
235. W. L a  C o s t e  und J. Bodewig :  Ueber m-Chlorchinolin. 
[Nlittheiluiig a i l>  tlem organischen L;dJorat. der tecliir. Hoclischle zii Aachcn.] 

(Eiilgcg~iirgen am 17. Api , i l . )  

Im Anschlnss an das fruher von dem einen von uns beschriebene 
p -Chlorchinolin l) hahen wir die entsprechende m- Verbindung dar- 
gestellt, iiber die wir an dieser Stelle kurz berichten w~ol l eu .  

Das m- Chlorchinolin wurde nach der S k r  aop’schen Reaktion 
aus nz- Chloranilin unter Anwendung von Nitrobenzol in bekannter 
Weise dargestellt; das Reaktionsprodukt wird mit Wasser stark ver- 
diirint, durch 1)estillation r o n  unverSndertem Nitrobenzol befreit und 
nach Zusatz von Natronlauge irri Ueberschuss abermals der Uestillation 
unterworfen; das m- Chlorchinoliii geht als wenig gefarbtes Oel rnit 
den WasserdRmpfen iiber. Zur weiteren Reiniguiig liist man die Base 
in Wasser unter Zusatz voii Schwefelsaure und kocht die stark ver- 
dunnte Losung unter zeitweiligem Zusatz ron  etwas Kaliumdichromat. 

Sobald dieses nicht mehr vergndernd einwirkt, filtrirt man und 
fallt nach dem Erkalten durch Zusatz von Natronlauge die Base aus, 
die durch Destillation mit Wasserdampf odar bei kleinereri Mengen 
dnrch Ausschiitteln mit Aether von der alkalischen Fliissigkeit ge- 
trennt wird. 

Lasst man die Losung des schwefelsauren Salzes der Base unter 
Zusatz einer genugenden Meiige Kaliumdichromat einige Zeit stehen, 
so scheidet sich das schwer losliche, 

C h r o m s a u r e  m - C h l o r c h i n o l i n ,  (CgHEClN)2. Ha. CrzO7, in 
feinen, goldgelben Nadeln aus, die in heissem Wasser bedeuteud 
leichter liislicli sind, als in kaltem; ron letzterem brauchen sie uber 
400 Theile zur Liisung. Bei 153 0 schmelzen die Krystalle unter s tarker  
Zersetzung. Die Arialyse ergab folgendrs Resultat: 

Ikrechnet 
Cr 19.26 
CI 12.97 
c 39.54 
€1 2.58 

Gcfirridm 
19.36 pCt. 
12.94 )) 

39.79 3 

2.8 )) 

Das mit festem Ihl ihydrat  getrocknete, niit Chromslure gereinigte 
m - C h l o r c h  i n o l i i i ,  CyH6ClN, bildet eine bei 264--266Osiedende, 

farblose, stark lichtbrechende , iilige Flussigkeit , von nicht unan- 
genehmem , chinolinahnlichem Geriich , die sich bei langerem Stehen 
gelb bis braun fgrbt. Die Base ist fast unliislich in Wasser, leicht 
liislich i n  verdiimiten Sanren, sowie in Alkohol, Aether, Benzol. 

I) Dicw B~r ich tc  XV, 559. 



P i e  Verbrennung der Verbindung ergab : 
BPrectlnct Gcfunden 

C 66.09 66.30 pCt. 
H 3.67  3.73 )) 

Aus der Liisung der Base in verdiinnter Salzsaure krystallisirt 
beim langeren Verweilen irn Vacuum iiber Schwefelsaure das 

S a l z s a u r e  m-Chlo rch ino l in ,  CyH6C1N . H C I ,  in farblosen, 
zcrflicsslichen Tafeln, die nach dem Abwaschen mit Alkohol, in dern 
sie schwerer 16slich sind, iiber Schwefelsaure getrocknet wurden. Ver- 
setzt man die alkoholische LGsung des Salzes mit wasserfreiem Aether, 
so krystallisirt es daraus in sternformig vereinigten , kleinen Nadeln. 

Die Restimmung des als Salzsaure vorhandenen Chlors ergab : 
Rercchnpt Gefiinden 

C1 17.71 17.62  pCt. 
Platinchlorid bewirkt in der LGsung des salzsauren Salzes einen 

gelbbraunen Niederschlag , der beim Kochen mit salzsaurehaltigem 
Wasser in LGsung geht; beim Erkalten krystallisirt das m-C h l o r -  
c h i  n o  l i n  p la  t i n c  h l  o r  id ,  (C, HS C1 N.  HC1)BPt CIp + 2Ha 0, in orange- 
gelben, seideglaneenden Nadeln aus. Rei 105-1 100 giebt das Salz 
sein Krystallwasser ab. 

Berochnet Gefunderi 
HzO 4.65 4.93 4.79 pct.  

Eine Platinbestimmung im getrockneten Salz ergab : 
Bcrechnct Gefunden 

P t  26.85 26.84 pct.  
m - C h l o r c h i n o l i n m e t h y l j o d i d ,  C Y H ~ C I N .  CH3. J. Mit Jod- 

methyl vereinigt sich das Chlorchiriolin sehr leicht. Zur Darstellung 
des Additionsproduktes erhitzt man eine atherische Liisung der Rase 
unter Zusatz einrs kleiuen Ueberschusses an Jodmethyl im zugeschmol- 
zenen Rohr einige Stunden im Wasserbade. Die gelblichrothe Kry- 
stallmasse, die man so erhalt, wird nach Entfernung des Bethers und 
des anhangenden Jodmethyls aus heissem Wasser oder besser aus ver- 
diinntem Alkohol umkrystallisirt. Mali erhlilt die Verbindung so in 
langen, citroneiigelben Nadeln von iiitensiv bitterem Geschmack, die 
bei 231-232" uiiter Zersetzung schmelzen. 

Eine Jodbestimmung ergab: 
Berechnet Gefundcn 

J 41.57 41 .37  pCt. 

N i t r  o -m- C h 1 o r c h i  n o l in  , Cs 135 C1 (N 0 2 )  N. 
Znr Darstellung der Verbindung tragt man 1 Theil m-Chlor- 

chinolin vorsichtig eiri in ein Gemisch aus 1.5 Theilen rauchender 
Salpetersaure und 3 Theilen concentrirter Schwefelsaure; man erwarmt 
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sodanti so lange a u f  den1 Wasserbade, bis eiiie Probe beim C'eber- 
sittigeii mit Natronlauge den charakteristischen Geruch des Chlor- 
chinolinb nicht mehr zeigt. 

Das Realrtionsprodukt wird alsdznin unter Umriihren in vie1 
Wasser gegossen, und die als gelber , tlockiger Niederschlag sich ab- 
scheidende Nitroverbindung abfiltrirt. Heim Neutralisiren des Filtrats, 
sowie beim Abdampfen der Liisung erhalt man noch weitere Meiigen 
des Nitrokijrpers, der aus heisseni Alkohol unter Anwendung von 
Thierkohle umkrystallisirt wird. Dabei zeigt sich , dass das Produkt 
aus zwei Isomeren besteht. Das heim Erkalten zuerst auskryst;~llisireiide 

a -Ni  t r o  -m- C h l  o r c hin o [in bildet lange, fast farblose Nadeln, 
die bei 185-1860 schmelzen und, wenn rein, auch in heissem Alkohol 
ziernlich schwer loslich sind. Die spater auskrystallisirenden Antlieile 
bestellen ails einem Gemenge der a-  und !-Verbindung, aus dem sich 
durclr systematische Behandlung mit massig erwarmtem Alkohol das 

p-  N i  t r o-m- C h 1 o r  c h i  n o l i n  isoliren lasst ; der Schmelzpunkt der 
Verbindung, die sich nur schwer rein erhalten lasst, wurde zwischen 
1'20 uiid 123O gefuiiden. Die Verbindung ist in Wasser nur  wenig, 
in  heissem Alkohol leicht liislich, in kaltem Alkohol liist sie sich 
bedeutend schwerer. 

Die Elementaranalyse ergab bei den beiden Verbindungen fnlgendes 
Resultat: 

Gcfuirdcn 
n -Vcrlkidung B-Vcrhinduiig 

C 51.78 51.52 51.97 pct. 
H 2.4 2.75 2.7 )) 

In concentrirten SBureu lijseii sich die beiden Nitroverbindungen 
leicht auf; aus der Liisung in Salzsaure scheiden sich beim Versetzen 
mit Platinchorid gut krystallisirende Platindoppelsalze aus. 

Durch Ziunchloriir werden die beiden Nitroverbindungen lricht 
reducirt; man erhalt nach Entfernung des Zinns durch Schwefelwasser- 
stoff eine gelbroth gefarbte Losung, welche die salzsauren Salze der 
beiden Amidochlorchinoline enthalt. Die beiden Isomeren zii trennen 
ist jedoch bis jetzt nicht gelungen, da die in Wasser uxid Alkohol 
Iiislichen Salze der Rasen schlecht krpstallisiren. 

Aachen ,  im April 1884. 




