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hinterbleibt zunichst eine Flissigkeit, die aber in einer Kiltemischung
krystallinisch erstarrt. Nihere Mittheilungen iiber diese neunen Ver-
bindungen, desgl. iiber das von uns dargestellte Jodosoderivat, ferner
das Jodoniumjodid sowie das Jodophenetol werden wir spiter machen.

Zum Schluss miissen wir noch erwihnen, dass ganz kiirzlich!)
F. Keppler in Stuttgart bei seinem Studium des Phenyljodidchlorids
eine ganz gleiche Art der Chlorirung beobachtet hat.

280. P. Jannasch und A. Bartels: Ueber Hexadthylbenzol.
{I. Mittheilung.
(Eingegangen am 22, Juni: mitgetheilt in der Sitzung von Hrn. C. Harries.)

Nachdem von uns vor einiger Zeit eine neue Methode zur Her-
stellang grosserer Mengen Hexaiithylbenzol anfgefunden und ausge-
arbeitet worden ®), haben wir uus in letater Zeit mit diesem, eine ge-
nauere Untersuchung sehr verdienenden Kohlenwasserstoft Cig Hs,y ein-
gehender zu beschiftigen begonnen. Nach unserem hichat einfachen
Verfahren erhalten wir schon jetzt aus 50 g Benzol in Wechselwirkung
it Aluminiumchlorid und Aether 70— 80 g Hexaiithylbenzol, was also
einer Ausbeute von iiber 50 pCt. entspricht. Ueber die Einzelheiten
der Darstellung selbst werden wir erst spiiter ansfiihrlichere Angaben
bringen. Der Kohlenwasserstoff krystallisirt aus Alkohol in groszen
verzweigten Nadeln; man kaun bei einiger Vorsichit solche von
10—20 em erziclen. Der Schmelzpunkt vor 1269 sowie der Siede-
punkt von 298-—294% entsprechen den friheren Angaben, desgleichen
sein Verhalten gegen concentrirte und rauchende Schwefelsiiure. worin
sich der Kohlenwasserstoft zwar vollstindig 16st. aber beim Eintragen
der Flissigkeit in viel Wasser zam grisseren Theile wieder unange-
griffen ausscheidet.

0.2130 g Sbst. lieferten bei der Verbrennung: 0.68689 ¢ CO3 == 87.95 pCr. U
(Theorie = 87.80) u. 0.2381 g H20 = 12.42 H (Theorio = 12.20;. —

Pulverisirt man Hexadthylbenzol mit wenig Jod zusummen nnd
giebt nun einen Ueberschuss von Brom hinza, so erhdlt man nach
12-stiindigem Stehen ete. ein farbloses Oel, welehes. in kochendem Al-
kohol geliist, beim Erkalten der Fliissigkeit kleine glinzende Bléttchen
liefert. Nach &fterem Umkrystallisiren geben dieselben eine constant
bei 112.5° schmelzende Verbindung, welche unzersetzt bei 325—3300
siedet und daher sehr wahrscheinlich mit dem p-Dibromtetradthyl-

Y Diese Berichte 31, 113¢.
% Chemiker-Zeitang X XII (1898), 8. 105,
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benzol. friher bereits aus Tetradthylbenzol (von Durolconstitution)
gewonnen, identisch ist.

Eine Nitroverbindung, welche man durch Eintragen von Hexa-
dithylbenzol in ein mit Wasser gekiihltes Gemisch von concentrirter
Schwefelsiure und rauchender Salpetersiure erbilt, krystallisirt aus
Alkohel in kleinen seidenglinzenden Nudeln, welche den Schmelz-
punkt von 14490 besitzen. Nach ihrer Analyse liegt in derselben ein
Dinitrotetradithylbeunzol vor, denn es ergaben 0.1729 gSubstanz (bei
t =18 und b =732 mm) 15.2 cem N = (L.01737 g = 10.05 pCt. N
("Theorie = 10.00 pCt.). —

Eine Nitrirung des Hexaithylbenzols in der Wirme fiihrte zu
einem constunt bei 1119 schmelzenden, in langen feinen Nadeln kry-
stallisirenden Nitroderivat, —

Die bei 144° schmelzende Dinitroverbindang reducirten wir
mit Zinn und Salzsiure und isolirten die hierbei entstehende, con-
stunt  bei 92° schmelzende Diamidobase. Die anfangs weissen
grossen Krystalle firben sich an der Luft rosa und spiter mehr
rothlich-braun.  Die Base ist sebr leicht 1éslich in Alkohol und
Eisessig, viel schwerer in heissem Wasser, hingegen unléslich
in kaltetn Wasser, sowie concentrirter Salzsiure. Mit letzterer
resp. concemtrirter Salpetersiure zusammengebracht, firben sich die
Krystalle schnell dunkelgriin. Auf Zusatz von Alkali scheidet sich
die Base aus der wiissrigen Lisung des salzsauren Salzes in Flocken
ab. Kocht man die Amidoverbindung mit Eisenchlorid, so bildet sich
ein gelbgefirbter, in grossen Tafeln krystallisirender, chinonartig
riechender Kérper von 569 Schmp. Also auch beim Nitriren des
Hexaiithylbeuzols scheinen die Nitrogruppen in die p-Stellung getreten zu
sein. Eine Stickstoffbestimmung des p-Diamidotetradthylbenzols
ergab von 0.1733 g Substanz: 20.2 cem N (b =752 mm u. t = 25)
= 0.0222806 g N = 12,85 pCt. (Theorie = 12.73 pCt.). —

Als Nebenproduct bei der Gewinnung von Hexaithylbenzol er-
zielten wir grosse Mengen dliger, die Siedepunkte des Tetraithyl- und
Pentaithvl-Benzols zeigender Fliissigkeiten, aus welchen sich ebenfalls
schén krystallisirende Brom- und Nitro-Derivate herstellen lassen.

Da wir jetzt in der Lage sind, uns miihelos und billig jede be-
liebige Quantitit Hexaiithylbenzol darstellen zu kénnen, so beab-
sichtigen wir, dasselbe (desgl. die erwiihnten Nebenproducte) einem
ausgedehnten Studium zu unterwerfen.

Auch werden wir unser neues Acthylirungsverfahren anf andere
Kohlenwasserstoffe ‘wie ‘Benzol, ferner Phenole, Aniline etc. aus-
dehnen und schliesslich an Stelle des Aethyldthers Homologe des-
selben anwenden. um so zu verschiedenen aromatischen Substitutions-
Alkylderivaten zu gelangen. —
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Zum Schluss mdgen noch zwel mit peinlichster Genauigkeit im
einfachen Beckmann’schen Siedeapparat!) ausgefiihrte Molekular-
gewichtsbestimmungen eine Stelle finden, deren Ergebnisse iiber die
Natar unseres aus Benzol und Aether synthetisch aufgebauten Kohlen-
wasserstoffes keinen Zweifel mehr hinterlassen.

1. 1L 2

<
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Heidelberg, Universititslaboratorium, Juni 18953,

281, W. Muthmann und H. Rdlig: Ueber Trennung der
Ceritmetalle und die Loslichkeit ihrer Sulfate in Wasser.
(Mittheilung aus d. chem. Labor. d. kgl. Acad. d. Wissenschaften zu Miinchen.],
(Eingegangen am 23. Juni.)

Vor Kurzem haben wir eine Untersuchung iiber die Léslichkeit
des Cerosulfates in Wasser veroffentlicht 3), welche die Existenzfihigkeit
von drei verschiedenen Hydraten dieses Korpers ergeben hatte: jedes
dieser Hydrate zeigte, wie es die Theorie verlangt, eine bLesondere
Léslichkeitscurve und eine Umwandlungstemperatur, bei der die
Loslichkeit beider Hydrate dieselbe ist. Die UWntersuchung wurde
namentlich zu dem Zwecke unternommen, bequeme Trennungsmethoden
der vier Erden des Cerits ausfindig zu machen; in der That ist es
uns durch eingebende Untersuchung der Sulfate von den vier genann-
ten Korpern gelungen, einige wichtige Anhaltspunkte zu gewinnen,
welche zur Isolirung namentlich von Lanthan und Neodym lLequeme-
Methoden liefern. Diese Methoden griinden sich auf die Loslichkeit,
der in moglichst reinem Zustande hergestellten Salze, der erste Theilt
der vorliegenden Arbeit umfasst dahin zielende Bestimmungen.

) Siehe »Die Praxis der Molekelgewichtshestimmung von H. Biltze,
S. 111.

%) cfr. Zeitschr. f. physikal. Chem. 8, 223.
3) Zeitschr. fiir anorgan. Chem. 16, 450.





