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Zum Zwecke der Reduction wurde dieses Product mit concen-
trirter Salzsiiure und Zinngranalien behandelt. Die so0 erhaltene
Lésung wurde ohne weiteres durch Zusatz von Kaliumchlorat auf
Chloranil weiter verarbeitet. Da sich gezeigt bhatte, dass das Resaltat
von den angewandten Versuchsbedingungen stark abhingig ist, so
haben wir in einer Reihe von Versuchen die giinstigsten Verhdltnisse
festzustellen gesucht. KEs hat sich als zweckmissig erwiesen, den
Process so zu leiten, dass er energisch verlduft, d. h. in siedend
heisser, stark saurer Ldsung zu arbeiten und iiberschiissiges Chlorat
in Krystallen zuzugeben. Beispielsweise erhielten wir, als wir die
aus 12 g Dichlornitranilin, 300 ccm concentrirter Salzséure und 13 g
Zion bereitete, kochend heisse Losung mit 10 g Kaliumchlorat iw
Krystallen versetzten, eine Ausbeute von 11 g Chloranil vom Schmelz-
punkt 268—270°% der pach einmaligem Umkrystallisiren aus Toluot
auf 285—286° stieg. Sowohl in dem rohen, wie in dem durch Kry-
stallisation gereinigten Product wurde der Chlorgehalt bestimmt:

Ber, (fiir Tetrachlorchinon): ClI 57.7.
Gef. (im rohen Product): » 55.5, 55.4.
» (im gereinigten Product): » 57.2, 57.1.

Auf Grund der so festgestellten Bedingungen fiir einen gilnstigem
Verlauf des Verfahrens sind im biesigen Laboratorium betrichtliche
Mengen von Chloranil zubgreitet worden, wobei sich das Verfahren
als bequem und rasch zum Ziele fihrend bewihrt hat. Die bei den
in grosserem Maassstabe vorgenommenen Operationen erzielten Aus-
benten waren noch besser als bei den orientirenden Vorversuchen und
stiegen bis auf 90 pCt. der Theorie.

Technisch-chemisches Laboratoriumm der Konigl. Techn. Hoch-
schule zu Berlin.

743. W. Sernow: Ueber die «-Jodpropionsiure.
{Universitatslaboratorium in Moskau.]
(Eingegangen am 30. October 1903.)

Die «-jodirten Fettsiuren kdnnen direct aus den entsprechenden
nichtsubstituirten Sduren durch Jodirung erhalten werden, und sind,
wenn man sie auf diesem Wege darstellt, gleich sebr rein und
gut krystallisirbar (Sernow?)). Die a-Jodpropionsiiure wurde von
Wichelhaus aus der entsprechenden Milchsdure mit Phosphorjodid ge-
wonnen?) und ist von ihm als dicker Syrup beschrieben worden. Es

) Journ. d. Russ. Phys.-chem. Gesellsch. 32, 804 [1900); Chem. Central-
blatt 1901, I, 665, ?) Ann. d. Chem. 144, 352.
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lagen Griinde vor, anzunebmen, dass hierbei die Reaction nicht glatt ver-
laufen und das Product nicht geniigend rein war. Ich versuchte deshalb,
eine reinere jodirte Siure zu erhalten, und zwar durch directe Jodirung
der Propionsiure.

Die Jodirung verliduft in diesem Falle nicht so glatt, wie bei den
héheren Gliedern der Fettreihe. Sobald nidmlich die Concentration
der gebildeten Jodsdure eine etwas gréssere wird, beginnt sich diese
mit dem Chlorjod umzusetzen, und das entstehende Product ist mit
Chlorderivaten stark verunreinigt. Es gelingt indessen, die gewiinschte
Siure rein zu erhalten, wenn man unter folgenden Bedingungen ar-
beitet:

1 Mol.-Gew. Propionsinre, 1'/4 Mol-Gew. Phosphorpentachlorid
awerden in etwa 2 Mol.-Gew. Chloroform geldst und auf 65° erwirmt.
Hierzu fiigt man dann in kleinen Portionen Jodmonochlorid, und zwar
g0 lange, bis sich freies Jod auszuscheiden beginnt. Dann giesst man
-die Reactionsflissigkeit in Eiswasser, schiittelt zunichst mit Soda-
16sung, daon einige Stunden mit Wasser aus, trocknet und verjagt
zum Schluss das Chloroform. Es hinterbleibt eine 6lige Sidure, die
im Exsiccator zu Nadeln erstarrt. Aus Petrolither umkrystallisirt,
scheidet sie sich in Warzen und sebr kleinen Prismen aus. Sie
schmilzt bei 44.5—45.5°

Die Jodbestimmung gab:

0.2053 g der Sbst., mit Aetznatronldsung gekocht und mit Silbernitrat
mnach Volhard titrirt, verbrauchten 10.25 ecm '/g-norm. AgNOs-Lisung;
dies entspricht 63.33 pCt. J., berechnet fir C3H;J0s 63.45 pCt.

Die Siure ist in allen organischen Ldsungsmitteln #dusserst leicht,
etwas schwerer in Petrolither und schwer in Wasser 16slich.

Eine Jodsiure, die aus n-Jodpropionsdureester (aus «-Brompro-
pionsiureester und Kaliumjodid) durch Verseifen mit kaltem Baryt-
wasser und Zerlegen des Baryumsalzes mit Chlorwasserstoffsiure dar-
gestellt warde, erwies sich mit der eben beschriebenen identisch.

Die Salze der a-Jodpropionsiure sind meistens in Wasser dusserst
leicht 16slich,

Lithiumsalz, LiC3H;JO3 + Hy O, wurde durch Nentralisation
der wissrigen Si#urelésung mit Lithiumecarbonat erhalten. Die wiss-
rige Salzlsung, bis zar Syrupconsistenz im Exsiccator verdampft, er-
starrt aliméhlich zu kleinen, nadelférmigen Krystallen. Abgepresstes
und lufttrocknes Salz gab bei der Analyse:

0.6463 g verloren im Vacuum und zuletzt im Wasserbade 0.0583 g, d. h.
9.02 pCt. Hy0, fiir die Formel berechn. 8.04 pCt. HaO. Der Rest im Tiegel
gab mit concentrirter Hy SO, peglitht Liz S04 0.1586 g, d. h. Li 3.18 pCt. (fir
wasserhaltiges Salz), berechu. 3.14 pCt. Li.

Magnesiumsalz, Mg (CsH,JO); + 41/ HoO. Die wissrige
Siorelésung wurde mit Magnesinmcarbonat neatralisirt; die im Ex-
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siccator verdampfte Liosung ldsst das Salz als nadelférmige Krystall-
masse zuriick. Dasselbe gab, in Alkohol gel6st, zur Trockne ver-
dampft und nochmals aus Wasser auskrystallisirt, bei der Analyse:

0.5599 g lufttrocknes Salz verloren im Vacuum, dann bei 100° 0.0883 g
d. b. 15.77 pCt. HyQ, fiir die Formel berechnet 16.11 pCt. Ho0; MgaPaOr
aus wissriger Losung erhalten 0.1235g, d.h. fiir wasserhaltiges Salz Mg 4.82pCt.,
fir die Formel berechn. Mg 4.84 pCt.

Das Baryumsalz, Ba(C3HsO:J)2, wurde beim Titriren der Saure
mit Barytwasser erhalten. Gummidhnliche Masse.

Das Kupfersalz, Cu (C3H;405J)2, fillt beim Mischen wiissriger
Losungen eines der beschriebenen Salze und eines Kupfersalzes in
harzigen Flocken aus; der Niederschlag wird beim Aufbewahren
krystallinisch; aus starkem Alkohol scheiden sich griine Nadeln ab.

0.3532 g Salz, in verdiinnter Salzsiure gelost und mit Schwefelwasserstoff
gefillt, gaben CuaS 0.0620 g, d. h. 14.01 pCt. Cu, berechn. 13.78 pCt. Cu.

Bei 100° fingt das Salz an, sich zu zersetzen; es ist in Alkohol
und Aether leicht, in Wasser schwer 18slich; aus #therischen Lissungen
scheiden sich harzige Tropfen aus.

Moskau, Chem. Universititslaboratorium.

744. Carl Renz: Berichtigung.
(Eingegangen am 9. December 1503.)

In einer vorlsufigen Publication »Ueber Indium« (Diese Berichte 34,
S. 2768) habe ich bei der Beschreibung eines Indiummolybdats mitgetheitlt,
dass dasselbe sich zu einer Trennung des Indiums vom Zink benutzen lasse.

Bei Versuchen zur Reindarstelling des Indinms behufs einer Atom-
gewichtsbestimmung, an der ich zur Zeit arbeite, und bei einer genaueren
Untersuchung dieses Korpers, zeigte es sich jedoch, dass diese Reaction sich
nicht hierzu verwenden lisst.

Die Schwierigkeiten, die sich der Reinigung des Metalls entgegenstellen,
sind jedoch inzwischen durch andere Methoder, die ich demnichst mittheilen
werde, iberwunden worden.

In derselben Publication sind noch einige Druckfehler zu berichtigen:

Jahrg. 34, Heft 12, 8. 2764, Zeile 25 v. o. statt »Magnesiumchlorid« liest
»Magnesinmoxyde«,
Jahrg. 34, Heft 12, 8. 2764, Zeile 32 v. 0. »3 HyO« fallt aus.

» 34, » 12, » 2765, » 20 sNatriumuranat« fallt aus.

» 33, » 5, » 1114 u. 1115 letzte bezw. erste Zeile statt » Thallium-

oxyd« lies: »ein brauner Niederschlag«,



