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nunmehr ah Chlorhydrnt abgeschiedene Farbstoff nbgesaugt, niit Fer- 

dUanter Salzsiiure gewaschen und im Vakuum getrocknet. Die Aus- 
beute betrug 2.1 g. 

Durch Umkrystallisieren aus Alkohol wurde der FarbstoII i n  
metallisch griinglanzenden Niidelchen erhalten. 

0.1184 g Shst.: 0.2154 g COz, 0.0408 g H20. - 0.1296 g Sbst.: 10.9 ccm 
N (22q  747 mm). - 0.3001 g Sbst.: 0.0764 g Se. 

C K ~ H I ~ N ~ S ~ C I .  Ber. C 50.40, €I 3.55, N 9.05, Se 25.53. 
Gef. * 49.62, * 3.85, s 9.53, )) 25.46. 

Der  Farbstoff ist in Wasser und Alkohol ziemlich scbwer rnit 
r o t e r  P a r b e  und o b o e  P l u o r e s c e n z  18sIich. Koneeotnerte Scbwe- 
felsiiure lost rnit blutroter Farbe, die beim VerdIionen rnit wenig 
Wasser bestehen bleibt, wiihrend bei Zusatz von mehr Wasser der 
groflte Teil des Farbstofis ausfiillt. Natriumnitrit liefert in salzsaurer 
Losong eine fast fmblose Diazoverbindung, die rnit Resorcin oder 
R-Salz rot kuppelt. Natronlauge fiillt die Base in blnuroten Flocken, 
die in farbloser Form nls Cnrbinol-Verbindung in Ather Ioslicb ist. 
Die Htherische Losung bildet beim SchUtteln rnit Siiuren, auch rnit 
Essigsiiure, den Farbstoif zuriick. Ammoniak wandelt nach lsngerem 
Steben die Farbbase in  die iarblose Carbinolbase um. Ammonium- 
carbonat fiillt rote Flocken des Carbonats, das  beim Rrwiirmen rnit 
roter Farbe in Losung geht. J o d i d  und N i t r a t  des Farbstoffs sintl 
schwer liislicb, iinltislich sind B i c h r o m n t  und C h l o r o p l a t i n a t .  

66. H u g o  Bauer: Zur Beetimmung dee Selene 
In organiaohen Verbindungem. 

[Ans der Chem. .4hteilang den Georg-Spejer-Hausee, Fraskfurb a. M.] 
(Eingegangen am 2?. YRrz 1915.) 

Eine brauchbrre, zuverlissige Resultate liefernde lfethode zur 
Bestimmung des Selens ist bisher nicht bekannt gewordenl). Erst 
kurzlich wieder erwibnen L e s s e r  und WeiB”) ,  dnf3 sie nuf Selen- 
bestimmungeu nach ibren bivherigen Erfabrungen keinen grol3eu Werl 
legen. Auf der Suche nach einer genauen Methode babe ich die Ver- 
fahren von P r e r i c h s s ) ,  B e c k e r  und J u l .  Ifeyer’), sowie M i c b a e l i s  
und R o h m e r 5 )  angewendet. WIBbrend ich mit den beiden erstgc- 

’) VergI. Hans  Meyer ,  Analyse nnd Konstitutionsermittlong organiscbcr 
Verbindnngen. 2. AuFI. S. 299. 

4 B. 46, 2649 119131. 9 Ar. 240, FLG [1902]. 4) B. 87, 2551 [1904]. 
B. 30, 2827, Anm. [1S97]. 



nannten Methoden, die zur  Abscheidung des Selens das Silberselenit 
benutzen, keine guten Resultate erzielte, erhielt ich mit der letzten, 
bei der das Selen in elementarem Zustande nusgefallt und gewogen 
wird, unter Beobachtung gewisser VorsichtsinaBregeln recht gut stim- 
mende Analysen. 

Nach den lcurzen Angaben von M i c h a e l i s  und R o h m e r  wird 
die Substanz niit gewohnlicher konzentrierter SalpetersBure im Rohr 
auf 180° erhitzt, dnnn der in einen Kolben gespulte Hohrinhalt mit 
einem grol3en Uberschu5 yon konzentrierter Salzsgure am kickflub-  
kiihler gekocht, wodurch alle SalpetersHure zerstort wird. Dns Selen 
wird durch Zusatz yon schwefligsnurem Natrium in der Hitze gefilllt, 
abfiltriert, getrocknet und gewogen. 

Hierzu ist zii bemerken, daW der Uberschufi an Salzsaure auBer- 
ordentlich grol3 sein mu5, wenn i n  kurzer Zeit eine viillige Zerstorung 
der Salpetersiiure erreicht werden soll, etwa 100 ccm raucheode Salz- 
saure auE 1.5 ccm rauchende Salpetersaure. Das Kochen uuter Kiick- 
flufi darf nicht unter Anwendung eines Kork- oder Gummistopfens 
erfolgen, weil diese nicht nur sehr rasch zerstort werden, sondern vor 
allen Dingen zu einer vorzeitigen Reduktion und Abscheidung YOU 
Selen A n l A  geben. Dieser ubelstand wird durch Benutzung eines 
Jenaer Kolbens mit nngeschliffenem Ruckflufikiihler leicht vermieden. 

Die Ausfuhrung einer Selenbestimmung gestaltet sich folgender- 
maBen: 0.2-0.3 g Substanz werden im EinschluBrohr niit 1.5 ccm 
raucbender Salpetersaure 5 Stunden auf 250° erhitzt, bei schwer zer- 
storbaren Substanzeu ist noch liingeres Erhitzen erforderlicb. Der  
Inhalt des Bombenrohres wird mit miiglichst wenig Wasser unter Be- 
nutzung eines grofien Trichters iu einen Jenaer Rundkolben yon ' l a  1 
Inhalt gespult, rnit 100 ccm Salzsaure 1.19 versetzt und uach Zugabe 
einiger Glasperlen so lange unter Ruckflufl gekocht, bis in1 Kuhler 
keine nitrosen Gase mehr zu bemerken sind und die Fliissigkeit farblos 
geworden ist, was etwa 1-3 Stunden beansprucht. Mau filtriert nun 
in ein Becherglas, setzt eine klar filtrierte Liisung von 3 g Natrium- 
siilfit (wasserfrei) hiozu und erhitzt auf dem Wasserbade, bis das 
Selen sich als schwarzer Niederschlag klar  abgesetzt hat. Die Flussig- 
keit muB noch deutlich nach scbwefliger Saure riechen, andernfalls 
muB der Zusatz von Natriumsulfit wiederholt werden. Das abge- 
schiedene Selen wird in einen G o o c h  - Tiegel abfiltriert, chlorfrei ge- 
aascben und bei 110-120° getrocknet. 

Die Selenbestimmungen i n  der vorhergehenden Mitteilung, sowie 
i n  den friiheren Abhandlungen *) sind nach dieser Methode ausgetuhrt. 

_ _  - - 
1) B. 46, 9.2 [I9131 nnd 47, 1873 [1914]. 




