1, 781. 
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1. 
8. 
3. 
4. 

111. T r e n n u n g  d e r  Arsensi inre  und Molybdiinsiiure. 
Arsenaliure und Molybdiinsiiure werden bei der Analyse ihrer 

Alkaliverbindungen l) meistene in der Weiae getrennt, dam die L6sung 
derselben mit Ammoniak iibersiittigt and mit Magneaiamischung ver- 
setzt, der entstehende molybdlinsiiurehaltige Niederschlag von Ammo- 
niummagnesiumarsenat nach 48 atiindigem Stehen filtrirt, in Salpeter- 
siiure geliist, wieder durch Ammoniak gefillt und in Magneeiumpyro- 
arsenat iibergefiihrt wird. 

Den gesammelten Filtraten wird Ammoniumsulfid und Schwefel 
hinzugefiigt und das sodann durch Siiure ausgefiillte Scbwefelmolybdiiu 
dnrch Reduction im Wasserstoffstrom in Diaulfid oder Metall ver- 
wandelt. 

Obwohl diese Methode wegen des leichten Eingehens von Mo- 
lybdiinsiiure in dae Maguesiumdoppelsalz nicht die genauesten Resul- 
tate giebt, ist sie doch noch einer indirecten Methode vorzuziehen, 
bei welcher beide Siiuren zusammen ale Quecksilbersalze gefiillt und 
im Wasserstoffatrom gegliiht werden. Dabei entweicht das Amen 
and die Molybdiinsiiure wird zu Metall reducirt; jedoch verfliichtigt 
sich einerseits leicht auch etwas Molybdiin, wiihrend anderseits eine 
volletiindige Reduction derselben schwer zu erreichen ist. 

Die nachstehenden Versnche wurden mit dreimal umkrystalli- 
sirtem Ammoniumparamolybdat 3 (NH& 0 . 7MoOs .4HaO (ent- 
haltend 8 1.55 pCt. Mo 03) angestellt. 

Mit wasaerfreiem Methylalkohol und Salzsiiure destillirt verhiilt 
sich diesea Salz dem Bmmoniumvanadat Hhnlich, jedoch geniigt bier 
ein Zuaatz von Wasser, um jedes Uebergehen von Molybdiiu zu ver- 
meiden. 

Fiir die Busfiihrung der Destillation gilt das bei der Vauadin- 
siiure Gesagte. Auch die Restimmung der MolybdiSnsiSure im Riick- 
stande erfolgt in der f i r  die Vanadinahre beachriebenen Weise; nur 
darf wegen der Fliichtigkeit der ersteren hier nicht zur Rothgluth 
erhitzt werden. Deshalb filtrirt man den in die Platinechaale zu 
bringenden, in Ammoniak geliisten Eindampfriickstand , um aus dem 
Alkohol stammende Kohle zu entfernen. 

 iff^^^^^ Ge- dsgewendet Gefunden Difiereoz 
PCt. Tom *W- 

fundm wendeten Sale 
I3(N&)SO. 

B e n 0 3  /,Mo03,4H90 &#SrO1= AM03 

0.3513 0.2244 - 
0.2603 0.1663 - 
0.3728 0.2381 - 

0.2248 0.4538 
0.1674 0.5453 
0.2394 0.3062 
0.2550. 0.5 0.3980 0.2548 - 

l) Vergi. F. Mach,  InsugtDiasert. Berlin 1592. 

Berichto d. D &em. Gesellsrhaft. dnhrp. X S V l l I .  92 



V. B e s t i m m u n g  v o n  A r s e n s i i u r e  u n d  W o l f r a m s a n r e .  
Die Trennung der Arsensaure von der Wolframsiiure ist eine 

mit den griissten Schwierigkeiten verkniipfte Operation, da  die erstere 
durch die gewiihnlichen F&llungsmittel , auch durch Schwefelwasser- 
stoff anter Druck nicht vollstiindig abzuscheiden ist '). 

Am Besten verfahrt man nach E e h r m a n n a )  so, dass man dae 
zu analysirende Salz mit der doppelten Menge der berechneten Natron- 
lauge '/a Stunde lang kocht, um eine Spaltung in die beiden Com- 
ponenten zu bewirken, dann mit doppelt so vie1 NHdC1 als zur  
Bindung des vorhandenen Alkalie niithig ist, versetzt, '14 Vol. Ammo- 
niak und Magnesiamischung hiozugefiigt, nach 2 Stunden filtrirt, rnit 
einer Mischung von Ammoniak und Ammoniumnitrat auswascht und 
die Fallung mehrere Male wiederholt. Allerdings lasst sich kaum die  
Gesammtmenge der Wolframsaure aus dem Ammoniummagnesium- 
arsenat entfernen. 

Die geeammelten Filtrate werden mit Salzsiiure eingedampft, um 
die Wolframsiiure abzuscheiden, wobei die vielen Magnesiumsalze sehr 
stiirend wirken. - 

Die mit reiriem Natriumparawolframat, 5 NaaO 12W03. 28 HaO, 
(enthaltend 77.38 pCt. WO3) und Arsensaure angestellten Destillations- 
versuche hatten kein giinstiges Ergebniss. 

Zwar destillirte die Hauptmenge des Arsens rasch iiber, und 
scbon im vierten Destillitt fand sich keine Spur  desselben, aber trotz- 
dem blieben immer 2-3 pCt. der angewendeten Menge im Riickstand. 

Man musste deshalb von diesen Versuchen abstehen; doch ge- 
larig es in folgender Weise, beide Sauren mit grosster Genauigkeit 
zu bestimmen, wobei ein von G i b b s 3 )  fiir die Bestimmung der Wolf- 
ramsaure allein gemachter Vorschlag Verwerthung fand. 

Das Princip der Methode besteht darin, dass man in einer Portion 
der Substanz das  Gesammtgewicht von Wolframsiiure und Arsensaure, 
in einer zweiten dau Gewicht der Wolframsaure allein ermittelt und 
die Arsensaure aus der Differenz berechnet. 

Die Bestimmung des Gesammtgewichtes kann, wie wir gefunden 
haben, genau in folgender Weise erfolgen: Die wassrige Liisung dee 
Arseuwolframates wird auf dem Wasserbade erhitzt und unter gutem 
Umriihren soviel Mercuronitratliisung zugesetzt, bis kein Niederschlag 
mehr ausfallt, worauf die dabei entstehende freie Salpetersaure durch in 
Wasser suependirtes reiues Quecksilberoxyd neutralisirt wird'). Nach- 

1) Vergl. Max F r e m e r y ,  Inaugural-Dissertation. 
2, Ann. d. Chem. 245, 51. 
3) Proceedings of the Americ. Academy 16, 134. 
4) Y'ergl. Fr iedheim,  Neue Trennungsmethode fiir VanadinsOure und 

Freiburg 1884. 

Molybd&nsaure; diese Berichte 23, 353. 
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77.19 77.35 I 0.24 A e O j  
0.2898 wolfr. Na. I 0.3237 

dem man bei aufgelegtem Uhrglase noch 20 Minuten lang auf dem 
Wasserbade erwiirmt hat, liisst man erkalten, filtrirt den Niederschlag, 
wbcht  rnit Hg NOS haltigem Waeser, trocknet, entfernt, den Nieder- 
schlag dann miiglicbet vom Filter und last den dem Filter anhiingen- 
den Rest mit warmer verdiinnter Salpetereiiure in einen Platintiegel. 
Nach dem Verdampfen der Saure bringt man die Hauptmenge dee 
Niederschlages in den Tiegel, iiberschichtet rnit einer grossen Menge 
(15- 20 g) gewogenen, wasserfreien normalen Natriumwolframats, filit 
den Tiegel mit Wasser und dampft auf dem Wasserbade zur Trockne, 
wodurch eine innige Durchdringung des Niederschlages rnit dem 

. Nittriumwolframat erreicbt wird. 
Man erbitzt nun den bedeckten Tiegel im Luftbade allmiihlich 

bis. auf 2000, wobei der Rest des Wassers entweicht, und gliibt eret 
vorsicbtig auf dem Einbrenner, dann auf dem Secbsbrenner (unter 
dem Abznge!). Gewichtsconstanz wird schon nach einmaligem halb- 
stiindigen Gliihen erreicbt. 

Das Filter, ao dem bei der Behandlung rnit Salpetersiiure noch 
eine kleine Menge Wolframsaure haften bleibt, ist fiir aich zu ver- 
brennen. 

- 0.19 

- 
1. I 
2. 

3. 

Zur Bestimmung der Wolframsaure allein erfolgt das Fiilleu uad 
Trocknen des Niederschlages in genau gleicher Weiee, aber nach dem 
Entfernen desselben vom Filter verbrennt man dieses direct, ohne es 
vorher rnit Salpeteraiiure zu behandeln, fiigt die Haoptmenge des 
Niederschlages hinzu und gliibt direct ohne Zueatz des normalen 
Natriumwolframats. 

0.26 4 @ O j  
0.3931 wolfr. Na. I 0.3039 I 77.31 1 77.38 I -0.07 

92 * 
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Die erhaltenen Resultate zeigen eine Genauigkeit , welche auch 
nicht im Entferntesten von einer der anderen Bestimmungsmethoden 
erreicht wird. Ueberdies aind die Analysen bequem und schnell Bus- 
zuEhren und gewinnen noch an  Einfachheit, wenn man sich bei der 
Bestimmung der Wolframsaure des Gooch’schen Tiegels bedient 
und dadurch das Einiischern des Filters erapart. - 

Die vorgeschlagene Methode der Destillation des Arsens mit 
Methylalkohol und Cblorwasserstoffsaure ist auch zur Trennung des- 
selben von vielen anderen Elementen, so besondere von Eisen, Kobalt, 
Nickel und Kupfer mit denen es sich zusammen in zahlreichen Mine- 
ralien findet, zu benutzen. Hieriiber sol1 spater berichtet werden. 

Wissenschaftl. Chem.-Laboratorium, Ber l in  N. 
J u n i  1895. 

889. K. Lagodeinski: Ueber die Constitution den p-Anthra- 
chinone. 

(111. Mittheilung fiber Anthrachinone). 
(Eingegangen am 10. Juni.) 

In einer friiheren Mittheilung’) habe ich gezeigt, dass sich aus 
dem 2-Oxyanthracen ein neuea Anthrachinon gewinnen lasst, und dasa 
in demselben die beiden Chinon- Sauerstoffatome die Orthostellung 
zo einander einnehmen. Da in diesem Falle zwei isomere Orthochi- 
none sich voraussehen lassen, so blieb die Frage unentschieden, ob 
dem neuen Kiirper die Constitution des 1.2-Anthrachinons oder des 
2.3-Anthrachinons zukommt. Angesichts gewisser Analogie in  der 
Bildungsweise und Eigenschaften des P-Anthrachinons mit dem 1.2- 
Naphtochinon schien die erstere Formel die wahrscheinlichere zu 
sein. Diese Vermuthung hat sich nunmehr durch das Experiment 
vollkommen bestatigt. 

Behandelt man das vom 2-Oxyanthracen sich ableitende Nitroso- 
oxyanthracen in aikalischer Lijaung mit Schwefelwasserstoff, 80 ent- 
steht das freie Amidooxyanthracen. Aus Aether krystdlisirt dasselbe 
in  griinlich gelben Blattchen, die in ganz reinem Zustande an der 
Luft keine Veranderung erleiden. Im Schmelzrijhrchen erhitzt, brlSunt 
es sich bei 1400; bei 1500 tritt eine Zersetzung unter Schwarzwerden 
ein. Diese neue Phenolbase des Anthracens zeigt der Einwirkung 
des Essigsaureanhydrids gegenuber ein sehr merkwurdiges Verhalten. 
Beim kurzen Erwarmen des Amidooxyanthracens mit Easigsiiurean- 
hydrid wird dasselbe sehr energisch acetylirt und es entsteht ein 

1) Diese Berichte 27, 1438. 




