
Die Substmz ist leicht ldslich in Aceton, Alkohoi, Chloroform, Eis- 
essig, unldslich in Ather, PetrolQtber und Wasser. 

41- Am i n o  - 2.6 -d i p h*e n y 1 -y  - p i co'l i n  - 3.5 -d i c a r  b Q n - 
saurenitriI(-imidolactam) (IV.). 

Bei mehrtagigem Stehen des Chlorids mit alkohdischem Am- 
moniak entsteht eine braune Losung, aus  der sich ein Teil des 
Lactams direkt, der Rest aiif Zusatz von Wasser abscheidet. Es 
bildet hellbraune Nadeln, die bei 198' schmelzen. 

0.1105g Sbst.: 0.31.10g Cb,, 0.0-162g H20. - 0.1324g Sbst.: 24.6ccin N 
(220, 753 mm). 

C20H,,N,.  ner. C 77.41, I1 4.52, N 18.06. 
G c f .  )) 77.52, )) 4.G8, )) 18.17. 

Die Subslnnz isc leicht IBslicli iu Alkohol, Benzol, Aoelon und Chloro- 
form, udldslich in Ather, \Vasser und verd. Salsiure. 

570. Friedrich L. Hahn: 
Widerspreche und Irrtiimer in der analytischen Chemie l). 
111. J. Dornauf: Die Trennung dee Zinks von Magnesium, 
oalcium, Alumintum durch Pnosphatfllllung. IV. R. Otto: 

Die UberfiihruDg von Alkalisulfaten in Chloride. 
[Aus d. Chcm. lnstitut d.  Universilit Frankfurt a.  If.] 

(Eingegangen am 5. Oltbber 1922.) 

111. 
Bei den bekannten unangenehmen Eigenschaften des Zink- 

sulfids ist es eine recht lssfige Aufgabe, durch FHllung als SulIid 
das Z i n k  von seinen hgufigen Begleitern, M a g n e s i u m ,  Cal- 
c i u m ,  A l u m i n i u m  z u  t r e n n e n .  Nun hat K .Voig t2 )  ein vor- 
ziigliches Trennungsverfahren angegeben: Rlan fallt in ammonium- 
salz-halliger, amrnoniakalischer Lijsung mit Phosphat, wobei nur 
Zink in Losung bleibt. Besonders wenn dic fremden ATetalle n u r  
in geringer Alonge vorhanden sind, besitzt diese Trennung ganz 
groI3e Vorzuge. Offensichtlich falsch ist dagegen die weitere Ver- 
arbeitung des Filtrates: Man sol1 das iiberschussige Ammoniak 
verlrochen und dadurch Zink-ammonium-phosphat ausfiilten. Es 
ist bckannt, ds13 fur  alle Phosphst-Fiillungen der Formel Me(XH4)POp 
bei jedem Metall besoridere Fallungsbedingnngen peinlich genau 
innegehalten werden rnussen. Im Falle des Zinks sind sie von 

1) I .  und 11.: I). 55, 3161 [1922]. %) Z. Ang. 1909, 2282. 
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crniittelt worden; man bekoiiinit iiur dann brauchbare Ergebnisse, 
wenn man aus schmach saurer Losung mit einem grol3en Oher- 
schu13 von Amnioniuniphosphat ausfallt. V o  ig  t hat n u r  Erze und 
Schlacken untersucbt, seine Arialysen bemeisen also nur die Icon- 
stanz, nicht die Richtigkeit des Eefundes ‘j. Uei der Nachprufiing 
init reincn Substanzen ergsb sich, wie erwartet, daO selbst durrli 
In.ngeS Kochen das Ammoniak nicht gcnugend rertrieben w i d  
unil daher Zink in Losung hiilt. Es wurde stets betriichtlich zii 

wenig gefunden, und aus  dem Filtrat lie13 sich durch Schwefel- 
wasserstoff Zinksulfid fiilleii. 

Die Abhilfe ist sehr cinfach: \Venn inan zur Fallung von 
Magnesium usw. einen iniiglichst geringen UberschuPJ von Phosphat 
verwcndet, dann zuin Filtrat Methylrot giht und es mit Salzsiiure 
bis zum beginnenden Vmschlag versetzts), so hat nian gerade die 
Cedingungen, die Iiir die Abscheidung des Zinks vorgeschrieben 
Rind und kann es ohne weitercs durch Zusatz von reichlich 
l’hosphat fiillen. Die gefundenen Werte st.immen gut, das Filtrat 
ist stets frei von Zinlc. 1st neben Zink nur Magnesium zugegen, 
so kann man den ersten Niedersqhlag in Salzszure liken und dnrch 
trneutes Ausfallen das Magnesiuni bestimmeu. 

A n a l y s e n z a l i l  e n  : Eingcwogen wurden lirgstalliertcs Zinksulfat untl 
Magiicsiumsulfat. Ilir Gehalt \ r u d e  rorhcr einzeln durch I~hosphat-~iillun,.ing 
iiberpriift, dann au rdcn  Gemische i n  wechselndein Verhatnis hergestdll 
i i i id  getrennt. llci 12 Bestimmungen nacli Vo i g  t wurden 0.8-G.0, ini 
\IilLel 2.00/, Zinli zu weiiig g e f u n d w ;  bei 6 d a w n  wurde auch d3s hlo- 
:ntsiunb beslimnit und in1 Alittel uni 0.20/o zu niedrig gefuiidcn. Es iril 
ilso die Trennung offenbar gcnau, die Absclieidung des ZPInlis fehlerhafl. 
Sncli dein geinderten Verraliren wurde in 8 Beslimmungcn eiii Fehler W I I  

-- 0.4 bis f 0.3, im Mittel - 0.2 O / o  gefundci,. 4 Vmsnche, bei denen Ziiili 
voii Aluiiiiiiiuni gclrrniit wortlc, crgalwii i i i i  Miltel ciiien Fehler voii 
- 0.1 o/(, an Ziiil;.  

IV. 
Beknnntlich liann 1; a 1 i u i n  weder als Perclilorat noch ills 

:hloroplateat voni N a t r i 11 in g e t r e n n t w e  r d e n ,  wenn die Me- 
nlle in Form ron  Sulfaten vorliegen. Man sol1 in diesem Fall mit 
hriumchlorid fiillen, im Filtrnt clas iiherschiissige. Rariuiiisalz 

I )  Fr. 39, 273 [1900]. 
a )  Trotz dieses auf dcr Hand 1i.genden Bedenlcens lint die Vowcliril’t. 

a )  ~ n t h i \ t  die I.6Sling schJn r id  Ammoniuinsnlze, 60 tilt mnn I)Psser, 
~Ileriltnr ohnc Wachpriifung, sogar Eingang i n  Lchrbiicher gefi~ndeu. 

!urftchsl die I?auptineugc tlrs Ammoninlis zi i  ~crknclitw. 
Bericbte d. D. Chem. Oerellschaft. Jnhrg. tV. 320 



mil .Immoniunicarbonnt beseitigcti und daiin nnch den1 Vergluhen 
cler Ammoniuiiisnlze trcnnen. Dnbei ist nuficr acht gelnssen, 
M3 Bariuinsulfat stets Alkalisulfat aus  der Lijsnng rnit nieder- 
reifit, so daD man unmoglich die dem ursprunglich \-orhanclcncn 
Srilfat entsprechende Menge Chlorid erhalten kann. Durch sPiillung 
hei crfrenier Vcriliinnunga 1) lafit sich das AIilrciRcii vernieiden. 

3.I;in 1Sl3t mlfiig verdiinnte Losungen von Sulfnt nnd Rnrium- 
ohlorid gleichzeilig in etwas siedende S a l z s h r e  eintropfen, sp dnfl 
in ' dcr Zciteinheit ungefiihr iiquivalente Mengen zuflieBen, und 
rrhalt so reines Bariutiisulfat in vollkonimen rc~elnill3ig ni is-  
gehilrletcn untl derben Iirystnllen (I<antenliinge etwa 0.01 nini), 
die sich sehr lciclit abfiltrisrcn und suswnschen lassen 2) .  L)it> 
Ifrgebnisse siiiri nnnhh5ngig davon, oh die Losung nehcn dem 
Sulfnt noch wechselnde Xcngeii ~\lk:~liclilorid enfhRlt, sogw Sha t 
darf zugegcn sein. Bei iliiwesenhcit yon Kiseii (III)-salz muI3 nian 
nmnioniakalische Jlariiinil6wiig rcrn-endeli nnd nach bccndctar 
FBllu ng ansiiuc rn. 

A II n I y s e II z n 11 1 c i i  : 1 1 1  ciiiciii I~ccl~erglns Idaiiclrrl sicli 10 cclil cn. 
n-Salzsiiiire in Icbhaftrni Sicdcii; d a m  tropften ails .c,iiicm spilz :~usgcrn- 
grncn Rragcnsglas 20 ccni 1/,,-molare Iinliumsulfat- uiitl nus cbinrr 1:iirc~llc 
* , -  ',n-n~ulnrc I3ariunichlorirl-Liisuiig, so (In13 glrichzcilig mil  dcr SuII:il!iisuiig 
~ ~ I J L ! I I ~ : I I I S  Ilngrliilir 20 cciii und nachlxr  nach 2 ccni :u~sIlosscii, Iwi A n n -  
Iyse -1 entsprrciirntl 45 ccni 1:4n-inolare I.iisung. Daii~i  w11rt1c &IS Sull':1l- 
gliis ~iiclirl'acli ~iacl~grspiilt. (;cFundrn wurden: !)9.9.'1. 100.00, 100.00, 
W.93 IIei niitlcreii \'ersuclieu wirrdcii rlrr Sulrallijsiiiig iinrli j c  20c:rm 
l~:iIiriiii(~Iiloritl-L.3sung \vtcliscliidcr Ihizciitrnlioii ziigtsclzl. 

Konz. an KC1: n' l ( i  3, V 4  n/2, '111, 2-11. 

Cefunden: 100.00 99.93 100.00 je 99.900/o 

K O ~ Z .  an K N O ~ :  "7s , ntr  " / a  nil ' ? - I t .  

.It. 2.5 W I I I  S111i':it wiir t l~ i~ i i i i l  20 cciii Si l rn l  vcrsulzl .  

Gefunden: 100.00 100.00 95.7'2 99.4 99.0 ";o 

.\I:III sicht, tlpfi Iiis ~ I I  ciiicin ~ n ~ l n i c i i  Vcrliii!tnis V O I I  SuII:tl 1 Silr:it 
7 1 : 2 tlic Wertc vorziiglich sind. SrlIst 1)ci clrn anilricii I \ I I ~ ~ F L * I I  rnl- 

Ilic.11 :ilwr (Ins nnriamsulfnt nur iinlicdrulciitlc Spurt1:I Xilr:it. 

1 )  Vorlr. a. t l .  X::tlurl.-Vcrs. 1922; CII. Z. 19?X, 8G2. 
2 )  \Till mail nicht rcines Unriumsullnt fiilcn, soiid.crii iiur verliului.  

(Ian ..\ll;alisulfnt in den Xiedrrsrhlag gcht, wilir.ctlcl ciii >li\rcific1i VUII 

Ik~rii~ii icl~lurid gleicligbltig ist, so inuDtc ,rs gc~iiigcn. d:v; Sulfnt rcclil 
I:~ngsain in die gaiizc !,I~iige sicdrnde I3ariuiiilijsuiig eiiitropreri LU 1:wciI. 
I)ic Piillung gcwiiiiit :tbcr, wci i i i  1)cirlc I.iisiiiigcn ciiitmplrii, sa vic.1 :in- 
~ci irhinrrc 13geiisclinflcn, tla13 sic11 die Llcinc Jliihc stc1.s lollnt. 


