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das  Zink-Allocblorophy 11 durch die Behandlung rnit Alkalien in eine 
dem Alkachlorophyll entsprechende Verbindung ubergefuhrt werden. 
Die Spaltungsprodukte beider Verseilungsprodukte un terscheiden sich 
sehr bedeutend ; wiihrend BAllo-Zinkchlorophylla unter der Behantl- 
lung von konzentrierter Salzsaure vie1 einer Substanz gibt, welche sich 
optisch wie Phyllotaonin verhalt, gibt‘ die entsprechende Allochlorophyll- 
Kombination unter analogen Verhaltnissen keine solche Substanz. Es 
ist deher fraglich, ob Allochlorophyll beim weiteren Abbau Phyllo- 
porphyrine liefern wird. 

Das Allochlorophyll bat rnit dem Chlorophyll so weit Ahnlich- 
keit, als es hBchstwabrscheinlich wenigstens zwei Carboxylgruppen 
enthHlt, von denen eine als Methylestergruppe vorliegt, die andere rnit 
dem Pbytolrest in Verbindung stebt. Der  farbige Kern ist aber in 
beiden Farbstoffen sehr bedeutend verschieden. 

Es ist sehr gut moglich, daIj die von W i l l s t k t t e r  entdeckte 
Chlqrophyllase auch das  Phytol des Allochlorophylls abspalten und 
dann den farbigeo Spaltungsteil verestern kann. Unter dieser An- 
nahme wird die letzthin gemachte Behauptung von T s  w e t t  ’), das  
krystallisierte Chlorophyll sei ein Gemisch, wahrscheinlich. 

Eine genauere Beschreibung der obigen Resultate wird an anderer 
Stelle erfolgen. 

K r a k a u ,  den 31. hlei 1911. 

228. C. Willgerodt und Rudolph SchloB: 
mer Ortho- und Meta-Jod-~-kresolethyl~~er und einfge 

Derivate mit mehrwertigem Jod. 
(Eingegaogen am 9. .Juni 191 1.) 

Beide .Jod-p-kresolmethyl&ther merden in einfachster Weise da- 
durch erhalten, daB man aquimolekulare MeFgen von Chlorjod u n d  
p-Kresolmethyllther in Eisessig lost, mischt und so lange am RuckfluS- 
kiihler kocht, bi3 die Sa1zsaure:Entwicklung aufhort. Bei Verwendung 
von 12 g des Athers ist die Umsetzong in etwa “4 Stunden vollendet. 
Das Reaktionsgemisch wird nlsdann in Wasser gegossen und so lange 
mit einer Liisung yon schwefliger Saure durchgeschiittelt, bis die sich 
aosscheidenden Substaiizen niir noch gelblich eracheinen. Die ent- 
standenen Jodather ballen sich dabei zu einem mit Krystallen durch- 
setzeo olkuchen zusammen, der noch so lange mit scbwefliger Skure 

I )  B. 43, 3620 [1910]. 
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zu behandeln ist, bis die Farbe verschwindet. - Um das 0 1  yon der  
festen Substanz zu trenuen. lost man das  Gemenge in verdiinntern 
Alkohol. Reim Erkalten krystallisiert dann der  feste Stoff in weil3en 
Blattchen aus, wahrend das 0 1  in  Losung bleibt. - Zur Reinigung 
wurde das 01 mit Wasserdampf uberdestilliert, in Ather aufgenommen, 
mit schwefliger Shure behandelt und schlieBlich nach dern Trocknen 
fraktioniertdestilliert. Es erwies sich als der von S c h a l l  und D r a l l e  ') 
auf ganz snderem Wege dargestellte, bei 237-238 O siedende o - J o  d - 
p - 1; ro s o I - m e t h y 1 L t h e r, CS H3 (0. CH3)(1)(Jt2)) (CH3)('). 

Die wiederholt aus  Alkohol umkrystallisierte , feste Yerbindung 
bildet weiBe, rhombische Blattchen; sie ist in allen gebriiuchlichen 
organischen Losungsrnitteln 16slich und schmilzt bei 75O. Durch Aoa- 
l p e n  wurde festgestellt. daB ihr die Formel CsHg 0 J zukommt, daB 
in  ihr also der noch nicht bekannt gewordene n 8 - J o d - p - k r e s o l -  
m e t h y l a t h e r ,  C,H3(0 .CH3)(l)(J)(3)(C&)(4), vorliegt. 

Ber. C 38.70, H 3.66, J 51.19. 
Gef. 39.28, 3.83, 51.00. 

CsHgOJ. 

Bei Versuchen, diese Jodather i n  Verbindungen mit mehrwertigern 
Jod iiberzufiihren, ergab sich, daB das o-Jodidchlorid sehr hinfiillig 
und schwierig weiter zu verarbeiten ist. I)as ni-Jodidchlorid dagegen 
iut bestlndiger und 1aBt sich leicht in die entsprechende Jodosoverbin- 
dung iiberfiihren. 

p - K r es ol m e t  b y 1 a t  h e r- o- j o d i d  c h  l o  r i  d, 
CG Ha (O.C&)(')(JCl,)(2)(C&)('). 

Leitet man unter Eiskuhlung in eine Ligroinlosung des o-Jod- 
p-kresolmethyliithers Chlor ein, so fallt das Jodidchlorid fast sofort 
in Form gelber N a d e h  aus, die rasch abzufiltrieren, abzupressen nnd 
baldmoglichst zu titrieren sind, weil sie sich schon innerhalb einiger 
Minuten unter Ruckbildung der Jodverbindung zersetzen. Durch die 
rasche Chlorabgabe konnten keine stimmenden Analpen  erhalten 
werden; es wurden 4-7 Ol0 Chlor zu wenig gefunden. Da Chloro- 
form und Ather das  Jodidchlorid leicht losen, so kiinnen diese Liisungs- 
mittel bei seiner Darstellung nicht verwendet werden. 

P h e n  y 1 - p  - k.r e s o l m  e t h y 1 I t  b e r-o- j o d i n i  11 m j o d i d ,  
(C, I€s)(J@). J)CsHa(O .CHS)(')(CHs)('). 

Zur Darstellung vorstehendar Verbindung wurde 1 g Jodidchlorid 
mit 1.5 g Quecksilberdiphenyl unter Zusatz von eioigen Tropfen Wasser 
innig verrieben und das teigartige Gemenge rnit Wasser einige Stunden 

I )  B. 17, 9533 [1884]. 
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i n  einem Schuttelapparat durchgeschiittelt. Das dabei entstandene 
Phenylquecksilberchlorid wurde abfiltriert und die Losung des Jodinium- 
chlorids mit Jodkslium versetzt; dabei fie1 sofort ein gelber Nieder- 
schlag aus, der nach dem Zusammenballen abfiltriert wurde. Aus 
Alkobol krystallisiert das Jodiniumjodid in gelblich weiden Nadeln, 
die sich am Lichte etwas dunkler farben; sein Schmelzpunkt liegt bei 
181O. In organischen Losungsmitteln ist es nur schwer loslich. 

C I ~ H I ~ O  Jq. Ber. J 56.17. Gef. J 56.03. 

p-KresolmethylHtber-m-jodidchlorid, 
C6 153 (0. CH@) (J (CH3)(4). 

Zur Darstellung dieses Jodidcblorids lose man je 1 g des festen 
m-Jod-p-kresolmethyllthers in  etwa 5 ccm Ligroin und leite unter Eis- 
kiihlung 'Chlor in die Losung. Schon nach einigen Minuten scheidet 
sich dann das Jodidchlorid in Form orangegelber, verfilzter Nadelchen 
ab, die abfiltriert und rnit Ligroin nachgewaschen werden. 

Das m-Jodidchlorid ist so bestandig,'daB es  sich auf einem Ton- 
teller mehrere Tage lang halt und sogar durch Abdunsten des Losungs- 
niittels gewonnen werden kann. In Chloroform, Eisessig und Ather 
16st es sich leicht, in Ligroin dagegen sehr schwer. Sein Zersetzungs- 
punkt lie@ bei 58-60°. 

Beim Titrieren dieser Verbindung mit '/lo- n. NatriumthiosulhtlSsung 
wurden 21.51 statt 22.230/0 Chlor gefunden. 

m - J o d o so  -11 - k r e s o Im e t h y 1 a t  h e r ,  CsHa (0 CIIa)(') (J 0)(3) (CH3)(4). 
Verreibt man das Jodidchlorid innig rnit 10-prozentiger Natron- 

h u g e  und schuttelt es darauf kurze Zeit in einem Schiittelapparat mit 
mehr Lauge, bis seine gelbe Farbe verschwunden ist, so geht es fast 
qusntitativ in  die Jodosoverbindung iiber. Der  entstandene, weiBe, 
flockige Stoff wird abfiltriert, rnit Wasser gewaechen, getrocknet und 
rnit Ather gereinigt. 

Der  ni-Jodoso-p-kresolmethylather stellt ein schwach gelblich ge- 
farbtes, amorphes Pulver dar, das bei 176O unter Zersetaung verpufft. 
Beim Kochen rnit Wasser und bei der Rehandlung rnit Natriumhypo- 
chloritliisung zerfallt diese Jodosoverbindung, ohne den m-Jodoy-kresol- 
methylather zu bildeo. 

C ~ H ~ O ~ J .  Ber. akt. 0 6.06. Gef. akt. 0 5.76. 

p -I< r e sol  m e t h y 1 a t  h e r -m - j o d o so a c e  t a  t, 

entstebt beim AuflSsen der Jodosobase in Eisessig. L U t  man die Liisung 
langsam abdunsten, so scheiden sich lange, seidenglhzende Krystalle des 
Acetats ob; sein Schmelzpunkt liegt bei 180-122O. 

C1zH~s0s .J .  Ber. akt. 0 4.37. Gef. akt. 0 4.14. 

C,H,(O. CHa)(')(CH3)(4).J(')(01C.CH3)i, 
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P h e n y I - p -  k r e  so  1 m e t h y 1 a t  h e r - m  - j od  i n i u m j o d i d , 
C6 Hs (J . J)(3) C, H3 (0. CHa)(l)(CH3)(4). 

1 g 2)-Kresolmethyllther-rn-iodidchlorid wurde mit 1.5 g Queck- 
silberdiphenyl und etwas Wasser innig verrieben und darauf mit 
Wasser einige Stunden geschiittelt. 

Auf Zusatz von Jodkalium zii der erhaltenen Lbsung des Jodiuium- 
chlorids fielen reichliche Mengen eines gelben, flockigen Niederschlags 
aus, der aus Alkohol unikrystalliert wurde. DRS reine Jodinium- 
jodid hat  einen Schmelzpunkt von 166O; es ist in organischen 
Lijsungsniitteln schwer loslich und krystallisiert in fast farblosen 
Niidelchen. 

C l r H l r O & .  Bey. J 56.17. Gef. J 55.90. 
F r e i b u r g  i. B., den 7. Juni  1911. 

227. l r i o h  Tiede und Franz Fischer: 
tZber die Destillation dee Zinm im Vakuuxn. 

[hus dem Chemischen Institut der Universitit Berlin.] 
(Eiogegangen am 10. Mai 1911.) 

Obwohl Zinn einen niedrigen Schmelzpunkt (ca. 230°) hat, liegt 
sein Siedepunkt auflerordentlich hoch, und diesem Umstand ist es zu-  
zuschreiben, dalj eine einwandfreie Destillation dieves Metalles bisher 
noch nicht gelungen ist. Zwar hat D e m a r q a y ' )  schon 1882 be- 
haulitet, erhebliche Mengen Zinnmetalls im Vakuum bei 360° z u r  
Verdampfung gebracht zu hrtben. S c h u l l e r * )  hat bald nach der 
Ptiblikation von D e m a r q a y  darauf hingewiesen, da13 es sich lediglich 
urn Verdampfung von Verunreinigungen gehandelt haben kann, die 
bei jener niederen Temperatur aus dem Zinn abdestilliert sind. In  
den Arbeiten von K raf f t a) uber Metalldestillationen im Vakuum finden 
d c h  uber %inn keine naheren Angaben. K a h l b a u m ' )  schreibt wort- 
lich: ,Es ist immerhin mbglich, da13 die einigen Tropfen, die dort fur 
destilliertes Zinn angesehen wurden, nur bei einem Zerspringen des 
Apparates init iibergerissen wurdena. S c h n l l e r  j) hat  dann spl ter  
seine schon oben erwiihnten Destillationsversuche in QuarzgefaBen 
aviederholt und schreibt, er fande, da8  das Zinn nentschieden destil- 

I) C. r. 96, 183 [1882]. 
3, B. 36, 1704 [1903]; 38, 254 [1905]; 42, 206 [1909]. 

Ph. Z. 1, 63 [l899]. 
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