
and im Vacuum zur Tlockne rerdampft. Die Analyse des so er- 
haltenen RBrpers ergab : 

C S H ~ ~ N S Q O J J N ~ ~ .  Bcr. C 10.9, B 2.8, N 4.0, S 27.2, Na 19.5. 
Gef. 10.5, * 3.6, * 4.1, )) 26.G, * 18.5. 

Liist man den Iiiirper iii Wasser und fiillt partiell mit Methyl- 
rlkohol, 80 ist im Stickstoffgehalt der einzelnen Fractionen kein Unter- 
d i e d  zu conetatiren. 

B a d i s c h e  A n i l i i t -  u n d  S o d a - F a b r i k ,  Jnnu:ir 1905. 

189. R. F. Wein land  und Hans  Schmid: 
Ueber Halogendoppelsalze des vierwerthigen Antimons. 

{Eingegangen am 21. Februar 19M: vorgetrag. i. d. Sitz. vou Eru. W. A. Roth.) 
Vom v i e r w e r t h i g e n  A i i t i m o n  sind bis jetzt folgende Halogen- 

doppelealze in der Litteratur beschrieben worden: 1. das von S e t t e r -  
b e r g  ’) dargestellte An t i  m o n t e t r a c  b l o r  i d -  C a s  i u rnc h 1 o r i d ,  Sb Clr . 
2 CsCI, 2. das von BoGek’) erbaltene K a l i u m s a i z  2 SbCl‘ .3KCl,  
3. das von W e i n l a n d  iind P e i g e 3 )  beobachtete B r o m i d d o p p e l -  
s a l z  vom R u b i d i u m ,  SbBr, .P RbIh. 

Das Set te rberg’sche  Clisiumchlorid-Antimontetrachlorid kryetal- 
lieirt in Octaedern. die irn aufdlenden Lichte schwarz sind. Es 
wurde von W e l l s  und M e t z g e r ’ )  aufs neue dargestellt, welche Au- 
toren constatirteri, dass es  mit Ci is i  u mc h l o  r id -  B I e i  t e  tr  a c  h I o r  id - 
isomorph iet; j e  nach dem Gehalt an Antiriion~ulz sind die iaomor- 
phen Miechungen hell- bis dunkel-grln. W e l l s  iiud M e t z g e r  balten 
die Vierwerthigkeit des Antimone hierdurch fiir bewiesen und eie 
rechnen das S e t t e r b  erg’scbe Casiumsalz z u  den bekannten Doppel- 
salzen der vierwerthigen Elemente vorn Typue des Kaliumplatiocblo- 
ride S e t t e r b e r g  hatte die Frage, ob.das Antimon in seinem S ~ l z e  
vierwerthig ist, noch offen gelaseen und es  fiir m6glich gehalten, daev 
es eine Doppelverbindung ron drei- und fiinf-werthigem Antimon ist. 
Fiir die Vierwerthigkeit des Antimons i n  diesem Salze epricht auch 
ooch seine d u n k e l v i o l e t t b l a i i e  F n r b e ;  die Doppelchloride den 
dreiwerthigen Antimons sind bekanntlich farblos, die rom fiinfwerthigen 
sehwach griinlich gelb I ) .  

(Mittheilung aus dem chemischen Luborntorium der Universitit Tiibingen.] 

- -  

’) Oefersigt K. Vcdtenskaps Akademiens Forhandlingar, 1882, 6, 27. 
2, Journ. chem. SOC. 67, 516 [1895]. 
’) Amer. chem. Journ. 26, 268 [1901]. 

3, Diesc Berichte 36, 259 [1903]. 
Dieee Beiichte 36, 247 [1903]. 
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Da W e i n l a n t l  und F e i g e .  wie obeo erwahut, eiii Rubidium- 
des Antimonte t r a  b r o  m i  d s  beobachtet batten, vermutbeten wir. 
iwch das Antimonte t r a c h l o r i d  ausser dern genannten Casium- 
no& andere Doppelsalze bilden wiirde’). Es  zeigte sich, dass 
der Fall ist. Zunacbat gelang es uns, eiu R m b i d i u r n c h l o r i d -  __ _ _  

A n t i  u) o n  t e  t r a c  Ii l o r i d  , S b  CI, . 2  RbCI, darzuetellen. Es  ist wie da3 
Casiulnsalz ini auffalleoden Lichte scbwarz und bildet nach freund- 
licber Mittheilung v w i  Hrii. Privatdocent Dr. S o r n r n e r f e l d t  wie jenes 
regolare 0ktai:der. Herr  Dr. S o m m e r f e l d t  vermutbete, dass siclr 
voii diesern Salze isomorpbe Mischungen rnit R u b i d i u r n p l a t i n -  
c h l o r i d  darstellen lassen wiirdeu. Dies ist in der That  miiglich: es 
lassen sich S a k e  mit wecbselnden Mengeu Platin erbalten, welche 
j e  n:wh dem Gehalt an Antimon mebr oder weniger duokelviolett 
gefar bt sind. Diese Fahigkeit der Doppelsalze des Antimootetra- 
chlorids mit den Platincbloriddoppelsalzen und, wie wir weiterhiii 
constictirten, rnit den Z i n n t e t r a c h  loriddoppelsalzen isomorphe Mi- 
schuogen zu bilden, errnijglichte es uns, auEser dern Rubidiumsalz noch 
ein : l rnmoniurn-  und ein K a l i u m - S a l z ,  welche wir rein nicht er- 
haltrn konnteu, i r i  isornorpher Mischuug mit den entsprecbenderi 
Plarin-(Zion-)-Tetrachloridsalzen darzustelleu. Wahrend nlmlich das 
CBsiurnsalz sich beim Zusamrnenbringen FOU Antimon-Trichlorid, -1’enta- 
chlorid uud Caaiumchlorid i u  salzsaurer Liisung sofort ausscheidet, 
siud fur die Abscheidung des Rubidiurnsalzes iu reineiii Zustande 
ganz bestimmte Mengen- und Concentrations -Verbiiltnisse erforderlich. 
In t h e r  Losung von Antimontricblorid und Antirnoupentachlorid 
existirt nacb unsereii Reobachtungen ein Gleiclige~,icbtszustand zwi- 
scberi diesen und Antimontetmchlr~rid : 

SbC1j + SbCls + 2 SbC14. 
Verrniecht man die farblose strlzsaure Losung des Antimontri - 

cbiorids niit der griinlicb-gelben cles Antiinonpentachlorids in aqui- 
molekularen Mengeo, so erbiilt inan je nach der Conceritration der 
Salzeiiure iiiehr oder weuiger gelbbraun gefarbte Fliissigkeiten, und 
zwar sind die Lijsuugen um so duokler, j e  grosser der Gehalt an 
Salzeiiuie ist, iiod sie enthalteo, je dunkler sie sind, destomebr vier- 
werthiges Aotirnou. Ebeneo fiirbeo sich die Liisungeu beim Er- 
wiirnien duukler; sie enthalten also in der Hitze mebr ‘l’etraclilorid. 
was damit iibereinstirnint, dass wir eioige Salze iiur aus solchen 
heissen Losungeu erhalteu koonten. Auch beirn Einleiten von Chlor 
in eiire Liisung von Antirnontrichlorid in Salzslure bildet sich inter- 
m-diiir Antimontetrachlorid, was man darao sieht, dass die Losung 

Auf daa Bobeck’sclie Salz werden wir weiter anten zuriickkommen. 
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eich zunhchst duukelbraun farbt i i u t l  bei weitereni Einleifen die hell- 
grinlich-gelbe Farbe des Antimonpentachlorids annimmt. 

Die Abscheidung eines Salzes des Antimontetrachlorids ist hier- 
nach davon abhangig, dass man Bedingungen herstellen kann, unter 
denen 1. moglichst vie1 vierwerthigee Antimon vorhanden ist und onter 
welchen 3. das Tetrachloriddoppelealz schwerer lBslich ist als die 
Doppelsalze der beiden anderen. Fiir das Ammoniumsalz vermochten 
wir die Bedingungen der Reindarstellung nicht herzustellen; es schie- 
den sich stets gleichzeitig neben den schwarzen Krystallen farblose 
von Doppelsalzen des Antimon-Trichlorids und -Pentachloride aos. 
Bei allen Versucheo, das Kaliumsalz darzustellen, schieden sich immer 
Doppelsalze des drei- und fiinf-werthigen Antimons aus; wir erhielten 
es, wie oben angegeben, nur in isomorpher Mischung mit Kalium- 
platinchlorid und Kaliumzinnchlorid. Dieser Isomorphismus der ge- 
nannten Antimonverbindungen mit den entsprechenden des vierwerthigen 
Platins nnd Zinns ist ein writerer Beweis fur die Vierwerthigkeit des 
Antimona in ihnen. 

.~.. - 

Ausser den angefiihrten Salzen der Form S b  Clg Rz beobachteten 
wir noch eine Anzahl von V e r b i n d n n g e n  v o n  b r a u n e r  b i s  
s c h w a r z b r a u n e r  F a r b e .  Sie enthalten drei- und fiinf-werthices 
Antimon. Die Menge des Letzteren erfahrt man durch Erhitzeu der 
Salze mit Jodkalium in salzsaurer LBsung nnd Bestimmung des ab- 
destillirten Jods mit Thiosulht. Aus der Farbe der Korper glauben 
wir schliessen zu kiinnen, dam ein Theil des Antimons in ihnen vier- 
werthig ist. Hiernach erscheinen sie als Dopprlverbinduneen der 

Form SbClGR? mit Doppelsalzen des Antimou-Trichlorids und -l-’enta- 
chlorids. tille diese Salze enthalten rigenthumlicher Weise Antimon 
und Chlor im atomistischen Verhaltniss 1 : 6. Wir haben folgende 
Salze erhalten: 

1v I 

Irn Gegensatz zu den rneistens hygroskopischen Doppelsalzen dea 
Antimontrichlorids und Antimonpentachlorids sind alle angefuhrten 
Salze, sei es, dass sie ausschliesslich vierwerthiges Antimon, sei ea, 
dass sie ausserdem drei- und Funf-werthiges enthalten, an der Lnft 
ganz bestandig. Auch sind sie sammtlich frei von Krystallwasser. 
Waseer zersetzt sie sogleich unter Abscbeidung weieser Oxyde. 



Wie o b r n  erwlhnt ,  beschreibt B o S e k  ein Salz de r  Forme l  2 S b C L .  
3 K C I .  Er beobachtete es  bei Gelegenheit seiner Versuche iiber dir 
Oxydation von Antimon zu Antimonsiiure durch Kaliumchlorat  i n  
salzsaurer Losung. Es hat t r  sich einrnal aus einer derartigen Losung 
ill ausgescbieden. 
Wit-dcrholtr Versuche B o s e  k ' s ,  dieses Sa lz  iius eiiier Losung von 
Autirnontrichlorid, Bntinioiipentachlorid und Kaliumchlorid in den ver- 
schiedensteu Verhiiltnissen zu erhalleii, waren erfolglos. Im  Hiublick 
daraut', dass alle bia jetzt  dargestellten Salze, welchv vierwertliigea 
Aritjnioii t.ntlialteii, braun bis schwarzbrauu bis durikelviolett gefarbt 
siiid, und dass iructi die isomorpte Mischung des vou uus dargestellterr 
Kal.uiusalzes uiit Kaliumplatinchlorid im Verhaltniss S b  : Pt = 1.0 : 1.48 
nocli drinkelviolett gefiirbt ist, in1 Hinblick ferner darauf,  dasa a l l r  
di tar  Sa lz r  lultbestiindig sind, uud dass  wir endlich eine analog zu- 
samniengesetzte Verbindung nie beobachteten, halten wir ee fur wenig 
wahrscheinlich, d a m  Hoke k ein Salz  des vierwerthigeri Autimous i i i  

den Handeu hatte. 

c i  t r o n  e n g e  1 b e  ii ~ z e r  f l  i e s  s I i c h  e n Iiryst,allen 

E x p e r i ni e n  t e I 1  e r T h e i 1. 

1. R u b i d  i u rrisa 1 z r .  
;I) S b  CIS Rbp. Ziir 1)arstelluxig diesee und aller folgenderi Salze 

wurde eine Liisuug vernendet,  welche iiquimolekulare Mengen Antimoil- 
Trichlorid und -Pentachlorid entbielt, und die in de r  A r t  dargestellt 
wurde, dass man eine brliebige Menge Antimoiitrioxpd i i i  Salesaura 
16sri.. die LBsung in zwei Thei le  theilte, den eineu Thei l  mit Chlor 
sat1 igte uud nach Entfernutig des iberschiibsigen Chlors dur ch Er- 
wiirn.eii den anderen The i l  der  LBsung hinzufiigte. 

Man erhiilt das Rubidiumralz, indem man eine LBsung Ton 2.3 g Ilubidiuni- 
car!Jonrct in etwa 10 g concentrirter SalzsPure zu ciner solcheu vou 1.4 g 
Antimonuxyd in Salzdure, die zur Hilfte mit Chlor gesiittigt irt ,  hinzufcgt, 

mit concentrirter Salzsiure auf etK:i 50 ccm bringt und imiBecherglas auf 
freitni Feucr auf 2?.0 g eindampft. Man fugt xu dor heissen Liisung 6.0 g 
conicutrirte Salzsaure (von 57 pCt.) u n d  kiihlt  sofoit mit Wasser ab. Hierb4.i 
scfieidet tich das HuCidium: alz im Verlatif wtuiger Minuten :als schwarzcr, 
kryslnliiuischcr Niederschlag ab. Man saugt ihn sofort ab  und trocltnet ibo 

Usa Salz  bildet ein schwarzee, mikrokryatnllinisches Pulver,  untrr 
dem Mikroakope glanzende Octagder;  diinne Split ter sind rothviolett 
dorchscheinend. Aucb drr Strich ist violett. Wasser  zersetzt sogleich 
unter Abscheidung weisser Antirnonoxjde. 

0.2583 g Sbst.: 0.4470 g AgCI. - 0.4792 g Sbst.: 0.1638 g ;intimou- 
ruliid 9- Scllweft!. davon 0.1400 g = 0.1231 g Sb2Sj. - 0.4671 g Sbbt., mit 

ouf Thou.  
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IICl und K J  erhitzt, 

SbClsRb,. Ber. 
Gef. 

(3.2476 g Rb,SO,. 

IV 

verbraachten 9.5 ccm l / ,o -n .  NasS903. - 0.4792 g Sbat.: 

Sb 23.86, Sb 5-aerthig 11.93, C1 43.23, Rb 33.91. 
-) 24.09, n * 12.21, D 42.79, 33.07. 

111 
b) S b  CIS Rbn. ?SbCIc Rb,. Man rerfHhrt zur Darstellung dieses 

Salzes genau wie beim vorigen, nur unterlasst man den Zuaatz FOD 

roncentrirter Salzsaure zu der eingedampften Losung. Aus dieser 
Fliissigkeit scheidet bich das Salz brim Erkalten und beim Verduneten 
bei gewKhnlicher Temperatur in guter Ausbeute aus. Ee bildet 
braune, glanzende, durchsichtige, eechsseitige Hlattchen. 

0.2016 g Sbst.: 0.3054 g AgCI. - -  05445 g Sbst.: 0 1825 g Antimon- 
salfid + Scbwefel, wovon 0.1534 g = 0.1394 g Sb2SB. - 0.5628 g Sbst.. mit 
€IC1 und K J  erhitzt, verbrauchten 3.45 ccm "10-n. N s s 2 0 3  -0.5445 g Shgt.: 
0.3440 g Rbs SO,. 
IV I l l  
SbCl,jKb?.2SbClsKb3. Ber. SIJ 21.43, Sb 5-werthig 357, CI 37,94, Rb 40.62. 

Gef. )) 21.79, n n 3.66, 37.46, ) 40.43. 

2. A m m o n  i u rns a1 z e. 

a) (Sb, l't)C16(NH4),. Man fugt zu der, wie beim Rubidiumealz 
beschrieben , erlialtenen Losung von vierwertbigern Antimon und 
von Chlorammonium (iai molekularen Verbaltniss Sb: NH4C1 = 1 : 1) 
in  rawbender Salzslure eine mit concentrirter Salzsaure stark verdiinnte 
Loeung von Platinchloridcblorwaserstoffsaure hinzu. Die isomorphe 
Mischung des A rnmoniumantimonchlorids mit dem Ammoniumplatin- 
cblorid scbeidet sich fast augenblicklich in Form eines schwarzen 
Niederschlages aus. 

Es lassen aich je  nach der Menge der zugesetzten Platinchlorid- 
cblorwassrrstoffsaure briiunlich-violette, durchsichtige bis undurchsich- 
tige, schwarze Krystalle daretellen. Ee Bind Wiirfel und Octasder, 
sowie Combinationen voii beiden, die haufig sternfiirmig angeordnet sind. 

Die L'robe der unten angefiibrten knalyee enthielt anf 1 Mol. 
i\ntimontetrachlorid-Ammoniurnchlorid 0.367 Mol. Ammoniurnplatio- 
c hlorid. 

Bei der Analyse verfuhren wir, urn alle Bestandtbeile in einer Portion 
z u  bestimmeo, folgendermaassen: Wir erhitzhn zuerst rnit einer Kaliumsulfid- 
l6sung und hestimmten so das Ammonisk. Aus dem Riickstand fillten wir 
i u  dcr WLrme mit verdiinnter Schwefelsiure die Sulfide des Antimons und 
Platins und bestimmten im Filtrate dieser das Chlor. Die Sulfide trennten 
wir durch Erhitzen im Salzsaurestrom. 

0.4383 g Sbst.: lioferten soviel Ammoniak, dass 10.40 ccm ' ! s - f i .  HCl ye- 
sittigt wurden, ferner 0.9661 g AgCI und 0.2473 g Sulfidgemenge; von diesem 



gabem 0.2139 g 0.0507 g Pt  und 0.2887 g Antimonsulfid + 
Lctzterem lieferten 0.1837 g 0.0768 g SbgS3. 

G e t  Sb 22.49, Pt 13.39, CI 54.50, NHd 8.53. 
Hiernacb verbalten sich: 

(Sb, l’t):Cl:?iHb = 1.0: G . 0 1  : 1.84, 
wobei S b : P t  = 1.0: 0.367. 

Schwefel ; TOP 

b) (Sb, So)CI$(NH&. Man rerfiihrt ziir Darstelluog genau wie 
beim vorigen Salz tinter Verwendung eincr Lijsung von Zinntetra- 
clilorid oder von Ammoniumzinnchlorid in Salzsiiiire. Es lassen sich 
Iricht hell- bis dunkel-violette Mischungen in j r d e r  Abstufung herstellen. 

Das Gemisch 
vs)n Zinnsulfid und Antimonfulfid wurde in concentrirter Salzsgure geliist, 
d urch Chlor das Antimon zu fiinfwertbigem oxydirt, d r s  iiberscbiissige Chlor 
durch Kohlcnsinrc verjagt und die Meoge des Antimons durch Bestimmnnp 
dcs beim Erliitzen der Lijsung niit Jodkalium eotweicheuden Jods erhalten. 
Dah %inn wurde atis der Differenz berechnet. 

0.4432 g Shst. liefertcn sovicl Ammoniak, dass 11.6 OCIU “5-n. HCI ge-  
sittigt wurdcn, ferner 1.03iO g AgCI: ausserdern worden zu r  Bindung dea 
ausgrschiedcnen Jods 12.45 c m  

Bei der Analysc wurdc verfahren wie beim vorigen Kiirper. 

10-n. Nags203 vcrliraucht. 
Gcf. Sb 16.68, So 15.88, CI 57.85, NB, 9.41. 

Hiernach rerhalten sich : 
(Sb, Sn):CI:NH, = 1.0 :  5.9G: 1.90, 

Sb : S n  = 1 .0 : (I.!) 1. wobtti 
I \  I l l  

c) S b C 1 6 ( N H 4 ) 2 . S b C l ~ ( N H ~ ) ~ .  Dieses Salz  erbiilt man  auf die- 
selbe Weise wie das  braune Rubidiumsalz; s b e r  es entsteht auch, 
wenn Antimon-Trichlorid und -Pentachlorid in baliebigen Verhiilt,nissen 
vorhandeii sitid. Es bildet ebenfalls braune, glanzende, sechsseitige 
Blattchen und uoterscheidet sich voni Rubidiumsalz in seiner Zo- 
eammensetzung dadurch, dass  auf ein Mol. ‘l’etrachloridsalz eiu Mol. 
l’ricbloridsalz kotnrnt. 

I .  0.1852 g Sbst.: 0.4190 g AgCI. - 0.3017 g Sbst.: 0.1988 g Antimon- 
siiltitl + Schwefel, davon 0.1753 g = 0.1 IS3 g Sbp Sa. - 0.41 1’2 g Sbst. Iieferten 
soviel NHs, dasj 1‘2.95 ccm S - t j .  HCI gcsiittigt wurden. - 0.JSYti g Sbst. 
vcrbraiicbten zur Bindung des ausgeschicdenen Jotls 6.75 ccm ‘ l o - ~ t .  NaSp03. 

11. 0.1392 g Sbst.: 0.3928 g Ag Cl. - 0.3330 g Sbst.: 0.1950 g Antimon- 
sillfit1 + Schwefel, davon 0.16X g = 0.1264 g Sb. SR. - 0.3857 g Shst. lieferten 
.iovit:l NA1, class 12.7 ccm I ,-n. HCl gesiittigt wurden. - 0.8493 g Sbst. ver- 
hrauchten ztir Bindung des ausgeachiedenen J o d s  11.45 wni i ; ~ o - n .  N:ta S2 08. 

I V  1 1 1  
Sb C16 :NH4)2 .  Sb Cls (NH.j!3. 

h r .  Sb 31.79, Sb 5-werthig 7.95, Cl 5ti.26, NE4 1 1.95. 
Gef. n 31.7(;,31.92, 9 o 5.21,8.03, )) 55.94, 56.04, )) 11.39, 11.89. 
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Zur Darstellung verfahrt man wie bei dern entsprechenden Am- 
rnoniumsalL. Es ntiiss schnell von der  Mutterlauge getrennt werdeii 
d a  e s  sich im Gegensatz zum Ammoniumsalz in derselben zerset.-’ 
Wir erhielten von diesem Salz  keine isomorphen Mischungen init Arb 
timon im Ueberschusse. Dss Snlz bildere ein dunkelviolettes Putvej 
iinter dem Mikroskope sternfiir~nig gruppirte,  sehr  kleine, durchsiclt 
iige, violettbraunliche Krystallchen. 

0.3903 g Shst.: 0.7396 4 AgCl und 0.1190 g I<a SO4 und 0.2502 g Sulfid- 
gemenge, wovon 0.l9.X g -= 0.0775 g Pt und 0.1159 g Antimonsulfid + S 
wovon 0.0995 g = 0.0390 g SbaSg. 

K I i u 111 s a  I z ,  (Sb, Pt) CIS Kz. 

\ 

Gef. Sb IO.G3, Pt 25.50, C1 46.85, I< 17.14. 
Hirrnach verhalten sich: 

(Sb, Pt ) :C l :K  = 1.0 : 6.02 : 2.0, 
Sb:Pt = 1.0 : 1.48. wobei 

Auch rnit Z i  n n t e t r a c h l o r  i d  - c h l o r k  al i  u rn lassen sich isomorp 
Mischungen herstellen, die ebenfalls yiolette F a r b e  besitzen. 

4. P y r i d i n s a l z e .  

Ein ausschliesslich vierwerthiges Antimon enthaltendee Pyridin- 
ealz erhielten wir nicht,  wohl abe r  zwei  Salze,  von denen das  eine 
bemerkeuswerther Weise ein Doppelsalz dee v i e r w e r t h i g e n  m i t  
f i i n f w e r t h i g e m  Antimon ist, das  andere ein Doppelsalz des v i e r -  
u n d  d r e  i -  w e r t h i g e  n darstellt. 

IV Ill 
a) 4(SbClsHz. 2CsHsh’). ( S b c l 6 H ~ .  3CsH5N). Zur Darstellung diesef 

Salzes verwendet man eioe salesnure LBsung, welche Antimon und Pyridir 
im niolekularen Verhitltniss I:5 enthdt. Man ftigt das gleiche Volumen Al. 
kohol hinzu und verdampft in  einer Porzellanschale auf dem Wasserbadg bit 
die I<rystallis~tioo beginot. Man liist nochmals in Alkohol und verdamp!, 
wiedcr. Dies wird so lange wiederholt, bis sich ausschlicsslich schwarzes Sa; 
ausscheidet; so lange noch vie1 Salzsiture vorhandco ist, scheidct sich ausser 
dem noch das braune Salz ab (siche unter b). Man litsst in dcr Witrme au! 
krystallisiren, da  bei achncllcm Erlialtcn Salze dcs ftinfwerthigen Antimon 
sicli beimischen. 

Das Salz  hildet ein schw:trzbraune$, krpstallinisches Yulver, urttel. 
den1 Mikroskope sargdeckelfiirmige, Iiaufig zu Zwillirrgen rereinigte 
Krystallr. Es lost sich leicht und ohne Zersetzung in absolutem Al- 
kohol und Eisessig, nicht in Henzol. 

I. 0.3377 g Sbst.: 0.6778 g AgCI. - 0.3i46 g Sbst.: 0.1687 g Aotimon- 
sulfid + Schwefel, davon 0.1212 g:0.0853 g SbSSB. - 0.4418 g Sbst. ver- 
brauchten zur Bindung dea auRgeschiedeocn Jods 7.15 ccm l , i b - n .  NwS203. - 
0.2132 g Sbst.: 11 ccm N (180, 74.5 mrn). 
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IT: 0.135.5 g Sbst.: 0.2284 g AgCI. - 03770 g Sbst. vobriuclitcn zur 
Bindung deb nasgcschiedvnen .1oda .5.65 ccni ' i i o - ~ t .  Ka?Ss&. 

IV I l l  
4 (Sb ClsHz. 2C5HjN: .@IJ Clfi 113.3CsHsN). 

Ber. SI) 23.G1, Sb 5-werthig 9.46, CI 41.78, N 6.07. 
Gcf. 1) 23.56, * !).72, 8.97, * 42.30, 41.GS, )) 5.93. 

I \' v 
b) 2(SbC16H2.3C5H5N).(SbC16H.C5H5N). Man erhiilt dieses Salz :ills 

Liisiingen, die Antinion und l'yridin in1 Verhitltoiss 1 : 3 enth:ilteii, iotleiri 
man wie vorliin mit Alltohol rersetzt u n d  conceotrirt, sodann a h ,  statt wiedcar 
aiit Alltohiit aufzunelimcn, eiiiige Cubiltcentimcter starke Salzs%urc zusetet. 

Es bildet braune, sehr  gut ausgebildete, gl lnzende Hlattchen V O I I  

rliombischem Umriss. 
0.2429 g Sbst.: 0.4510 g AgC1. - 0.35>3 g Shst.: 0.2lli g hntimon. 

.ulfid + Schrvefel, davon 0.1605 g :  0.0967 g SbnSs. - 0.4303 g Sbbt. ver- 
!,raiichton zur Bindung des ausgeschiedencn J o d s  12.00 ccni ' / I O - V .  NazS2O:j. - 

I ,2151 g Sbst.: 9.2 ccm N (18", 745 mm). 
1 \' v 

2 (Sb Cls Hs. 2 Cs Hs X). (Sb Clti H. Cj FIj N). 
Ber. Sb 25.77, Sb 5-wertbig 17.18, C1 45.(31, N 5.02. 
GI,[. * 25.60, )) 1G.75, .) 4li.21, a 4.90. 

190. Franz  Sachs  und Ludwig  Sachs: 
B e m e r k u n g e n  zur Reaction tertiarer Amine mit m a g n e s i u m -  

organischen Verbindungen. 
(Eingegangen am 1. N%rz 1905.) 

Die  i i i  unserer letzteti Mittheilung iiber ))Ersatz des Aldehyd- 
sauerstoffe3 durch zwei einwerthige Kohlenwasserstoffreste rnittels de r  
G r i g n a r d ' s c h e n  JXeactiori(( fiir die Molrefractionen einiger Verbiii- 
dungen (vgl. S .  5 2 0 ,  5 2 2 ,  524) berechneten Daten stimmen nicht be- 
sonders mit den gefundenen Werthen iiberein (die Abweichungen be- 
tragen etwa 1 Einheit). 

H e r r  Prof. Dr. J. W .  B r i i h l  hatte die Liebenswurdigkeit, fiir die 
wir ihm auch aii dieser Stelle bestens dxnken, uns darauf aufmerksatii 
zu machm,  dass dieae Ui.bereiiistimmung in vollkomniener Weise Iier- 
gestellt wird,  wenn man nirht ,  wie wir es  gethan hat ten,  die O s t -  
w a l d ' s  Handbuch entnorrimenen und mit nicht geniigeiider Reriick- 
siclitigung de r  Hinduiigsrerlilltnisse ausgesuchten Zahlen rerweiidet, 
sondern diejenigen, welchc H r ii h l  bei seinen Untersuchungen henntzt 
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