
kochendem Wasser gelost. Die wlssrige Liisung wurde mi: einem 
Ueberschuss von Natronlauge behandelt; aus der alkalischen, gold- 
gelben Flussigkeit konnten wir nach vorherigem Piltriren gelbbraune 
Flocken durch Essigsaure fallen. Das auf dem Wasserbade getrocknete 
Rohproduct konnte aus Nitrobenzol gut umkrystallisirt werden. Schmelz- 
punkt, Loelicbkeit, Fluorescenz des auf diese Weise erhalteuen Acri- 
dinderivates waren diesellpen, wie beim schon beschriebenen 7 Oxy- 
1.2 - naphtacridin '). Besonders charakteristisch fiir das 7-Oxy- 1.2-11%- 
phtacridin ist die Eigenschaft seines schiin roth gefarbten Acridiuium- 
s a k e s ,  sich sofort mit Ammoniak in ein dunkelblaues, in  Alkalien 
u n h l i c b e s  Product umzuwandeln , dessen Schmelzpunkt bereits bei 
2270 festgestellt worden ist, und welchem miiglicher Weise folgende 
Constitution zukommt: 
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0.1625 g Sbst.: 5.3 ccm N (15O, 726 mm). 
CL8H130N. Ber. N 5.41. Gef. N 5.70. 

G e n  f, Univereitiitslaboratorium. 

424. P. Jannasch und E. Heimenn: Ueber die q u a n t i t a t i v e  
Verf l i iaht igung der Phosphorsaure a u s  ihren Salzen. 

[V o r 1 i u f i g e M i t t  h ei  I un g.] 
(Eingegangen am 17. Ju l i  1906.) 

Schon vor geraumer Zeit (1898) hat der Eine von une in Gemein- 
schaft mit Dr. E. K o l i t z a )  eine Reihe von Experimenten angestellt, 
urn die Phosphorsaure aus Glasgefassen in Salzsaure-Stromen, welcbe 
mit Methylalkohol- bezw. Jod-Dampfen etc. beladen waren, zu ver- 
fliichtigen, aber nur mit geringen Erfolgen; ebenso lieferten demselben 
die vor drei Jahren zusammen mit Dr. W. B e t t g e s  unternommenen 
Versnche, Phosphorsiiure im Chloratrome aus einem erhitzten Gemische 
ron Phospbat und Kohle quantitativ abzudestilliren, mehr oder minder 
unvollkommene Ergebnisee. Die kiirzlich von uns auf der zuletzt ge- 

l) Diese Berichte 37, 3082 [1904]. 
a) Dessen Inauguraldissertation, Heidelbcrg 1898 bei J. H6rni  ng. 



nannten Grundlage von neuem aufgenomrnene Arbeit hat nuu zu 
positiven Resultaten gefiihrt, als wir an Stelle der blossen mecha- 
nischen Trockengemenge eine innigere Mischung von Phosphat und 
Kohlenstoff dadurch herstellten, dass wir durch Einwirkung von 
Zuckerllisnng und Schwefelsaure die Kohle im Destillirgefasse l) 

selbst erst chemisch ausschieden. Wir 'i erfuhren hierbei in nach- 
stehender Weise: Etwa 0.5 g Ammoniumphosphat wurden im obigm 
Glasapparate rnit 6-  8 ccni einer echwefelsaurehaltigen Zuckerllisung, 
bereitet aus 30 ccrn heiss gesattigter Rohrzuckerfliissigkeit und 10 ccm 
fiinfzigrolumenprocentiger Schwefelsaure, iibergossen, alsdann durch 
vorsichtiges Schiitteln in Llisurig gebracht und schliesslich unter 
stindigem Hinfiberleiten einej Luftstrornes im offenen Luftbade 
oder rnit einem kleinen fachelnden Flammchen allrnablich er- 
wara t .  Es tritt sehr bald unter Aufschaumen umd Elasenwerfen Ver- 
kohlung ein. Man achte darauF, dass die Pliissigkeit nicht fiber- 
schaumt. Die schwer zu bescbreibende Operation lasst sich niit 
einiger Uebung und Geschicklichkeit mFch erlernen*). Sobald die 
Masse i n  einen rompacten Zustaud ubergegangen ist, kanu mit der 
Abdestillation in einem Chlorstrome begoonen werden. Man erhitze 
hierbei so hoch, als es das Glasgefiiss, ohne sich aufzubliihen, erlaubt, 
und sorge fur eineu lebhaften nnd continuirlichen Gasstiom"). Man Le- 
obachtet b p i  diesel. Destillation zuniichst eine stlrrke Entwickelung von 
schwefliger Panre, sodaim eine Destillation von w4ssem Ammonium- 
sulfat, der schliesslich eine iilige, in den kiilteren 'rlieilen der Destil- 
lationsr6hre riadelfiirmig erstarrende Fliissigkeit folgt. Verrnittelst 
einer Fiichelflarnme lasst sich das Sublimat leicht weirer treiheii. 
Wenn die Destillation anfangt, triiger zu werden, verbrennt mail die 
Kohle in einem bei gleicher Hitie dai iiber geleiteten Sauerstoffstronie, 
wobei noch foxtgesetzt ein Sublimat diinner Nadelchen auftritt. Schon 
nach dieser emten Destillation erscbieii die Glasente leer, doch lie- 
ferte die Aoskochung des Glasgefasses mit verdiinnter Salpetersaure 
noch eine deutliche Molybdan Reaction. Ein so irn yuantitativen Sinne 
durchgefiihrter Versuch ergab, dass nur 95.80 pCt. der vorhandenen 
Phosphor sEure ubergegangen waren. E j  wurde daher iiunmehr nach 
erneuter Zugabe von 3-4 ccni der obigen Zuckerlosung, guteni Uni- 

') Der in meinem prakt. Leitfaden der Gewichtsanalyse, 11. Aufl., auf 
S. 189 abgebildete Einschliffglasapparat (die sogenannte Schliffente). 

2, Weit bequemer und sicherer erreicht man die Verkohlung ohno Ueber- 
schiiumen, wcnn man den Luftstrom direct mit dem Munde hindurchbliiat 
bezw. je nach Eintritt von Blasenbildung schwach hin 

3, Die besondereu Cautelen znr Ausfiihrung der Bestimmungeu werden 
ivir spater i n  unserer ausfiihrlichen Publication naher angeben. 

und  her saugt. 



schutteln, langsamer Verkohliing u. s. w. die Destillation im Cblor- 
Strome und das endgiiltige T’erhrennen der Kohle im Sauerstoffstrome 
wiederholt. Dieses Verfahren fuhrte zu einem wirklicben quantitativen 
Ergebniss. 

0.5072 g NH(.HaPOd: 0.4591 g MgaP207 = 0.3121 g PqO5, entsprechend 
99.74 pCt. der angewandten Phosphorsiiure (Theorie = 0.3129 g Pz05). 

Die Auskochung der Glasente mit Salpetersaure gab noch eine 
matte Gelbfarbung durch Molybdanlosung, aus der sich erst nach 
mehratiindigem Stehen auf dem kochenden Wwsser eine ganz gering- 
fiigige FBlluug unter Entfgrbung der Flussigkeit ab etzte. Sie lie- 
ferte nach dem Abfiltriren, Auswaschen und Losen in Ammoniak etc. 
0.0007 g Mg2Pn 0 7  = 0.0004 g P2 0 s  = 0.13 pCt. 

0.5144 g Ammonium-Phosphat: 0.4962 g M F ~ P ~ O ;  = 0.3163 g Pn03; ent- 
sprechend 99.65 pCt. PsOs (Thcorie = 0.3174 g!. 

Die Aiiskochung der Glasente gab keine Fallung mehr mit Mo- 
lybdan-Losung. 

Nach dem poeitiren Ergebniss mit Ammoniumphosphat war nur 
rioch der Reweis zu erbringen, dass unter den von uns ermittelten 
Versuchsbedingungen auch bei Grgenwart fixer Rasw eine quantitative 
Verfliichtigung der PliospborGure vor sich geht. Wir wghlten hierzii 
als zuuachst liegendes Beispiel das Magnesium Phosphat von der 
Formel MgHPOi + H 2 0 ,  d fisen Zusammensetziing ebenso wie diejenige 
des Torher verwandten Ammoniumsalzes durch Sonder-Analysen fest- 
gestellt wurde. Der ersie Versuch in dieser Richtiing lieferte noch 
kein brnuchbares Resultat, indem hierbei nur 85 pCt. der vorhandenen 
Phosphoreaure iiberdestillirteu. Ein zweiter Versuch jedocb unter mehr- 
maliger Destillntiori mit inniger Kohlen-Mischnng rerlief vollkommen 
quantitatir. Die i n  der Glasente zuriickgebliebene weisse Magnesia 
lieferte nach itirer Losung in Salpetersaure u. 8. w. keine Spur ron 
Molybdan Reaction mehr I )  

Damit ist das Problem der cluantitativen Destillation der Phos- 
phorsanre aus Glasgefas5eii als gelost zii betrdchteo. Unsere weitere:! 
Yersuche sollen auch zu wesentlich einfacheren Formeu in der Aus- 
fiihrung der Analysen fiihren. Selbstverstandlich werden wir uns aucti 
mit anderen Arten der Phosphorsiiure-Verfliichtigung, wie derjenigen 

I) 0.51’3(j g des vorliegenden Ma~nesiumphosphates enthielten 0.‘!956 B 

MgsP:,O7 = 0.1542 g Pa05 = 35.93 pCt.. wahrend die ails 0.3142 f i  dieser 
Verbindung verfluchtigte Phosphorslure 0.2952 g hfgaP2 0; = 0.1 840 g PpOj 
!ber. 0.1548 g) = 33.79 pet.  lieferte. 
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in einem Chlorkohlenoxydstrome etc., beschaftigen und behalten uns 
daher das Arbeiten iiber diesen Gegenstand vor, desgleichen in erster 
Linie die Ausdehnung der obigen Methode auf weitere, hierau geeig- 
nete Phosphate. 

H e i d e l b e r g ,  Uuiversitat.laboratorium. Jiili 1906. 

425. E. H. Riesen fe ld  und H. E. W o h l e r s :  U e b e r  den 
spec t ra lana ly t i schen  N a c h w e i s  der Erdalkalien im G a n g e  der 

q u a l i t a t i v e n  Analyse.  
[Aus dem chemischen Univ. Laboratorium (philos. tlbthlg.) Freiburg i. Br.) 

(Eingegangen am 19. J u l i  1906.1 

Wenn sich die epectralanaljtische Methode zum Nachweis der 
Erdalkalien weder in der Praxis, noch i m  chemischeu CJnterricht der- 
a r t  eingefiihtt hat ,  dass sie als gleichwerthig der chemiecben an die 
Seite gesetzt werden diirfte, so liegt dies in erster Lioie daran,  dass 
bisher kein Spectralbrenner exiatirte der eine binreichend intensive, 
ruhige und auhaltende Flammenfarbung gab, die dern Untersucher ge- 
stattete, in aller Ruhe und ohne durch Nebenoperationen in seiner 
Aufmerksamkeit gestort zu werden, die einzelnen Spectrallinien ab-  
zulesen. Diesem Uebelstande glauben wir durch die Bescbreibung eines 
S p e c  t r a1 h r e n n e r  s 1) 

D. R.G.M. 
FRANZ HUGERSHOFF, n LEIPZIG. 

Fig. 1 

abgeholfen zu haben, der sich besonders zur 
Untersuchung auf Erdalkalien im Unterrichts- 
gange des hiesigen Universitatslaboratoriums 
seit einer Reihe von Semestern auf’s beste be- 
wahrt hat. 

Die Zerstaubung der spectralanalytisch zu 
untersuchenden Fliissigkeit erfolgt in dern 
Brenner, Fig. 1,  elektrolgtisch. Die Lasung 
wird in das auf dem Untersatz C ruhende, 
2 ccm fassende Glasschalcben A gebracht, und 
dann das Obertbeil B auf das Gaszufiihrungs- 
rohr E aufgesetzt. Dann tauchen die mit den 
Klemmschrauben I*‘ leitertd verbundenen l’la- 
tiniridiumdrahte in die Fliissigkeit ein und 

scbliesseii so deu Strom. Die ZUI‘ Elektrolyse erforderliche Mindest- 
spannung betragt 8 Volt. 

Schon die Bicbung~des  Spectralapparates gestaltet sich mit Hiilfe 
des neuen Spectralbrwners erheblich einfacher, da  dieselbe in einer 

Chemiker-Zcitung 30, 704 L19061. 




