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Ein Verfahren zur Darstellung der Chlor- 
hydrate der Chlorojodide des Chinolins und 

des Pyridins 
von 

Moritz Kohn und Artur Klein. 

Aus dem chemischen Laboratorium der Wiener Handelsakademie. 

(Vorgelegt  in der Si tzung am 4. Jul i  1912.) 

Gelegentlich einer anderen Untersuchung haben wit fest- 
gestellt, dab salpeter-salzsaure LSsungen yon Chinolin in der 
Wi~rme betr~chtliche Mengen von Jod aufzunehmen imstande 

sind. Beim Erkalten solcher Gemische scheidet sich eine gelbe, 

schSn krystallisierte Substanz aus. Die Analyse und die Eigen- 
schaften dieser gelben Substanz haben gezeigt, dab das Chlor- 

hydrat des Chinolinchlorojodids vorliegt, welches bereits friiher 

bei der Einwirkung von Chlotjod auf Chinolin von Di t tm  ar I, 
sowie dutch Einwirkung von Trichlorjod auf Chinolin von 
P i c t e t  und K ra f f t  ~ erhalten worden ist. Immerhin erscheint 

uns die von uns beobachtete Bildungsweise des Chinolinehloro- 
jodidchlorhydrats als eine sehr geeignete Methode zur Dar- 

stellung dieser Verbindung. 
Man verf~thrt zu diesem Zwecke folgendermaf3en: 14g 

Chinolin werden mit 40g  Wasser, 20,g Salpeters~ure und 13 g 
Jod versetzt. Die Flfissigkeit wird auf die Siedetemperatur 
erw~.rmt und gleichzeitig konzentrierte Salzsgmre in kleinen 

Anteilen unter h/iufigem Umschtitteln hinzugeffigt, bis die braune 
Farbe des freien Jods verschwunden ist, schlieNich noch Salz- 
s~.ure im OberschuB unter best~ndigem Erw/irmen hinzugegeben. 

1 Berl. Ber., I6, 1613 u. f. 

2 BulI, soc. chim, (3) Z, 72 u. f. 
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W/ihrend der ganzen  Operat ion entweicht  kein freies Jod. 

Zum grol3en Tell  hat sich das Rohprodukt  bereits in der WS.rme 

als schweres  gelbes O1 abgeschieden.  Dasselbe erstarrt  beim 

Erkal ten zu einem gelben Kuchen und gleichzeitig erffillt sich 

die dartiber s tehende Fltissigkeit  mit ge lben Krystallen. Die 

Subs tanz  wird abgesaugt ,  mit wenig  W a s s e r  nachgewaschen  

und aus  Salzsgure  (1 : 1) bei Siedehitze umkrystal l is iert ,  woraus  

sie beim Erkat ten  in prS.chtigen gl~inzenden Krystallen a~- 

schiel3t. Man saugt  neuerlich ab, wS.scht mit kalter SalzsS.ure 

(1 : 1) nach und t rocknet  schlief31ich im V a k u u m  tibet" "~tzkalk 

und konzentr ier ter  Schwefelsg.ure. Der Schmelzpunkt  ist l l g  

bis 120 ~ . P i c t e t  und K r a f f t  ~ geben 118 ~ an. 

Die Jodbes t i m m ung  ergab:  "a 

o. 3539g Substanz gaben 0" 2532 ~ AgJ. 

In 100 Teilen: 

Gefunden 

J . . . . . . . . . . . . .  38"67 

Bereehnet far 
C9H7 N.Ct,I.HC1 

38' 70 

Wi r  miissen besonders  betonen, dab sich dieses Chlor- 

hydra t  wohl beim Kochen mit reinem W a s s e r  sehr rasch unter  

Jodabsche idung  zersetzt,  w~ihrend es aus heif3er Salzs~.ure (1 : 1) 

ohne eine Spur  einer Zerse tzung  umkrystal l is ier t  werden kann.  

Die Tendenz  des Chlorhydrats  zur Hydro lyse  ist eine aufle,'- 

ordentlich grof~e; denn beim Zusammenbr ingen  mit einem 

12Iberschul3 an W a s s e r  beobachte t  man  bald den l )bergang  der 

gelben Krystalle in eine weil3e Substanz.  Dieselbe ist das 

Chlorojodid des Chinolins. Als wit  bei unseren  ersten Ver- 

suchen das nach unse rem Verfahren gewonnene  Rohprodukt  
mit viel W a s s e r  auf dem Saugfilter nachwuschen  und hierauf  
aus  Weingeis t  umkrystal l is ier ten,  erhielten wit  kaum gelb 

gefS.rbte Krystal le  vom Schmelzpunkt  156 bis 157 ~ Die Ana- 

lyse bewies,  daf~ das Chinolinchlorojodid vorlag. 

1A. a.O. 
S~imtliche in der Arbeit mitgeteiltcn Halogenbestimmungen und Tren- 

nungen sind nach der Methode yon Baubigny und Chavanne ausgefiihrt 
worden. (Erode, Chem. Zeitung 19It (35) p. 450 u. f.) 
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I. 0" 2500g Substanz gaben 0" 2020g AgJ. 
II. 0 "2745g  ~ ~ 0 ' 2 2 0 4 g A g J .  
III. 0 "2942g  >, ~ 0"2359gAgJ .  
IV. 0 "3034g  �9 �9 0"1560gAgC1 und 0"2459gAg  J. 
V. 0"3349g  ~ �9 0 ' 1 6 6 8 g A g C 1  �9 0 " 2 6 9 0 g A g J .  

VI. 0"4084g  , lieferten nach D u m a s  verbrannt, 18 "4 c m  ~ N bet 21 ~ C. 
und 745 mm Barometerstand. 

VII. 0 "4208g  Substanz lieferten, nach D u m a s  verbrannt, 18"8cm 3 N bet 
19 ~ C. und 745mm Barometerstand. 

In 1 0 0  T e i l e n :  

Gefunden Berechnet fiir 
~" CgHTN. CI J 

I II III IV V VI VII , 
v 

C1.. - -  - -  - -  12"72 12"32 -- -- 12"17 
J . . . 4 3 " 6 8  43"40 43"35 43"81 43"42 -- --  43 '61 
N . .  -- . . . .  5"13 5"12 4"82 

P i c t e t :  g i b t  d e n  S c h m e l z p u n k t  d e s  C h l o r o j o d i d s  d e s  

C h i n o l i n s  m i t  1 5 9 " 5  ~ an .  

In  d e r s e l b e n  W e i s e  w i e  d a s  C h l o r h y d r a t  d e s  C h i n o l i n -  

c h l o r o i o d i d s  1/i.13t s i c h  d a s  C h l o r h y d r a t  d e s  P y r i d i n c h l o r o j o d i s  

d a r s t e l l e n .  M a n  n i m m t  a u f  8 g  P y r i d i n  4 0 g  W a s s e r ,  2 0 g  S a l p e t e r -  

s / i u r e  u n d  1 3 g J o d .  H i e r  b e o b a c h t e t  m a n  be t  d e r  D a r s t e l l u n g  d e s  

R o h p r o d u k t e s  k e i n e  5 1 i g e A b s c h e i d u n g ;  b e i m  E r k a l t e n  e r s t a r r t  d e r  

K o l b e n i n h a l t  z u  e i n e m  g e l b e n  K r y s t a l l b r e i .  N a c h  d e m  A b s a u g e n  

w i r d  a u s  he i l3er  S a l z s ~ i u r e  (1 : 1) u m k r y s t a l l i s i e r t .  D e r  S c h m e l z -  

p u n k t  d e r  i m  V a k u u m  t i b e r  A t z k a l k  u n d  k o n z e n t r i e r t e r  

S c h w e f e l s / i u r e  g e t r o c k n e t e n  S u b s t a n z  i s t  183  ~ P i c t e t  2 g i b t  

d e n s e l b e n  z u  180  ~ an .  

I. 0 "2759g  Substanz gaben 0 ' 2 3 1 5 g  AgJ. 
II. 0 ' 3 5 1 6 g  >> , 0 ' 2 9 7 8 g A g J .  

lII. 0"3380g  ~ ~ 0"3554gAgC1 und 0"2855gAgJ,  
iV. 0"3862g  �9 lieferten, nach D um as  verbrannt, 18 c m  a N bet 23 ~ C. 

und 742 mm Baromdterstand. 
V. 0"4064g  Substanz lieferten, nach D u m a s  verbrannt, 18 '6cm aN bet 

24 ~ C. und 741 mm Barometerstand. 

: A. a. O. 

~~ o. O. 
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In I00 Teilen: 

G e f u n d e n  B e r e e h n e t  fiir 
" " "  C 5 H s N  C1J  . H C I  

I .  IL  III .  IV. V . . . .  

C1 . . . . . .  - -  - -  2 6 " 0 0  - -  - -  2 5 " 5 2  

J . . . . . . .  4 5 " 3 6  4 5 "  7 8  4 5 "  6 6  - -  m 4 5 " 6 7  

N . . . . . .  - -  - -  - -  5 " 2 4  5 " 1 3  5 " 0 4  

In seinen Eigenschaften stimmt der Pyridink~Srper v611ig 
mit dem Chlorhydrat des Chinolinchlorojodids tiberein, 


