
Die a w  ihm durch frnctionirte Destillatioii i n  einer Ausbeute YOU 

etwa 2 g erhalteiie Fraction vom Sdp. 255-2600 ist ein schwiich 
gelblich gefirbtes Oel, desseii Eigenschaften uud Zuenmmensetznrig 
keinen Zweifel duriiber Inssen, dass in ihrn y- Acetyldiiitliylacctrssig- 
saureiithylester (2.2-DiBthyl-3.5- hexand ionsaure~~ th~ les t e r  = rcu-L)i- 
athyltrincetslureester) in nahezu rrinem Ziistaiid vorliegt. 

0.2077 g Sbst.: 0.477? g Cop, 0.1GC7 g HnO. 
C ~ ~ H ? O O ~ .  Ber. C 63.16, H 8.77. 

Gef. 7 )  68.66, n P.92. 
Die alkoliolische Liisung des Esters farht sich aiif Zus:ttz von Eisen- 

chlorid intensiv roth. Beirn Schiittelri niit Kupferacetntlosung wird 
der  Ester tief dunkelgriin gefarbt und erstarrt nach kurzer Zeit zu 
einem blaugrauen, krystalli~iiscbem K u p f e r s a l  z. 

In  Alkohol, Aether, Henzol rind selbst in Ligroi'o leicht loslich 
(mit griinlicher Farbe), uriloslich in Wasser, wird das Kupfersnlz 
durch Urnkrystallisireii aus Alkohol iu blaugrauen Krystitllen erhulterr, 
die nicht ganz scharf bei 8 5 O  schmelzen. 

0.2700 g Sbst. (exsiccatortrocken, l e i  l l O o  nicht an Gewicht abnelirnend) 
gabcn nach Abrauchen mit SalpetereBore und Gliihen: 0.0415 g CuO. 

C ~ ~ H ~ S O ~ C I I .  Ber. Cu 1'2.1s. Gef. Cu 14.26. 
Die Arbeit wird iii der angegebenen Richtung fortgesetzt. 
Hrn. Dr. A. G r o e n e r e l d  sage ich fiir die mir bei dieser Unter- 

snchung geleistete Hiilfe besten Dank. 

436. E. Noe l t ing  und W. Feuerstein:  U e b e r  die Darstellung 
von arsenfreiem Phosphor. 

(Eingagangen am 14. August.) 

Obgleich nach den Versuchen ron  W i n k l e r  die Frnge der Um- 
wandlung des Phosphors in Arven wohl nls erledigt zii betrachten 
ist, scheint ea uns doch nicht ohne Ioteresse, eine Methode zur Dnr- 
stellung von vollig arsenfreiern Phosphor mitzutheilen, um 80 niehr :tIs 
eiri solches Product im Handel nicht zu finden ist. Alle Phosphor- 
proben, die wir in die Hiinde bekameo, erwiesen eich als arsenhaltig, 
dagegen waren Phosphorpentoxyd, Phosphorpentachlorid und Calcium- 
orthopliosphat arsenfrei. Aus Letzterem hatte man natiirlich reirien 
Phosphor darstellen konnen; d a  dies aber im Laboratorium eine un-  
bequeme 0per:ition ist, haben wir versucht, den kauflichen Phosphor 
zii reiiiigen, und ist uns dieses nuch leicht gelungen. 

Liiseri des Phosphors i n  Schwefelkohleustoff und A usfiillen mit 
Chloroform fiihr t uiclit zum Ziel: das Arsen geht auch iuLiisung undwird: 
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mitgefallt. Durch zweimalige Destillation m,it 
man aber  leicht ein viillig arsenfreies Product. 
3-4 L jbringt man 100 g kanflichen gelben 

Wasserdarnpf erbiilt 
In  eineii Kolbeii van, 

Phosphor und etwa 
'/B L Wasser. D e r  Kolben steht in Verbindung niit einem Dampf- 
erzeuger, eiiiem Kohlensaureapparate und einem Kiihler, an welchem 
ein Vorntoss angebracht ist, der in einem zum Theil rnit Wasser ge- 
fillten Kolben unter die Oherfllcbe des Wassers miindet. Das Wasser 
dieses letzteren Gefasses wild auf circa 30° erwarmt und die Luft 
aiis dem [Apparate durch Kohlensinre nusgetrieben; sodann wird 
Dampf in den Kolben geleitet. sodass der Inhalt desselben sich 
fortwiihrend iu  wauendem Sieden befindet, und wahrend der ganzen 
Dauer der Operation ein langsamer Koblensaiirestrom durchgeleitet. 
Der  Phosphor geht mit den Wasserdampfen in Form fnrbloser. stark 
hhtbrechender  Tropfen iiber, welcbe auf den Boden des Recipienten 
fillen und dort nach einiger Zeit erstarren. Das  iibergegangene 
Wasser wird yon Zeit zu Zeit abgebebert, sodass die Destillation 
ohne Unterbrechung fortgehen kann. In acht Stunden treibt man 
etwa 50 g Phosphor iiber. Derselbe enthiilt noch eine Spur  Arsen: 
ob dasselbe mit iiberdestillirt oder iibergespritzt war, vermiigen wir 
noch nicht zu sagen. Eine zweite Destillation liefert aber ein absolut 
reines Product, in welchem sich nacb der Oxydation mit Salpeter- 
saure keine Spur  Arsen nachweisen liess. Dasselbe wiirde durch Er 
hirzen bei Luftabschluss in die rothe Modification iibergefiihrt, in 
welcher naturlich nacb der  Oxydation mit Salpetersaure ebenfalls 
kein Arsen zu finden war. D e r  so erhaltene, wirklich arsenfreie, rothe 
Phosphor, genau nach den Angaben von F i t t i c a ' )  mit Ammonium- 
nitrat behandelt, ergab ebenfalls keine S p k  von Arsen. 

Hr. F i t t i c a  hat, wenn seine Resultate von anderen Forschern be- 
fitritten werden, die Gewohnheit, zu bohaupten, man habe nicht g e n a u  
nach seinen Vorschriften gearbeitet. Wir  glauben dies gethan zu haben, 
knnnen u n s  aber natiirlich nicht dnfiir verbiirgen. Wir  wurden es 
deshnlb mit Freuden begrussen, wenn er  n:rch dem obeii angegebenen 
Verfahren sich selbst r e i n e n  Phosphor dnrstellen iind diesen dann 
in Arsen verwnndeln wollte. Auch sind wir gern bereit, ibm cine 
Probe von unserem Phosphor zur Verftiguug zu stelleu. 

M i i l h a u s e n  i. E., Cbemie-Schule. 

9 Chemikerzeitung 1900, 483. 
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