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Eine rote Doppelverbindung des Kupferjodtirs
mit dem Chinolinjodmethylat

von

Moritz Kohn.
Aus dem chemischen Laboratorium der Wiener Handelsakademie.

(Vorgelegt in der Sitzung am 17. Mai 1912.)

Beim Ubergiefien von Kupferjodiir mit wisserigen Losungen
von Chinolinjodmethylat habe ich beobachtet, dafi das Kupfer-
jodiir sich mit einer rotlichen Schichte Uberzieht. Es wurde
festgestellt, dafl diese Farbendnderung auf der Bildung eines
sehr schon rot gefdrbten Doppelsalzes des Kupferjodiirs mit
dem Chinolinmethyljodid beruht. Dieses Doppelsalz erscheint
nicht nur seiner charakteristischen Farbung wegen interessant,
sondern auch wegen seiner verhdltnismiBig betréchtlichen
Bestandigkeit gegen Wasser.

Wihrend Auflésungen des Kupferjodiirs in wésserigen
Jodkaliumlésungen auf Wasserzusatz sehr leicht Kupferjodiir
abscheiden, kann die Doppelverbindung mit Chinolinjod-
methylat sogar auf dem Filter mit Wasser gewaschen werden,
ohne einen betrachtlichen Zerfall in ihre Bestandteile zu er-
leiden.

Die im folgenden mitgeteilten Analysenzahlen fiihren zu
der Formel Cul.C,H,N.CH,J. Man verfidhrt zur Darstellung
der Substanz in folgender Weise:

8 ¢ Chinolinjodmethylat werden in 40 & Wasser geldst.
Diese Losung wird in eine auf dem Wasserbad erhitzte Losung
von 5 g Kupferjodiir und 50 g Jodkalium in 25 ¢ Wasser unter
stetem Umriihren eingetragen. Die Fliissigkeit, welche durch
die groBie Menge des krystallinisch ausgeschiedenen Doppel-
salzes eine breiige Konsistenz angenommen hat, wird unter
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hiufigem Umrilthren im siedenden Wasserbade noch eine halbe
Stunde erhitzt. Man 148t hierauf erkalten, saugt ab, wischt
zunichst mit wenig Wasser, hierauf mit Methylalkohol nach
und trocknet schlieflich bei 125°. Man erhiélt so ein sehr schén
rotes Pulver, das etwa die Farbe des Antimonzinnobers besitzt.
Nur ist die Nuance ein wenig dunkler. Unter dem Mikroskop
sieht man nadelige Krystdllchen. Nach den Ergebnissen der
Analyse ist schon dieses Rohprodukt fast rein.

Die Jodbestimmung in der Substanz bot anfangs Schwierig-
keiten. Als sehr zweckmaifiig hat sich jedoch eine kleine Ab-
dinderung der neuerdings warm empfohlenen Methode von
Baubigny und Chavanne! erwiesen. Es wurden 1 bis 1'5 ¢
Silbernitrat in der gleichen Gewichtsmenge Wassers geldst und
hierauf die gewogene Substanzmenge zugegeben. Hierbei
scheidet sich Jodsilber nebst metallischem Silber aus. Dann
wurde die Chroms#ure-Schwefelsduremischung zugefligt und
weiter nach der Vorschrift von Baubigny und Chavanne
verfahren.

Fir die Kupferbestimmung wurde die Substanz in ver-
diinnte Salpetersdure (1:1) eingetragen, durch Aufkochen im
offenen Kolben das in Freiheit gesetzte Jod verfliichtigt und
sodann die Kupfernitrat enthaltende Losung auf dem Wasser-
bad eingedampft. Der Abdampfrickstand wurde mit verdiinnter
Schwefelsdure {ibergossen und neuerlich eingedampft. Das
Kupfer wurde schlieflich mit Schwefelwasserstoff gefallt und
in der {iblichen Weise als Kupfersulfiir gewogen.

I. 0-4675 g Substanz lieferten 0-4792 g AglJ.
1. 0°7707 g Substanz lieferten 0* 1358 g Cuy S.

In 100 Teilen:

Gefunden Berechnet fiir
_ Cul.CgH,N.CHyJ
1 11
Jeiii oo 5538 — 5496
Cu........ — 14-07 13-78

1 Vgl. H. Emde, Chemikerzeitung, 1911, 450 u. f.
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In absolut reinem Zustande und in schon krystallisierter
Form erhalt man das Doppelsalz durch Umkrystallisieren aus
heifler, 50prozentiger, wisseriger Jodkaliumlésung. In 100 g
50prozentiger Jodkaliumlésung . 16sen sich bei der Siede-
temperatur etwa 2 g des Doppelsalzes. Beim Erkalten scheidet
es sich in prachtigen Krystallen aus. Dieselben werden ab-
gesaugt, mit einer Mischung von 25prozentiger wisseriger
Jodkaliumldsung, mit dem gleichen Volum Methylalkohol und
sodann mit reinem Methylalkohol gewaschen.

Das umkrystallisierte Doppelsalz bildet glanzende Nédel-
chen von dunkel karminroter Farbe. Fiir die Analysen wurde es
bei 125° getrocknet.

L
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3524 g lieferten 0°3598 ¢ Agl.
3877 g lieferten 0°3960 ¢ Agl.
2780 g lieferten 02829 ¢ Agl.1
16529 g lieferten 0-1134 g Cu, S.
6566 ¢ lieferten 01145 g Cu,S.

<o © OO

In 100 Teilen:

Gefunden Berechnet fur
CulJ.CygH;N.CHgJ
1 i1 e v Y
Jooaiaa 5516 55-19 55°01 — — 5496
Cu ..ot — — — 13-87 13-92 13:78

Man kann das Chinolinmethyljodidkupferjodiir auch bei
Ausschlufl von Wasser darstellen. Zu diesem Zwecke werden
6 ¢ trockenes Kupferjodiir mit 29 g Chinolin erwérmt, bis vollige
Losung des Kupferjodiirs erfolgt ist. Man fugt hierauf 29 g
Totuol hinzu. Die braun gefidrbte, filtrierte Losung setzt beim
Erkalten brdunlichgelbe Krystalle eines Additionsproduktes
von Chinolin und Kupferjodiir ab. Dasselbe wird abgesaugt
und ohne weitere Reinigung in einer gut schlieBenden Stopsel-
flasche mit 70 g Jodmethyl libergossen. Nach kurzer Zeit nimmt
die Mischung die charakteristische rote Farbe an. Man 148t das
Jodmethyl etwa 48 Stunden bei Zimmertemperatur wirken.

1 Nach der Methode von Baubigny und Chavanne ohne Anwendung
der beschriebenen Abdnderung ausgefiihrt.
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Sodann wird Methylalkohol zugegeben, abgesaugt und mit
Methylalkoho! nachgewaschen. Fiir die Analysen trocknet man
bei 125°,

I. 0-7135 ¢ lieferten 0-1230 g Cu,S.

II. 0-7533 ¢ lieferten 0-1302 g Cu,S.
NI 0-7196 g lieferten 01242 g CuyS.

In 100 Teilen:

Gefunden Berechnet fiir
CuJ.CoH;N.CH,J
I 1l 1 .
Cu.oovvnnne 13-77 13-80 13-78 13-78

Die Farbe des bei Ausschiul von Wasser bereiteten Doppel-
salzes ist etwa die gleiche wie die des durch Fillung aus
wasseriger Losung dargestellten Doppelsalzes. Auch die Kry-
stallfform der nach beiden Verfahren gewonnenen Doppelver-
bindung stimmt vollig Giberein.

Herrn Dr. F. Bum habe ich fir seine eifrige Mitarbeit
bestens zu danken.




