
45. Carl  R e n z :  Zur 
und 

D e r s t e l l u n g  des T i t a n t e t r a o h l o r i d s  
Zinntetraohlor ids .  

(Eiogegangen am 2 December 1905.) 

Durch Einwirkung von Tetracblorkohlenstoff auf gewisse erbitzte 
Qxyde findet folgende Umsetzung staft’): 

CCI,+MeO = MeCla+COClz. CCl4+2 M e 0  = 2 MeCla-fCO?. 
So entsteht beini Ueberleiten ron Tetrachiorkohlenstoff uber 

erhitztes Titanoxyd Rohlendioxyd bezw. Phosgen und Titantetrachlorid. 
An Stelle des Tetrachlorkohlenstofs wurde nunmehr C h l o r o f o r n i  

verwendet, tbeils auch in der  Erwartung, womiiglich auf dieee Weise 
zu dem bisher rioch nicht bekannten Titanchloroform $) zu gelangen. 
Letzteres wurde zwtir nicht erhalten, diese Methode eignet sich jedach 
ganz gut zur Gewinnung ron Titantetrachlocid, umsomehr, da  auch 
die grnssere Siedepunktsdifferenz daa Fractioniren erleicbtert. 

Zur  Darstellung werden Chloroformdiimpfe fiber fein vertheiltea, 
i n  einer schwer sclimelabaren Glasrtihre erhitztee Titanoxyd geleitet. 

Das Reactionsprodnct wird in einer eisgekiihlten Retorte aufge- 
fangen. 

Die Hauptpbase des Processes besteht wohl darin, dasa die rea- 
girenden IGrper  in folgender Weise umgesetzt werden: 

T i  0 2  + 2CH CIS = Ti Clc + 2CO + 2H C1. 
Neben einer reichlichen Fraction von 135O bilden sich Kohlen- 

Die entweichenden Dirmpfe werden daher zweckmiissig abgeleitet. 
Daneben laufen jedoch, wohi je nach der  HBhe der Temperatur, 

noch rerschiedene Nebenreactionen. 
Anfa.ng.9 entsteht bisweilen ein farbloses Gas, das, dureh Wasser 

geleitet, sicb unter Abscbeidung von Ti tanslure  zercetzt, also voraus- 
sichtlicli Titnnwasseratoff, Ti Hq. 

Ausserdem wurden auch Kohlendioxyd und Phosgen beobachtet. 
Bei hoherer Temperatur setzen sich in  der  Vorlage weisse Nadelu 

ab, die dadurch unangenebm werden kiinnen, dass eie iifters die Rohren 
vt? rstopfen. 

In  Aether aufgenommen, scheidet sich der Korper in weissen 
Nadeln nb, die durch Abpressen zwischen Filtrirpapier und Auskochen 
mit Thierkohle i n  alkoholischrr LSsung gereinigt werden. Aus der- 

oxyd und Salzsliure. 

I )  Dcmarqay,  Compt. rcnd. 101. 111 kind diese Berichte 20, YG[18871. 
2, Ueber Versuche zur Darstellung des Titanchloroforms vergl. Sc  h n  e ider ,  
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selben krystitllisi~en beim Erkalten feine weisse Nirdeln voni Scbmelz- 
punkt 225". 

Es diirfte daher H e x a c h l o r b e n z o l  vorliegeo. 
Rei Iangerer Dauer der Reaction beschlagt sich das Rohr blau 

und schwarz, und Zuni Tbeil lassen eich auch in der  Retorte violette 
und schwaree Absiitze bemerken. Es scheint, dass durch das  bei der  
Reaction entstehende Kohlenoxyd eine Reduction des Titsiioxyds urid 
Titantetrachiorids ststtfindet. 

Wird Z i n n  o x  yd anstatt des Titanoxyds verwendet, 80 erhalt man 
das entsprecbende Z i n n  t e  t r a c h l o r i d .  Siliciurntetrachlorid konnte da- 
gegen auf diese Weise nicht dargestellt werden. 

(Ti, TiCla nnd Ti2 Cle.) 

B r e s l a n .  Chemisches Institut der  Universitat. 

46. Oekar Ieey :  Eine Syntheee dee Purine. 
(Aus dilm I. Berliner Uoiversitiits-Laboratorium.) 

[Vorgetragen in dPr Sitzung am 23. Cktober 1905 YOU Hrn. S. Gabrie1.l 
(Eingegangen am 4. Januar 1906.) 

Die Ersten, denen e3 gelang, ein eauerstofffreies Purin direct zu 
synthetisiren, waten S. G a b r i e l  iind J. C o l m a n ,  welche das  6-Me- 
thylpurin darstellten '), das uberdies den ersten Abkommling des Purins 
mit einer Alkj lgruppe am Kohlenstoff repriisentirt. 

Der von ihnen aufgefundene Weg fiihrt vom 6.5-Methylnitrouracil 
( I )  uber 6.2.4,5-Methyldichlornitropyrirnidin (II), 4.6.2.5-Aminomethyl- 
chlornitropyrirnidin ( I l l )  nnd 4.5.6-Disminomethylpyrimidin (IV) zum 
genannten 6-Methylpurin (V): 

I. T r .  111. 
NH C.CHs C C . C H j  N C.CHs 
CO C.NO2 "0c'3+ C.Cl  C.NO2 NH'p C.Cl  C.NO2 
NH CO N C.Cl N-- C.NI-12 

IV. V. 
N C.CH3 N C.CH3 

HI I 1'13, 1 C . H  C.NH1 C . H  C .  NH,CH 
<@ 

6- Methylpurin. 

.. 
K C.NH2 N - -  -C-N 

Auf dern hier gewiesenen Wege musste sich auch die directe 
Synthese des Purine ermiiglichen lassen, sobald die Chlorirung des  
5-Nitrouracils gelang. 

I) Diese Berichte 34, 1246 [1901]. 


