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0.1628 g Shst.: 14.3 cem N (23°, 722 mm).
C31HzoNs. Ber. N 9.33. Gef. N 9.62.

Das Nitrosamin wird aus der Reaktionsfliissigkeit (Eisessig)
durch Wasser als briunlich - gelbe, barzige Masse gefallt, deren
atherische Losung beim Verdunsten ein dickflissiges Ol hinterlief;
dasselbe gab die Liebermannsche Reaktion und léste sich in kon-
zentrierter Schwefelsiure voriibergehend schén griinblau, die Losung
wird aber nach wenigen Augenblicken mififarbig dunkel.

32. Karl Lederer: Zur Kenntnis ortio-substituierter
Xylyl-tellurverbindungen.

(Eingegangen am 31. Dezember 1915.)

Die aromatischen Telluride vereinigen sich leicht mit Chlor, Brom
und Jod:

R:Te + Cl; = R:Te Cly.

Die Chloride und Bromide lésen sich in Wasser mit saurer Re-
aktion und gehen in die basischen Salze iiber, welche von Wasser
nicht weiter hydrolysiert werden uod aus geniigend sdurebaltigen Lo-
sungen wieder in Form der Dihalogenverbindungen krystallisieren.
Es besteht demnach ein Gleichgewichtszustand zwischen dem neutralen
und basischen Salz:

RsTeCl; + H;O = R, Te<8lH +HCL

Die basischen Salze verlieren beim Erhitzen Wasser und gehen
in die basischen Anhydride iiber:

2R2Te<8lH — R, Te<‘é‘l‘oa>TeRg + H,0.

Diese Beobachtung habe ich bei den Pheoyl- und p-Tolylver-
bindungen gemacht, wihrend die o-Tolylverbindungen nur in Form
der Anhydride existieren'). Ich habe meine Untersucbungen fortge-
setzt und zwei weitere ortho-substituierte Telluride und zwar das Di-
p-xylyl- und Di-m-xylyl-4-tellurid dargestellt. Diese beiden Verbin-
dungen wurden durch Einwirkung von Tellurdibromid auf die ent-
sprechenden Grignard-Losungen erbalten, eine Methode, nach der
ich bereits eine Anzahl Telluride dargestellt babe. Die beiden Tellu-
ride vereinigen sich leicht mit Chlor, Brom und Jod zu gut krystal-
lisierenden Salzen; die beiden Chloride lésen sich in Wasser mit

1 A, 891, 326—347 [1912].
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saurer Reaktion; es gelang auch Substanzen zu erhalten, die gute
Analysenresultate fiir das basische Salz ergaben, aber diese basischen
Salze werdeo von Wasser weiter hydrolysiert, man erhilt Substanzen
mit zu geringem Chlorgehalt. Diese Substanzen 16sen sich in Wasser
abermals mit sauerer Reaktion, demnach besteht hier ein Gleichgewichts-
zustand zwischen dem Dichlorid und dem Oxyd resp. Dihydroxyd:
R: TeCl; + 2H;0 == R;Te(OH): + 2HCL

Was nun die basischen Chloride anbetrifft, so habe ich bel den
p-Xylylverbindungen Analysenresultate erzielt, die fiir das basische
Salz und fiir dessen Anhydrid gut ibereinstimmende Werte ergaben.
Es gelang ferner durch Versetzen einer wiillrigen Losung eines ein-
mal aus Wasser umkrystallisierten Dichlorids mit Kaliumjodid ein
basisches Jodid zu erhalten. Bei den naheliegenden Werten, die fiir
das basische Salz und dessen Auhydrid berechnet wurden, konnte
nicht mit Sicherheit festgestellt werden, ob das Jodid in Form des
Anhydrids vorlag oder in Form des Hydrats. Bei der m-Xylylver-
bindung gelang es, ein sehr gut krystallisierendes basisches Chlorid
zu erhalten; es hat einen charakteristischen Schmelzpunkt, die Ana-
lysenresultate sprechen fiir ein Anhydrid.

Ahunlich verhalten sich die Dibromide; es gelang nicht, Substan-
zen zu erhalten, die sich in Wasser mit neutraler Reaktion losten.

Die Dibromide gehen mit Natronlauge in die Oxyde iiber. Wih-
rend die Oxyde der Phenyl-, der o- und p-Tolylverbindungen sich in
Wasser mit stark alkalischer Reaktion l6sen, ist dies bei den beiden
Xylyltelluroniumoxyden nicht der Fall. Die wilrigen Losungen rea-
gieren nur #ullerst schwach alkalisch.

Die p-Xylylverbindung vereinigt sich sehr leicht mit Jodmethyl
zum Di-p-xylyl-methyl-teliuroniumjodid. Die wilirige Losung dieses
Salzes gibt mit Pikrinsiiure ein gut krystallisierendes Pikrat. Die
m-Xylylverbinduog hat dagegen wenig Neigung, sich mit Jodmethyl
zu verbinden.

Die p-Xylylverbindung vereinigt sich leicht mit den drei Queck-
silberhalogeniden zu gut krystallisierenden Doppelsalzen, wébrend das
m-Xylyltellurid weniger gut krystallisierende Doppelsalze bildet.

Experimenteller Teil
Di-p-xylyl-tellurid, [p-(CHs), CsHsJ: Te.
In eine aus 156 g p-Xylylbromid (4 Mol), 20.7 g Magnesium
(4 Mol) und ungefibr 500 ccm absolutem Ather bereitete Grignard-
Lésung werden langsam 60 g Tellurdibromid (1 Mol) eingetragen. Die
Reaktion verliuft sebr stiirmisch, das Tellurdibromid gebht zum gro8-
ten Teil in Lissung. Nach dreistiindigem Kochen zersetzt man mit
22%



Eiswasser, wischt die #therische Lésung gut mit Wasser und destil-
liert im Kohlensiurestrom den Ather, das gebildete Xylol und noch
eventuell vorhandenes Bromxylol. Der Rickstand wird mit 20 g
Kupferpulver versetzt und '3 Stunde im Kohlensiurestrom auf 280°
(AuBentemperatur) erhitzt. Danv destilliert man im Vakuum das
Di-p-xylyl und das Di-p-xylyl-tellurid.

Bei 260—275° geht bei 34 mm die Hauptmenge iiber, die in der
Vorlage krystallinisch erstarrt. Das Tellurid wird aus Methyl- oder
Athylalkohol umkrystallisiert. Schon eine einmalige Krystallisation
geniigt, um ein fast reines Produkt zu erhalten, nochmals aus Alko-
hol krystallisiert, erhdlt man das Tellurid vollkommen rein in
Form seidenglinzender Nadeln, die bei 72° ohne Zersetzung schmel-
zen. Ausbeute 36.6 g. Das Tellurid ist in Benzol, Toluol, Xylol,
Chloroform, Kohlenstofftetrachlorid, Schwefelkohlenstoff, Ather, Benzin,
Petrolither und Ligroin spielend leicht 18slich, dagegen lést es sich
schwer in Methyl- und Athylalkohol.

0.1654 g, 0.1302 g Sbst.: 0.3402 g, 0.2706 g COj, 0.0796 g, 0.0609 g H;0.

Cys His Te. Ber. C 56.88, H 5.38.
Gef. » 56.09, 56.68, » 539, 5.19.
(I nach einmaliger, II nach zweimaliger Krystallisation aus Alkohol.)

Diese Substanz verbrennt schwer und mufBl unbedingt mit Blei-
chromat gemischt werden, um richtige Resultate zu geben. Die
alkoholischen Mutterlaugen wurden eingedampft, das noch vorhandene
Tellurid mittels Quecksilberchlorids entfernt. Der Uberschul an Queck-
silberchlorid wurde mittels Natronlauge entfernt. Das Di-p-xylyl
wurde in Form eines angenehm riechenden Oles erhalten. Jacobson
beschreibt das Di-p-xylol als eine bei 125° schmelzende krystallinische
Substanz. Er will diese Verbindung bei der Destillation von Di-
p-xylyl-Quecksilber erhalten haben’).

Di-p-xylyl-telluroniumdichlorid, {p-(CHs)s Cs HsJa Te Cl..

5 g Tellurid werden in Ather gelést und in diese Lésung trock-
‘nes Chlor eingeleitet. Das Chlorid scheidet sich sofort als ein kry-
stallinisches Pulver aus. Die Ausbeute betrdgt reichlich 6 g. Das
Chlorid ist in Benzol, Toluol, Xylol, Chloroform und in Schwefel-
kohlenstolf spielend leicht loslich, in Methyl- und Athylalkohol lost
es sich schwer, in Benzin und Petroldther ist es so gut wie unlgslich.
Zur Krystallisation wurde das Chlorid in etwas Chloroform geldst
und diese Ldsung mit Methylalkohol bis zur Krystallisation versetzt.
Man erhilt so das Chlorid in schonen, kleinen, farblosen Nadeln, die

1 B. 14, 2112 [1881].



zwischen 197° und 198° schmelzen. Zur Analyse wurde es bei 125°
getrocknet.
0.2260 g Sbst.: 0.3894 g CO;, 0.0916 g H,0. — 0.1873 g Sbst.: 01529 g

AgCL
CisHisTeCle. Ber. C 47.01, H 4.10, Cl 17.36,

Gef. » 46.99, » 4.50, » 17.55.

Di-p-xylyl-telluronivmdibromid, {p-(CHs): CsH:): TeBre.

Das Bromid wurde durch Versetzen einer atherischen Lodsung
des Tellurids mit einem geringen Uberschuft Brom erhalten. Es ist
in Beuzol, Toluol, Xylol, Chloroform, Kohlenstoiftetrachlorid und
Schwefelkoblenstoff sehr leicht 1gslich, dagegen l8st es sich schwer
in Benzin und Alkohol. Zur Reinigung wird es in Chloroform geldst
und mit absolutem Alkohol bis zur beginnendes Krystallisation ver-
setzt und das Chloroform zu wiederholten Malen abgedampft. Man
erbilt so das Bromid in schouen, gelben Nadeln, die zwischen 189°
und 190° schmelzen. Ligroin scheint zum Umkrystallisieren am ge-
eignetsten zu sein. Das so erhaltene Bromid ist chloroformhbaltig und
wird bis zur Gewichtskonstanz bei 125—130° getrocknet.

0.2070 g, 0.1806 g Sbst.: 0.1550 g, 0.1379 g AgBr.

CigHisTeBro. Ber. Br 32.16. Gef. Br 31.81, 32.50.

Di-p-xylyl-teluroniumdijodid, [p-(CHs): Cs I1;]: Te J..

3 ¢ Tellurid wurden in mdglichst wenig Ather gelost und zu
dieser Losung eine konzentrierte #therische Lésung von 2.3 g Jod
zugefitgt. Das Jodid scheidet sich sofort in Form eines rotbraunen
Niederschlages aus. Es ist in Benzol, Toluol, Xylol, Chloroform,
Kchlenstofitetrachlorid und in Schwefelkohlenstoff bereits in der Kilte
spielend leicht loslich, dagegen 1ost es sich schwer in Benzie und
Alkohol, noch schwerer in Petrolither. Zur Krystallisation wurde es
in Chloroform gelost und mit Alkohol versetzt. Das Jodid scheidet
sich so in Form tief rotbrauner Nadeln aus. Das so erhaltene Jodid
krystallisiert mit einem Krystallmolekiil Chloroform.

0.1378 g Sbst.: 0.1481 g €04, 0.0361 g H;0.

CisHisTeds +— CHCl;. Ber. C 28.69, H 2.67.
Gef. » 2931, » 2.93.

Lost man es dagegen in etwas Benzol und versetzt die Lésung
bis zur Krystallisation mit Benzin, so erhiilt man das reine Jodid
in Form tief rotbrauner Nadeln, die zwischen 161° und 162° schmel-
zen, von 156° ab sintert die Substanz.

0.1530 g Sbst.: 0.1830 g COs, 0.0414 g H,0. — 0.1540 g Shst: 0.1234 ¢
Agd.
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CmngTe 712. Ber. C 3245, H 314, J 42,94,
Gef. » 32.62, » 3.00, » 43.31.

Di-p-xylyl-telluroniumoxyd, [p-(CH;)s C¢ H3Js Te O.

5 g fein pulverisiertes Dibromid werden in einer Schale mit 16 g
in 100 ccm Wasser geléstem Natriumhydroxyd iibergossen und eine
Stunde lang auf einem gut siedenden Wasserbade unter stindigem
Riihren erwidrmt. Das gebildete Oxyd wird nach dem Erkalten ab-
gesaugt, mit kaltem Wasser gewaschen und getrocknet. Die Aus-
beute ist quantitativ.

Das Oxyd lost sich beim Erwirmen in Benzol, Toluol und Xylol,
in Chloroform und in Schwefelkohlenstoff lost es sich bereits in der
Kilte, in Benzin und Petrolither dagegen ist es duBerst schwer los-
lich. Wird es in Chloroform gel6st und mit Benzin bis zur Krystal-
lisation versetzt, so scheidet es sich in Form von Nadeln aus, die
chloroformhaltig sind. Aus heiflem Benzol scheidet sich das Oxyd
in Form eines mikrokrystallinen Pulvers aus, das zwischen 225° und
226° unter Sintern von 223° ab schmilzt.

0.1444 g Sbst.: 0.2858 g CO4, 0.0704 g H:O.
C]GH]sTeO. Ber. C 54.31, H 5.91.
Gef. » 53.97, » 541

Das Oxyd lost sich sehr schwer in Wasser. Die wilrige Lo-
sung reagiert nur dullerst schwach alkalisch. Beim Erkalten scheidet
sich das Oxyd in Form von Nadeln aus, die lufttrockne Substanz
(nach $-stiindigem Trocknen) verliert bei 1509 nicht an Gewicht. Das
Oxyd scheint demnpach aus Wasser in Form des Oxyds und nicht
des Dibydroxyds zu krystallisieren.

Einwirkung von Wasser auf Di-p-xylyl-telluronium-
dichlorid.

1.5 g Dichlorid wurden in 300 ccm siedendes Wasser eingetragen
und einige Zeit gekocht, wobei man die verdampfende Menge Wasser
erneuert. Der Rest des Dichlorids wird in 150 cem Wasser gelost,
die beiden Lésungen vereinigt und auf upgefibr 300 ccm eingedampit.
Beim Erkalten scheidet sich ein krystallinisches Pulver aus, das bei
223° zu sintern beginnt und bei 227 schmilzt.

0.2600 g, 0.2820 g Sbst.: 0.1020 g, 0.1030 g AgClL.

OH

CisHis Te<Cl Ber. Cl 9.09.

Cis His Te<81H — HzO. » »  9.56.

Gel. » 9.50, 9.18.
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Das so erhaltene Produkt 16st sich in Wasser mit saurer Reaktion.
1.5 g der so erhaltenen Substanz wurden in 500 ccm siedendes Wasser
eingetragen und lingere Zeit gekocht, der nicht geloste Anteil warde
in 200 cem kochendem Wasser geldst, beide Ldsungen vereinigt und
aut 300 cem eingeengt.

Beim Erkalten scheidet sich ein Pulver aus, das bei 208° sintert
und bei 210° schmilzt. Die Analysen ergaben, dafl das so erhaltene
Produkt weiter hydrolysiert war.

0.2620 g, 0.1759 g Sbst.: 0.0710 g, 0.0485 g AgCl entsprechend 6.67 %,
und 6.82¢/, Cl

Die so erhaltene Substanz lést sich abermals in Wasser mit
saurer Reaktion.

Ahnlich verhilt sich das Bromid. Es gelang nicht, durch wie-
derholtes Lisen in Wasser eipe sich in Wasser mit neutraler Reak-
tion l6sende Substanz zu erhalten.

Wird das durch einmalige Krystallisation erhaltene Salz in
Wasser geldést und mit Kaliumjodid versetzt, so wird ein rotbraunes
Pulver gefillt, das lufttrocken bei 50° sintert und gegen 70° schmilzt.

0.1478 g Sbst.: 0.2332 g COs, 0.0525 g H,0.
Cio Hyp To< ST Ber. 39.79, 3.94, 26.37.

2CioHi Te< VR —H,0.  » 4054, 330, 26.87.
Gol. 41.18, 4.45, 25.47.

Di-p-xylyl-methyl-telluroniumjodid,
[p~(CHa)s Cs HyJ Te<T S

2 g Tellurid werden in 5 g.Jodmethyl gelost und 10 Tage stehen
gelassen. Schon nach 24 Stunden scheiden sich kleine farblose Kry-
stalle aus, nach 10 Tagen haben sie sich stark vermehrt. Das tiber-
schiissige Jodmethyl wird abgegossen. Die Substanz gepulvert und
kurze Zeit im Vakuum getrocknet.

Das primire Produkt stellt gleich das reine Jodid dar. Die
Phenyl- und p-Tolyltelluride wvereinigen sich mit 2 Molekiilen Jod-
methyl, wobei das zweite Molekiil Jodmethyl als Krystalljodmethyl
zu betrachten ist. Das o-Tolyltellurid vereinigt sich dagegen nur mit
einem Molekiil Jodmethyl?).

Das Jodid sintert bei 1349 und schmilzt bei 137° unter Zer-
setzung in beide Komponenten.

T A, 399, 260—274 [1913].



0.1678 g Sbst.: 0.2600 g CO,, 0.0661 g H:0. — 0.1710 g Sbst.: 0.0844 g

Agd.
Cirly Ted. Ber, € 42.54, H 4.36, J 26.48.
Gel. » 42.25, » 441, » 26.68.

Das Pikrat. Dieses wird durck Versetzen einer wibrigen Losung des
Jodids mit Pikrinsiure als gelber Niederschlag erhalten. Das Pikrat kry-
stallisiert aus Alkohol in Form von Nadeln, aus Wasser in Form von Schup-
pen. Es schmilzt bei 1700 unter vorhergehendem Sintern von 166° ab. Die
aus Alkohol umkrystallisierte Substanz wurde analyvsiert.

0.1243 g Sbst.: 0.2171 g O, 0.0436 g H,0.

Cz3H23TeN307. Ber. C 4763, H 3.93.
Gef. » 47.54, » 3.96.

Quecksilberchlorid-Doppelsalz des Di-p-xylyltellurids,
[]J-(CIIa)a Cﬁ I’I:;Jn Te I‘Ig Cls.

Dieses Doppelsalz entsteht, weno man eine itherische Losung
des Tellurids mit einer wiBrigen Losung Quecksilbercblorid gut durch-
schiittelt, als weiBer Niederschlag, der aus Alkohol umkrystallisiert
wurde. Bei langsamer Krystallisation scheidet sich das Doppelsalz
in Form von Siulen aus, Eisessig scheint zum Umkrystallisieren
weniger geeignet zu sein. Diese Substanz schmilzt zwischen 179°
und 180°% von 170° ab schrumpft sie zusammen.

0.1872 g Sbst : 0.0862 g AgClL
CisHy3 TeHg Cl,. Ber. Cl 11.64. Gef. C] 11.72.

Queksilberbromid-Dopypelsalz, [p-(CHs): Cs H3 s Te Hg Brs.

2.12 ¢ Quecksilberbromid werden in Alkohol gel6st und diese Lisung
mit 2 g in Alkohol gelostem Tellurid versetzt. Beim Erkalten scheidet sich
das Doppelsalz in Form breiter Nadeln aus, desgleichén beim Umkrystalli-
sieren aus Eisessig. Die sowohl aus Eisessig als auch aus Alkohol umkry-
stallisierte Substanz schmilzt zwischen 169° und 170° von 1653° ab schrumpft
sie zusammen.

0.1810 g, 0.2040 g Sbst.: 0.0986 g, 0.1104 g AgBr.

Ci¢Hys TeHgBrs. Ber. Br 22.92. Gel. Br 23.18, 23.08.

(I aus Alkohol, 1I aus Eisessig umkrystailisiert.)

Quecksilberjodid-Doppelsalz, [p-(CH;): Cs Hz)s Te Hgd.

2.7 g Quecksilberjodid werden in Alkohol geldst und zu dieser Lisung
2 g in Alkohol gelostes Tellurid zugefiigt. Aus dieser Lisung scheidet sich
das Jodid in Form goldgelber Nadeln aus, die zwischen 166° und 167° unter
vorhergehendem Sictern von 164° ab schmelzen. Dasselbe gilt fiir das aus
Eisessig umkrystallisierte Produkt.
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0.1782 g, 0.1808 g Sbst.: 0.1078 g, 0.1082 g Agd.
CicHisTeHgJ,. Ber. J 32.07. Gef. J 32.70, 32.35.

(L aus Alkohol, II aus Eisessig umkrystallisiert.)
CH; CH;
Di-m-xylyl-4-tellurid, CHa-& /;—Te—-< >.CH;.

Io eine aus 156 g m-Xylyl-4-bromid, 20.7 g Magnesium und up-
gefihr 500 ccm absolutem Ather bereitete Grigpard-Losung werden
langsam 60 g Tellurdibromid eingetragen. Das Bromid reagiert sehr
lebhaft mit der Grignard-Lésung und geht zum gréBten Teil in
Losung. Nach dreistiindigem Kochen zersetzt man mit Eiswasser
und verfabrt wie bei der pare-Verbindung. Bei der Destillation im
Vakuum bei 16 mm wird der zwischen 200° und 230° iibergehende
Anteil separat aufgefangen, bei 227° destilliert die Hauptmenge als
gelbliches Ol iiber. Dieses Ol erstarrt nicht, auch wenn es in Bis
gestellt wird, es wird nur dickflissig. Zur Reinigung wurde es in
das Dibromid iibergefiihrt. Die Ausbeute an letzterem betrug 57 g.
Das Dibromid ist in Wasser sehr schwer loslich; eine Reduktion mit-
tels Natriumbisulfits, wie bei friiheren Verbindungen, wire sehr um-
stindlich '), dagegen lifit sich die Verbindung mit Hilfe von Methyl-
magnesiumjodid leicht reduzieren.

50.5 g Methyljodid, 8.8 g Magnesium werden in 250 cem absolu-
tem Ather in Reaktion gebracht. In diese Lisung wurden langsam
40 g Dibromid eingetragen. Das Dibromid reagiert sehr stiirmisch
mit dem Grignard-Reagens und 16st sich rasch. Im Kolben scheidet
sich dagegen ein weilles Pulver aus, jedentalls Magnesiumjodid oder
Bromid. Diese Losung wird noch eine halbe Stunde gekocht, dann
unter guter Kiihlung mit Eiswasser zersetzt und das gebildete Mag-
nesiumhydroxyd mit verdiinnter Salzsiiure geldést. Die &dtherische Lo-
sung wird mit Wasser gewaschen und nach eintigigem Trocknen iber
Kaliumbydroxyd der Ather im Kohlensiurestrom abdestilliert. Im
Vakuum bei 10 mm geht bei 202—203° das Tellurid als schwach
gelbstichiges Ol iiber. Die Ausbeute betrigt fast 25 g. Der Vorlauf
war pur gering. Dieses Ol erstarrt nicht in einer Kiltemischung,
sondern wird dickfliissig.

0.1720 g Sbst.: 0.3590 g CO,, 0.0806 g HyO.

CieHigTe. Ber. C 56.88, H 5.33.
Gef. » 56.92, » 5.20.

Diese Substanz verbrennt sebr schwer, es ist notig, das Ol in

einem Schiffchen mit Bleichromat zu versetzen.

) B. 48, 1345—1350, 2049—2054 [1915].
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Di-m-xylyl-4-telluroniumchlorid.

Das Chlorid wird durch Einleiten eines trocknen Chlorstromes
in eine dtherische Losung des Tellurides erhalten. Das Chlorid
scheidet sich sofort in Form eines krystallinischen Pulvers aus. Nach
dem Trocknen iber Kali und Schwelelsiure wird es in Chloroform
gelost und bis zur Krystallisation mit Methylalkohol versetzt. Marn
erhdlt so das Chlorid in Form mikroskopischer Siulen. Es ist in
Benzol, Toluol, Xylol, Chloroform und in Schwefelkohlenstoff bereits
in der Kailte loslich, es 1ost sich leicht beim Erwirmen in Koblen-
stofftetrachlorid, dagegen schwer in Benzin, Methyl- und Athylalkohol,
in Petrolither ist es so gut wie unléslich. Das Chlorid schmilzt
zwischen 187° und 1889, von 185° ab sintert es. Zur Analyse wurde
es bei 125° getrocknet.

0.1544 g Sbst.: 0.2602 g CO,, 0.0592 g H,0. — 0.1618 g Sbst.: 0.1146 g
AgClL

ee CisHisTeCl,. Ber. C 47.01, H 4.40, Cl 17.36.
Gef, » 46.87, » 4.34, » 1749.

Di-m-xylyl-4-telluroniumdibromid.

Das Dibromid wird durch Versetzen einer dtherischen Losung
des Tellurides mit einem geringen UberschuB an Brom dargestellt.
Es wird in Chloroform geldst und mit Alkobol bis zur Krystallisation
versetzt. Das Bromid krystallisiert so in kleinen mikroskopischen
prismatischen Siulen von gelber Farbe, es schmilzt zwischen 200° und
201° von 197° ab sintert es. Das so erhaltene Bromid ist chloro-
formhaltig und muB bei 125° bis zur Gewichtskonstanz getrocknet
werden. Es lost sich sehr leicht beim Erwirmen in Benzol, Toluol,
Xylol und in Kohlenstofftetrachlorid, es ist bereits in der Kilte in
Chloroform und in Schwefelkohlenstoff 18slich, es l8st sich dagegen
fast gar nicht in Benzin, Petrolither, Methyl- und Athylalkohol.

0.1532 g Shst.: 0.2180 g COj, 0.0531 g Hy0. — 0.1540 g Sbst.: 0.1162 g

AgBr.
Ci¢HizsTeBr.. Ber. C 38.59, H 3.61, Br 32.16.

Gel. » 3896, » 408, » 32.07.

Di-m-xylyl-4-telluroniumdijodid.

Das Jodid wird erhalten, wenn man eine &therische Losung des
Tellurides mit einer dquivalenten Menge Jod versetzt, das vorher in
Ather geldst wurde, Das Jodid wurde in Benzol geldst, das bis zur
Krystallisation mit absolutem Ather versetzt wurde. Das Jodid kry-
stallisiert so in rubinroten, vierseitigen kleinen S#ulen, die zwischen
1819 und 182° schmelzen, bei 179° beginnt die Substanz zu sintern.
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Der Schmelzpunkt ist von der Schnelligkeit des Erhitzens abhingig.
Das Jodid ist in Benzol, Toluol und Xylol leicht 18slich, in Chloro-
form und in Schwefelkohlenstoff 18st es sich bereits in der Kilte, es
ist sehr schwer loslich in Benzin, Ather und Alkohol, in Methyl-
alkohol und Petrolither ist es so gut wie unldslich. Zur Analyse
wurde das Jodid bei 120° getrocknet.

0.1608 g Sbst.: 0.1267 g Agd.
CisHisTeds. Ber. J 42.94. Gef. J 42.59.

Di-m-xylyl-4-telluroniumoxyd.

Dieses Oxyd wurde genau so wie das entsprechende p-Xylolderi-
vat dargestellt. Das Oxyd 16st sich leicht beim Erwirmen in Benzol,
Toluol, Xylol und in Athylalkohol, in Chloroform, Methylalkohol und
Schwefelkohlenstoff lost es sich bereits in der Kilte, dagegen ist es
in Benzin und Petrolither so gut wie unl@slich. Zur Krystallisation
wird es in Chloroform gelést und mit Benzin bis zur Krystallisation
versetzt. Das Oxyd schmilzt zwischen 216° und 217° unter vorher-
gehendem Sintern von 212° ab. Zur Analyse wurde das Oxyd bei
125°¢ getrocknet.

0.1478 g Sbst.: 0.2946 g COa, 0.0684 g H;0.

CisHisTeO. Ber. C 5431, H 5.91.
Gef. » 54.36, » .41,

Das Oxyd ist in Wasser sebr schwer 15slich, die wilirige Losung

reagiert nur Aullerst schwach alkalisch.

Einwirkung von Wasser auf Di-m-xylyl-4-telluronium-
dichlorid.

1.5 g Dichlorid werden in 300 ccm siedendes Wasser eingetragen
und der nicht in Lésung gegangene Anteil in 300 ccm Wasser geldst.
Die beiden Losungen werden vereinigt und auf 450 ccm eingeengt.
Beim Erkalten scheidet sich eine in schionen, kleinen Nidelchen
krystallisierende Substanz aus, die zwischen 239° und 240° schmilzt.

0.1802 g Sbst.: 0.3320 g CO,, 0.0748 g H.0. — 0.1552 g Sbst.: 0.0599 g
Ag CL

CigHig Te< O Ber. C 49.43, 0 487, Cl 9.09.

CieHioTe<Ql — H;0.  » » 5040, » 472, » 9.6,
Gef. » 50.24, » 4.61, » 9.5).

Wird diese Substanz in Wasser geldst, so reagiert diese LOsung
sauer. Beim Abkiihlen scheidet sich eine gallertartige Masse aus,
die, mit Wasser gewaschen und an der Luft getrocknet, zu einem
weiflen Pulver zerfallt, das zwischen 229° und 230° schmilzt. Diese
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Substanz 16st sich wiederum in Wasser mit sauerer Reaktion. Die
Apalyse gab folgendes Resultat:
0.1604 g Sbst.: 0.0400 g AgCl, entsprechend 6.10 %, CL

Quecksilberchlorid-Doppelsalz des Di-o-xylyltellurids.

Wird eine i#therische Losung des Tellurids mit einer wilirigen
Losung Quecksilberchlorid geschiittelt, so bildet sich sofort ein wachs-
weicher weiller Niederschlag, der rasch krystallinisch erstarrt; er
wurde mit Ather gewaschen und im Vakuumexsiccator getrocknet.
Dieses so erbaltene Produkt sintert bei 98°, gegen 106° schmilzt
es (I). Das Doppelsalz scheidet sich aus wenig Alkohol amorph aus,
aus viel Alkohol krystallisiert es. Diese so erhaltene Substanz sintert
bei 839 gegen 88° hat sich ein Ol gebildet (II), lost man dagegen
das Chlorid in geniigend Eisessig, so krystallisiert sie beim Erkalten
und sintert nach dem Trocknen bei 989 und schmilzt bei 110° (ILI).

0.1816, 0.1814, 0.1801 g Sbst.: 0.0824, 0.0936, 0.0793 0.

CisHisTeHgCly. Ber. Cl 11.64. Gef. Cl 11.22, 12.76, 10.89.

Die aus Alkohol umkrystallisierte Substanz scheint nicht ganz

rein zu sein.

Quecksilberbromid-Doppelsalz.

Dieses Doppelsalz wird erhalten, wenn man iquivalente, in Alkohol ge-
loste Mengen des Tellurids und Quecksilberbromids vereinigt. Aus geniigend
Alkohol scheidet sich das Doppelsalz in Form warzenformiger Gebilde aus,
die keine deutliche Krystallform erkenpen lassen und rasch zu einem leichten
Pulver zerfallen. Das Bromid sintert bei 95°, gegen 99° hat sich ein O]
gebildet.

0.1806 g Sbst.: 0.1008 g AgBr.

CisHis TeHg Bro. Ber. Br 22.92. Gel. Br 23.75.

Queksilberjodid-Doppelsalz.

Das Quecksilberjodid-Doppelsalz wurde analog dem Bromiddoppelsalz
dargestellt. Aus geniigend Alkohol scheidet es sich in Form kleiner gelber
Schuppen aus. Unter dem Mikroskop erscheint die Substanz in Form vier-
seitiger Pliittchen. Es sehmilzt zwisechen 1079 und 1089 unter vorhergehendem
Sintern von 1029 ab.

0.1492 g Sbst.: 0.0890 g Agd.

CisHigTellgds. Ber. § 32.07. Gel. J 31.90.

Briissel, am 28. Dezember 1915.



