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Ganze etwa eine Stunde lang auf dem Wasserbade zmn Sieden I). 

1st die Reaktion beendet, so sauert man vorsichtig niit verdunnter 
Salzsiiure an, trennt die wIBrige und atherische Schicht von einander 
und filtriert die atherische Losung moglichst schnell durch ein Falten- 
filter in einen E r l e n m e y e r - K o l b e n ,  den man gut verkorkt. Alle 
diese Operationen miissen naturlich i n  eioer WasserstofE-Atmosphiire 
durchgefubrt werden. 

Die atherische Losung des Diathylzinns ist farblos und fast 
vollig geruchlos; a n  der Luft scheidet sich bald ein weiaer, flockiger 
Niederschlag von DiLthylzinnoxyd ab, welcher halogenfrei ist und 
sich in Salpetersaure klar auflost. Die Ausbeute a n  Oxyd betriigt 
etwa 0.5 g. Erwarmt man das Oxyd mit konzentrierter Salzsiiure, 
so entsteht ein farbloses 01, welches beim Erkalten zu schonen, farb- 
losen Nadeln von Diathylzinnchlorid erstarrt, die den Schmp. 8 3 O  
zeigen. Eine atherkche Liisung von Jod  wird diirch die Losung des 
Diathylzinns sofort entfiirbt; es bildet sich Dyathylzinnjodid. Chlor 
und Brom geben Diiithylzinnchlorid resp. Diiitbylzinnbromid. Silber- 
nitrat wird sofort zu Silber reduziert. 

Z u  r i c h ,  Chem. Universitatslaboratoriurn im -4pril 191 1. 

172. c). Jantsch und A. Ohl:  
Zur Kenntnis der Verbindungen des Dysprosiums. 

(Eingegaiigen aiti 22. April 191 1 .) 

Bis jetzt wareu nur wenige Verbindungen des D y s p r o s i u m s  
bekannt. Zum Zwecke von Atomgewichtsbestimmungen stellten G. 
U r b a i n  und M. D e m e n i t r o u x  ') das Dysprosiurnsulfat, Dy,(S04)z 
+ 8H20, dar. Durch Einwirkung YOU Schwefelcliloriir und Cblor auf 
Dysprosiumoxyd wurde von F. B o u  r i o n  a) das wasserfreie Chlorid, 
DyCI:I, erhalten, und iu ahnlicher Weise konnte derselbe Porscher 3 das  
wasserfreie Bromid, D y B s  , darstellen. Von G. U r b a i n  und G. 
J a n  t s c h 5 )  wurden dann noch das Dysprosiumnitrat, Dy(N03)3+5H%O, 
und das  Chlorid, DyCl3 + 6H10, beschrieben. 

I )  UnterliOt man dns Erwkmen, so iat das aus der iitherischen L6sung 
des Diithylzinns durcli den Luitsniicrstoff gebildetc Diitliylzinnoxyd zion- 
sgurehaltig. 

G. Urbai i i  und M. Demeni t roux ,  C. r. 148, 598 [1906]. 
3, F. Bourion,  C. r. 145, 62 [1907]; A. ch. [8] 20, 547 [1910]. 
') V. B o u r i o n ,  C. r. 146, 243 [19Oi]. 
") G. U r b a i n  untl G. J a n t s c h ,  C. r. 146, 1 J i  [l9OSl. 
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D a  u n s  Hr. Prof. U r b a i n  9 g vollkomrnen reines Dysprosiurn- 
oxyd zur Verfugung stellte, wofur wir ihm auch hier unseren besten 
Dank aussprechen, haben wir weitere Verbindungen dos Dysprosiurns 
dargestellt, urn damit das  noch wenig untersuchte Element besser 
charakterisieren zu konnen. 

Wir  bericbten nachstehend iiber die bei unseren Untervuchungen 
erhaltenen Resultate. 

D y s p r o s i u m - b r o m a t , D y  (Br 0 8 ) s  + 9 Hg 0. ' 
Das Dysprosiumbrornat laat  sich aus dem Sulfate durch Urn- 

setzung mit Bariumbromat erhalten. 
Man lost 3 g wasserfreies Dysprosiumsulfat in kaltem Wasser auf, fiigt 

zu der Lbsung eine solche der berechneten Menge Bariumbromat (7.6 g) und 
erhitzt die Fliissigkeit zum Sieden. Nsch dem Erkalten wird vom Barium- 
snlfat abfiltriert und die schwach gelb gefirrbte LBsung bis zum Erschcinen 
einer Krystallhaut eingedampft. Letztere wird durch Aufspritzen von einigen 
Tropfen Waaser wieder gelcst, worauf man die Flbsigkeit zur Krystallisation 
iibor konzentrierte Schwefelsirure stellt. Das erhaltene Fbhsalz wird aus 
Rasser umkrystallisiert und nachher iiber Schwefelsirure getrocknet. 

Das Dysprosiumbromat krystallisiert in hexagonalen, schwach 
gelb gefarbten, glanzenden Nadeln, die bei 78O schrnelzen. In Wasser 
liist es sich mit neutrrler Reaktion leicht auf, i n  Alkohol ist es dn- 
gegen schwer liislich. Beim andauernden Erhitzen aid l l O o  lieaen 
sich nur 6 Molekule Wasser aus dem S d z e  entfernen. 

Wegen der leichten Zersetzlichkeit der Bromsiiure konnte eine 
beabsichtigte Darstellung des Dysprosiumbromates aus  dem Hydroxgd 
nicht durchgefiibrt werden. 

0.2942 g Sbst.: 0.0769 g Dyr 01. - 0.0840 g Sbst.: 21.62 ccm NsSsOa- 
Lbsung, 1 ccm NasS,Oa-LBsung = 0.0126 g J. - 0.4350 g Sbst.: 0.0656 g 
HSO bci 1100. 

Dy(BrO8)3+9H*O. Ber. DysOa 26.32, BrOs 54.17, HsO (6 Mol.) 15.25. 
Gef. 2 26-13, s 54.47, s s 15.08. 

D y sp  r o s i u rn - s  e 1 e n  a t ,  Dyg (3e 04)s + 8 HoO. 
Zur Darstellong des Dysprosiumselenatea versetzt. man eine Losung von 

3 g Dysprosiomnitrat in 10 ccm Wasser mit 10 ccm konxentrierter Selenshre 
(d = 1.4) und giellt die so erhaltene Flhssigkeit in 500 ccm absoluten Alkohol. 
Das Dysprosiumselenat scheidet sich dano soIort in Form weiller, verfilzter 
Nadeln ab. Nach 12 Stunden wird der Alkohol abfiltriert und das Salz mit 
absolutcm Alkohol skurefrei gewascheo. 

Das getrocknote Selenat lbst man in 25 ccm Wasser auE und li0t es 
bei Wasserbad-Temperatur krystallisieren. Zur Reinigung kann es nochmals 
umkrystallisiert werden. Die Ausbeute betrirgt 2.2 g. 



Das Dysprosiumselenat stellt hell weingelbe, verwachsene Nadeln 
dar. I n  Wasser liist es sich leicht a d ,  in Alkohol ist es dagegeu un- 
loslich. Durch andauerndes Erhitzen oberhalb 200° kann samtliches 
Wasser aus dem Snlze entfernt werden. 

0.1090 g Shst.: 0.0153 g Dyz03. - 0.1216 g Sbst.: 0.0322 g Se. - 
0.2374 g Sbst.: 0.0386 g Hs0. 

Dyl(8e OJa + SHaO. Ber. Dyl 03 4 1.50, Se 26.44, HsO 16.03. 
Gef. 41.56, D 46.48, D 1G.26. 

D y s p r o s i u m  - p h o s p  h a t  , Dy PO4 + 5 HzO. 
Zu 50 ccm einer konzentrierten, schwach ammoniakalischen Natrium- 

phospbatlhung wird tropfenweise unter stetigem Umrbhren eine LBsung ron 
4 g Dysprosiumnitrat in 20 ccm Wasser hinzugefiigt. Das Dysprosiumphos- 
phat scheidet sich dabei zuerst als gallertartiger NiederAohlag aus, der jedoch 
beim Ihgeren Verweilen in der Fillungsflissigkeit (3 -4 Tage) feinkrystalli- 
nisch mird. Das scharf abgesaugtc Phosphat wird, um es von den] an- 
haftenden Natriumphosphat zu befreien, ijftcrs mit kaltem Wasscr gewaschen 
und nacliher an der Luft getrocknet. 

Das lufttrockene Salz stellt ein weifies Pulver mit einem Stich 
ins Gelbe dar. In  Wasser ist es  nahezu unliislich. Dagegen lost sich 
das Dysprosiumphosphat in Yerdunnten Siiuren, auch schon i n  Essig- 
saure, leicht auf. Erst  durch Erhitzen oberhnlb 200° kann slimtliches 
Wasser aus  dem Salze entfernt werden. 

0.1314 g Sbst.: 0.0707 g DylOa. - 0.1314 g Sbst.: 00426 g MglPzOr. 

Die Ausbeute betriigt 3 g. 

- 0.2080 g Sbst.: 0.0530 g H10. 
D y P 0 4 - t  5B20. Ber. DyaOo 53.65, Po4 27.34, Hs0 25.59. 

Gef. D 53.80, )) 27.67, D 25.48. 

D y s p r o s i u m - c h r o r n a t ,  D p ( C r O , ) ~ + l O H ~ O .  
Zur Darstellung des Dysprosiumchromates wird zu 100 ccm eincr kon- 

zentricrten K;liumchromatlbsung tropfcnweise unter stetigem Umrabren cine 
Liisung von 4 g Dysprosiumnitrat in 20 ccm Wasser hinzugefiigt. Dns schner 
16sliche Dysprosiumchrornat scheidet sich soiort als gelber, flockiger, spiiter 
feinkrystallinisch nerdendcr Niederschlag aus. Kach Iangcrem Stehen saugt 
man ab und mbcht das Salz gut mit kaltem Wasser aus Da (Ins so er- 
haltene Dysprosiamchromat uieist noch etwas basisches Chromat enthiilt, so 
digeriert man es einige Minutcn lang mit einer konzentrierten Kaliumchromat- 
liisung, in der man etmas Chromsiiure aufgelost hat. Die Ausbeute betriigt 
4 3 g. 

Das Pysprosiumchromat ist ein grfinlich gelbes, in Wasser schwer 
liidiches, feinkrystallinisches Pulver. Bei 250 losen 100 Tle. Wasser 
1.0002 Tle. des Salzes. Beim Erhitzen des Salzes auf ,1500 kiinnen 
nur  3.5 hiolekule Wasser ails dem Snlze entfernt werden, und ober- 
halb dieser Ternperatur begiont es, sich zu zersetzen. 
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0.1100 g Sbst.: 0.0452 g Dy203. - 0.1758 g Sbst.: 18.57 ccm Nn,SaO,- 
Liisung, 1 ccin Na?S~O~-Liisung= 0,01268 g J ;  0.3318 g Sbst.: 0.0240 g Ver- 
lust bei 150°. 
Dy~(Cr04)3+ 10IIaO. Rcr. DyzO3 43.72, CrOd 40.i9, HrO (3.5 Mol.) 7.39. 

Gef. D 43.81, D 40.80, * n 723. 
Dic LBslichkeitbbestimmungen wurden bei 250 durchgefhhrt. 9.572 ccm 

dcr L6sung vorbrauchten 10.10 ccm n/10-hTa2Sg 03-L6sung. Daher sind in 
100 ccm der Losung bei 25O 1.0002 g Dp(Cr0,)a + 10HnO enthalten. 

I) y spr  o s i u  rn - c a r  b o n a t  , Dya (CO& + 4Hz0.  
3 g Dysprosiurnoxyd nerden in verdunnter Salpetersaure gelost 

und dann durch Fallen mit Anirnoniak in das Hydroxyd ubergefubrt. 
Pas  vollkommen arnrnoniakfrei gewaschene Hydroxyd wird in Wasser 
aufgeschlamrnt, und in diese Aofscblamrnung wird bis zur  voll- 
kornrnenen Sattigung Kohlensaure eingeleitet. Das Dysprosium- 
carbonat samrnelt sich bierbei als weiber, feinkorniger Niederschlag 
am Boden des Gefabes a n  und wird, nachdem alles Hydroxyd in das  
Carbonat iibergefubrt mrorden ist, abgesaugt und an der Luft  getrocknet. 
Das Dysprosiurncarbonat ist in Wasser vollkornrnen unloslich. Beim 
Erhitzen auf 1900 verliert das  Salz nur  3 Yolekule Wasser. 

0.1626 g Sbst.: 0.1052 g Dy2O3. - 0.1360 g Sbst.: 14.2 ccm n/lo-HCI. 
- 0.1216 g Sbst.: 0.0112 g 1120. 

Dya(CO& +4Ha0. Bcr. Dyt 03 64.62, COa 22.87, HzO (3M0l.) 9.36. 
Gef. n 64.70, D 22.97, * 9.26. 

T r l g t  man das Dysprosiurncarbonat i n  feingepulvertern Zustande 
i n  eine konzeotrierte Losung von Arnmoniumcarbonat ein, so wandelt 
es sicb iu derselben Iangsam in das  

D p s p r o s i u ni - a rn m o n i ti rn - ca r  b o n a t ,  [D y (COa),] NHI+HSO, 
um. Dnsselbe ist ein weiljes Icinkrystallinisches Pulver. In Wasser 
ist es schwer 1Bslich. Eine Wasserbestimmung konnte in dern Salze, 
da  es schon bei 60° Arnrnoniak abgibt, nicht durchgefbhrt werden. 
Andererseits ist das Wassermolekul so fest gebtinden, d a b  es sicb 
durch Trocknen uber Phosphorpentaoxyd nicht entfernen laat. 

0.1010 g Sbst.: 0.0591 g Dy903. - 0.1876 g Sbst : 23 8 ccm "/lo-HCI. -- 
0.3130 g Sbst. verbi-auchten ntlch der Ammoniak-Destillation 10.0 ccrn n/lo-HCI. 

[Dy(COs)z]NH(+HaO. Ber. DyaOs 58.55, CO1 27.62, NHI 5.34. 
Gef. D 58.51, n 27.91, x 5.44. 

D y s p r o s i u m - p 1 a t  i n  c p a n ii r ,  [Pt (CN)& Dsa +2 1 Ilz 0. 
1.6 g wasserfreies Dysprosiumsulfat lost man in  kaltem Waaser und fiigt 

zu dieser LBsung eine Liisung von 4.03 g Bariumplatincyaniir. Um ein 
besseres Absitzen des Bariumsulfates zu erreichen , erwzrmt man einige Zeit 
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am Wasserbade. Nachlier wird rom Bariumsulfat abliltriert und das schwach 
gelb gefirbte Filtrat zur Krystallisation eingedampft. 

Das Dysprosiumplatincyaniir krystallisiert in wurfeligeu, hell 
zinnoberroten Krystallen, die einen prachtvollen griinen Oberfliichen- 
schirnmer besitzen. Nach den1 Pulverisieren behalt das  Salz seine 
Farhe hei. Beim Trocknen iiber wasserentziehenden Mitteln, wie 
kvnzentrierte Schwefelsiiure oder Phosphorpentroxyd, werden die 
Krystalle hellgelb und verlieren den Oberflachenschimmer. Dasselbe 
tritt ein, wenn man das  Dysprosiumplatincyamur scbwach erwarmt. 
Erwiirmt man starker, so wird das Salz weil3. Da13 diese Veriinderuogen 
in  der Farhe durch Wasserverluste bedingt ist, zeigt sich darnus, daB 
d r s  weiBe Salz, mit einer Spur Wasser versetzt, wieder gelb wird. 
Fiigt man inehr Wasser zu, so tritt wieder die rote Parbe und daniit 
auch der grune Oberfliichenschimmer auf. Ktihlt man das Dysprosium- 
platiucyaniir auf tiefe Temperaturen, z. B. die der flussigen Luft, ab, 
SO wird es olivgriin und besitzt dann keinen Oberfl5lchenschimmer. 

In Wasser ist das  Dysprosiumplatincyaniir sehr leicht 18slicb. 
Seine Lijsiing ist gelb gefarbt. 

0.2128 g Sbst.: 0.0860 g Verliist beirn Gliihen, 0.0774 g Pt, 0.0498 g 
Dyj 0s. 

D y ~ [ P t ( C h ' ) ~ ] ~ + 2 1 H ~ O .  Ber. P t  36 57, Dy 20.30, CN + H,O 43.13. 
Gef. 36.37, p 20.39, * 43.31. 

D y s p r o s i u m - f o r m i at , D y (H .COO), . 
Das Dysprosiumformiat stellt man am bosten durch Liken des Hydroxytles 

in verdiinnter Anieisensiare dar. Das durch AuElBsen des Oxydes in Ameisen- 
siture gewonnene Salz schliellt stets etwrs basisches Salz ein. 

2 g Dysprosiumoiyd werden in verdiinnter Salpetersaure gelost. Die 
Nitratlhung wird mit Ammoniak gefrillt und das Dysprosiumhydroxpd 
ammoniaktrei gewaschen. Dann lijst man dasselbe in verdiinnter Ameisensiture 
und dampft die Lijsung zur Krystallisation am Wasserbade ein. Nach kurzer 
Zeit scheidet sich das Dpprosiumformiat Ieinkystallinisch als festhakende 
Kruste an der Gef%Bwandung ab. Es wird abliltriert und nochmals aus sehr 
verdiinnter Amcisensgure umkrgstallisiert. Uni dss Salz von der anhafteuden 
SLurc zu befreien, trocknet man es iiber Kaliumhydroxyd. 

Das Dysprosiumformiat stellt schwach gelbe Iirystallkrusten dar. 
I n  Warser ist es  ziemlich schwer 16slich. 

0.2261 g Sbst.: 0.1418 g Dy20s - 0.1631 g Sbst.: 0.0716 g COS, 0.0180 g 
-HyO. 

Dy(H.COO)s. Ber. DyaOs 63.68, C 12.10, H 1.01. 
Gef. D 62.71, 11.98, s 1.23. 
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D y s p r o  s i  u m - a c e  t a t , Dy (C, 11s 0,)s + 4 H,O. 
5 g Dybprosiuninitrat werden durch Firllcn seiner LBsung mit Animoniak 

in dns Hydroxyd iibergeiiihrt. Letzteres wird ammoniakfrei gewaschen uod 
dann in warmer verdiinnter Essigsiure gelost. Nach dem Eindamplen 
krystallisiei-t das Dysprosiumacetat aus dieser Lbsung in feinen, schwach 
gelblich gefirbten Nudeln aus. Zur Reinigung kann man das Salz aus 
Wasser, dem man et was Essigsiiure zugefiigt hat, omkrystallisieren. Die 
Ausbeute betrggt 3.5 g. 

Das Dysprosiumacetat bildet feine, schwach gelb gefarbte N,adeln. 
In  wasserfreiem Zustande ist es dagegen weiB gefarbt. Erhitzt man 
das Salz laogere Zeit auf 120°, so verliert es Essigsaure und bildet 
ein basisches Salz. In Wasser ist Dysprosiumacetat leicht loslich, i n  
Alkohol lost es sich dagegen nur  sehr schwe.r auf. 

HaO. - 0.1922 g Sbst. verloren bci 115O 0.0330g Ha0. 
0.3313 g Sbst.: 0.1505 g DyZO3. - 0.2216 g Sbst.: 0.1440 g CO,, 0.0839 g 

Dy(CsH803)~+4H,O. Ber. Dy,O, 45.31, C 17.49, H 4.16, Ha0 17.50. 
Gel. s 45.42, s 17.73, 4.23, 17.16. 

D y s p r o  si u m - o x a1 at, Dy, (C, O& + 1 OH2 0. 
Zur Darstellung des Dysprosiumoxalaten wird eine LBsung von 4 g Dys- 

pmiumnitrat in 50 ccrn Wasser in 100 ccm konzentrierte Oxalsiurel6sung 
gegossen. Das Dysprosiumoxalat fgllt zunichst als klebriger Niedcrschlag 
aus. Derselbe wird jedoch beini lhngeren Verweilen in der Fillungslliissig- 
keit fein krystallinisch und besteht d a m  aus mikroskopisch kleincn Prismen. 

In normaler Schwefelsaure h e n  sich bei 20° 0.1893 g des wasser- 
freien Salzes pro 100 ccrn Losuogsniittel auf. Das Dysprosiumoxalat 
stellt sich somit in der von B. B r a u n e r ' )  ermittelten Loslichkeits- 
reihe Fur die selteoen Erdoxalate in normaler Schwefelsliure zwischen 
das Yttrium- und das Lanthanoxalat. I n  Wnsser ist das Dysprosium- 
oxalat nahezu unliislich. 

0.2'219 g Sbst.: 0.1072 g DyiOa. - 0.1303 g Sbst.: 10.1 ccm K M n O r  
Lbsung, 1 ccm KMnOd-Lbsung = 0.001425 g GO,. 

Dy*(CgOd)a+ 10HsO. Ber. Dj-208 48.49, 34.32. 
Gel. w 48.31, m 34.31. 

Bei den Lbslichkeitsbestimmungen in normaler Schwefelsiiure bei 20° v e r  
brauchten 9.572 ccm Losung 18.5 ccm "/,oo-KMnO,. Dahei sind in 100 ccm 
u/l-Ha so4 bei 200 0.1893 g Dya (Ca OJ3 gel6st. 

D y s p r o s i  u rn - k a1 i u  m - o x a1 at , [Dy ( CS O&] K + 3 HaO. 
L d t  man zu 100 ccm konzentrierter Kaliumoxalatlbsung unter krfiftigem 

Riihren eine Lbsung Ton 4 g Dysprosiumnitrat in 20 ccm Wasser tropfen- 
weise zufliellen, 60 fiillt solort das Dysprosiumkaliumoxalat in Form eines 

1) B. B r a u n e r ,  SOC. 73, 951 [1898]. 
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gelatinesen Niederschlages aus, der nach kurzer Zeit feinkrystallinisch aird. 
Das Salz wird abgesaugt, often m i t  kaltem Wasser gewaschen und nachher 
an cler LuIt getrocknet. 

Das Dysprosiumkaliumoxalat ist ein weifies, feinkrystdlinisches 
Pulver. In Wasser ist es scbwer ltislicb, in verdiinnten Sauren 16st 
e3 sich dagegen leicht auf. 

0.5004 g Sbst.: 0.2171 g Dy20a. - 0.2917 g Sbst.: 27.1 ccm K h l n O r  
Lijsuog, 1 ccm li  bin Or-Lijsung = 0.033703 g C104. - 0.6583 g Sbst.: 0.1382 g 
KsSOa. - 0.3082 g Sbst. verlorcn bei 180° 0.0371 g HrO. 
[Dy(C,04),]1<+3H,O. Ber. Dy203 43.21, CSO, 40.77, 1< 9.05, 1 1 2 0  12.5’2. 

Gef. n 43.37, n 40.60, n 9.42, n 12.03. 

Die Susbeute betrlgt 4.2 g. 

. 

Z ti r i c  h ,  Chernisches UniversitKtalaboratorium, April 191 1. 

173. Giacomo Oiamician und P. Silber: Chemische Licht- 
wirkungen. 

[XIX. Mitteilung.] 

(Eingegangen am 6. hlai 191 1.) 

In unserer 16. Rlitteilung’) behandelteo wir einige Versuche, d ie  
sicli auf die zwischen Aceton und Methyl- und Athylalkohal statt- 
hnbende Einwirkung hezogen. Diese Versuche waren indessen d:trnals 
noch nicht ganz abgeschlossen. Eine ErgPnzung dieser sozusagen 
vorliufigen hIitteilungen stelleii nu i i  die heute hier rnitgeteilten Beob- 
nchtungeu dnr. 

Acrton itnd Nethylalkoliol. 
Diese beiden Korper geben unter dem EinfluS des Lichtes haupt- 

Gchlich ein Additionsprodukt, das yon  L e v o l i  entdeckte I s o b u t y -  
l e n g l y k o l ,  

C ( 0 f l ) .  CHa .OH. 
CIb  

Gleichzeitig bilden sich fiber nocli andere Verbindungen, die air 
im vergangenen Jahre nicht beschriehen haben. Uni uns von dem 
gnnzcn Reaktionsvorgnng Rechenschuft zu geben, habeu wir nun 
den Versuch nochrnals wiederholt, zum Teil auch unter Aufarbeitung 
der fruhereu Rucksthde.  

I) B. 43, 945 [1910]. 




