
densierte Teil des Gnsgeniisches ist jetzt in A gesammelt. D e r  kon- 
densierte Teil befindet sich i n  den Schlingen des evakuierten Ver- 
dichters. Senkt man die Niveaukugel I.' unter Atmosphiirendruck, 
rerbindet B mit n und entfernt das Kuhlbad, 30 vergast dss  Konden- 
sat in  kurzer Zeit und kann (lurch Heben Y O U  E' nach der MeD- 
biirette C binubegetrieben und geruessen werden. Durch J kann es 
aus dem YeBrohr Iiernusgedriickt und aul Ileiuheit vei ter  gepruft 
werden. Das uicht kondon5ierte Gas wird d m n  aus -1 i ~ a c h  C: ge- 
brncht und ebenfalls geniessen l ) .  

264. W. Marckwald und A. Foizik: ober das Atomgewicht 
des Tellurs. 

[Aus dem I'h?sikali..cli-clienii~~lieii Inst i tut  der ljiiivctrsitit zu Berlin.] 
(Eiiigegangeii aiii 3.  Jouuar  19 10.) 

Aus dem Gewichtsverlust, den T e l l u r s i u r e ,  I-I?TeOc +21120,  
bei der Umwandluug in T e l l u r t l i o s y d  erleitlet, hatte W. M a r c k -  
w o l d ? )  das Atomgcwicht des Tellurs zu  12G.85 berechnet. nieser  
IVert wich von zahlreichen Atonigewichtsbestimmungen anderer dutoren, 
atis deren unter einnnder gut itbereinstinmenden Beobachtungen sich 
der von der internntionnlen Atonigewichtskonimission angenommene 
n'ert Te = 1 2 i . 5  ergibt, erheblich ab. Abgeselien von einigen Unter- 
suchungen zu dieser Frage, die durch die Art  ihrer Ausfiihrung oder 
aus nnderen Grunden auf besondere Beriicksichtigung keineu Anspruch 
erheben konnten, lsgen nur  zwei umfangreiche Arbeiten vor, welche 
fiir die Annahme eiues niedrigeren Atomgewichts des Tellurs zu 
sprechen schienen. Sie betreffen die maflanalytische Bestimmung des 
Tellurdioxyds. Die altere ruhrt. von B. B r a u n e r 3 )  her. Er zeigte, 
d:dJ sich Tellurdioxyd in alkalischer Liisung durch Permanganat zu 
Tellursiiure oxydieren 1aBt nach der Gleichung : 

3TeO2 + 2 K kin 0, = 3Te 0 3  + R? 0 + &In 0 2 .  

Sauert man d a m  mit Schwefelsaure an, reduziert die hoheren 
Osyde des Mangans durch iiberschussige Oxalsaure und miat den 

I) Der Appatrat, der von jedem Glasbliscr rnit Leichtigkeit hergestellt 
w i d ,  kann aach von 1:rnnz H u g e r > l I o f f ,  L~ipzig, Karoliurnstr. 13, fertig 
b<bzogen werdeii. 

a) Diese Berichto 40, 4730 [1907]. 
3) Monatsh. 1. Cliem. 11, 5% [1S90]; 12, 29 [1S91]. 



UberschuB des Reduktionsrnittels durch Permanganat zuriick, SO ergibt 
der Gesarntverbrauch an Oxydationsrnittel, verrnindert urn denjenigen 
Teil, der zur Verbrennung der Oxalsaure dient, die Menge des Tellur- 
dioxyds nach der Gleichung: 

4 T e 0 2 + 2 K M n 0 4  = 4 T e 0 3 + 1 < 2 0 + M n 0 .  
B r n u n e r  fand nun, da13 die nach diesern Verfahren ausgefiihrten 

Titrationen untereinander sehr gut ubereinstirnrnende Werte ergaben, 
dal3 aber die gefundene G emichtsrnenge a n  Tellurdioxyd regelmtiflig 
hijher war ,  als die angewandte und sie durchschnittlich urn 0.35 O l O  
iiberstieg. Der  Autor suchte dieses Ergebnis durch die Annahme zu 
erklaren, dal3 beirn AnsOuern des alkalischen Reaktionsproduktes ein 
gewisser Anteil des Mangandioxydes rnit der Schwefelsaure unter Ozon- 
bildung reagiere. D a  aber diese Annahme wenig Wahrscheinlichkeit 
fur sich hatte, so schienen die Heobachtungen B r a u n e r s  sich ein- 
fach durch die Annabme zu erklsren, dnR dal3 Atomgewicht des Tel- 
lurs niit 127.6, wie er es seinen Rechnungen zugrunde gelegt hatte, 
zu hoch angenomrnen war. Die Zahlen der folgenden Tabelle I sind 
den Veroffentlichungen B r a u n e r s  entnornrnen unter Beifugung einer 
Kolumne, die das  daraus bereclinete Atorngewicht des Tellurs enthalt. 

e I ccm I 

0.33iO 
0.2i93 
0.5716 
0.4515 
0.8027 
0.2755 
0.3400 
0.5132 
0.5806 

4239 ' 127.04 
35.17 1 126.83 min. 
71.90 1 127.00 
5675 I 127.13 

101.04 I 126.89 
31.68 ' 126.88 
42.70 127.25 
64.52 1 127.09 
72.89 I 127.31 max. 

Im X t t e l  wiirde sich aus diesen Zahlen das Atomgewicht des 
Tellurs zu 127.05 berechnen. 

G o o c h  und I I o w l a n d ' )  haben die B r a u n e r s c h e  Titrationsrne- 
thode nachgepriift und bei einer zweiten Versuchsreihe insofern abge- 
andert, als sie die Reaktion von Anfang an in saurer Liisung vor sich 
gehen liel3en. 

I) Ztsclir. f. anorgan. Chem. 7, 132 (18941. 



Schon B r a u n e r  hatte dies vereucht, nber er Iiatte das Tellur- 
dioxyd direkt in Schwefelsiiire geliist uud zu diesetn Zweck so lincli 
konzentrierte Saure verwenden niiissen, da13 die Ubermangansiiiire 1x4 
der Titration unter Ozonbildung zersetzt wurde. G o o c h  iiud H O M  - 
l a u d  verfuhren hingegen so, da13 sie das Dioxpd in Alkali lijsten iincl 

die Liisung hierauf mit verdiinnter Schwefelsiiure im lherschuB ~ e r -  
setzten. Es wird d a m  i n  Forin von telloriger Sitire znnlchst i n  Lii- 
sung gehalten iind scheidet sich erst nncli liingereni Stelien larrgsam 
ab. Die Autoren erliielten die gleiclieu 13esiiltnte v ie  B r a  un e r  bei 
seinem alkalischen Verfaliren, gleicligiiltig, ob  sie (Ins I'erinangat~at i n  
saurer oder alknlischer L i k i n g  zulliefien liellen. P i e  Zahlen stinimen 
linter einander schlechter tiberein, \veil (lie Autoren iuit selir lileirien 
Substanzmengen arbeiteten. Aber das mittlere Ergebnis ist tlas iiiim- 
liclie wie bei B r a u n  e r  (vergl. Tnbelle 11). 

T a b e l l e  11. 
. 

I 

Als hlittelwerte nus l d e n  Yersiiclijreihen c>rgabeu 5 i C h  ?'tA - 
Wir haben diese Titrationsmethoden uiiter Anwendung aller der- 

jenigenvorsichtsmalregeln, dip zurErl:it,gungmogliclist zuverlHssiger lie- 
sultate notwendig erschienen, nachgepriift, nicht sowobl, iini eine n e w  
hlethode zur Ilestimmung des Atomge\viclits des 'lellurs darauf zu be- 
griinden, als yielmehr i n  der Absicht, die Yrage xu entscheiden, ob 
die Ergebnisse mit dem biaher nngenonimenen Atonigewicht tles Tel- 
lurs oder niit den1 Yarck waldschen Xerte iu i'bereinstimmung 
stehen wiirden. Das sichere Ihgebnis tinserer Yerhuche, die sich auch 

126.80 bezw. 127.03. 



l i 1 3  

nrif neuere Jlethoden der nxdnnalytischen Eestimmung tles l‘ellurdi- 
o xy de s erstrec k t hat, k i j  n n e II iv ir TO r \v eg n eli ni end dah i n z u sa n i  iii e I I  - 
fnssen, da13 d i e  z u r e r l y t s s i g s t e n  , \ Ie t l ioden  dns r o i i  d e r  i n t e r -  
n a t  i o n a1 e n  A t  o m gew i c h t Y li 0 m n~ i s s i o  n a n  g e n o mine  u e A t o m  - 
g e w i c h t  d e s  T e l l u r s  b e s t i i t i g e n .  

Als Ausgnngsmaterisl Eiir unsere Untersuchung diente die T e l l  u r- 
s 5 u r e ,  deren Reinigiing durch rielhnndertfache Eirystallisation der 
cine von iins ’) nusfiihrlicli beschrieben hat. Sie wurde durcli Gliihen 
in Tellurdiosyd iibergefiihrt, rind z w n r  warden von clrei Yerschiedenen 
Fraktionen je etwa ‘3 g verwandt. Aus diesmnl wrirde der  Gewicbts- 
cerlust in jedeni einzelnen Falle genau ermitteit iind in geniigender 
cbereinstirnmung mit den friiheren Versuohen hefunden. P i e  von A .  
Fo’i  z i  k durcbgefiihrteri BFstimmungeii hatteu tlns folgende Krgebnis: 

Dnll die soiistigen Clicuiiknlicu, die iiir [lie Ti t int ion~i~ict l ioden ZUI’ I’er- 
wendung k:irnen, niit Iidrlistrr Srirglalt nu f  Reinlicit scpriift \vudeii, bedad 
k s u m  der Ei\valinung. Es sei dnlier our ;In,aefiilirt, tl;il3 ( la3  I’ermaiiganat auf 
eincn etwaigcn Clilorgclialt, Jodk:tliuni ant cinen Gelinlt ron Jotlat Lint1 Pott- 
asclic, Scliwcfel~iiui.c rinll l\-:is-cr aiif ~~~~~1~i l ; t io i i svc i . in i igen  geliriift \wrden .  

Die hochste Sorgfalt wurde selbstrerstiindlich arif die UrpruFuug 
der  hfafifliissigkeiten verwendet. Nach dem Vorgange ron  M e i n  ecke’), 
der  die Atomge\vichtsbestimmung des Cliroms nuf rnaBanalytischem 
Wege durchgefuhrt hat, stellten wir uusere MaBllussigkeiten nuf Iia- 
lirinibijodnt ein. Dieses bietet u. a. den Vorteil, daB es eine gewisse 
Kontrolle seiuer Reinheit nuch dadurcli ermiigliclit, dnR es in neutraler 
und in saurer Jodknliumliisung ungleiche, nber feststehende Mengeii voii 
Jod i n  Preiheit setzt, uiinilicli i n  erstereni Falle 1 Atom Jod,  in letz- 
terem 13 Atome Jod pro Nolektil. I las  reiuste Bijodat des Handels 
erwies sich nicht als geniigeud rein, w e n n  nuch die Yerunreinigang 
sehr  geringfugig war. Es vurde  nacli J Ie in  e c  k e s  Torschrift unter 

I )  a. a. 0. 2] Ann. (1. Cheni. 261, 346 [18913. 



1714 

Zusatz yo11 etwas Jodsaure RUS Wasser umkrystallisiert. Mehrere Kry- 
stallisationen, clie teils im Valrulm iiber Schwefelsaure, teils bei loOo 
getrocknet worden waren , erwiesen sich nun als (lurchnus einheitlicb 
zusammengesetzt. Eine ThiosulFatliisllng, die gegen diese Salze ge- 
stellt wurde, ergab folgende Titer: 

I. 11. 
In ncutralcr IJiisung . . 0.09635 n ;  0.09833 n, 
In saurer LKsung . . . 0.09828n; 6.09635 n. 

Die Abweichungen fallen also innerhalb der etwa 1 Oleo betragen- 
(leu Fehlergrenzen. Dieselbe Liisnng wurde iibrigens mit einer Per- 
niangnnatlosung rerglichen, die gegen kiiufliches Satriumoxalat naclr 
S o r e n s e n  und reines Elektroljt-Eisen gestellt war, welch letzteres i i n s  

l i r .  Prof. F. F i s c l i e r  freundlicllst zu r  Verfiiguug gestellt 11atte. Fiir 
die Thiosulfatloaung ergaben sich hierbei folgentle Titer: 

mi t  N:itriumoxnlat (Hnndelspriipnixt) . 0.09844 n, 

n Elcktrolq-t-Eiscn . . I . . . . 0.09829 n.  
>> )) (andercs >) ) . 0.09850 11) 

Man ersieht ai ls  diesen ZaLlen, da13 das S c r e n s e n s c h e  Salz d e s  
ITmdela nicht die hiichste Reinheit besitzt, da13 dagegen das F i s c h e r -  
 he Eisen innerhalb der Grenzen der I~eobncht.ungsfeliler init d e m  
rein en 13 i j od at u be r e i D s t i in mend e We r t e 1 i e f e r t . 

Die zu rlcn Titrationen verwnndten Biiretten wari:n mit Scliliffhahnen ver- 
d i c n  untl diirclt eingrschliffcnc Stopfcri mit einer seitlichen Durchbohrung 
rerechlossvn, die bci richtiger Einstollung rnit ciner Durclibohrung des Bii- 
rcttenhalses komniunizierte. Die Biirrttcn nurden so adjusticrt, daB die Ab- 
Itwing aid 0.01 ccm zuverlbsig war, wrnn die Wltrtezeit 10 Minuten hefrog. 
Die Ablcsnng crfolgte mittcls cincs E'crnrohrcs, (lessen Fndenkreuz mittels 
viner Milironicterscliraube auf den Meniscus uncl den ihm zunichst liegenden 
Teilstrich der Biirc.ttenteilnng cingcstrllt \verden koniitc, so daB tlic '/I@ ccm 
nicht geschhtzt Z I I  \vcrtlcn Lrauchten. Der untere Meniscus konntc so bei 
Fnrblosen Fliissigkeitcn iui cliffusen Tngeslicht scliarf eingestellt werden. Rei 
1 j b - n .  Perrnanganatliisnngen ge1:mg tlics in  der Weiar, d a B  der Meniscus 
niittels ciner kleincn 3Ietnllfatlrnlainpe fur 2 Volt Spannung von der Riick- 
wite bclciichtet \vurtle. 

Dn tlic Ablrsuiig tnintlcstcns auf 0.01 ccni gcnnu war, 50 war cs d i g ,  
niich die Titratinn rntsprcclrcntl gcnan X I I  g'stnlten. I h  abrr diesem Volumen 
( , I  wa der fiinfte Tril cincs 'Tropfms cmtspricht, so lrattr die gcnanc Errpichung 
tles Endpnnktes rnar,uclle Frrtigkc?itcn erfortlert, von tlencn wir uus dadnrch 
unabhangig inachten, daB man iinr den letztcn rollen Tropfen vor beendigter 
Reaktion dcr Biirette entnnlnn, tlann abrr init cini:i. fiinffach wrdiinntea 
1,Osung aus einer in 0.02 ccni getriltcn 5-crm-Biirctte austitricrte. 

Urn alle Fchler, die TOU Tenipernt~irsclirvankungen hcrruhren ItGnnten, 
Lcznr. clieien cntsprechentle Korrckturen zii vcrmeidt-ii, wurdcn sinitliche Ti- 



trationen in einem I<ellerrauiii ausgefullrt, closwn Temperatnr auf 18O konstant 
gohalt cn w u r de. 

Was die Haltbarkeit der bci unsercn Versuchen verwandten LCsungen 
anbelangt, so blieb einc 'i5-n. PermanganatlCsung, die lege artis hergestellt 
war, vide Monato vBllig unverlndrrt, ebrnso cine 1IIo-n. NatriunioxalatlBsung, 
wihrend eine 'l1o-n. Tliiosulfatliisuiig im Lade von zwei Monaten ihren Titer 
allmihlich uln 30/"0 veriliderte. 

Wir  haben nuu zuuachst einige Titrationen nach der B r a u n e r -  
schen hlethode ausgehihrt. Es wurde also zu der alkalischen Losung 
des Tellurdioxydes Permanganat im UberschuB zuflie(3en gelassen, 
dann rnit Schwefelsaure angesauert, mit Oxnlsaure in UberschuB ver- 
setzt und rnit Permanganat zuriicktitriert. Fur alle im Folgenden be- 
sprochenen Titrationen benutzten wir eine ungefahr 'I5-n. Permangannt- 
losung, die fiber Thiosulfat auf reines Knliurnbijodat haufig eingestellt 
wurde. Risweilen wurde der Titer auch gegen F i s c h e r s c h e s  Eisen 
kontrolliert. Da von der Oralatlosung weniger gebraucht wird, SO 

verwandten wir eine ungefHhr ' / lo -n .  Natriomoxalatliisung, die gegen 
die Permanganatlosuog gestellt war. Der  besseren fibersichtlichkeit 
halber geben wir im Folgenden alle Ergebnisse auf 'Ilo-n. Liisungen 
umgerecbnet wiieder und bemerken noch, daB keine Beobachtung unter- 
driickt ist, bei der nicht ein offenbares Versehen dies rechtlertigte. 

Die Titrationen nach B r a u n e r  hatten insofern ein ganz uner- 
wartetes Ergebnis, als sie im Gegensatz zu den Beobachtungen dieses 
Autors Werte ergaben, die mit dem internationalen Atomgewicht d e s  
Tellurs recht gut ubereinstimmten I).  Ein wenig zu niedrige Werte er- 
gab die nach G o o c h  und H o w l a n d  nbgeanderte Methode, bei d e r  
die alkalische Losung des Tellurdioryds erst mit SchwefelsHure an- 
gesLuert, dann mit Permanganat versetzt, hierauf mit OxalsHure ent- 
fiirbt und schliefllich mit Perruanganat zuriicktitriert wurde. Wahr- 
scheinlich lindet i n  der sauren Losung eine geringe Snuerstoffbildung 
durch Einwirkung der Schwefelsiiure auf die h6heren hlanganoxyde 
statt, Rie sie, offenbar irrtiirnlich, B r a u n e r  auch bei seinem Ver- 
Sahren vermutete. Uni aber bei der B r a u  n e r  schen Methode jede 
Gefahr eiaer solchen Nebenreaktion nuszuschliefien, modifizierteo wir 
sie in der Weise, da13 wir nach erfolgter Oxydation des Tellurdioxydes 
in  alkalischer Losung Watriumoxnlnt zufiigten, dann erst ansauerten 
iind rnit Permrnganat zurucktitrierten. Die Ergebnisse sind in 
Tabelle 1V mitgeteilt. 

1) Allcn Bcrechnungen worile das Molekulargewicht tlvs Kaliuuibijodats 
niit 389.948 cntsprechend (lor internationalrn Atumgenic.litstabeIle 1909 ZU- 
grunde gelegt. 
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' 0.2453 

7.i.SS 1 45.00 
77.68 47..jf! 
77.57 , 47.13 
r9.14 45.03 
7.i.74 I.5.02 
78.21 ' 47.3; 
58.26 4 i .39 

r -  r 

30.s3 
30.16 
30.14 
30.72 
30.i3 
30.SG 
30.S7 

I 0.2460 78.30 ' 37.45 : X I . %  
1 0.2403 77.18 3 7  42 30.06 

0.2460 
0.2407 
0.5407 
0.2451 
0.2451 
0.2463 
0 24G3 
0 2462 
0.23% 

127.39 ' 
127.37 
127.43 
14i.90 
127.72 
127.5 1 
127.40 
12i.48 
1?7.86 

Mittel 
127.40 

1il:Ix. 

miir. 
Mittel 
127.62 

127.40 ~ inin. 

N o r r i s  u n d  F a y ] )  hnben die Methode yon H r a u n e r  x u  eiiipr 
jodometrischeu unigestdtet, intleiii sie (die nlkalische Liisuug des 
'I'ellurdioxyds nacli deni Zusntz von Perinangan:tt mit Jodkaliuni ver- 
setzten, dann mit Schwefelsiiure nnsluerten und das Jod mit Thici- 
sulfat zuriicktitrierten. Diese 3lethode hat den Cbelstand, dalj die 
freie Jod\~assers tofbIure ,  veun  such laogsam, nu€ die Tellursaure 
rediizicrend einwirkt. Wir halien dns (>leicbgewicht Te 02 + *JZ + 
IJ?O + TeOs + 2HJ. n e r  Gnikehruog der Keaktion begegoeten die 
Autoren dadurcli, daI5 sie Linter Eiakiihlung nrheiteteu. Sie erhielteii 
s o  unter einnnder selir grit tiliereinstiminende Eesultate. Die folgende 
Tnbelle V eothiilt die yon uuq t ~ u s  iiiren Aualyseoergebnissen be- 
rechneteu Atonigewichtswerte. 

T n l l o l l e  1.. 

0.1 7:)8 I 0.17.56 
0 200!) f ).f!(IOS 
O."03 0.2007 
O.lj62 0.1560 
0.1842 , 0.182> 

- - . 

1) Anier. Clicni. Jonm.  20, 2 i 8  [1S98]. 

0.1:OO'i , 0.1504 , 127.91 nias. 
0.1507 I 0.1506 , 127.71 
0.1758 ' 0.1762 127.24 niin. 

1 2 l . i S  
127.68 
127.7ti 
12i.SO 
127.51 



Das hlittel nus  tliesen Zalilen ergibt T e  = 187.67. 
Obwohl Xvir bei unseren Versiichen die yoii deu hutoren vor- 

geschriebenen VorsichtsmnBregeln streng befolgten, ist ea U U J  iiiclit 
gelungen, so gut iil~ereinstiniiiiende Ihgebnisse zti erzielen. M'urde 
I'ertnangauat niit Jodkalium und Schwefelsiiure versetzt und mit Thio- 
sulfat zuriicktitriert, so trat nach 10 llinutcu lnngeni Stellen unter 
l~isliiihlung eine 1 i ~ i i i 1 1 1  merliliche BI:rufPrbung nuf, 11ud 0.01 ccni '/lo-7). 

'lhiosulfat niachte die Lijsung v U i g  farblos auch bei liogereni Stehen. 
W w d e  aber uriter sonst gleichen Eedingungen die I i M n g  mit einern 
Zusatz yon eiuigeu Dezigranirnen TelIursIure 10 .\liriuten laug stelien 
gelassen, so edorderte sie 0 06 ccin ' l lo-n.  Tliicsulfnt bia zur Ent- 
fiirbung, und nncli wenigen Minuten fiirbte sie sich wiederuni deutlich 
blnu. Wenn dnlier aucli iiiisere Titrntioneu nach dieser blethode irn 
Xlittel den gleicheri W'ert ergallen, welclien wir nach der  B r  n i i n  e r -  
sclien Rletliode erhielten, so legen wir diesen Versuchen doch fur die 
%\vecke uiiserer Untersucliiirig geringeren Wert bei. Die Ihgebnisse 
s ind  it: lnbel lc  1-1 wietlergegebru. 

'1 'abel le  Vl. 
~ . . .  ~ .~ ~ 

r 

- I 
i 

0.2455 ~ 71.31 40.15 30.86 1 0."463 
0.2451 71 31 ' 40.56 I 30.75 0.2454 
0.2464 , i l  31 
0.23.50 , 68.54 
0.2150 ' 71.31 
0.2451 71.31 
0.2379 I 71.4t 
0.2378 I 71.63 
0.2377 1 'i1.44 
0.2139 j 61.59 

4@..>2 
:;9.10 
40 69 
40.61 
4 I .F6 
41.81 
41.59 
24.82 

30.79 
29.44 
30.62 
30.69 
29.78 
2 9 , s  
'39.85 
26.77 

0.24.37 
0.2319 
0.2444 
0.2449 
0.2376 
0.2380 
0 13s1 
0.2 136 

127.76 , hIittel 
127.46 127.63 
127.2s ! 'I 
117.81 i )  

Kine wesentliclie Yerbesserung dieser Methode erreicliten wir dn- 
durch, da8 wir die Liisung iinch deni Ansauern mit Natriuinacetat 
versetzten und tladurcli die Ereie Jodwasseratc,ffsricre bnnden. Wir 
iiberzeugten uns zunachst durcli einen Leerversucll, daB die jodo- 
metriache litration von Permangnuat init l'biosulfnt durcli die Gegen- 
wart grolier Afengen \-on xatriuiiincetat niclit beeintrachtigt viTd. 
F e r ~ i e r  stellten w i r  fest, d:d die geriiigen Spuren freier Jodwnsserstoff- 
siure, die in einer iiiit Sshwefclsaure .versetzten Jodkaliunilii3ung nach 
Zusatz yon iiberschiissigeni essigsaurem Sntrium noch vorliauden siud, 
zwar bei Zininiertemperatur noch merlibar nuf Tellursiiure eiowirken, 
da13 aber eine Liisung, die unter Eiskiihlung eine linlbe Stunde stehen 
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gelassen viiircie, nicht mebr freies Jod abschied, als eine Ton Tellur- 
siiure freie 1,tisung;. Beide verbrauchten nu r  0.02 ccin 'i1o-n. Thiosulfnt. 

Zur Titration des Tellurdiosydes wurde also folgendermaflen ver- 
fahren: Zur alkalischen Liisung der tellurigen SIure  wurde 'I5-n. 

l'errnanganatliisung in1 fherschul3 gefiigt, 3 g Jodkalium zugegeben, 
mit Schwefelsiiure angesiiuert (10 ccm 20-prozentige Saure), sofort 
'10 ccm 10-prozentige Natriumacetxtlosung hinzugefugt, mit eiskaltem 
Wasser auf 400 ccm verdiinnt und das Jod niit l , ' l ,>-n. ThiosulFatlijsnng 
titriert. Die Ergebnisse sintl i n  Tabelle VII znsammengestellt. 

T a b e l l e  VII. 
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Das Mittel aus diescii Zalilen crgibt, Te = 12G.99. 
Wir Iinbrn uns dxvon iitcrzeugt, daB diese Metliotlc cine E’a~1dwqut:IIe 

bcsitzt, auf die iibrigtw schon wiadcrliolt hingewiwcii worden ist. Sic be- 
ruht auf der Einwirkung des Jotls auf das Bicarbonat. W a s h b u r u l )  hat 
m a r  gezeigt, w i t :  diesc E’elilc.rqoel1~~ bei dcr jrrdonictrisclien Bestimiiiung dt:r 
aiwnigen Sirirr vermifden wcrden kaun. Ini vorliegendcn Fall aber liegeu 
dict Verhaltnissc dureli die vorausgeliende Oxydation niit Peruianganat so 
kompliziert, (la13 os nns niclit gv1ungc.n ibt, die Mt.1 liode zu einer eiuwauds- 
frcicn auszugcdalten. \Vir iirhnit!ii tlalicr dawn Abstand, iil~ei. cliese Ver- 
suclie Iiier eiiigclienclor zu berichten. 

Wenn wir aus denjenigen Versuchsresultaten, die mit Hilfe von 
Metboden gewonnen wurden, welche wir fiir mijglichst fehlerfrei an- 
sehen durfen, .also aus den in Tabelle IV A und C und in Tabelle VII B 
verzeichneten Werten das Mittel nehrnen, so gelangen wir f i r  das  
Atorngewicht des Tellurs zu dem Wert 

T e  = 12i.61. 
Dieser Wert  st.eht in bester Ubereinstimmung mit den meisten 

Atomgewichtsbestilnnluogen des Tellurs, die in den letzten Jahrzehnten 
ausgefiihrt worden sind. Es entsteht nun die Frage, aus welchern 
Grunde die Cberfihrung der Tellursaure in Tellurdioxyd einen so 
betrkchtlich abweichenden Wert ergeben hatte. Eine Verunreinigung 
der Tellursiiure, etwa durch Einschlusse von hfutterlauge, anzunehmen, 
erscheint vijllig ausgeschlossen gegenuber der ausgezeichneten Kon- 
stanz der Werte, die aus verschiedenen Krystallisationen gewonnen 
wurden. Dazu kornmt, daI3 die Saure teils als feinstes Pulrer, teils 
als grobes Krystallrnehl zu den Versuchen gedient batte, daI3 ein Teil 
der S h e  nur  wfenige Tage im Vakuum getrocknet war, ein anderer 
Teil monatelang im Yakuum uber Phosphorsaureanhydrid gestanden 
batte, ohne ubrigens einen wiigbaren Gewichtsverlust zu erleiden. 

Wir glnuben i n  den interessanten Beobaclitungen, die G u y e  uud 
T s a k a l o t o s ? )  kurzlich bei ihren Versuchen, das Atomgewicht des 
Bariurns ails dem Krystallwassergehalt seines Chlorids zu bestimmen, 
gemacht haben, die Aufklarung zu finden. G u y e  und T s a k a l o t o s  
finden das Bariumchlorid nicht genau nach dem stiichiometrischen 
Verhiiltnis, das die Formel Ba C1, + 2 H20 .erfordert, zusammengesetzt, 
vielmehr wasserarmer. Sie sprechen die Vermutung aus, daB dem 
w-asserhaltigen Salz in fester Losung eine kleine Menge wasserfreies 
Salz beigernischt sei. Nun liegt bei der Tellursiure der F i l l  Tor, daB 
neben der bei gewohnlicher Temperatur stabilen Verbindung HaTe 01 
+ 2H10 bezov. H s T e 0 6  bei niedrigerer Temperatur noch ein um drei 

’ 

I) Aruer. Chem. Journ. 80, 31 [1908]. 
l) Jouru. chim. phj-s. 7, 21,; [1909]. 
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Molekule Wasser reiclieres Hydrat esistiert. Wenn man die Annahme 
macht, daB dieses Hidrat befghigt ist, i n  sehr geringer Menge'mit 
dem stabilen HIydrat zusammen zu krgstallisieren, so ware es erklart, 
weshalb einerseits der Gewichtsverlust bei der U m n m d u n g  der Tellur- 
saure in Tellurdioryd grofler ist, als er theoretisch sein sollte, untl 
wesbalb doch andererseits eiue durchnus konstant zusarnmengesetzte 
Tellursaure zur Untersuchung ielangte. 

Im Arischlul3 an die h i  Yorstchmtlcn bcsrliric-beiicii Versnclic naliineii 
wir aucli Vernnlassung, uns mit ciiicr lbaktioii z ti besclilftigen, dic kiirzlicli 
JI. B. B a k e r  iuid A. H. B ennc t l) benntzt liab~ii, i i iri  autigehend voni Te1lul.- 
dioxyd dns Atomgemicht dcs Tibllurs zu bcAiiimcri. Yas VcrEalircq ist dcni- 
ienigen nochgchildet, daa 73 crz eliusa) zur Ucstiiitriiurig clcbs Btomgc:wichts 
des -4rsens dientc. Dicscr erliitztc Arscntrioxyd mit Sc1iwl:Fcl in gocignetcr 
Wcisc untl crruittcltc atis cl(,ni Gwiclit Lks naclt dcr C4h:ichong 

B ~ a z O a + 9 S . = : ! d a ? s 3 + ? , 8 0 ~  
gebildeten ScBwcfeldioryck dns btoing~:wicIit dcs Arscns. Die Ergebnisst: 
zwcier Versuclie stinimtcii rrclit sclilwlit iiiitt:r chiiiaridcr iibwvin, t l w i i  cs wvortlc 
As = 75.01 und 76.7 gcsfunden. 

B a k e r  nnd Bcnnct  erliii.ltcn iibcrrnachcnd iitorriuntiimnciiclo Resnltatv, 
als sie den Gewichtsverlust bestinmitun, dm (!in Gemenge von Tellurdioxyd 
nnd Sclivcfcl ljeini Erl~itzcn im Stickstoffstrum crmlirt. :his dcr Rcakticms- 
gleichnng 

ermittclten sic in 30 Einzelvcrauchw &is Atonipviclit i h  Tclliirs. Obwohl 
fir irdcn Vcrsnch nur etwa p i n  Gi*amnl T c l l d i o x y d  vcrnnndt w i r l l t ~ ,  

schwnnken die gefnndenen Wertc niir swiscliw 127.53 uiid 124.74. Dcr 
?rlittelwert i a t  127.61. Dic grGl3tcii &\vcichtulgc~ri ( 1 ~  ~eohaclitu~garesiiltatu 
von, den theorctiscli a w  diescm Wcrt bcrcchnctcn betragen niw + 0.34 ing 

Die Autoren beachreiben die Auahihruilg ilirw Xthode ctwa folgmdor- 
maBen: In ciwm am untercn Eiidc dei; eincn Scl i~i ik~ls  mit einer Ihgel ver: 
sehenen U-Rolir wird das Tellurdioxyd al)gcvvogcn und rcinstcr Schwefel hiii- 
zugefiigt. Nachclem die Schenkrl ilea Roltrcs init Silbcrfdic ge€iillt sind, 
wiigt man das Rohr, leitct c lan trockncn SticakatcJff Iiindurcli nnd crhitzt clns 
GcfU fiber einem Argand-Brenner. Bci 130° bcginnt dic lteaktion ~uitl  
wirci s e h  lnngsam in einer dtnnde zii Endc gc!fiillrt. Yas Silbcr lifilt allc11 
Schweteldampf selir sicher zuriick, so da13 tlcr Gewiclitsverlust allcin tlt!ni 

entwichenen Schwefeldioqd gleich zu setzen ist.. 
Obwohl. wir 1x5 unscren Vcrsnchcn, clas Stomgcwiclit dcs Tellurs in ma- 

loger Weisa zu bestimmen, mit der grBBtcn Exaktlicit vorgingen, gclang cs 

uns nicht, befriedigende Kcsultnte zii erzielen. \Vir crliiclten uiclit riur recht 
mangelhaft untcr cinandcr fibercinatimmcndc Wcrte, sondern iinscre Beobach- 

TcOa + S = Tc + SO, 

bczw. -0.57 ug. 

I )  Journ. Chern. SOC. 91, 1S49 [19Oi]. 
Scliweigg.  Jonrn. 28, l i 3  [lSlb]. 



t ungen wiclien iinch ~ I I  nntlwcr Hill.-icht m n  c!i*ncii ~PI .  gmmiiiteii Antoron 
t!i4i~hlich rb, ohno claU ca nns gelang, diest. T)ilkwnzen tlnrch pri\-nte Ail- 

fi-agen bei Hrn. Prof. Bnkr r anfznlillren. Wir cwzicliten tlarriif, an diem- 
Stellc unscrc Versnchc im c*inzchn zn Lerchrciben, missen aber auf cinige. 
Z’unkta niiher ciogclicn. 

Wir Iiicltc*n cc: fiir ang:c*braciit, ticis Erhitzm tlcr IlcaktionsgefiiBe niclit 
nrch clcm Vorgmg von l$akvr  u i d  R e n n v t  cliirc*h clirckto F’lammeuhoizuag 
t n  Imvirkp. wonclcrn in ciiit~m Uatlv vorzmiehmi!n. Als solches dicnte ein 
rnagehbhlter Knpferblock, in tlru (Ins cigvntlicho Il.enktioi~q@l3 boquem (tin- 
paUte, wilhreoil die Schenkel iinrj d:-iu cliirclil.icilirtc~ii Deckel hci-ausragten. Dio 
Trmpcratar in1 Inncni cles (;ciiiUes \vie11 Iici dit.sor Aiivrdnnng von clcrjenigm 
cles Blockcs nur urn wnige tirrcl~ a1.i. ,\Is wir nun dic: Tt~lliirilioxyrl-Scli~v\.eh~l- 
Nischng 1 Stuiicla Irny iin Sticketrifistrctiii nuf 1X.P crliitztcn, hncl nivht die 
riiindcste Rerkt ion statt. \Vt*it tw V~*nn~*l ic  lclirtcu, claU erst bci LW ciiu 
1:coktion bemt!rkbnr wid ,  nbisr utwh aclir Innxsnin verliiuft. Sol1 sie in cinrr 
Ytuoclt? ZII Eutla gelien, \\-it* Baker nncl B c n n c t  wrsclirciliiw, S(J inuS die 
‘rt.inperat IIP iilwr 3W gestcigwt ivcwlcii. 

Miin ric.1iic.n t’ri i ins  nicht schr walir~clic?iiilicli, tlnB bci IiGheivn Tempo 
r.itnreii uiclit iwben d a n  Sclnvc~eltlinxycl nnch Triiisyd nls notergeordncti.n 
Rt~ciktinnsprotlnkt auftrctcn sollta. In dcr ‘Tat koimt.cn rir, Il ls wit 6 g Tellur- 
clicisycl mit 9 A rorg l l t ig t  gtwiniptein Scliwefel in t:inem Strom wioen Stick- 
ctoffs ini I.uhiinclc allniilhlicli airf 2LOn vrliitztcn iind dic Gase durch W w w r  
I:.itcten, in diwtwi YcIi\vt~k4~iinre clvntlioli n:rcliwt.isai. Selbstvcrstilndlich war 
cinreli clio I:rrsiiclisancir(liiiiiig j d u r  Ziitrit t. von I d t .  vbllig ~usg~~~l~losscr i .  

I timxtcli ivrr es niclit zn vcnviintlcm, tlrB wir rc?(reliniiUig zii hohe Werto 
fir cl:is Atoingc:”\vielit t l t s  Tcllnra hiicleii. IVir rt~nnoten, daB’ anch die tin- 
cic1lerc.n Rcsiiltrte , die Borz  vlina Lci c1t.r ~~tuiiige~ichts~~e~tinimung dcn 
Arscns c*rhielt, onf [lie Iiiltluog yon Schweli4triosycl znriickzufiihren sind, unil 
tlaB dcr rchr geimue IYcrt, clcii eiocr Licincr Ycrsncho ergob, mi ziif&lligen 
Unirtirnclw Lcruht. Wcnigstcm koiinten wir uos lciclit iibcrzeugc.cn, daB aucli 
bzim Erhitzcn von Arsc?iitc iuxjd init. Schwefcl ini Stickstoffstrom nclwn 
Sch\vef&IioxyI gerinp hicngm con Triosyl cntstchcn. 

8 s  bcdrrt \vuLI kanni clw Erivilhnnng, cldI wir urn durch einen Lcrr- 
rereucli iib.xzvugtcn, cl:elJ nnscr Pcliwcic4, fiir sieli im Stickstoffstrom Lci 
gleicher Versiic~lirnuordnui~~ rrliitst, \vetler einen Gewichtsrerlud zdgte, noeli 
ctws qua1 i t :it i v n rcliw&L:ir dc’i wrlrl t rhJS y d iiLg:ib. 




