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schlag aus. In diesem Verhalten zeigt sich eine gewisse Fahigkeit des
dreiwerthigen Thalliums zur Bildung complexer lonen, die sonst
nur andeutungsweise auftritt. Hiermit schliesst sich das Thal-
lum in seinem chemischen Verhalten an das Aluminium, Eisen
und Chrom an, deren Oxalate ebenfalls zur Bildung complexer Ver-
bindungen besonders neigen. Kine griindliche Untersuchung der
Thallidoppeloxalate, mit der wir beschiftigt sind, wird zeigen, wie
weit sich Apalogien hier verfolgen lassen. In dieser Beziehung ver-
spricht auch eine experimentelle Bearbeitung der bisher noch iiber-
haupt nicht untersuchten Doppelcyanide, die ebenfalls von uns in
Angriff genommen worden ist, interessante Aufschlisse. Wir mdochten
zum Schluss die Bitte aussprechen, uns dieses Gebiet zur weiteren
Bearbeitung iiberlassen zu wollen.

Nach Fertigstellung des Manuscriptes dieser Mittheilang kam
die Abhandlung von W. O. Rabe und H. Steinmetz!) »Ueber
Thallioxalate« zu unserer Kenntniss. Wir wollen an dieser Stelle
auf eine vergleichende Discussion der Resultate nicht eingehen. Soweit
dieselbe nicht {iber die von uns mitgetheilten Ergebnisse hinausgehen,
decken sie sich im Allgemeinen mit unseren Beobachtungen.

Wissenschaftl.-Chem. Laborat. Berlin N.

54, R. F. Weinland und C. Feige: Ueber Halogendoppel-
salze vom finfwerthigen Antimon und eine ihnen zu Grunde
liegende Séure.

[Mittheilung aus dem Laborat. fir angew. Chemie der Universitit Ménchen.]
(Eingegangen am 7. Januar 1903.)

Ueber einige Doppelsalze des Antimonpentachlorids mit
Alkali- und Erdalkali-Chloriden hatte der Eine von uns in
Gemeinschaft mit Fr. Schlegelmilch?) in diesen Berichten eine
vorldufige Mittheilung gemacht. Kurze Zeit darauf verdffentlichten
A. Rosenheim und W. Stellmann?®) die Beobachtung von Doppel-
salzen des Antimonpentachlorids mit Chloriden organischer Basen.

Wir haben die Untersuchung jener Salze fortgesetzt und berichten
im Folgenden iiber deren Resultate.

1 Diese Berichte 35, 4447 [1903].
%) Diese Berichte 34, 2633 [1901]. %) Ebenda 34, 3377 [1901].
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Den Doppelsalzen waren damals folgende Formeln beigelegt

worden:
1. SbCl;.SbCL (OH).2K(NH,)Cl,
2. 86 Ct;.SbCl, (OH). CaCly.9H.0,
3. SbCl;.SbCl, (OH).2MgCl,.17H;0.

Diese Salze enthalten Wasser; Bestimmungen desselben, die da-
mals nicht gemacht worden waren (siehe unten S. 251) — der Wasser-
gehalt wurde aus der Differenz berechnet —, ergaben indessen beim
Kaliumsale grossere Werthe, als der obigen Formel entspricht. Ausser-
dem fand sich, dass kiiufliches Antimonpentachlorid stets in erheblicher
Menge Antimontrichlorid!') enthélt. Bierdurch ist die Moglichkeit
einer Verunreinigung der Salze wmit solchen vom Antimontrichlorid ge-
geben; es wurde deshalb bei der Neudarstellung der Salze jeweils
Chlor in die Ldsungen geleitet. So erhaltene, vorziiglich krystallisirte
Salze wiesen, wie bemerkt, einen héheren Gehalt an Wasser auf, sie
enthielten etwas mehr Chlor und etwas weniger Antimon. Das Ver-
hiiltniss vom Antimon zum Kalium war dasselbe wie friilher. Es
kommen ihnen nunmehr folgende einfachere Formeln zu:

SbCl;.KCl.H:0 und SbCl,. NH,C1. H:0.

Das Calcium- und Magnesium-Salz, deren erneute Analyse nur
einen grosseren Gehalt an Chlor, die anderen Bestandtheile aber in
derselben Menge wie friiher aufwies, miissen jetzt folgendermaassen
formulirt werden:

2SbCla.CaCly.9qu and SbCla.MgClz.gHQO.

Ausserdem wurden noch folgende Salze dargestellt:

1. SbCl;.RbClL, 5. SbCl;.FeCly. 8 Hy0,
2. SbCl;.LiCl.4 Hs0, 6. SbCl;.CrCls. 10 Hy0,
3. 28bCl;.BeCly. 10 H;0, 7. 38bC(Cl;.CrCl3. 13 H50.
4. 38bCl,.A1Cl;.15 H,0,

Rosenheim und Stellmann (siehe oben) fanden bei den von
ihnen erhaltenen Doppelsalzen des Antimonpentachlorids mit orga-
nischen Basen folgende abweichende Zusammensetzung: 2 SbCls.
3 HCl. Pyridin (Chinolin, Dimethylanilin).

Ausser den Pentachloriddoppelsalzen haben wir noch solche
des Pentabromids dargestellt und zwar:

1) Zum Nachweis dieses fibersittigten wir das betreffende Chlorid mit Kali-
lauge, erwirmten bis die Antimonsiure und event. antimonige Saure gelost
waren, fiigten nach dem Erkalten wenig Ammoniak und danr Silbernitrat
hinzu: Entsteht eine schwarze Fiibung oder ein schwarzer Niederschlag, so
ist dreiwerthiges Antimon vorhanden.
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1. SbBr; .KBr.H;0, . 3SbBr;.2 BeBr:.18 H;0.
2. SbBrs.NH,Br.H;0, 6. 2 SbBr;.NiBr;.12 Hy0,
3. 2SbBr;.3 CsBr.2H;0, 7. 5SbBr;.2 AlBr;. 24 H,0,
4. SbBr,.LiBr.4 H:0, 8. 3 SbBr;.FeBrs.14 H;0.

Auch fanden wir, dass eine Verbindung des bis jetzt unbekannten
Antimonpentabromids mit 1 Mol. Bromwasserstoff und 3 Mol.
Wasser, d. h. eine Metabromantimonsiure, SbBryH.3H30, sich
leicht darstellen lisst.

Die ersten Antimonpentabromiddoppelsalze haben Rosenheim
und Stellmann?') becbachtet, und zwar mit organischen Basen:
SbBr;, HBr.2 Pyridin.

Zur Darstellung der Chloridsalze fiigt man die Losung des
positiven Chlorids in wenig verdlinnter Salzsiure zum Antimonpenta-
chlorid, setzt event. noch soviel verdiinnte Salzsiure hinzu, dass sich
aus der bei der Mischung heiss gewordenen Losung beim Erkalten
kein Salz abscheidet, leitet in dieselbe Chlor bis zur Sittigung, um
das vorhandene Antimontrichlorid in Pentachlorid zu verwandeln, und
lisst langsam fiber Schwefelsdure krystallisiren. Von den in Salzsiure
schwer loslichen Chloriden (wie Chlorkalium, Chlorammonium) setzt
man zu 1 Mol. Antimonpentachlorid nur etwa !/; Mol., sonst erhilt man
leicht ein damit verunreinigtes Doppelsalz; auch so kommt es vor, dass
die erste geringe Krystallisation noch mit kleinen Mengen dieser Chloride
vermischt ist. Ist dagegen das positive Chlorid in Salzsiure leicht 15s-
lich (wie Chlormagnesinm, Ferrichlorid), so kann man die fiir die
Formel des Doppelsalzes berechnete Menge anwenden, aber man er-
hilt in diesem letzteren Falle meistens dasselbe Doppelsalz, auch
wenn die Componenten in anderer Menge zusammengebracht werden.
Bei den beiden Chromichloridsalzen hiingt es dagegen von dem Men-
genverhiltniss der Componenten ab, welches der beiden Salze sich
ausscheidet.

Die Antimonpentachloriddoppelsalze lassen sichh aber auch dar-
stellen mittels einer Lidsung von Antimonsiure in concentrirter Salz-
sdure. Diese Methode hat den Vortheil, dass kein dreiwerthiges
Chlorid vorhanden ist.

Am einfachsten stellt man indessen diese Doppelsalze dar, indem
man eine Ldsung von Antimontrichlorid (bezw. von Antimontrioxyd in

&

1) Da der Eine von uns mit der Untersuchung anorgavischer Halogen-
doppelsalze vom 5-werthigen Antimon schon vor dem Erscheinen der Abhand-
lung von Rosenheim und Stellmann beschiftigt war, glauben wir auch
nach der Verdffentlichung der beiden Autoren iber organische Antimon-
halogeniddoppelverbindungen unsere Arbeit, welche, dem urspriinglichen Pro-
gramm gemdss, anorganische Doppelsalze betrifft, fortsetzen zu dirfen.
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Salzsiiure) und dem positiven Chlorid in verdiinnter Salzséiure mit
Chlor, sittigt.

Manche positive Chloride scheinen zur Doppelsalzbildung mit
Antimonpentachlorid nicht geneigt zu sein, einige, weil sie in Salz-
séiure schwer l6slich sind, (wie Chlornatrium, Chlorbaryum, Chlor-
strontium), andere, wie fast simmtliche Chloride 2-werthiger Schwer-
metalle (Kupfer-, Zink-, Cadmium-, Quecksilber-, Mangan-, Kobalt-
Chlorid, ausgenommen Nickelchlorid), aus nicht ersichtlichen Griinden.
Dagegen sind die Chloride mancher 3-werthiger Metalle ausgezeichnet
befihigt, sich mit Antimonpentachlorid zu verbinden.

Die Antimonpentachloriddoppelsalze besitzen die grinlich-gelbe
Farbe des Chlors, wenn das positive Chlorid an sich farblos ist, sonst
weisen sie die Farbe dieses Letzteren auf. Sie zeigen zum Theil sehr
gutes Krystallisationsvermdgen; Hr, Prof, Dr. P. Groth hatte die
QGiite, einige derselben durch Hrn.Steinmetz messen zu lassen, wo-
fir wir ihm auch an dieser Stelle unseren besten Dank ausdriicken.
Sie sind alle mehr oder weniger hygroskopisch; iiber Schwefelsiure
verwittern die wasserhaltigen allmidhlich. Wasser zersetzt die Salze
mehr oder weniger rasch; nur wenige (wie die Alkali- und Erdalkali-
Salze) 16sen sich darin zundchst klar, aber beim Stehen der Lésung
oder beim Erwirmen derselben tritt véllige Zersetzung des Antimon-
pentachlorids anter Abscheidung von Antimonsiure ein. Die Lésungen
reagiren von Anfang an, auch wenn sie zuniichst klar sind, sauer; die
Salze erleiden also hydrolytische Spaltung. In verdiinnter Salzsiure
sind alle 16slich, doch lassen sich nur diejenigen daraus wmkrystalli-
siren, welche, wie das Ferrisalz, ein in Salzsiure leicht 13sliches, po-
sitives Cblorid enthalten; im anderen Falle, wie zum Beispiel beim
Kalium- und Ammonium-Salz, scheidet sich dieses aus.

Zur Darstellung der Bromiddoppelsalze

168t man Antimontribromid in méglichst wenig rauchender Bromwasser-
stoffsiiure vom spec. Gewicht 1.49, fiigt das betreffende positive Bro-
mid in dbnlichem molekularem Verhiltniss, wie bei den Chloriden, in
wenig concentrirter Bromwasserstoffsdure geldst, hinzu und vermischt
schliesslich mit Brom in grossem Ueberschuss. Beim Verdunsten dieser
Losungen liber Schwefelséiure erhiilt man dann die Pentabromidsalze.
Die Darstellung eines Doppelsalzes mit dem Bromid eines 2-werthigen
Metalles gelang nur beim Nickel und Beryllium, die eines solchen mit
einem 3-werthigen Metall pur beim Aluminium und Eisen.

Figt man zu der Losung des Antimontribromids in Bromwasser.
stoffsiure lediglich einen grossen Ueberschuss von Brom, so erhilt
man die oben erwiihnte Metabromantimonsiure.
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Bei den Versuchen, ein Doppelsalz des Rubidiumbromids mit An-
timonpentabromid darzustellen, wurde auch bei grossem Ueberschuss
an Brom immer nur ein Tetrabromiddoppelsalz, SbBr;.2RbBr,
erhalten.

Die Zusammensetzung (siehe oben S. 246) des Kalium-, Ammonium-
und Lithium-Salzes ist dieselbe, wie die der entsprechenden Chlorsalze;
alle ibrigen Salze weisen eine andere Formel auf.

Die Metabromantimonsdure, sowie die Pentabromiddop-
pelsalze sind simmtlich schwarz und nur in ganz diinner Schicht
tief dunkelroth durchscheinend. Sie krystallisiren zwar sehr gut,
sind aber wesentlich unbestindiger als diejenigen des Pentachlorides.
Die meisten erleiden auch in trockner Luft nach einiger Zeit villige
Dissociation in Brom, das sich verfliichtigt, und in zuriickbleibendes,
meist gelbes Tribromiddoppelsalz. In gewé6hnlicher Luft werden alle
feucht und erleiden dann dieselbe Zersetzung. Wasser zersetzt alle
sogleich villig unter Abscheidung von Antimonsiure. Auch die Meta-
bromantimonsiure giebt leicht an der Luft Brom ab und ist sehr zer-
fliesslich.

Bestindiger als die Pentabromiddoppelsalze ist das Rubidium-
bromid-Antimontetrabromid, SbBry.2Rb Br; dieses zerfillt an der
Luft nur sebr langsam in Tribromiddoppelsalz und Brom, auch ist es
nur sehr wenig hygroskopisch.

Es sei erwihnt, dass vom vierwerthigen Antimon noch 2
Doppelsalze des Antimontetrachlorids bekannt sind, nimlich das
von Setterberg!), sowie von Wells und Metzger?) dargestellte,
in schwarzen Octagdern krystallisirende Cdsiumsalz, SbCls Css, und
das von Boseck?) beobachtete citronengelbe Kaliumsalz 2SbClq.
3KCl, welches aus einer mit Hiilfe von Kaliumchlorat bereiteten
Lésung von Antimon in Salzsiure sich ausgeschieden hatte; Versuche
Bosecks, dieses Salz aus Antimonpentachlorid, Antimontrichlorid und
Kaliumchlorid darzustellen, waren erfolglos.

Ein einheitliches Bild von der Constitution der Antimon-Penta-
chlorid- und -Pentabromid-Doppelsalze lisst sich durch die Annahme
gewinnen, dass sie Antimoniate darstellen, deren Sauerstoff
durch die #quivalente Menge Chlor oder Brom ersetzt ist,
entsprechend etwa der Auffassung der kieselflussauren Salze ale Si-
licate, deren Sauerstoff durch Fluor ersetzt ist:

8i03 K, SiFlsKs.

1) S. unten S. 252.
%) Americ. Chem. J. 26, 286 [1901); Chem.-Ztg. 1901, Rp. 8, 281.
) Journ. Chem. Soc. 67, 516 [1895); Gmelin-Kraut II, 2, 885,
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Die Doppelhalogenide wiirden sich demnach von Chlor-, bezw.
Brom-Antimonsduren ableiten, welche der Ortho-, Pyro- und Meta-
Antimonsiure entsprechen:

SbO;sH;, Sb:O7Hy, SbOsH,
SbClsHs, SbCl Hp, SbCl;H.

Mit Ausnahme weniger Doppelsalze liegen allen von uns beobach-
teten diese drei Siduren zu Grunde, und zwar weitaus den meisten die
Metasiure, von der sich, wie bekannt, auch die Mehrzahl der An-
timoniate mit 1- und 2-werthigen Metallen ableitet!). Auch gelang
es, wie schon mitgetheilt, die Metabromantimonsiure selbst darzu-
stellen.

Folgende Doppelsalze leiten sich von der Metachlor- resp.
Metabrom-Antimonsédure ab:

Sb Cl;.Rb Cl = SbClsRb,
SbCl; . KCl.Hy O = SbCLK. H:O,
SbBr;.KBr.HyO = SbBrsK.H50,

SbCl; . NH,Cl.H; O = SbClg NH,. H; O,
SbBrs . NH,Br.H,;0 = SbBrs NH,.H:0,
SbCl;.LiCl.4 HyO = SbClg Li.4H3 O,
SbBI‘g.LiBl‘.4HQO == SbBl‘sLi.4H20,
2S8bCls.BeCly. 10H3 O = (SbCls)s Be. 10H;3 O,
28bCl5.CaCly, 9H3 O = (8bClg)e Ca.9Hy O,
28b Brs . NiBr;. 12H; O = (SbBrg)gNi. 12H50,
38bCl;.A1Cl;. 15H0 = (SbClg)y Al.15Hs O,
3SbCl;.CrCl3.13H; 0 = (SbCls); Cr.13H, O,

11 m
3SbBr;. FeBr;. 14 Hs O = (SbBrg)sFe. 14 H2 O.

Von der Pyroantimonsidure leitet sich nur das ausgezeichnet

krystallisirende Magnesiumsalz ab:
SbCl;.MgCl;.9H; 0 = SbCl;Mg.9H,0.

Es sei bemerkt, dass das krystallisirte Magnesinmantimoniat ein
Metasalz vorstellt: (SbOjs)sMg.10, resp. .12H;0?2).

Von der Orthoantimonsidure kennt man ausschliesslich ein
Ferri- und Aluminium-Salz. Es ist bemerkenswerth, dass von uns
Chlorderivate dieser Siure ebenfalls nur beim 3-werthigen Eisen und
3-werthigen Chrom beobachtet wurden:

11 1
SbCl;.FeCls.8H: O = SbClyFe.8H, O,
SbCl;.CrCl.10H; O = SbClgCr.10H; O.

Die Basicitdt der Antimonsénre bleibt somit im Ganzen die-
selbe, wenun ihr Sauerstoff durch Chlor oder Brom, oder, wenn man

1 Gmelin-Kraut II, 2, 789. ) Gmelin-Kraut 11, 2, 907,
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die von Marignac!) entdeckten Fluorantimoniate betrachtet, auch
durch Fluor ersetzt wird; den Letzteren liegen die Meta- und Pyro-
Fluorantimonséure, SbFlkH und SbF]; Hs, zu Grunde.

Von den durch Ersatz des Sauerstoffs durch Schwefel entstehen-
den Sulfantimonsiuren kennt man dagegen bekanntlich nur Salze der
Orthosdure SbS,Hs.

Das Cisiumbromid - Antimonpentabromid zeigt die Zusammen-
setzung 25bBr;.3CsBr.2Hs0 — analog den von Rosenheim und
Stellmann aufgefundenen Doppelsalzen des Antimonpentachlorids mit
Pyridinhydrochlorat und anderen Basen: 28bCl;.3Pyr.HCl — und
die zu Grunde liegende Antimonsiure ist:

Sb;o;:;HG = 4SbO4H3~— 3H20;
auch von dieser Sdure sind Salze bekannt: Kupfer- und Blei- Antimo-
niat zeigen nach Beilstein und von Blaese?) diese Zusammen-
setzung: Sby O3 Cus(Pbs).

Das Doppelsalz des Berylliumbromids, 3SbBr,.2BeBr:.18H;0,
und das des Aluminiumbromids, 58bBr;.2 AlBr;.24H, 0, zeigen da-
gegen eine complicirte Zusammensetzung.

Es sei noch bemerkt, dass wir nur beim Chrom Salze verschie-
dener Chlorantimonséiuren beobachteten; alle anderen lieferten, auch
wenn die Componenten in den verschiedensten Mengenverhéltnissen
zusammengebracht wurden, immer nur das Salz einer Siure.

Im Folgenden sind die einzelnen Salze beschrieben:

1. Salze von Chlorantimonsauren.

1. Kaliummetachlorantimoniat, SbClgK.Hy O. Man ver-
fihrt zur Darstellang dieses Salzes, wie oben S. 246 beschrieben, am
einfachsten, indem man vom Antimontrichlorid ausgeht und auf 4 Mol.
von ihm 1 Mol. Chlorkalium zusetzt und die Lsung mit Chlor sattigt.

Das Salz bildet blass griinlichgelbe, unregelmissige, sechsseitige,
dicke Platten. Ueber seine Krystuliform theilt uns H. Steinmetz
das Folgende freundlichst mit:

»Krystallsystem: Rhombisch.
a:b:ic = 0.8889:1:0.7794.
Oktaddershnliche Combination von {110} und {011}
Gem. Ber.

m:m == (110):(110) = *8301¢' —

m:q = (110):(011) = *65054’ —

q:q = (011):(011) == 75059 75052
Ebene der optischen Axen ist {Ol1}.
Keine Spaltbarkeit, muscheliger Bruch.«

1 Ann., d. Chem. 145, 239.
2) Chem. Centralblatt 1889, I, 803; 1890, I, 350,
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An der Luft zieht es allmihlich Wasser an und wird feucht.
Ueber Schwefelsiure oder Chlorcaleium verwittert es langsam. Wasser
lost zunichst klar, aber beim Stehen triibt sich die Ldsung allméhlich,
rascher beim Erwirmen unter Abscheidung von Antimouséure.

0.2670 g Sbst.: 0.5858 g AgClY. — 1.0498 g Sbst.: 0.6242 g Antimon-
sulfid + S, wovon 0.4598 g == 0.83370 g SbyS3. — 1.0498 g Shst.: 0.2320 g
K980, = 0.5086 g Sbst.: 0.0276 g Ha0%. — 0.3364 g Sbst.: 0.7396 g AgClL.
— 0.6380 g Shbst.: 0.3902 g Antimonsulfid + 8, wovon 0.2952 g = 0.2904 g
Sb283. — 0.4644 g Sbst.: 0.0224 g HyO.

SbClsK.H20. Ber. Sb 30.83, Cl 54.52, K 10,03, HsO 4.62,
Gef. » 31.13,380.99, » 54.25%,54.3G, » 9.9, » 54, 4.8,

2. Ammoniummetachlorantimoniat, SbCls(NH,). H;O. Eut-
spricht nach Darstellung und Eigenschaften vollig dem Kaliumsalz,
mit welchem es auch isomorph ist.

Ueber seine Krystallform berichtet H. Steinmetz:

»Krystallsystem : Rhombisch.
a:bie = 0.8909: 1: 0.7846.

Derselbe Habitas wie das Kaliumsalz.

Gem. Ber.
mim = (110):(110) == *830 32’ —
m:iq = (110):(011) = *650 57"  —
q:q = (O11):(011) = 76018 1T50 32

Ebene der optischen Axen ist {001}.

Muscheliger Bruche,

0.5682 g Sbhst.: 1.3070 g AgCl. —— 0.8980 g Shst.: 05350 g Antimon-
sulfid + S, wovon 0.4008 g = 0.3096 g SbeSs. — 1.1984 g Sbst. lieferten
beim Erhitzen mit Kalilauge eine Menge Ammoniak, welche 15.7 ccm einer
Schwefelsiure sattigte, von der 1000 ecem 10.116 g (SO, Hy enthielten. —
0.1982 g Sbst.: 0.4564 g AgCl. — 0.7424 g Sbst.: 0.4662 g Antimonsulfid + 8,
wovon 04252 g = 0.3106 g SbsS;,

SbCls (NHy).Hy 0. Ber. Sb 32.59, Cl 517.63, NH, 4.9, H;O 4.88,
Gef. » 32.87, 3211, » 56.88, 56.94, » 49, » —

3. Rubidiummetachlorantimoniat, SbCI;Rb. Man stellt
dieses Salz wie die beiden vorhergehenden dar. Es ist im Gegensatz

0 Chlor und Brom lassen sich in diesen Salzen aus der mit Weinséure
versetzten, salpetersauren Lésung mit Silbernitrat fillen,

?2) Zur Bestimmung des Wassers wurden die Salze im Porzellanschiff-
chen mit Bleioxyd vermischt, Eisenpulver daribergeschichtet, das Ganze
mit Bleioxyd bedeckt und das beim Erhitzen ausgetriebene Wasger im Chlor-
calciumrohr aufgefangen.

3) Die Werthe des Chlors und ebenso diejenigen des Broms sind bei
allen Salzen zu niedrig; dieses mag von einer geringen, durch den Wasser-
dampf der Luft bewirkten, hydrolytischen Spaltung der Verbindungen her-
rithren.
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zn diesen wasserfrei und durchaus analog dem von Setterberg!)
dargestellten Cisinmsalz. Es bildet diinne, unregelmiissig sechsseitige,
gelbgriine Tifelchen. Ueber seine Krystaliform theiit H. Steinmetz
Folgendes mit:
»Krystallsystem: Rhombisch.
a:b:c=0.6719:1:0.8136.
Combination von {110} und {011}; taflig nach {011}.
Gem.: Ber.:
m:m = (110): (110) = *670 48' —
m:q = (110): (011) = *69° 24’ —
qiq = O11):(011) = 78%1¢ 780 18",
Ebene der optischen Achsen {001}.
Muscheliger Bruch.«
1. 0.2532 g Sbst.: 0.5132 g AgCl. — 0.4564 g Sbst.: 0.3668 g Antimonsulfid
+ 8, wovon 0.3010 g == 0.1508 g SbySs. -— 0.4564 g Sbst.: 0.1434 g RbySO;.
I 0.1906 g Sbst.: 0.3858 g AgCl. — 1.3642 g Sbst.: 0.7664 g Antimon-
sulfid + S, wovon 0.6172 g =0.4456 g Sb;S;. — 0.4518 g Sbhst.: 0.1446 g
RbyS0O,.
SbClsRb. Ber. Sb 28.75, Cl 50.84, Rb 20.41,
Gef, » 28,76, 28.98, » 50.22, 50.05, » 20.1 , 20.5.

4) Lithiummetachlorantimoniat, SbClgLi.4 HsO.

Zur Darstellung dieses Salzes 15st man die Componenten im
Verhiiltniss 1:1 und verfihrt im Uebrigen wie bei den beschriebenen
Salzen.

Es bildet rechtwinklig vierseitige, sehr hygroskopische Tafeln.

I. 0.3548 g Sbst.: 0.7352 g AgCl. — 0.8776 g Sbst.: 0.4830 g Antimon-
sulfid + S, wovon 0.4502 g = 0.3330 g SbyS3. — 0.8776 g Sbst.: 0.1176 ¢
LizgS04. — 0.5692 g Sbst: 0.1040 g HaO.

IL 0.5410 g Sbst.: 1.1214 g AgCL. — 0.5520 g Sbat.:*0.3032 g Antimon-
sulfid + 8, wovon 0.2768 g = 0.2064 g SbySs. — 0.5520 g Sbst.: 0.0750 g
LisS0O,4.

Sb Clg Li. 4 Hy0.

Ber. Sb 29.19, Cl 51.61, Li 1.71, Hy0 17.49.
Gef. » 29.08, 29.24, » 51.24, 51.25, » 1.71, 1.73, » 18.3.

5) Berylliummetachlorantimoniat, (SbClg); Be.10 Hy O.

Man 16st die Componenten, Antimonpentachlorid und Beryllinm-
chlorid, im molekularen Verhiltniss von 1:1.5.

Das Salz stellt kleine, gelbliche, sehr kygroskopische Nadeln dar.

) Oefersigt K. Vetenskaps Akademiens Forhandlingar, 1882, 6, 27;
vergl, vorliufige Mittheilung von Weinland aund Schegelmileh (s. oben
S. 244).
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L. 0.2700 g Sbst.: 0.5396 g AgCl. — 0.8096 g Sbst.: 0.5842 g Antimonsulfid
-+ 8, wovon 0.4706 g = 0.2802 g SbyS;. — 0.8096 g Sbst.: 0.0294 g BeO. —
0.6856 g Shst.: 0.1376 g Hj0.

I1. 0.3152 g Sbst: 0.6308 g AgCl. — 0.6426 g Sbat.: 0.4020 g Antimon-
sulfid -+ S, wovon 0.3738 g = 0.2366 g SbeS;. — 0.6426 g Sbst.: 0.0198 g
BeO.

(Sb Clg)eBe. 10 HyO.

Ber. Sb 28.13, Cl 49.75, Be 1.06, H,0 21.06.
Gef. » 28.07, 28.29, » 49.42, 4948, » 13], 1.12. » 21.6.

6) Magnesiumpyrochlorantimoniat, SbCl; Mg.9 H; Q.

Das Salz krystallisirt sehr leicht aus Lidsungen, welche die Com-
ponenten Antimonpentachlorid und Chlormagnesicm in den molekularen
Verhiltnissen 1:1 bis 1:!/; enthalten.

Es bildet griinlichgelbe, taflige, hygroskopische Krystalle.

Ueber seine Krystalliform berichtet H. Steinmetz:

»Triklin, a:b:c==0.7144:1:2.595.
a=100022"; g = 88903'; y = 91°1¢".

Die Krystalle sind taflig nach {100} ausgebildet.

Beobachtete Flichen: a = {100}; = 110}; m = {110}; w = {111};
o= {111},

Beobachtet: Berechnet:

w:oa = (110): (100) == *9039' —
a:m = (100): (110) == *61°37’ —
a:w=(100): (111) = *769 15’ —
a: o==(100): (111} = *75° 30’ —
m: o = (110):(111) = *579 25' —
m: b= (110):(010) = — 97006
o:w = (111): (111) = 58°05' 590 40,

Die Krystalle sind hygroskopisch und gaben deshalb nur sehr schlechte
Reflexe.

Auf a ist die Ausloschungskante ca. 10° zur Prismenkante. Spaltbarkeit
ist nicht vorhanden.«

I. 0.2920 g Sbst.: 0.5208g AgCl. — 0.6318 gSbhst.: 0.2590 g Antimon-
sulfid + 8, wovon 0.2892 g = 0.1770 g SbySs. — 0.6318 g Sbet.: 0.1258 ¢
Mg2P207. — 0.8316 g Sbst.: 0.2382 g H,0.

IL. 0.4766 g Sbst.: 0.8508 ¢ AgCL — 0.7122 g Sbst.: 0.2768 g Avntimon-
sulfid + 8, wovon 0.2538 g == 0.1968 g SbySz. — 0.7122 g Sbst.: 0.1420 ¢
MganOL

SbCl; Mg. 9 HqO.

Ber. Sb 21.68, Cl 44.72, Mg 4.39, Hy0 29.21.
Gef. » 21.67, 21.67, » 44.10, 44.14, » 433, 4.36, » 29.7.

7) Calciummetachlorantimoniat, (SbCly);Ca.9 HyO.
Dieses Salz krystallisirt ausgezeichnet aus einer Losung der
Componenten im molekularen Verhiltniss von Antimonpentachlorid :
Chlorcalcium = 2: 1,
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Es bildet sehr lange, hygroskopische Nadeln,

I. 0.3806 g Sbst.: 0.7482 g AgClL — 0.6152 g Sbst.: 0.4082 g Antimon-
sulfid + 8, wovon 0.3758 g = 0.2214 g ShyS;. — 0.6152 g Sbst.: 0.0406 g
Ca0. — 0.2936 g Shst.: 0.0562 g Hy0.

II. 0.3628 g Sbst.: 0.7138 g AgCl. — 0.6566 g Sbst.: 0.2998 g Antimon-
sulfid + S, wovon 0.2018 g = 0.2490 g SbeS;. — 0.7422 g Sbst.: 0.0490 g
Ca0.

(Sb C]s)n CB.. 9 H‘ZO

Ber. Sb 27.70, Cl 49.00, Ca 4.61, H0 18.68.

Gef. » 27.93, 27.83, » 48.61, 48.65, » 4.71, 4.72, » 191,

8) Aluminiummetachlorantimoniat, (SbClk)sAl.15 H; O.

Man erhilt diese Verbindung leicht ans Ldsungen der Compo-
nenten im molekularen Verhiltniss von Antimonpéntachlorid : Aluminium-
chlorid = 1:1/s bis 1: Y/ys.

Es bildet gelblichgriine, hygroskopische Nadeln.

I. 0.2382 g Shst.: 0.4704 AgCl. — 0.3680 g Shst.: 0.1936 g Antimon-
sulfid + S, wovon 0.1876 g =— 0.1392 g SbyS;. — 0.3680 g Shst.: 0.0140 g
AlyOs. — 0.8222 g Sbst.: 0.1752 g HaO.

II. 0.4060 g Sbst.: 0.7998 g AgCl. — 0.6932 g Sbst.: 0.3892 g Antimon-
sulfid + S, wovon 0.3764 g == 0.2622 g SbeSs. — 0.7724 g Shst.: 0.0302 g
Alg Os,

(SbClg)s Al. 15 Ha0.

Ber. Sh 27.84, Cl 49.23, Al 2.09, H,0 20.84.
Gef. » 27.87, 27.94, » 48.83, 48.71, » 2.02, 2.07, » 21.3.

11
9) Chromimetachlorantimoniat, (SbCls); Cr.13 Hy O.

Dieses Salz scheidet sich in guter Ausbeute auvs einer Ldsung
der Componenten im molekularen Verhéltniss von Antimonpentachlorid
:Chromichlorid = 1:1!/;s in grauvioletten, flachen, hygroskopischen
Nadeln aus.

Die Lésung in verdiinnter Salzséiure ist blauviolet und wird beim
Erwiérmen griin.

I. 04604 g Sbst.: 0.9184g AgCl. — 0.7832 g Sbst.: 0.4060 g Antimon-
sulfid + 8, wovon 0.83706 g = 0.2812 g SbgS;. — 0.7832 g Sbst.: 0.0476 g
Crs03. — 0.4062 g Sbst.: 0.0749 g H;0.

II. 0.4262 g Sbst.: 0.8508 g AgCl. — 0.8518 g Sbst.: 0.4966 g Antimon-
sulfid + S, wovon 0.4746 g = 0.83210g SbyS;. — 0.8518 g Sbst.: 0.0510 g
Cr903.

11
(8bClg)s Cr.18 Hy0.
Ber. Sb 28.08, Cl 49.65, Cr 4.05, H;0 18.22.
Gef. » 28.10, 28.17, » 49.32, 4036, » 4.16, 4.10, » 18.4.
i
10) Chromiorthochlorantimoniat, SbClsCr.10 Hy O.

Man 168t die Componenten Antimonpentachlorid und Chromichlorid

im molekularen Verhiltniss von 1:1/s.
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Es bildet griine, hygroskopische Blittchen.

Die Losung in verdiinnter Salzsiure ist griin, Aus der mit Wein-
sdure versetzten salpetersauren Losung fillt Silbernitrat erst nach
einigem Erwirmen das gesammte Chlor, wobei sich die Lésung violet
firbt.

I. 0.4648 g Sbst.: 0.8350 g AgCl. — 1.0314 g Sbst.: 0.3982 g Antimon-
sulfid + S, wovon 0.3770 g = 0.2600 g ShyS3. — 0.6420 g Shst.: 0.0776 g
Cra0s. — 0.5922 g Sbst.: 0.1702 g H,O0.

I1. 0.4256 g Sbst.: 0.7622 g AgCl. — 0.8558 g Sbst.: 0.4786 g Antimon-
sulfid + S, wovon 0.3596 g = 0.1716 g SbySs. — 0.8558 g Sbst.: 0.1030 g
Cl‘g 03.

111
SbClsCr. 10 H,0.
Ber. Sb 18.91, Cl 44.58, Cr 8.19, H,0 28.32.
Gef. » 19.02, 19.06, » 44.49. 44.28, » 828, 8.24, » 28.17.

1
11) Ferriorthochlorantimoniat, SbClsFe.8 HyO.

Dieses Salz zeigt grosse Krystallisationsfihigkeit; man erhilt es
leicht aus Losungen von 3 Mol-Gew, Antimonpentachlorid und 1 Mol.-
Gew. Ferrichlorid.

Es bildet gelbe, hygroskopische, vierseitige Tafeln mit aufge-
setzter Pyramide. Ueber die Krystallform berichtet H. Steinmetz:

»Krystallsystem: Tetragonal. a:e=1:1.0112.
Combination von {111} und {001}.

em.: Ber.:
o:e==(111):(001) = *»5°01’ —
o:0 = (111):(111) = 70°25 70°49',

Sehr zerfliesslich, muscheliger Bruch.«

Es ldsst sich leicht aus verdiinnter Salzsiiure umkrystallisiren.

I. 0.5826 g Sbst.: 1.0972 g AgCl. — 1.4358 g Sbst.: 0.6798 g Antimon-
sulfid +S, wovon 0.6184 g=0.3726 g SbhsS;. — 1.4388 g Shst.: 0.1874 g
Fes 03. — 0.4144 g Sbhst.: 0.1006 g Hs0.

II. 0.83100 g Sbst,: 0.5844 g AgCl

Sb Glei?!;.B H,O0.
Ber. Sb 19.92, Cl 46.95, Fe 9.27, HyO 23.88.
Gef. » 20.3, » 46.57, 49.61, » 9.1, » 243.
Aus einer Losung von 1 Mol.-Gew. Antimonpentachlorid und
1/, Mol-Gew. Nickelchlorid erhielt man ein in sehr kleinen, gelben,
zu Drusen vereinigten Nadeln krystallisirendes Salz, welches, den quali-
tativen Reactionen zufolge, ein Nickelchlorantimoniat darstellte,
dessen quantitative Analyse aber ergab, dass es ein Gemenge eines sol-
chen Doppelsalzes mit Nickelchlorid (NiCly.6H; Q) war. Thatséich-
lich liessen sich auch unter dem Mikroskop griine Krystillchen von
Nickelchlorid darin erkennen. Es gelang weder durch Umkrystallisiren
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dieses Salzes, noch durch Aenderung der Mengen der Componenten
in den Lgsungen, reines Salz zu erhalten.

11, Metabromantimonsdure und Salze von Bromantimonsduren.

1. Metabromantimonséure, SbBrsH.3 HyO.

Diese Verbindung krystallisirt leicht aus einer mit sehr viel Brom
versetzten Losung von Antimontribromid in sehr wenig concentrirter
Bromwasserstoffsiure iiber Schwefelsiure,

Sie bildet sehr hygroskopische, unregelmissige, sechsseitige,
schwarze Tafeln, welche an der Luft ziemlich rasch Brom abgeben unter
Uebergang in Antimontribromid. Wasser zersetzt die S#ure sogleich
unter Abscheidung von Antimonsiure. Ebenso wie die iibrigen Antimon-
pentabromidverbindungen ist die Metabromantimonsiure in einer At-
mosphire von Brom bestindiger.

1. 0.9032 g Sbst.: 1.5418 g AgBr. — 0.7806 g Sbst.: 0.3248 g Antimon-
sulfid + S, wovon 0.2974 g = 0.1850 g SbyS3. — 0.6342 g Shst.: 0.0656 g
HsO.

II. 0.5966 g Sbst.: 1.0166 g AgBr. — 1.0022 g Shst.: 0.5308 g Anti-
monsolfid + S, wovon 0.5008 g = 0.2400 g Sbh; Ss.

SbBrsH.3 H;0.

Ber. Sb 18.33, Br 73.26, H 1.08, O 7.33.
Gef. » 185, 18.1, » 1726, 725, » L16, » 7.24 (a. d. Diff).

2. Kaliummetabromantimoniat, SbBrgK.H;0.

Man verfihrt zur Darstellung dieses Salzes genau wie in der
Einleitung beschrieben unter Anwendung von !/ Mol. Kaliumbromid
auf 1 Mol. Antimontribromid unter Zusatz von sehr viel Brom. Es
bildet dicke, unregelmissige, sechsseitige, schwarze Tafeln, die wie die
Metabromantimonsiure beim Liegen an der Luft leicht Brom ver-
lieren und von Wasser sogleich unter Abscheidung von Antimonsiure
zersetzt werden.

I. 0.5540 g Sbst.: 0.9474 ¢ AgBr. — 1.5566 g Sbst.: 0.6982 g Antimon-
sulfid 4+ S, wovon 0.5610 g = 0.320 g SbsS;. — 1.1566 g Sbst.: 0.2056 g
K380, — 0.6474 g Shst.: 0.0228 g H;0.

IL 0.6280 g Shst.: 1.0754 g AgBr. — 1.4608 g Sbst.: 0.5922 g Antimon-
sulfid + S, wovon 0.5826 g == 0.3240 g SbyS;. — 1.4608 g Sbst.: 0.1984 g
K550,

SbBrgK . HaO.

Ber. Sb 18.30, Br 73.00, K 5.96, H,0 2.74.
Gef. » 1851, 18.65, » 72,77, 72.87. » 5.93, 6.09, » 3.5.

3. Ammoniummetabromantimoniat, SbBrs(NH,).HsO.

Dieses Salz entspricht nach Darstellung und Eigenschaften vollig
dem Kaliumsalz.
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L. 0.4526 g Sbst.: 0.7988 g AgBr. — 1.0722 g Sbst.: 0.4520 g Antimon-
sulfid + S, wovon 0.3798 g = 0.2396 g SbyS;. — 2.2624 g Sbst. lieferten
beim Erhitzen mit Kalilauge eine Menge Ammoniak, welche 16.8 cem einer
Schwefelsiure sittigte, von der 1000 cem 10.116 g SO H. enthielten.

1L 0.6250 g Sbst.: 1.0994 g AgBr. — 0.8946 g Sbat.: 0.3572 g Antimon-
sulfid + S, wovon 0.2984 g == 0,2000 g SbySs.

Sb Bl‘s (NH4) . Hno.

Ber. Sb 18.9, Br 75.42, NH, 2.84, Hy0 2.83.
Gef. » 19.00,19.12, » 75.11, 74.86, » 2.8, » —

4, Antimonpentabromid- Cdsiumbromid,
2 SbBr;.3 CsBr.2 Hy0.

Bei der Darstellung dieses Salzes muss, damit nicht das schwer-
16sliche, gelbe Antimontribromid-Césiumbromid sich ausscheiden kann,
zur Losung des Antimontribromids in coneentrirter Bromwasserstoff-
séiure zunichst viel Brom hinzugefiigt werden nnd dann erst die Ld-
sung des Cédsiumbromids in concentrirter Bromwasserstoffsiure. Das
Pentabromiddoppelsalz scheidet sich darauf bald in Form eines
schwarzen, mikrokrystallinischen Pulvers aus, welches unter dem Mi-
kroskop aus sechsseitigen, roth durchscheinenden Tifelchen besteht.
Auch dieses Salz verliert an der Luft rasch Brom und wird gelb.

I. 0.1564 g Sbst.: 0.2218 g AgBr. — 0.8622 g Sbst.: 0.2822 g Antimon-
sulfid + S, wovon 0.2754 g = 0.1640 g SbsS;. — 1.2182 g Sbst.: 0.3824 g
Cs3804. — 0.497Gg Sbst.: 0.013Gg H,0.

II. 0.2930 g Sbst, : 0.4152 g AgBr, — 1.1384 g Sbst.: 0.3918 g Antimon-
sulfid 4+ S, wovon 0.3724 g = 0.2136 g SbaS3. — 0.8760 g Shst.: 0.2754 g
Cs380.

2 SbBrs.3 Cs Br.2 Hy0.

Ber. Sb 14.03, Br 60.62, Cs 23.25, Hz0 2.10.

Gef. » 18.92, 14.10, » 60.85, 60.81, » 23.06, 23.09, » 2.7.

5) Lithiummetabromantimoniat. SbBrgLi.4 H;O0.

Man l6st Antimontribromid und Lithiumbromid im molekularen
Verhiiltnis von 1:1 unter Zusatz von viel Brom in concentrirter Brom-
wasserstoffsiiure.

Das Salz bildet schwarze, rechtwinklig vierseitige Tafeln von bis
1 cm Kantenlinge. Es ist sehr hygroskopisch und verliert auch leicht
Brom.

1. 1.1274 g Sbst.: 1.8638 g AgBr. — 1.7998 g Shst.: 0.6156 g Antimon-
sulfid + S, wovon 0.5594 g = 0.4034 g SbyS;. — 1.7998 g Sbst.: 0.1496 g
Lis S0,

I1. 0.9828 g Sbst.: 1,6272 g AgBr. — 2.41366 g Sbst.: 0.8216 g Antimon-
sulfid + S, wovon 0.7608 g = 0.5536 g Sb,;S;. — 2.4366 g Sbst.: 0.1974 g
LigSO0..

Berichte d. D. chem. Gesellschaft. Jahrg. XXXVI, 17
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SbBTsLi.4 Hzo
Ber. Sb 17.71, Br 70.64, Li 1.04, HyOY 10.61,
Gef. » 17.71, 1758, » 70.35, 70.46, » 1.U6, 1.03, » —

6. Antimonpentabromid-Berylliumbromid,
3 Sb Br,.2 BeBr:.18 H:0.

Dieses Salz krystallisirt am besten aus einer mit viel Brom ver-
setzten Losung von Antimontribromid und Beryllinmbromid im mole-
kularen Verhiltniss von 3:4; beim Verhiltniss 1: 1%/ scheidet sich
Berylliumbromid aus. Es bildet schwarze, glinzende Prismen und
ist sehr zersetzlich.

L 0.8536 g Sbst.: 0.5633 g AgBr. — 0.6566 g Sbst.: 0.2234 g Antimon-
sulfid + 8, wovon 0.2034 g = 0.1366 g SbeS;. — 0.6566 g Shst.: 0.0148 ¢
BeO. — 0.6136 g Sbst.: 0.0930 g H0.

IL. 0.6876 ¢ Sbst.: 1.0992 g AgBr. — 0.8482 g Shst.: 0.2716 g Antimon-
sulfid 4- S, wovon 0.2506 g = 0.1786 g SbaSs. — 0.8482 g Sbst.: 0.0190 g
BeO.

3 SbBI‘5-2 BeBra. 18 H,0.

Ber. Sb 16.24, Br 68.35, Be 0.82, Hs0 14.59.

Gef. » 16.32, 16.30, » 67.85, 68.03, » 0.82, 0.81, » 15.0.

7. Antimonpentabromid-Alumininumbromid,
5 SbBr;.2 AlBr;3. 24 H;O.

Zur Darstellung dieses Salzes 16st man 6 Mol.-Gew. Antimontri-
bromid und 1 Mol.-Gew. Aluminiumbromid in concentrirter Brom-
wasserstoffsiure unter Zusatz von viel Brom.

Es bildet schwarze, glinzende, dicke Prismen, welche weniger
hygroskopisch sind als das Berylliumsalz.

L 0.7373 g Sbst.: 1.1990 g AgBr. — 0.9748 g Sbst.: 0.6246 g Antimon-
gulfid + S, wovon 0.5584 g = 0.2054 g Sby8S;. — 0.9748 g Shst.: 0.0282 g
AlyOs. — 0.5774 g Shst.: 0.0724 g Hy0.

II. 0.8104 g Sbst.: 1.3186 g AgBr. — 0.7418 g Sbst.: 0.2402 g Antimon-
sulfid 4- S, wovon 0.2240 g = 0.1636 g ShySs. — 0.7418 g Sbst.; 0.0220 g
Al 0s.

5 SbBrs.2 AlBr;.24 HyO,

Ber. Sb 16.86, Br 69.50, Al 1.52, Hy0 12.12,

Gef. » 16.92, 16.90, » 69.16, 69.24, » 1.53, 1.57, » 12.5,

1
8. Ferrimetabromantimoniat, (SbBrg)s F[‘Ie. 14 H; 0.
Man verfibirt bei der Darstellung wie bei derjenigen des Alumi-
niumsalzes.
Es bildet schwarze, unregelmissig sechsseitige, sehr hygroskopische
Tafeln.

1) Das Wasser liess sich wegen der sehr grossen Zerfliesslichkeit des
Salzes nicht direct bestimmen.
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1. 1.2056 g Sbst.: 1.9300 g AgBr. — 1.3892 g Shst.: 0.5186 g Antimon-
sulfid + 5, wovon 0.4810 g = 0.3106 g SbyS;. — 1.3892 g Sbst.: 0.0542 ¢
Fes 03, — 0.5472 g Sbst.: 00678 g Hy0,

II. 05564 g Shst.: 0.8896 g AgBr. —1.6200 g Sbst.: 0.5762 g Antimon-
sulfid + S, wovon 0.5052 g = 0.3416 g Sba 3. — 1.6200 g Sbst.: 0.0624 g
F8203.

111
{Sb Brg)s Fe. 14 HaO.
Ber Sb 17.12, Br 68.27, Fe 265, H,0 11.96.
Gef. » 17.22, 17.18, » 68.13, 68.04, » 2.73, 2.70, » 124,

9. Nickelmetabromantimoniat, (SbBrs):Ni.12H;O.

Wihrend es nicht moglich war, ein Nickelchlorid- Antimon-
pentachloriddoppelsalz in reinem Zustande darzustellen (s. oben S. 255),
gelingt dies leicht beim Bromid, indem man auf 1 Mol. Antimontri-
bromid /3 Mol. Nickelbromid unter Zusatz von viel Brom in conc.
Bromwasserstoffsiure 1ést.

Es bildet sehr schione, schwarze, glinzende, unregelmissig sechs-
seitige Tafeln.

I. 0.5336 g Shst.: 0.8150 g AgBr. — 0.8604 g Sbst.: 0.3552 g Auntimon-
sulfid + S, wovon 0.3292 g==0.1850g SbsSs. — 08604 g Shst.: 0.0340 g
Ni. — 0.8426 g Sbst.: 0.1284 g H,0.

IL. 0.5750 g Sbst.: 0.8732 g AgBr. — 1.5776 g Sbst.: 0.5496 g Antimon-
sulfid 4- S, wovon 0.5026 g ==0.3304’g SbyS;. — 1.5776 g Shst.: 0.0630 g Ni.

(Sb Bl's)n Ni.i2 HQO-

Ber. Sb 16.31, Br 65.05, Ni 3,98, H,0 14.66.

Gef. » 1657, 1636, » 650, 64.6, » 3.95 399, » 15.2.

IIT. Antimontetrabromid- Bubidiumbromid, SbBrsRb;.

Es wurde schon oben erwihnt (S. 248), dass bei den Versuchen,
ein Rubidiumbromiddoppelsalz vom 5-werthigen Antimon darzustellen,
stets das obige, vom 4-werthigen sich ableitende, erhalten wurde.

Es scheidet sich aus einer mit viel Brom versetzten Ldsung von
4 Mol.-Gew. Antimontribromid und 1 Mol.-Gew. Rubidiumbromid in
conc. Bromwasserstoffsiiure in Form von kleinen, schwarzen, sechs-
seitigen Tifelchen in guter Ausbeute aus; es verliert im (egensatz
zu den Pentabromiddoppelsalzen Brom nur sehr langsam.

1. 0.1574 g Sbst.: 0.2298 g AgBr. — 0.7542 g Sbst.: 0.2720 g Antimon-
sulfid + S, wovon 0.2606 g=0.1574 g SbaS;. — 0.7542 g Sbst.: 0.2574 ¢
RbaS04.

II. 0.3810 g Shst.: 0.5570 g AgBr. — 0.8934 g Sbst.: 0.2774 g Antimon-
sulfid + S, wovon 0.2662 g ==0.1868 g ShyS;. — 0.8934 g Sbst.: 0.3068 ¢
RbySO0,.

SbBrgRbs. Ber. Sb 15.60, Br 62.24, Rb 22.16.

Gof. » 15.56, 1557, » 62.13, 62.21, » 21.85, 21.98
17*
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Anhang.

Ueber ein Vanadinantimonbromid.

Es sei hier noch eine Verbindung von Antimonbromid mit
Vanadinbromid beschrieben, welche aus einer mit viel Brom ver-
setzten Losung von 1 Mol.-Gew. Antimontribromid und 1 Mol.-Gew.
Vanadinsiure in conc. Bromwasserstoffsiiure iiber Schwefelsiure sich
ausschied.

Sie bildet schwarze, flache, zugespitzte, hygroskopische Prismen,
welche sich in Weinsiiure mit blaser, in Salzséiure mit griiner Farbe
16sen. Bei der Behandlung mit Wasser zersetzt sich die Verbindung
unter Abscheidung eines weissen Niederschlages, der den qualitativen
Reactionen zu Folge aus antimoniger- und Antimon-Siure besteht;
die Flissigkeit firbt sich dabei blan. Die griine, salzsaure Lésung
wird durch Schwefelwasserstoff blau, wobei Antimonsulfid gefillt wird.

Die Analyse der Verbindung filhrt 2um Verhiltniss:

Sb:V;:Br:H,0=1:1:7:7;
hiernach hat man es wohl mit einer Verbindung von Antimontri-
bromid mit Vanadintetrabromid zu thun: SbBry.VBr,.7TH,0.

Dass das Antimon in der Verbindung wahrscheinlich 3-werthig
ist, geht daraus hervor, dass das durech Schwefelwasserstoff ans der
salzsauren Losung gefillte Auntimonsulfid beim Erhitzen im Kohlen-
siurestrom pur wenig Schwefel verliert, also im Wesentlichen aus
Antimontrisulfid besteht.

1. 0.5830 g Sbst.: 0.8900 g AgBr"). — 1.4616 g Sbst.: 0.3718 g Antimon-
sulfid + S, wovon 0.3360 g == 0.2612 g SbyS;. — 1.4616 g Sbst.: 0.1528 g
V,05%). — 07852 g Sbst.: 0.1188 g HyOY).

11. 0.7410 g Shst.: 1.1304 g AgBr. — 1.0436 g Sbst.: 0.2556 g Antimon-
sulid + S, wovon 0.2248 g=0.1818 g SbyS;. — 1.0436 g Sbst.: 0.1086 g
V505, — 0.5112 g Sbst.: 00778 g H;0.

SbVBI’1.7 HQO

Ber. Sb 14.08, Br 65.29, YV 597, Hy0 14.71.
Gef. » 14.12, 14.15, » 64.96, 64.94, » 5.86, 584, » 1513, 1522

Yy Brom und Wasser wurdeu wie bei den iibrigen Verbindungen be-
stimmt.

%) Das Antimon wurde vom Vanadin getrennt durch Einleiten von
Schwefelwasserstoff in die salzsanre Losung.



