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13 CCIII tloppeltnormaler NsNOz-Losung diazotiert uncl die hberschiissige 
Salzsaiure mit 7.5 g Natriumacetat abgestumpft. Das Ganze wurde zit 
4 g (ca. 1 Mol.) I'-Benzolsulfonsaureazo-B-naphthol zugegeben, mit Na- 
tronlauge bis zur alkalischen Reaktion versetzt, rler entstnnclene Nie- 
derschlag abfiltriert, ausgewaschen und am Eisessig nmkrystallisiert. 
Der Korper war  nach Schmelzpunkt 245-246 O, dbwesenheit von 
Schwefel und seinen andereii Eigenschaften identisch mit Azophorrot. 

2. p - B e n z o 1 s u 1 f o n s 5 11 r e  - a z o - 8- n a p h t h o 1 u n d o - C h 1 o r -11 - n i - 

5 g o-Chlor-p-nitranilin wurden in  50 g Eisessig gelost, niit 2 g 
NaN02 diazotiert nncl tlazu 20-prozentige Salzsiinre bis zur klaren 
Losung zugesetzt. Dns Gnnze wurde init 5 g p-BenzolsnlfonsPnreazo- 
&naphthol versetzt, niit Natronlauge alkalisch gemacht und dab Ge- 
misch anf dem Wasserbacl 1-2 Stunclen digeriert. Es entstancl ein 
in  Natronlauge iunlijslicher Farbstoff, der abfiltriert und bis zum Ter- 
sch\\ inclen der alkalischen und der Chlorreaktion niit Wasser ansge- 
waschen wurde. Nach 2-maligem Umkrpstallisieren ails Nitrobenzol 
wnrde der Schmelzpunkt zu 279 O gefunden. Schwefel war in  clieser 

Substaim nicht vorhanden. Der  Schnielzpunkt yon s:f>C~ H3 . Nz. 
CloHs.OH ist 280". 

t r o - d i a z o  ben  zol. 

J)ie dnaly-se cles K6rpei-s ergab folgende Resultate : 
C16HllN3 03 Cl. Eer. C1 10.S5, N 12.54. 

Gef. )) 10.33, 10.74, D 13.18, 13.39. 
Die Uiitersuchung, insbesondere iiber den Verbleib der v e r d r h g -  

J e n a ,  X r z  190s. 
ten Gruppe der Azofarhstoffe, wird fortgesetzt. 

205. C. Willgerodt: DreiVorlesungsversuche zur Darstellung 
von Jodidchloriden, Jodo- und Jodiniumverbindungen. 

(Eingegangen am 24. Miii-z 1908.) 

1. E r z e n g o n g  v o n  P h e n y l j o d i d c h l o r i d  aus  J o d b e n z  01. 
Die Innenwand eines mit Chlor gefiillten Zylinders begiel3t man 

ringsum niit einer Losung von Jodbenzol in  Chloroform, so dalS die 
herahfliefiende Fliissigkeit den grofiten Teil der Ianenflache des Ge- 
filies benetzt. Angenblicklich adcliert sich das C'hlor zum .J odbenzol, 
und es gewihrt das Ubern achsen cler Zylinderwancl mit deli TGytallen 
des Phenyljodiclchlorids eineii prichtigen Anblick. Ahnlich. aber Roch 
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uberraseheuder, gestaltet sich der Versucb, wenn man die Liisung mit 
einer Zerstaubungsspritze in senkrechter Richtung in den iiiit Chlor 
gefiillteii Zplinder einspritzt. 

2 .  D a r s t e l l u n g  \-on J o d o b e n z o l  a u s  Pheny l jod idch lo r id .  
Phenyljodidchlorid wird rnit einer frisch bereiteten , filtrierten 

ChlorkalklBsung verrieben und darauf in einem Reagensglas oder Kol- 
ben his zum Kochen erwarmt. Schon nach kurzer Zeit verschwindet 
die gelbe Farbe des Ausgangsmaterials, und es erscheint das weilje 
Jodobenzol , das unter Chlorentwicklung qaantitativ aus dem Jodid- 
chlorid gebildet wird. Kuhlt man nun das Kochgefalj rasch mit Eis- 
wasser ab; so scheidet sich das geloste Jodobenzol zum groljten Teil 
ab nnd erfiillt die gauze Fliissigkeit mit weiljen Krystallen. 

3. D a r s t el  l u n g  v on D i p  h en  yl  j o d in  i u m - ch 1 or  id  u nd  -j o d id  
a u s  Pheny l jod idch lo r id .  

In einem bis zur Hilfte rnit Natronlauge beschickten Reagensglas 
verreibt nian eine entsprechende Menge Phenyljodidchlorid mit einem 
Glasatabe und erhitzt hierauf das lteaktionsgemisch so lange, bis die 
feste Substanz vollstindig verschwunden und - auljer den anor- 
ganischen Substanzen - in Jodbenzol, Diphenyljodiniumhydroxyd 
und das ealzsaure Salz desselben iibergegangen ist. Wird der Versuch 
in einem Kolben ausgefuhrt, so hat man das Phenyljodidchlorid vor- 
her i n  eineiii Morser mit Lauge zii verreiben. 

Da die entstehende Losung durch fein verteilte Triipfchen von 
Jodbenzol stark getrubt ist, so filtriert man dieselbe so lange durch 
ein und dasselbe Filter, bis sie klar durchlauft. Hierauf teilt man 
das Filtrat i n  2 Teile. Versetzt man den einen Teil mit konzentrier- 
ter Salzsaure, so entsteht sofort ein starker Niederschlag von Koch- 
salz und Diphenyljodiniunichlorid. Durch Zusatz von Wasser lost 
sich das Kochsalz auf, und der weilje, flockige Niederschlag des Di- 
phenpljodiniumchlorids bleibt zuruck. Der zweite Teil der Losung 
wird mit Jodkalium versetzt, wodurch das Diphenyljodiniumjodid so- 
fort abgeschieden wird. Durch Schiitteln des Gemisches verschwindet 
die anfangs auftretende gelbe Farbe, und es ballen sich die fast 
weiljen krystallinischen Massen so zusammen, daB sie weithin sicht- 
bar sind. 

Alle drei Versuche lassen sich, ohne daB man vie1 Zeit verliert, 
in h e r  Vorlesung ausfiihren. 

F r e i b u r g  i. B., den 23. Mlrz 1908. 




