
70. H. Becknr t r  and R. Otto: Eine einfaohe Xethode der 
Darrtellang von Propionsiiure 808 Propionitril. 

Ans dem Laboratorium dea Polytecbuikom (Collegium Carolinnm) 
en Braonachweig. 

(Ehgegangen am 12. Februar; verl. in der Bitsung von Hm. Oppenheim.) 

Die Methode bernht aof der leichten Zersetebarkeit des Nitril 
dorch ein Gemisch von Schwefelslore und Waoeer von einem be- 
etimmten Uebalt an 86ure und der UnlZisIiclikeit der dabei sicb bil- 
denden Propionsilure in der gleicheeitig entetehenden eaiiren Geung 
von Ammonsolfat. Man rerflihrt auf folgende Weise. J e  50 Qrm. 
Propionitril werden in einem Kolben mit angefiigtem Steigerohr mit 
150 Grm. einee Gemiaches aua 3 Vol. Scbwefclsiiure und 2 Vol. Wasser 
im Oelbade auf beillufig 100O erwiirmt, wobei eich nach kurzer Zeit 
die anfangs ganz klare Fliieeigkeit unter Abacbeidung voii Propion- 
alure triibt. Wenn die auf der Schwfelsiiure echwilnmende Oelschicht 
nicht mebr eunimmt, (bei Anwendong von 50 Grm. Nitril waren daza 
2 Stunden erforderlich) iat die Reaction beendigt. Man lPst  dann auf 
ungefiihr 500 erkalten, hebt die gane farbloee nnd fast reine FettRHors 
ab nnd befreit eie durch einmalige Rectiication mit eingeeenktem 
Thermometer ron Spurbn beigemengten Wessere and Ammonsulfats. 

50 arm. 
Nitril gaben 60 Orm. rohe SHore, die bei der Deetillation bie aof 
einen gang geringen , niedriger nnd reap. hiiher eiedenden Bruchtheil 
bei 138-1400 iibergingen. Der Siedepunkt der reinen Propionatitire 
lie& bei 140O. Die theoretiecbe Auabeute bltte 67.3 Orm. betragen 
miieaen. 

Zom Ueberfluse haben wir aue einer kleinen Menge der 80 er- 
haltenen Stinre dae Silberealz dargeetellt. Ee kryetalliairte aue heissem 
Waeser in farbloeen, diinneo Nadeln und Biiecheln, war in kaltem 
Wsseer wenig liislich und enthielt 59.8 pCt. Ag C, A, Ag 0, verlangt 
59.7 pct. Ag. 

Aoch tnittelet einee Gemiechee aus gleichen Vol. Schwefeleffure 
und Waoeer l h s t  eich daa Nitril leicht in die SHnre iiberfiihren. 
Die eich lrbecboidende Propioneanre enthat dann aber eine grcbsere 
Menge Wssser, ds bei Anwendong dee oben empfohlenen Vrrhllt- 
niesee ewiechen Bchwefels&ure oad Weseer. 30 Orm. Propionitril 
waren beim E r w h e n  mit 80 Grm. dee an Scbwefelshre Brmeren 
Gemiechee in 2 Ytunden nmgewandelt. Statt der theoretischen Bus- 
beote: 40.4 Grm. worden 37 Grm. rohe SHore erbalten, W O V O ~  jedoch 
bei der &ectiication ein verhHltnieamiraeig grJIsserer Theil, ale von der 
mittelat einee Gemiechea von 3 Vol. Schwefelegnre und 2 Vol. Waoaer 
aae 50 Orm. Nitril erbaltenen PropioneHoie unter 140° iiberging. 

Die Ausbente nach dieser Methode iat fast quantitativ. 



Die Methode diirfte der bielang angewandten nnd bekannten 
Methode der Daretellung der Propionegore aus Propionitril (Zerlegnng 
dce Nitril dnrch Ealilaoge II. 8. w.) schon wegen der Schnelligkeit, mit 
welcher sie zum Ziele fiibrt, entschieden vorzuziehen sein. Sie wird 
sich ohne Zweifel ancb fiir die Daratellung anderer SOluren aue ihren 
entaprechenden Nitrilen verwenden Laseen nnd vielleicht anch die Qe- 
winnung solcher Sffuren aw ihren Nitrilen ermBglichen, welche in 
alkalischer Fliiseigkeit nicht besteben k6rmen. Wir erinnern daran, 
daes wir mittelst dieser Metbode dae a-DichlorpFopionitril in die ent- 
eprechende Dichlorpropioneliore iibergefihrt haben , eine Verbindung, 
die durch Alkalien leicht in Monochlorscsryls&we und weiter abliegends 
Zcrsetzongeprodokte iibergeftihrt wird l). 

7l .  E. Beakartr and R. Otto: Zur Kenntnirr der ferten 
Diohlorpropionitril. 

Aus dem Labomtorium des Polytechoikum (Collegiom Oarolinom) 
20 Branoachweig. 

(Eingegrngen am 12. Febroar ; verlesen in der Sitzung ron Hro. 0 ppen h e i m.) 

Bei der Einwirkung von Chlor anf Propionitril bildet sich aoeeer 
dem fliieeigen a-Dichlorpropionitril je nach den Umstbden in grsaerer 
oder geringerer Menge ein gleich zusamrnengeeetztes featee Substitu- 
tioneprodokt, welchee aue Weingeiet in rhombischen Tafeln oder 
Sgolen kyatallisirt, die bei 73O.5 echmelzen. Es iet in dem nach 
der Deetillation des fliiseigen Diuubstitntee bleibenden Riicketande in 
mehr oder weniger reiuem Zuetande enthalten nnd lffset eich durch 
Umkryetallieiren deeeelben am siedendem Weingeist onter Zosatz von 
Tbierkohlo ieoliren und reinigen. Schon im Jabre 1860 hat der Einn 
von uns die Vermuthung anegeeprochen, dam dieae Verbindung eioe 
polymere Modification des fliissigen der cGDicblorpropioneffure entspre- 
chenden Subetitutionaproduktea eei a).  Die fo!genden Thatsachen macheu 
diese Annahme, die eicb durch Bestirnmung der Dampfdichte nicht 
beweieen l a s t ,  weil die Verbindung beim Erhitzen sich partiell zer- 
setzt, in hohem Grade wahmcheinlich. 

Kocht man dae fwte Dichlorpropionitril mit einem Gemieche aus 
Schwefelsffore nnd Wareer, so wird es nnter Abapaltong von wcnig 
Salzsgure und Bildnng geriager Mengen echwarzer humusartiger K6rper 
in dieselbe bei 1 85-190° siedende a-Dichlorpropioashre : 

CHs---CCl,-.-COOH 

I )  Vergl. dime Beriehte IX, 1698 nnd 1876. 
*) Vergleiche R. O t t o :  Ueber die Einwirknng das Chlom mf Op.nlthyl, 

Ann& der Chem. nnd Pbann. 1 1 6 ,  196 md 139, 181 nad R. Beckarts ond 
R. Otto: Znr Constihtbn des am Propionitril dnrch Bebadhog mit a b h  ant- 
atelmden flUssigen DichlorpropioniMI, diese Be?. lX, 1698. 




