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Znm Zwecke der Reduction wurde dieses Product mit concen- 
trirter Salzsaure und Zinngranalien behandelt. Die so erhaltene 
Losung wurde ohne weiteres durch Zusatz von Kaliunichlornt auf  
Chloranil weiter verarbeitet. Da sich gezeigt batte, dass das  Resultat 
von den angewandten Versuchsbedinguogen s tark abhangig ist, so 
hahen wir in  einer Reihe von Versuchen die giinstigsten Verhaltnisse 
festzustellen gesucht. Es hat sich als zweckmassig erwieben, den 
Process so zu leiteo, dass er energisch verliiuft, d. h. in siedend 
heisser, stark saurer Liisung zu arbeiten und uberschussiges Chlorat 
i n  Krystallen zuzugeben. Beispielsweise erhielten wir, als wir die 
aub 12 g Dichlornitranilin, 300 ccm concentrirter Salzsaure und 13 g 
Zion bereitete, kochend heisse Liisung mit 10 g Kaliumchlorat in 
Krystallen versetzten, eine Ausbeute von 11 g Chloranil vom Schmelz- 
punkt 268-270n, der nach einmaligem Umkrystallisiren aus Toluok 
auf 285-286" stieg. Sowohl in dem rohen, wie in dem durch Kry- 
stallisation gereinigten Product wurde der Chlorgehalt bestimmt: 

Ber. (fiir Tetrachlorcbinon): C1 57.7. 
Gef. (im rohen Product): )) 55.5, 55.4. 
D (im gereinigten Product) : B 57.2, 57.1. 

Auf Grund der so festgestellten Bedingungen fiir einen guristigen 
Tv'erlauf des Verfahrens sind im hiesigen Laboratorium betriicbtliche 
Mengen von Chloranil zubereitet worden, wobei sich das Verfahreil 
als bequem und rasch zum Ziele fiihrend bewahrt hat. Die bei dent 
in grosserem Maassstabe vorgenom menen Operationen erzieiten Aus- 
beuten waren noch besser als bei den orientirenden Vorversuchen und 
stiegen bis auf 90 pCt. der Theorie. 
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[Universitatslaboratorium in Moskau.] 
(Eingegangen am 30. October 1903.) 

Die a-jodirten Fettsauren kijnnen direct aus den entspreehenden 
nichtsubstituirten Sauren durch Jodirung erhalten werden, nnd sind, 
wenn man sie auf diesem Wege darstelft, gleich sehr rein rind 
gut krystallisirbar (S e r n o w  l)). Die a-Jodpropionsaure wurde FOB 

W i c h e l h a u s  aus der entspreehenden Milchsaure mit Phosphorjodid ge- 
women2)  und ist con ihm als dicker Syrup heschrieben worden. Es 

') Journ. d. Russ. Phys.-chem. Gesellsch. 32, 804 [1900]; Chem. Central- 
blatt 1901, I, 665. 2, 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 versucbte deshalb, 
eine reinere jodirte Saure zu erhaltrn, und zwar durch directe Jodirung 
der Propionsaure. 

Die Jodirung verlaoft in diesem Falle nicht so glatt, wie bei den 
hijheren Gliedern der Fettreihe. Sobald namlich die Concentration 
der gebildeten Jodsaure eine etwas grossere wird, beginnt sich diese 
mit dem Chlorjod umzusetzen, und das  entstehende Product ist mit 
Chlorderivaten stark oerunreinigt. Es g e h g t  indessen, die gewiinechte 
Sjiure rein zu erhalten, wenn man unter folgenden Bedingungen ar- 
beitet: 

1 Mo1.-Gew. Propionsaure, l'/a M d - G e w .  Phosphorpentachlorid 
, w e d e n  in etwa 3 Mo1.-Gew. Chloroform geliist und auf G5O erwgrmt. 
Hierzu fiigt man dann in kleinen Portionen Jodmonochlorid, und zwar 
50 lmge,  bis sich freies J o d  auszuscheiden beginnt. Dam giesst man 
die Reactionsfliissigkeit in Eiswasser, schiittelt zunachst mit Soda- 
liisung, dann einige Stunden mit Wasser aus, trocknet und verjagt 
zum Schluss das Chloroform. Es hinterbleibt eine olige Saure, die 
im Exsiccator zu Nadeln erstarrt. Aus Petrolather umkrystailisirt, 
scheidet sie sich in  Warzen und sehr kleinen Prismen aus. Sie 
schmilzt bei 44.5-45.5'. 

Die Jodbestimmung gab: 
0.2053 g der Sbst., init Aetznatronlosung gekocht und mit Silbernitrat 

mich V o l  h a r  d titrirt, verbrauchteu 10.25 ccm l/lo-norrn. AgNO,-Losung; 
dies entapricht 63.33 pCt. J., berechnet Wr C3H5 JOp 63.45 pCt. 

Die Saure ist in allen organischen Loeungsmitteln ausserst leicht, 
etwas schwerer in Petrolather und schwer in  Waaser l6slich. 

Eine Jodsaure, die aus rr-Jodprnpionsiiureester (a118 a-Brompro- 
pionaaureester und Kaliumjodid) durch Verseifen mit kaltem Baryt- 
wasser und Zerlegen des Baryumsalzee rnit Chlorwasseretoffsiiure dar- 
gestellt wurde, erwies sich mit der eben beschriebenen identisch. 

Die S a k e  der a-Jodpropionsaure sind meistens in Wasser ausserst 
leicht lijslich. 

L i t h i u m s a l z ,  LiCsHqJOa + HaO, wurde durch Neutralieation 
d e r  wassrigen Saurelosung rnit Lithiurncarbonat erhalten. Die w a s -  
rige Salzlosung, bis zur Syrupconsistenz im Exeiccator verdampft, er- 
s tarr t  allmahlich zu kleiueo , nadelfiirmigen Krystallen. Abgepresstes 
und lufttrncknes Salz gab bei der Analyse: 

0.6463 g verloren im Vacuum und zuletzt im Wasserbade 0.0583 g, d. h. 
9.02 pCt. HgO, fur die Formel herechn. 8.04 pCt. HgO. Der Rest im Tiegel 
gab rnit concentrirter HzSO4 eegliiht LilSOa 0.1586 g, d. h. Li 3.13 pCt. (ffk 
was8erhaltiges Salz), bereehn. 3.14 pCt. Li. 

Y a g n e s i u m s a l z ,  Mg (CsH4JOn)n + 4'/2 H20. Die whsrige 
Saurelosung wurde rnit Magneeiumcarbonat neutralisirt; die im Ex- 
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siccator verdampfte L8sung lasst das Salz ale nadelformige KrystalI- 
masse zuriick. Dasselbe gab,  in Alkohol gelost, zur Trockne ver- 
dampft und nochrnals aus Wasser auskrystallisirt, bei der Analyse: 

0.5599 g lufttrocknes Salz verloren im Vacuum, dann bei loo0 0.0883 g 
d. h. 15.77 pCt. HaO, fur die Formel berechnet 16.11 pCt. RaO; Mg,PgOT 
aus wassriger Losung crhalten 0.1935g, d. h. fiir wasserhaltiges Salz Mg4.82pCt., 
fiir die Formel berechn. Mg 4.84 pCt. 

Das B a r y u m s a l z ,  Ba(CeH4Oz J)2, wurde beim Titriren der Saure 
mit Barytwasser erhalten. Gummiiihnliche Masse. 

Das E u p f e r s a l z ,  Cu (C3H402 J)a, fallt beim Mischen wassriger 
Losungen eines der beschriebenen Salze und eines Knpfersdzes in 
harzigen Flocken aus; der Niederschlag wird beim Aufbewahren 
krystallinisch; aus starkem Alkohol scheiden sich grune Nadeln ab. 

0.3532 g Salz, in verdunnter Salzsiurc gelhst iind mit Schwefelwasserstoff 
gefallt, gaben Cu%S 0.0620 g, d. h. 14.01 pCt. Cn, berechn. 13.78 pCt. Cu. 

Bei 1000 fangt das Salz an, sich 211 zersetzen; es ist in Alkohol 
und Aether leicht, in Wasser schwer loslicb; nus litherischen Liisuugen 
scheiden aich harzige Tropfen aus. 

Mos k a u ,  Chem. Uoiversitatslaboratoriiim. 

744. Carl Renz:  Berichtigung. 
(Eingegangen am 9. December 1903.) 

In einer vorlaufigen Publication nUeber Indium<< (Diese Bericbte 34, 
S. 2763) habe ich bei der Beechreibung eines Indiummolybdats mitgetheilt, 
dass dasselbe sich zu einer Trennung des Tndiums vom Zink benutzen lasse. 

Bei Versuchen zur Reindarstellung des Indinms behufs einer Atom- 
gewiohtsbestimmung, an der ich zur Zeit arbeite, und bei einer genaueren 
Untersuchung dieses RBrpers, zeigte es sich jedoch, dass diese Reaction sicb 
nicht hierzu verwenden litsst. 

Die Schwierigkeiten, die sich der Reinigung des Metalls entgegenstellen, 
sind jedoch inzwischen durch audere Methodeo, die ich demnachst niittheileu 
werde, hberwunden worden. 

I n  derselben Publication siud noch einige Druckfehler zu berichtigen : 
Jahrg. 34, Heft 12, S. 2764, Zeile ‘25 v. 0. statt nMagnesiumchloridc lies: 

Jahrg. 34, Heft 12, S. 2764, Zeile 32 v. 0. 1 3 H ~ O r  fallt aus. 
nMagnesiumoxyda. 

n 34, *) 12, )) 3765, >) 20 sNatriumuranatc fsllt aus. 
35, B 3, s I 1  14 u. 11 15 letzte bezw. erste Zeile statt ~Thallium- 
oxyde lies: .ein brauner Niederschlag.. 


