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kochendem Wasser gelést. Die wissrige Ldsung wurde mit einem
Ueberschuss von Natronlauge behandelt; aus der alkalischen, gold-
gelben Fliissigkeit konnten wir nach vorherigem Filtriren gelbbraune
Flocken durch Essigsiure fillen. Das auf dem Wasserbade getrockuoete
Rohproduct konnte aus Nitrobenzol gut umkrystallisirt werden. Schmelz-
punkt, Loslichkeit, Fluorescenz des auf diese Weise erhaltenen Acri-
dinderivates waren dieselben, wie beim schon beschriebenen 7 Oxy-
1.2-naphtacridin'). Besonders charakteristisch fiir das 7-Oxy-1.2-na-
phtacridin ist die Eigenschaft seines schon roth gefirbten Acridininm-
salzes, sich sofort mit Ammoniak in ein dunkelblanes, in Alkalien
unlésliches Product umzuwandeln, dessea Schmelzpunkt bereits bei
2270 festgestellt worden ist, und welchem moglicher Weise folgende
Constitution zukommt:
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0.1625 g Sbst.: 8.3 cem N (159, 726 mm).
CleHlaoN. Ber. N 541, Gef. N 5.70.

G enf, Universititslaboratorium.

424. P. Jannasch und E. Heimann: Ueber die quantitative
Verfliichtigung der Phosphorsiure aus ihren Salzen.
[Vorliufige Mittheilung.]

(Eingegangen am 17. Juli 1906.)

Schon vor geraumer Zeit (1898) hat der Eine von uns in Gemein-
schaft mit Dr. E. K§litz?) eine Reihe von Experimenten angestellt,
am die Phosphorsiure ans Glasgefissen in Salzsdure-Strémen, welche
mit Methylalkohol- bezw. Jod-Dimpfen etc. beladen waren, zu ver-
fliichtigen, aber nur mit geringen Erfolgen; ebenso lieferten demselben
die vor drei Jahren zusammen mit Dr. W, Bettges unternommenen
Versuche, Phosphorsiure im Chlorstrome aus einem erhitzten Gemische
von Phosphat und Kohle quantitativ abzudestilliren, mehr oder minder
unvollkommene Ergebnisse. Die kiirzlich von uns auf der zuletzt ge-

) Diese Berichte 3%, 3082 [1904].
?) Dessen Inauguraldissertation, Heidelberg 1898 bei J. Horning.
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nanoten Grundlage von peuem aufgenommene Arbeit hat nun zu
positiven Resultaten gefihrt, als wir an Stelle der blossen mecha-
nischen Trockengemenge eine innigere Mischung von Phosphat und
Kohlenstoff dadurch herstellten, dass wir durch Einwirkung von
Zuckerlosung und Schwefelsdure die Kohle im Destillirgefdsse?!)
selbst erst chemisch ausschieden. Wir verfubren hierbei in nach-
stehender Weise: Etwa 0.5 g Ammoniumphosphat wurden im obigen
Glasapparate mit 6— 8 ccm einer schwefelsiiurehaltigen Zuckerl8sung,
bereitet aus 30 ccm heiss gesittigter Rohrzuckerfliissigkeit und 10 ccm
fiinfzigvolumenprocentiger Schwefelsiure, tbergossen, alsdann durch
vorsichtiges Schiitteln in Ldsung gebracht und schliesslich wvnter
stindigem Hinidberleiten eines Luftstromes im offenen Laftbade
oder mit einem kleinen fichelnden Flimmchen alimiblich er-
wirmt. Es tritt sebr bald unter Aufschiumen und Blasenwerfen Ver-
koblung ein. Man achte darauf, dass die Flissigkeit nicht dber-
schdaumt. Die schwer zu beschreibende Operation ldsst sich mit
einiger Uebung und Geschicklichkeit rasch .erlernen2). Sobald die
Masse in einen compacten Zustand Gbergegangen ist, kann mit der
Abdestillation in einem Chlorstrome begoonen werdes. Man erhitze
hierbei 8o hoch, als es das Glasgefiiss, ohne sich aufzublihen, erlaubt,
und sorge fiir einen lebbaften und continunirlichen Gasstrom®). Man be-
obachtet bel dieser Destillation zunichst eine starke Entwickelung von
schwefliger Siure, sodann eine Destillation von weissem Ammonium-
sulfat, der schliesslich eine élige, in den kiilteren Theilen der Destil-
lationsréhre nadelfdrmig erstarrende Fliissigkeit folgt. Vermittelst
einer Fichelflamme ldsst sick das Sublimat leicht weiter treiben.
Wenn die Destillation anfingt, triger zu werden, verbrennt man die
Kohle in einem bei gleicher Hitze dariiber geleiteten Sauerstoffstrome,
wobei noch fortgesetzt ein Sublimat diinner Nidelchen auaftritt. Schon
nach dieser ersten Destillation erschien die (Glasente leer, doch lie-
ferte die Auskochung des Glasgefdsses mit verdiinuter Salpetersidure
noch eive deutliche Molybdédn Reaction. Ein so im quantitativen Sione
durchgefiihrter Versuch ergab, dass nur 98.80 pCt. der vorhandenen
Phosphorsiure tibergegangen waren. Es wurde daher nunmehr nach
erveuter Zugabe von 3-—4 cem der obigen Zuckerldsang, gatem Um-

) Der in meinem prakt. Leitfaden der Gewichtsanalyse, II. Aufl., auf
S. 189 abgebildete Einschliffglasapparat (die sogenannte Schliffente).

%) Weit bequemer und sicherer erreicht man die Verkohlung ohne Ueber-
schiumen, wecon man den Luftstrom direet mit dem Munde hindurchblist
bezw. je nach Eintritt von Blasenbildung schwach hin und her-saugt.

¥) Die besonderen Cauatelen zur Ausfihrung der Bestimmungen werden
wir spiter in unserer ausfiihrlichen Publication niher angeben.
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schiitteln, langsamer Verkohlung u. s. w. die Destillation im Chlor-
Strome und das endgiiltige Verbrennen der Kohle im Sauerstoffstrome
wiederholt. Dieses Verfahren fithrte zu einem wirklichen quantitativen
Ergebniss.

0.5072 g NH,.H3POy: 0.4891 g M3 P, Oy = 0.3121 g Py 0s, entsprechend
99.74 pCt. der angewandten Phospliorsiure (Theorie = 0.3129 g P30s).

Die Auskochung der Glasente mit Salpetersiure gab noch eine
matte Gelbfirbung durch Molybdidulsung, aus der sich erst nach
mehrsiiindigem Stehen auf dem kochenden Wusser eine ganz gering-
fiigige Fillang unter Entfirbung der Flissigkeit ab etzte. Sie lie-
ferte nach dem Abfiltriren, Auswaschen und Lésen in Ammoniak ete.
0.0007 g MgzP>0; = 0.0004 g P, O, = 0.13 pCt.

0.5144 g Ammonium-Phosphat: 0.4962 g MpaP,0; = 0.3163 g PaO;, ent-
sprechend 99.65 pCt. P2Os (Theorie = 0.3174 g).

Die Auskochung der Glasente gab keine Fillung mehr mit Mo-
lybdin-Lésung.

Nach dem positiven Ergebniss mit Ammoriumphosphat war nar
voch der Beweis zu erbringen, dass unter den von uns ermitielten
Versuchsbedingungen auch bei Gegenwart fixer Basen eine quantitative
Verfliichtigung der Phosphorsdure vor sich geht. Wir wihlten hierza
als zunidchst liegendes Beispiel das Magonesium Phosphat von der
Formel MgHPO, + H,0, d ssen Zusammensetzung ebenso wie diejenige
des vorher verwandten Ammoniumsalzes durch Sonder-Analysen fest-
gestellt wurde. Der erste Versuch in dieser Richtung lieferte noch
kein brauchbares Resultat, indem hierbel nur 85 pCt. der vorhandenen
Phosphorsiure iberdestillirten. Ein zweiter Versuch jedoch unter mehr-
maliger Destillation mit inniger Kohlen-Mischung verlief vollkommen
quantitativ. Die in der Glasente zurilickgebliebene weisse Magnesia
lieferte nach ihrer Lésung in Salpetersiuvre u. s. w. keine Spur von
Molybdén Reaction mehr')

Damit ist das Problem der ¢uantitativen Destillation der Phos-
phorsiure aus Glaggefissen als geldst zu betrachten. Unsere weitere:
Versuche sollen auch zu wesentlich einfacheren Formen in der Aus-
fibrung der Analysen fihren. Selbstverstindlich werden wir uns auch
mit anderen Arten der Phosphorsiure-Verflichtigung, wie derjenigen

1 0.5126 g des vorlicgenden Magnesiumphosphates e¢nthielten 0.2956 g
Mga P07 = 0.1842 g Py0; = 35.98 pCt.. wibrend die aus 0.5142 ¢ dieser
Verbindung verfliichtigte Phosphorsdure 0.2958 g Mgy PoO; == 0.1840 g P3O;
{ber. 0.1848 g) = 35.79 pCt. lieferte.
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in einem Chlorkohlenoxydstrome etc., beschiftigen und bebalten uns
daber das Arbeiten iiber diesen Gegenstand vor, desgleichen in erster
Linie die Ausdehnung der obigen Methode auf weitere, hierzu geeig-
nete Phosphate.

Heidelberg, Universitit-laboratorium. Juli 1906.

425. E. H. Riesenfeld und H. E. Wohlers: Ueber den
spectralanalytischen Nachweis der Erdalkalien im Gange der
quelitativen Analyse.
fAus dem chemischen Univ. Laboratoriam (philos. Abthlg.) Freiburg i. Br.)
(Eingegangen am 19. Juli 1906.)

Wenn sich die spectralanalytische Methode zum Nachweis der
Erdalkalien weder in der Praxis, noch im chemischen Unterricht der-
art eingefiibrt hat, dass sie als gleichwerthig der chemischen an die
Seite gesetzt werden diirfte, so liegt dies in erster Linie daran, dass
bisher kein Spectralbrenner existirte, der eine hinreichend intensive,
ruhige und anbaltende Flammwenfirbung gab, die dem Untersucher ge-
stattete, in aller Rube und ohne durch Nebenoperationen in seiner
Aufmerksamkeit gestért zu werden, die einzelnen Spectrallinien ab-
zulesen. Diesem Uebelstande glauben wir durch die Beschreibung eines
Spectralbrenners?') abgeholfen zu haben, der sich besonders zur

Untersuchung auf Erdalkalien im Unterrichts-
gange des hiesigen Universititslaboratoriums
seit einer Reihe von Semestern auf’s beste be-
D.R.G.M. <
FRANZ HUGERSHOFF, wébrt hat.

LEIPZIG. Die Zerstinbung der spectralanalytisch zu
untersuchenden Flissigkeit erfolgt in dem
Brenner, Fig. 1, elektrolytisch. Die Lésung
wird in das aof dem Untersatz C rubende,
- i 2 ccm fassende Glasschilchen 4 gebracht, und
dann das Obertheil B auf das Gaszufiibrungs-
rohr E aufgesetzt. Dann tauchen die mit den
Klemmsehrauben 77 leitend verbundenen !P’la-
tiniridiumdridhte in die Flissigkeit ein und
schliessen so den Strom. Die zur Hlektrolyse erforderliche Mindest-
spannung betrigt 8 Volr.

Schon die AichungZdes Spectralapparates gestaltet sich mit Hiilfe
des neuen Spectralbrenners erheblich einfacher, da dieselbe in einer

1) Chemiker-Zeitung 30, 704 [1906).





