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13 cem doppeltnormaler NaNO:-Losung diazotiert und die itherschiissige
Salzsdure mit 7.5 g Natriumacetat abgestumpit. Das Ganze wurde zu
4 g (ca. 1 Mol.) p-Benzolsulfonsiureazo-S-naphthol zugegeben, mit Na-
tronlauge bis zur alkalischen Reaktion versetzt, der entstandene Nie-
derschlag abfiltriert, ausgewaschen und aus Eisessig umkrystallisiert.
Der Koérper war nach Schmelzpunkt 245—246° Abwesenheit von
Schwefel und seinen anderen Eigenschaften identisch mit Azophorrot,

2. p-Benzolsulfonsiinre-azo-B-naphthol und o-Chlor-p-ni-
tro-diazobenzol.

5 g o-Chlor-p-nitranilin wurden in 50 g Eisessig gelost, mit 2 g
NaNO: diazotiert und dazu 20-prozentige Salzsiure bis zur klaren
Losung zugesetzt. Das Ganze wurde mit 5 g p-Benzolsulfonsiiureazo-
f-naphthol versetzt, mit Natronlauge alkalisch gemacht und das Ge-
misch auf dem Wasserbad 1—2 Stunden digeriert. Es entstand ein
in Natronlauge unléslicher Farbstoff, der abfiltriert und bis zum Ver-
schwinden der alkalischen und der Chlorreaktion mit Wasser ausge-
waschen wurde. Nach 2-maligem Umkrystallisieren aus Nitrobenzol
wurde der Schmelzpunkt zu 279° gefunden. Schwefel war in dieser

Substanz nicht vorhanden. Der Schmelzpunkt von N8}>CGH3.N2.

CioHs.OH ist 280°.
Die Analyse des Korpers ergab folgende Resultate:
CieH11 N;O;Cl. - Ber. Cl 10.85, N 12.84.
Gef. » 10.33, 10.74, » 15.18, 13.32.
Die Untersuchung, insbesondere iiber den Verbleib der verdring-
ten Gruppe der Azofarbstoffe, wird fortgesetzt.
Jena, Mirz 1908,

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

(Eingegangen am 24. Marz 1908.)

1. Erzeugung von Phenyljodidchlorid aus Jodbenzol.

Die Innenwand eines mit Chlor gefiillten Zylinders begiefit man
ringsum mit einer Losung von Jodbenzol in Chloroform, so dal} die
herabflieBende Fliissigkeit den gréften Teil der Ianenfliche des Ge-
fales benetzt. Augenblicklich addiert sich das Chlor zum Jodbenzol,
und es gewithrt das Uberwachsen der Zylinderwand mit den Krystallen
des Phenyljodidchlorids einen prichtigen Anblick. Ahnlich. aber noch
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iiberraschender, gestaltet sich der Versuch, wenn man die Lésung mit
einer Zerstiubungsspritze in senkrechter Richtung in den mit Chlor
gefiillten Zylinder einspritzt.

2. Darstellung von Jodobenzol aus Phenyljodidchlorid.

Phenyljodidchlorid wird mit einer frisch bereiteten, filtrierten
Chlorkalklésung verrieben und darauf in einem Reagensglas oder Kol-
ben his zum Kochen erwirmt. Schon nach kurzer Zeit verschwindet
die gelbe Farbe des Ausgangsmaterials, und es erscheint das weiBe
Jodobenzol, das unter Chlorentwicklung quantitativ aus dem Jodid-
chlorid gebildet wird. Kiihlt man nun das KochgefiB rasch mit Eis-
wasser ab, so scheidet sich das geloste Jodobenzol zum grofiten Teil
ab und erfiillt die ganze Flissigkeit mit weiflen Krystallen.

3. Darstellung von Diphenyljodinium-chlorid und -jodid
aus Phenyljodidchlorid.

In einem bis zur Hilfte mit Natronlauge beschickten Reagensglas
verreibt mau eine entsprechende Menge Phenyljodidchlorid mit einem
Glasstabe und erhitzt hierauf das Reaktionsgemisch so lange, bis die
feste Substanz vollstandig verschwunden nnd — auBer den anor-
ganischen Substanzen — in Jodbenzol, Diphenyljodiniumhydroxyd
und das salzsaure Salz desselben tibergegangen ist. Wird der Versuch
in einem Kolben ausgefiihrt, so hat man das Phenyljodidchlorid vor-
her in einem Méorser mit Lauge zu verreiben.

Da die entstehende Losung durch fein verteilte Tropfchen von
Jodbenzol stark getriibt ist, so filtriert man dieselbe so lange durch
ein und dasselbe Filter, bis sie klar durchliuft. Hierauf teilt man
das Filtrat in 2 Teile. Versetzt man den einen Teil mit konzentrier-
ter Salzsiure, so entsteht sofort ein starker Niederschlag von Koch-
salz und Diphenyljodiniumchlorid. Durch Zusatz von Wasser 16st
sich das Kochsalz auf, und der weiBe, flockige Niederschlag des Di-
phenyljodiniumchlorids bleibt zuriick., Der zweite Teil der Lisung
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
weillen krystallinischen Massen so zusammen, daB sie weithin sicht-
bar sind.

Alle drei Versuche lassen sich, ohne dal man viel Zeit verliert,
in einer Vorlesung ausfiihren.

Freiburg i. B, den 23. Marz 1908.





