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der Oxytrimethylhernsteinsiure ganz besonders geeignet. Auch die
Ueberfihrung des Tolils in dessen Acetylverbindung geht sehr leicht
von statten.

Bei dem Esterificiren der Siure mit Salzedure und Alkobhol,
auch nach E. Fischer’s neuer Methode, habe ich bis jetzt schlechte
Ausbeuten bekommen, welche in Anbetracht der Anhdufung mehrerer
Alkyle und der Oxygruppe leicht verstindlich ist, wesbalb ich die
Esterification durch Einwirkung von Aethyljodid auf das Silbersalz
ausgefiihrt habe. Ueber diese und die Substitution des Hydroxyls
mit Halogen und dessen weitere Einwirkung anf Malonsiureester resp.
auf Cyanessigither und Malonitril werde ich in nichster Mittheilung
berichten.

Helsingfors. Laboratorinm des Polytechnicums.

292. Erwin Rupp: Ueber die perhalogenirten Phtalsiuren
und das Hexajodbenzol.

(Eingegangen am 13.Juni; mitgetheilt in der Sitzung von Hro. W. Marckwald.)
Bekanntlich liefert die Tetrachlorphtalsiure, obwohl sie als di-

orthosubstituirte Sdure durch Alkobol und Salzsiure schwer esterificirbar

sein solite, mit diesen Agentien schon in der Kilte einen Monoester.

Sie nimmt dadurch eine Ausnahmestellung ein, welche von V. Meyer

durch ibre Neigung zur Anhydridbildung erklirt worden ist.

Es schien nun von Interesse die perhalogenirten Tere- und Iso-
pbtalsduren in gleicher Weise zu untersuchen; da sie keine Anhydride
bilden, war hier ein normales Verhalten, d. h. Ausbleiben der Esterbil-
dung, zu erwarten.

Ich habe diese Sduren auf Veranlassung von Hrn. Geheimrath
Victor Meyer dargestellt und auf ibr Verhalten untersucht.

In der That geben dieselben mit Salzsiure und Alkohol keine
Ester.

Gleichzeitig stellte ich auch die noch nicht beschriebene Tetra-
jod-o-phtalsdure dar, welche analog der Chlorphtalsiure Ester liefert.

Tetrabromterephtalsiure, Cel’)"r4<888[g 1, wurde ge-

wonnen darch Oxydation von Tetrabrom-p-xylol. Die allgemein iib-
lichen Verfahren vermochten keine oder eine nur sebr unvollstindige
Umwandlung des Bromxylols herbeizufithren, diese verlief hingegen in
gewiinschter Weise mittels einer combinirten Oxydationswirkung von
Kalivmpermanganat und Salpetersiure.
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3 g Tetrabrom-p-xylol werden mit 2 g Kaliumpermanganat und
30 ccm Salpetersiinre vom spec. Gew. 1.15— 1.20 6 bis 8 Stunden
lang im Bombenrohr auf 1809 erhitzt, wonach der Kdrper in nadelig
krystallisirte Siure verwandelt und das Mangan als Nitrat in Ldsung
gegangen ist. Die Temperatur bedarf einer sorgfiltigen Regulirung,
da eine ErhGhung derselben Zerstérung der Substanz zur Folge hat.

Die so erbaltene Tetrabromterephtalsiure wird durch Ldsen in
Alkali, Filtration und Wiederfillung mit Salzséure von Spuren unver-
dnderten Bromxylols getrennt, und aus viel siedendem Wasser um-
krystallisirt.

Sie bildet feine, oft centrisch aggregirte Nadeln, 18slich in Alkohol,
Aether und Eisessig, nahezu unldslich in kaltem Wasser und Beonzol.
Sie schmilzt bei annihernd 300° unter Zersetzung.

Analyse der Siure und des Ag-Salzes:

Ber. Procente: Br 66.39, Ag 31.03.
Gef. » » 66.10, » 30.82.

Esterificationsversuch: 1 g der Sidure nach E. Fischer mehrere
Stunden mit 3 procentigem Salzsiure-Methylalkohol gekocht und mit
Soda behandelt, ergab einen Aetherauszug, welcher beim Verdampfen
3 mg (= 0.3 pCt.) festen Riickstand hinterliess. Das Silbersalz der
wiedergewonnenen Siure lieferte einen Silberwerth von 30.44 pCt.
{Tetrabromterephtalsiure = 31.03 pCt.). — Neatraler und saurer Ester
waren somit nicht, oder hdchstens spurweise gebildet.

Einfacher, wenn auch in geringer Ausbeute, léisst sich die Tetra-
bromterephtalsiure nach dem Juvalta’schen Halogenirungsverfahren?),
durch directe Bromirung von Terephtalsiure in rauchend - schwefel-
saurer Losung gewinnen. Als giinstige Versuchsbedingungen ergaben
sich folgende:

5 g Terephtalsiure werden in 40 g rauchender Schwefelsiure von
nachher zu besprechendem Anhydridgehalt geldst, mit 20 g Brom so-
wie 0.0 g Jod versetzt und am aufgeschliffenen Riickflusskibler im
Oelbade auf 65° erhitzt, wobei das Brom unter lebhafter Entwicklung
von Schwefligsdure-Anhydrid allméhlich verschwindet.

Die Temperatur wird im Verlauf von 5 Stunden auf 170° erhéht,
schliesslich noch fiir kurze Zeit auf 200° gebracht, bis sich nur noch
minimale Entwicklung von Schwefligsdure-Anhydrid bemerkbar macht.

Die Bildung der Tetrabromterephtalsiure lidsst sich folgender-
maassen interpretiren:

CsH,(COOH); + 4 Br + 4503 = Cs Bry(COOH): + 2H350, + 2 SO,

Das nach dem Erkaiten durch Eingiessen in Wasser zur Ab-
scheidung gebrachte Reactionsproduct enthilt indess reichliche Mengen

1) Friedlan der, Fortschritte der Theerfarbenfabrication 2, 93.
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niedriger bromirter Terephtalsiuren und ca. 5 pCt. eines in Natron-
lauge unléslichen Kérpers, der als Hexabrombenzol identificirt werden
konnte. Der Bromgehalt des so erhbalteuen Sduregemenges betrug
54.82 pCt. (berechnet auf CsBry(COOH); = 66.39 pCt.).

Versuche, die nieder bromirten Siduren durch stirkere oder linger
andauernde Erbitzung zu perbromiren, scheitern an der dann iiber-
wiegend aunftretenden Bildung von Hexabrombenzol. Die Verwendung
einer stirkeren Schwefelsiure hat Verkohlung der Terephtalsiure zur
Folge, wie iberhanpt das Gelingen der Reaction im Wesentlichen
vom richtigen Concentrationsgrade der Schwefelsiure abhiingt. Die-
selbe wird zweckmissig durch entsprechende Verdiinoung der im
Handel erhiltlichen festen Pyroschwefelsiure mir 80 pCt. Anhydrid-
gehalt hergestellt, indem man za 100 Theilen der geschmolzenen Siure
ca. 55 g kinfiche concentrirte Schwefelsiure setzt.

Die Trennung der Terephtalsdure von niedriger bromirten
Sduren gelingt in einfachster Weise durch das Esterifications-Verfahren.

An solchen Siduren kénnen vorliegen: Monobromterephtalsiure,
3 Dibromterephtalsiuren und Tribromterephtalsiure.

Nach dem Estergesetz geben bei der Veresterung mit Salzsiure-
Methylalkohol: Monobrom- und 2 Dibromsduren neutrale Ester, eine
Di- und die Tribromsiure saure Ester, die Tetrasdiure bleibt unver-
dndert. Bei der Behandlung des Esterificationsgemisches mit Soda
bleiben die nentralen Ester ungelost und kénnen abfiltrirt werden,
wihrend die sauren Ester und unverinderte Tetrabromterephtalsiure
in Losung gehen.

Man fillt mit Salzsiure, trocknet den Niederschlag und extrahirt
ihn mit kleinen Mengen kalten Benzols, worin die sauren Ester
grosstentheils 16slich sind, die Tetrabromterephtaisiure hingegen nur
spurenweise. Letztere wird hierauf ein- bis zweimal aus verdinnter
Essigsiure umkrystallisirt.

Analyse der so dargestellten Saure:
Ber. Procente: Br 66.39.
Gef. » » 65.94.

Die sauren Ester wurden nicht isolirt.

COOH
CH ﬁ01
¢l

COOH

ist analog der bromirten Siure darstellbar aus p-Xylol durch Tetra-
chlorirung mit nachfolgender Oxydation, und aus Terephtalsdore durch
directe Chlorirung.

Tetrachlorterephtalsiure,
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ot
Lol c1” o Cl
Darstellung von Tetrachlor-p-xylol: Cl‘\.k /lCl'
CH;

In eipe Losung von 10g p-Xylol in 100 cem Chloroform mit
Zusatz von 1 g Eisenpulver wird unter Wasserkiihlung und Abschluss
directer Belichtung ein langsamer Chlorstrom eingeleitet, wobei die
- Losung sich allméhlich in einen Krystallbrei verwandelt, der im
Wesentlichen zuniichst aus Dibrom-p-xylol (Schmp. 70°) besteht. Mit
dem Einleiten von Chlor wird pun noch so lange fortgefahren, bis
eine auf Thon abgepresste Probe auf dem Wasserbade nicht mebr
erweicht, was nach ca. dreitigigem Einleiten der Fall ist. Die Kry-
stallmasse wird vom Chloroform abgesogen, zur Entfernung von
etwaigen Spuren Xylols und fliissigen Monochlorzylols mit geringen
Mengen Chioroform nachgewaschen, schliesslich mit Wasser von
Eisenchlorid befreit. Mehrstiindiges Kochen mit alkoholischer (reiner)
Kalilauge ergiebt keine Chlorreaction, alipbatisch chlorirte Xylole
liegen somit nicht vor.

Das Tetrachlor-p-xylol krystallisirt aus Eisessig in farblosen,
seideglinzenden Nadeln, ist leicht lslich in Aether, Benzol, heissem
Alkohol und Eisessig. Schmp. 2189,

Analyse: Ber. Procente: Cl 58.19.
Gef. » » 57.96.

Behufs Oxydation werden 2 g Tetrachlor-p-xylol mit 2 g Kalium-
permanganat und 40 ccm Salpetersiure von 1.2 spec. Gew. ca. acht
Stunden auf 180° in der Bombenrdhre erhitzt. Das nadelig krystalli-
sirte Reactionsproduct besteht der Analyse entsprechend ans Tetra-
chlor-p-toluylsidure. Schmp. 2120,

Analyse des Silbersalzes:

Ber. auf Tetrachlortoluylsiure  Procente: Ag 26.27.
» » Tetrachlorterephtalsiure » » 41.69.
Gef. » »  25.84.

Die Sdure wird in Kalilauge geldst und so lange in der Wasser-
badhitze mit Kaliumpermanganatlésung versetzt, bis die Farbang con-
stant bleibt. Aus dem mit Alkohol entfirbten Filtrate wird die
Tetrachlorterephtalsiure mit Salzsiure gefillt.

Nicht aofgeklirte Ursachen lassen zuweilen den (ersten) Oxy-
datiousprocess (in der Bombe) in anderer Weise verlanfen, indem der
Chlorkdrper zu einer compacten Masse zusammeonschmilzt, die in
Alkali unléslich ist und wenig Stickstoff enthdlt. Die Substanz ldsst
sich aus Eisessig umkrystallisiren und schmilzt dann inconstant bei
120—1409. Sie wurde nicht ndher untersucht.

Die Siure wird durch Krystallisation aus siedendem Wasser in
strahlig gruppirten farblosen Prismen erbalten. Sie ist l6slich. in
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Alkohol, Eisessig und Aether, nahezu unléslich in kaltem Wasser
und Benzol. Schmp. 279—281°.
Analyse der Saure und des Ag-Salzes:
Ber Procente: Ag 41.69, Cl 46.71.
Gef. » » 4153, » 46.5.

Darstellung aus Terephtalsiure.

5 g Terephtalsiure werden in 25 g rauchender Schwefelsiure von
oben erwihnter Concentration geldst, mit 0.5g Jod versetzt, im
Oelbade auf 50° erwirmt und in missig raschem Strome getrocknetes
Chlor durchgeleitet, das unter reichlicher Nebelbildung absorbirt wird.

Der Process ist folgender:

CsHi(COOH); 4+ 4S03; 4+ 8Cl = C¢Cl,(COOH), + 480;.HCL

Im Verlauf von vier Stunden wird die Temperatur auf 1200 ge-
steigert, wobei die Masse krystallinisch verdickt und Chlorjod an die
obere Gefisswandung sublimirt. Der Process ist hiermit im Wesent-
lichen vollendet und wird nach einer weiteren Stunde, wilhrend der
die Temperatur schliesslich auf 180° erhéht worden ist, unterbrochen.

Das erkaltete Reactionsgemisch giesst man in Wasser und trennt
durch Losen in Soda von gebildetem Hexachlorbenzol. Die mit Salz-
sdure wiedergefiillte Chlorterephtalsiure ergab einen Chlorgehalt von
35.47 pCt. (berechnet auf Tetrachlorterephtalsiure = 46.71 pCt.), ent-
hielt also reichliche Mengen nieder chlorirter Siuren, deren Perchlo-
rirung ob der leichten Kohlensiureabspaltung und Bildung von Hexa-
chlorbenzol nicht thunlich ist. Thre Eliminirung gelingt in der bei |
der Perbromterephtalsiure angegebenen Weise durch die Esterifications-
methode und wiederholte Krystallisation.

Analyge der Siure und des Ag-Salzes:

Ber. Procente: Cl 46.71, Ag 41.69.
Gef. » » 46.42, » 41.34.

Ein mit 1.8 g der reinen Perchlorterephtalsiiure angestellter Este-

rificationsversuch ergab keinen Ester; Gewicht des iitherischen Ver-

dampfungsriickstandes =— 4 mg; Metallwerth des aus der zuriickge-
wonnenen Siure hergestellten Silbersalzes = 41.2 pCt. (Tetrachlor-
terephtalsiiure = 41.69 pCt.)
COOH
Tetrajod htal Jf/ J
etrajodtere alsé i
j rephtalsiure, J‘\\/‘J
COOH

5 g Terephtalsdure werden in einem geriumigen Erlenmeyer-
Kolben mittels 40 g oben beschriebener rauchender Schwefelsiure in
Losung gebracht, im QOelbade auf 1000 erbitzt und portionenweise
mit 20 g fein gepulvertem Jod versetzt, wobei fortdanernd mit einem



1630

Glasstab agitirt werden muss, um ein Festbacken zu verhindern.
Jeder Jodzusatz hat starkes Aufschiumen unter Entwicklung von
schwefliger Siure zur Folge:

CsH4(COOH)2 +480;+4J = CsJ;(COOH)Q —+ 2 Ha SO, + 2 S0,.

Ist alles Jod eingetragen, so wird im Verlauf weiterer 4 bis 5
-Stunden unter sehr hiufigem Riihren die Temperatur auf 1750 ge-
steigert, bis sich fast keine Schwefligsiure-Bildung mehr bemerkbar
macht.

Das erkaltete, mit Wasser abgeschiedene und getrocknete Reac-
tionsproduct wird auf demm Wasserbade erhitzt und schliesslich noch
mit verdiinnter schwefliger Sdure gewaschen, um freies Jod zu ent-
fernen. Auch hier entsteht als Nebenproduct ein in Lauge unldslicher
Kérper, der, wie die Analogie vermuthen liess und die Analyse be-
stiitigte, aus Hexajodbenzol besteht.

Die erhaltene Rohsiure ist reich an nieder jodirten Tere-
phtalsiduren, deno die Analyse ergab:

69.01 pCt. Jod (Tetrajodterephtalsinre = 75.82 pCt.)

Letztere lassen sich in der wiederholt erwiihnten Weise durch
Esterification und mehrmalige Krystallisation aus Eisessig entfernen.

Die Tetrajodterephtalsiure bildet farblose Prismen, ist leicht 16s-
lich in Alkohol, schwer 15slich in Eisessig, Aether, Benzol und sie-
dendem Wasser.

Aus alkoholischer Ldsung verdunstet, bildet sie derbe quadratische
Prismen.

Bei 315—320° unter Zersetzang schmelzend.

Analyse der Saure und des Ag-Salzes:

Ber. Proc.: J 75.82, Ag 24.43.
Gef. » » 7619, » 24.3.

Wiederholte und unter verschiedenen Bedingungen, in der Kilte
und bei Siedehitze, mit dreiprocentigem Salzsiiuremethylalkohol sowie
mit Methylalkohol und stromendem Salzsiuregas angestellte Ester-
bildungsversuche ergaben keine Spuren von Estern. Die erhaltenen
Aetherausziige verdampften riickstandslos, der Silberwerth des aus der
zuriickgewonnenen Siure hergestellten Silbersalzes betrug 24.62 pCt
(berechnet auf Tetrajodterephtalsiure = 24.43 pCt.).

Hexajodbenzol.

Der als Nebenproduct bei der Jodirung von Terephtalsiure auf-
tretende alkaliunldsliche Korper entsteht fast ausschliesslich bei lang
andanernder hoher Erhitzung des Jodirungsgemisches. Er ist ausge-
zeichnet durch seine Unloslichkeit in allen gewdhnlichen Ldsungs-
mitteln, kann jedoch aus siedendem Nitrobenzol umkrystallisirt werden.

Analyse: Ber. fiir CsJe.
Procente: J 91.36.
Gcf. » » 91.45.
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Zur Darstellung 16st man bequemer 3 g Benzoésdure in 30 g
rauchender Schwefelsiure, erhitzt anf 120° und tréigt nach und nach,
im Laofe von ungefibhr /3 Stunde 20 g Jod ein. Nach sechsstiindiger
Erbitzung auf 180° giesst man in kaltes Wasser ein, trocknet und
entfernt Gberschiissiges Jod durch Erhitzen auf dem Wasserbad.

CsHs . COOH + 6J + 6803 = CgJg + 3505 + 3H3S0, + COs.

Jodirte Benzoésiuren werden mittels Alkali in Lésung gebracht,
und das restirende Hexajodbenzol umkrystallisirt.

Es bildet feine rothbraune Nadeln; bei 340—350° unter Zerset-
zung schmelzend. In dem von A. v. Baeyer beschriebenen Um-
wandlungsproducte des Dijodacetylens vom Schmp. 184° kann somit
nicht Hexajodbenzol vorliegen. Vgl. auch V. Meyer und Pemsel,
diese Berichte 29, 1411,

Auch Shaw?!), welcher das Hexajodbenzol als einen in Schwefel-
kohlenstoff 16slichen farblosen Kérper mit dem Schmp. 248? beschreibt,
kann solches nicht in Hinden gehabt haben.

COOH
Br, \Br
Bl ,,,V‘COOH

Br
kann analog der Tetrabromterephtalsiure aus Tetrabrom-m-Xylol
durch Oxydation mittels Salpetersiure und Kaliumpermanganat in
der Bombe erhalten werden.

Analyse der Siare und des Ag-Salzes:

Ber. Proc.: Br 66.39, Ag 31.03.
Gef. » » 66.03, » 31.09.

Andererseits ist sie in der unter Tetrabromterephtalsiure ange-
gebenen Weise durch Bromirung von Isophtalsiiure in rauchend schwefel-
saurer Losung darstellbar. Die mit niederbromirten Isophtalsiuren
verunreinigte Rohsiiure ergab einen Bromgehalt von 57.65pCt. (berechnet
auf Tetrabromisophtalsidure = 66.03 pCt.). Die Reingewinnung der
Tetrabromisophtalsiiure erfolgt in Lekannter Weise durch die Esteri-
ficationsmethode und wiederholte Krystallisation aus siedendem Waaser.

Analyse: Ber. Procente: Br 66.39.
Gef. » » 65.84.

Farblose feine Nadeln. Loslich in Aether, Eicessig und Methyl-
alkohol. Unldslich in Benzol und kaltem Wasser Schmp. 288—2920,

1 g der reinen Siure ergab bei der Veresterung 0.006 g nicht sauren
Verdampfungsriickstandes, und ein Silbersalz mit 30.45 pCt. Ag (be-
rechuet auf Tetrabromisophtalsdure = 31.03 pCt.). Es konnten somit
pur spurweise Ester gebildet worden sein.

Tetrabromisophtalsiure,

) Diese Berichte 26, Ref. 3S.
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COOH
Cl'/ \\I Cl
Cl\/’COOH

Cl

Die Darstellung durch directe Chlorirung von Isophtalsiure in
rauchend schwefelsaurer Lisung bietet ob der sehr erheblichen Neben-
bildung von Hexachlorbenzol keine Vorteile, hingegen wird die Sdare
in guter Ausbeute durch Oxydation von Tetrachlor-m-Xylol mit
Kaliumpermanganat und Salpetersiure in der bei Tetrachlorterephtal-
siure angegebenen Weise erhalten; es ist gleichfalls mit alkal. Kalium-
permanganatldsung nachzuoxydiren. Die zunidchst gebildete Tetra-
chlor-m-Toluylsiure schmilzt bei 180—1819,

Tetrachlorisophtalgiure,

Analyse der Tetrachlorisophtalsiure und des Ag-Salzes:
Ber. Proc.: Cl 46.71, Ag 41.69.
Gef, » » 47.05, » 41.41.

Die Tetrachlorisophtalsiure bildet farblose feine Nadeln, ist
leicht 15slich in Methyl- und Aethylalkohol, weniger leicht laslich in
Aether und Eisessig. Fast unloslich in kaltem Wasser und Benzol.
Schmp. 267—269% Ein mit 1 g der Siure angestellter Esterverauch
ergab 0.0042 g nicht sauren Riickstand aus dem dtherischen Extracte
und ein Silbersalz mit 40.97 pCt. Metallwerth (tetrachlorisophtalsaures
Silber = 41.69 pCt. Ag).

COOH
N

“J
Tetrajodi htalsi !
e raJO 180p alsaure, Ji\ ’l COOH

5

Durch Jodirung einer rauchend schwefelsauren Isophtalsiurelgsung
in den bei der Tetrajodterephtalsiure gegebenen Verhiltnissen wurde
nach der Abscheidung des gebildeten Hexajodbenzols ein Gemisch
jodirter Isophtalsiuren mit 67.39 pCt. Jod erhalten, aus dem durch
Esterification die nieder jodirten Séuren entfernt, und nach wieder-
holter Krystallisation aus verdiinntem Eisessig reine Tetrajodisopbtal-
siure gewonnen wurde.

Analyse der Siure und des Ag-Salzes:

Ber. Procente: J 75.82, Ag 24.43.
Gef. » » 15.4, » 24.35.

Gelbliche Prismen, lislich in Methylalkohol, schwerloslich in
Acther, Eisessig und siedendem Wasser. Bei 308—3120 unter Zer-
setzang schmelzend.

Bei Veresterungsversuchen wurde die unveriinderte Sdure zurick
erhalten.
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Anpalyse des daraus hergestellten Silbersalzes:
Ber. auf Tetrajodisophtalsgure.

Procente: Ag 24.43.
Gef. » » 24.08.

Bedeutend einfacher gestaltet sich die Darstellung der Perbalogen-
o-phtalsiuren im Sinpe der Juvalta’schen Patentvorschrift.
Da die Phtalsiiure unter der Einwirkung der rauchenden Schwefel-

sdure in ibhr Anhydrid CGH4<88>O iibergeht, besteht keine Mag-

lichkeit zar Kohlensiureabspaltung mehr, die Bildung von Perhalogen-
benzolen ist somit ausgeschlossen und kénnen die Halogenirungs-
gemische daher so lange erhitzt werden, bis die Phtalsiure vollstindig
tetrahalogenirt ist.

Auf diese Weise dargestelltes Tetrabromphtalsiure- Anhydrid,

Cs Bry <88>O, wird durch Lésen in siedender Sodaldsung und Aus-

fillen mit Salzsiure in die Hydratsiure
COOH
Br” \COOH
Br:. /’Br
Br
iibergefiihrt. Sie erweist sich als identisch mit der von Blimlein?)
durch Oxydation von Tetrabrom-o-xylol dargestellten Tetrabrom-

o-phtalsiure.
Analyse: Ber. Procente: Br 66.39.
Gef. » » 66.28.

Esterificationsversuch:
2 g Tetrabromphtalsiure mit 3procent. Salzsiure-Methylalkohol
4 Stunden in der Siedehitze behandelt, ergaben 0.4 pCt. idtherischen Ver-
dampfungsriickstand, welcher vermuthlich aus neutralem Ester be-
stand, ob seiner geringen Menge jedoch nicht niiher untersucht werden
konnte, sowie 97 pCt. an Monomethylester:

COO.CH;
Br *FOOH
Br\ /.Br
Br
Analyse des Silbersalzes: Ber. Procente: Ag 17.91.
Gef. » » 17.37.

Er krystallisirt aus methylalkoholischer Ldsung beim Verdiinnen
mit Wasser in seidenglinzenden Schuppen.

Leicht l6slich in Benzol, Aether, Methyl- und Aethylalkohol.

Beim Erhitzen sintert er zusammen und schmilzt bei 2679

1) Diese Berichte 17, 2494. 05
105
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Tetrajodphtalsiure-Anhydrid, j\ |

Das ans dem Jodirungsgemisch von Phtalsiiure resp. Phtalsiure-
anhydrid abgeschiedene Tetrajodphtalsiureanhydrid stellt nach der
Krystallisation aus Eisessig feine citronengelbe Nadeln dar, die in
allen gewdhnlichen Ldsungsmitteln pabezu unléslich sind. Schmelz-
punkt 320—325°,

Jodgehalt: Ber. Procente: 77.91.
Gef." » 78.09.

COOH
J7 " ,COOH
I A
J
Tetrajodphtalsinreanhydrid wird durch Kochen mit Natronlauge
in das sehr schwer ldsliche Natriumsalz der Tetrajodphtalsiure iiber-
gefiihrt, durch viel Wasser in Ldésung gebracht und mittels Salzsiure
die Tetrajodphtalsiure gefillt. In Eisessig, Alkohol und Aether sehr
schwer léslich. Aus Nitrobenzol in derben Nadeln krystallisirend.
Schmp. 324—3270.
Analyse: Ber. Procente: Jodgehalt 75.82, Ag-Gehalt des Silbersalzes 24.43.
Gef, » » 75.60, » » » 24.11.
2 g Siure der Esterification unterworfen, ergaben 0.25 pCt. peu-
tralen Esters, welcher ob seiner geringen Menge nicht niher unter-
sucht werden konnte. Eine in das Silbersalz dbergefiihrte Probe des
aus der Sodalsung mit Salzsdure gefillten Niederschlages (Monoester
und Siure) ergab den Metallwerth 15.89 pCt.
Berechnet auf tetrajodphtalsaures Silber . . . . = 24.43 pCt. Ag.
» » das Silbersalz des Monomethylesters = 13.9 » »
Der Niederschlag bestand somit aus 18.1 pCt. unveresterter Tetra-
jodphtalsiiure und 81.9 pCt. Tetrajodphtalsiuremonomethylester,
COOH
J “CO0O.CH;

J\/‘J
J

Tetrajodphtalsiiure,

welcher durch wiederholte Krystallisation aus Eisessig rein erhalten wurde.
Ag-Wert des Silbersalzes: Ber. Procente: 13.90.
Gef. » 13.98.

Der Ester bildet schwefelgelbe, glinzende Schuppen, ist leicht 15slich

in Alkohol, Aetber und Benzol. Er schmilzt unter Zersetzang bei 298°.

Heidelberg. Universitiits- Laboratorium.





