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aber dns yon uns angewandte I i a h l  bauntsche Priiparat von Athyliden- 
chlorid aus Paraldehyd mittels Phosphorpentachlorids dargestellt worden ; 
riach den bisherigen Erfahrungen ist deshalb nur anzunehmen, dafi 
geringste Spuren Phosphor (in Form von Phosphoroxychlorid), die wir 
ireilich durch die ublichen Reaktionen nicht nachzuweisen vermochten, 
den MiBerfolg bedingt haben. Die wahre lirsache sol1 jedenfalls noch 
n u  fgeklart werden. 

Aus den angefiihrten Grunden hat man das pallndinierte Calcium- 
cxrl)onat naturlich vor jeder Verunreinigung zu schutzen, der Kataly- 
hntor hehiilt dann iibrigens Jahre lang seine volle Wirksamkeit. 

101. Karl Lederer: 
Zur Kenntnis der jtt-Tolyl-Tellurverbindungen. 

(Eing?gangen am 3. April 191G.) 

Das D i - m - t o l y l - t e l l u r i d  wurde durch Einwirkung von m-Tolyl- 
niaguesiunibrornid auf Tellurdibromid erhalten. Zur Reinigung wurde 
es i n  ,:las Dibrornid iibergefuhrt rind Ietzteres mittels Slethylmngnesiuni- 
jutlids zum lel lur id  reduziert. 1)as irt-Tolyl-tellurid vereinigt sicli mit 
Chior, Bront und Jod. Uas Dibroniid hat niclit die charakteristische 
gellje !:arbe. die allen an-lern Dibromiden eigen ist; :iuch dxs nijorlid 
ltat nicht die charakteristiache tiefrote Farbe, sondern ist goldorange 
gefiirbt.. Durch Einwirkung 1-00 Arnmoniak xaf das nibromid erhiilt 
n t x n  tias Oxyd, das sich i n  Wasser niit stark alkalischer Reaktioil 
liist; behandelt man dagegen da.i Dibroniid rnit Natronlauge, so l i i s t  

es sich. Beim Einengen der Liisung erhiilt nimi jederilalls ein Snlz  
tie s i  h y d ros y d s : 

0 Nn 
0 N:1' 

(tii-CH:, . CG H,)? 'Ye., 

Eine iihtiliche Beobachtung wurde bei der etitsprechenderi Anisol- 
iiiid Phenetol-\-erbindung geniacht I). Das Dichlorid liist sich in heil3ent 
Wasser rnit saurer Reaktion; beiin Erkalten sclieidet sicli das basi- 
sche Salz atis, das sicb i n  Wasser init neutraler Reaktion lost. 1 ) a ~  
Imische Salz hat  eineu ziernlich tiefen Schmelzpuukt; es schmilzt 
nirdriger \vie das Dicblorid, wEhrend die his jetzt dargestellten basi- 
svlieti Chloride holier s~:brno lz rn  wie die entjprechenden neiltraierl 
( 'hloride ?). 

'11 B. 30, 28%-2834 [1S9;]: 48, 2050-2054 r1915j. 
A .  391, 3?6--847: B. 49. 334-349 [1916]. 
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Das Tellurid vereinigt sich leicht niit den drei Quecksilber- 
halogeniden zu Doppelsalzen ; mit Jodrnethyl vereinigt es sich Zuni 
I ) i -  t/~-tolyl-rnetbyltelluroniurnjodid : 

O)i.-CHJ .Cs H& Te + CH, J = (ni-ClI3 .CS H&Te, CHZ . 

bas Jodid gibt, mit Silberchlorid in wiifiriger Liisung gekocht, das 
Chlorid, das nber nicht isoliert wurde. Versetzt man die wLL3rige 
I ikung des Chlorides rnit Pikrinsaure, so erbalt man ein gut kry-  
stallisierendes Pikrat; auch das Chlorplatinnt wurde erbalten, wahrend 
clas Rrornid amorph erbalten und nicht untersiicht wurde. Das Quecii- 
ailberdoppelsalz des Chlorides wurde our in oliger Form erhalten. 

E x p e r  i ni en t e l  1 e r 'Ye i 1. 
1) i - / / I  - t o  1 y 1 - t e 11 u r i d ,  (m-CHs. G6 H4)2Te. 

I n  eine aus 143 g m-Bromtoluol (4 Mol.) und 20.7 g Maguesiuiii 
(4 Mol.) in 500 ccrn absolutern Ather bereitete G r i g n a r d - L i i s u n g  
werden lnngsam 60 g Tellurdibrornid (1 Mol.) eingetragen. Die 
Keaktion verlauft sehr stiirmisch; das Tellurdibrornid geht zum groL3ten 
'l'eil in Losung. Nach dreistundigern Kochen wurde unter guter 
Kiihlung rnit Eiswasser zersetzt, der  schwarze Scblarnrn gut rnit i t h e r  
iiigeriert und die iitherischen Losungen gut rnit Wasser gewaschen. 
Bei gewohnlichern Drnck im Kohlensiiiurestrom destilliert man den 
h h e r ,  das  gebildete Toluol und eventuell noch vorbandenes Rroni- 
toluol. Der  im Kolben zuriickgebliebene Riickstand wird mit 20 g 
Kupferpulver versetzt u n d  in einer Koblenssure-Atrnosphare wahrend 

Stunden auE 270' (AuBenternperatur) erhitzt; die urspriinglich 
rote Farbe verschwindet, das Ditellurid geht in das Tellurid iiber. 
Im Vakuum bei 14 mm geht zwischen 190 und 210' ein gelbliches 
01 iiber, das nach dem Erkalten in Ather gelost wurde. Beirn Ver- 
setzen mit Rrom erhalt man das Dibrornid in Form eines schwach- 
gelblichen, fast weifien Niederschlages. Ausbeute 55 g. Die Reduli- 
tion zum Tellurid erfolgt folgenderrnafien : 66.5 g Jodrnethyl werden 
init 11.7 g Magnesium in Reaktion gebracht und in diese J5siing 
langsam 5.5 g Ilibromid eingetragen. Die Reaktion verlauft sehr sti ir- 
misch, das Dibromid geht schnell in Losung, an dessen Stelle scheitlet 
sich ein weiBes Pulver (~lagnesiumsalz) aus. Nach J/,-stiindigerir 
Kochen wurde unter guter Kuhlung mit Eiswasser zersetzt und mit. 
verdiinnter Salzsaure schwach angesauert, der i t b e r  mit Wasser ge- 

'waschen und iiber Kali getrocknet. Der Ather wurde im Kohlen- 
saurestrorn abdestilliert. Im  Vakuum bei 18 rnm deetilliert zwisciien 
205' und 206' das Tellurid als schwach gelblich gefarbtes 0 1  utwr. 
Ijie Ausbeute betragt 32.5 g. 
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0.1640 g, Sbst.: 0.3250 g COs, 0.0640 g HaO. 
ClaHtrTe.  Ber. C 54.25, H 

Gef. 2 54.04, )) 

4.5'3. 
4.33. 

D i - m - to1 y 1- t e I 1  u r o n i u m d i c  h 1 o r i d ,  (VL-CH~ , C6 H,), Te Cls. 
10  g Tellurid wurden in 200 ccm h e r  geliiet und in diese Lo- 

sung ein trockener Chlorstrom eingeleitet. Das Dichlorid scheidet sich 
aus dem Ather in Forni ron Nadeln aus. Der Ather muB im Es- 
siccator verdampft werdeu, d a  in ihm nicht unbetrachtliche Mengeri 
Dichlorid gelost bleiben. Das Dichlorid liist sich bereits bei gewohn- 
licher Temperatur sehr leicht in Benzol, Toluol, Xylol, Schwefelkohlen- 
stoff, Chloroform uod in Kohlenstofftetrachlorid; i n  Benzin, in Xethyl- 
und Athylalkohol lost es sich schwer; in Petrolather ist das Chlorid 
kaum liislich. Zum Umkrpstallisiereo eigoet sich am besten Benzin 
oder Alkohol. [Das Chlorid schmilzt zwischen 131O und 132O, von 
128O a b  sintert es. 

.\gCI. 
0.1536 g Sbst.: 0.2504 g COz, 0.0536 g HaO. - 0.1820 g Sbst.: 0.1358 g 

Ci~Hl4TeC1~ .  Ber. C 41.16, H L6S, CI 18.63. 
Gef. )o 44.46, n 3.87, 18.79. 

I) i -  r n  - to1 y 1- t e l l u  r o n i u m d  i b r o m i d ,  ( u L - C H ~ .  C6 &)z Te Brs. 
Das Dibromid wird beim Versetzen einer iitherischen Losung des 

Tellurides niit einem geringen UberschuB an Rrom i n  Form kleiner, 
schwach gelblich gefarbter (fast ~n eifier) Schuppen erhalten. Das 
Bromid lost bereits i n  der Kalte in Benzol, 'l'oluol, Xylol, Chloroform, 
Schwefelkohlenstoff und in Kohlenstofftetrachlorid ; es lost sich schwer 
in hlethyl- und Athylalkohol, noch schwerer in Benzin; in Petrolather 
ist es fast unloslich. Zur Krystallisation wird es in wenig Chloroform 
gelost und mit Benzin biu zur beginnenden Krystallisation versetzt. 
Das Bromid scheidet sich bei langsamer Krystallisation in Form haar- 
feiner, verlilzter Nadeln aus, bei schneller Krystallisation in Forni 
von Schuppen. Das Bromid schmilzt zwischen 1 6 5 O  und 166O, von 
163O ab sintert es. 

0.1501 g Sbst.: 0.1962 g Cog,  0.0406 g H,O. - 0.1603 g Sbst.: 0.1290 g 
rig Br. 

C,,HlrTeBr2. Ber. C 36.78, H 2.98, Br 34.07. 
Gef. 35.G4, 2 3.00, 33.88. 

I) i - / n  - t o l  y 1-  t e l l  u r o n  i u m d i  j od  id , ( ~ C H J .  Ct; H ~ ) Q  Te Ja .  

3 g Tellurid werden in Ather gelost und mit 2.5 g in Ather ge- 
lostem Jod versetzt. Das Jod scheidet sich sofort in schoneo, kleirrrii, 
schimmernden, goldorangefarbenen Blattchen aus. Das Jodid tijst sich 
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berrits  i i i  der  K i l t e  in Eenzol, Toluol, Sylol, Chloroform und in 
Schwefelkohlenstoff; dagegen ist eb in Petrolather,  Benzin, in Jfethyl- 
iiod A'ithylalkohol schwer liislich. Zur  Krystallisation wird d a s  Jodid 
in Chloroform geliist und bis zur beginnenden Krystallisation mit -41- 
kohol versetzt. Das Dijodid wird so in schonen, kleinen, goldorange- 
farbenen Blattchen erhalten.  Das .&uBere de r  Substanz erinnert  an 
Helianthin. Das Jodid sintert  bei 1590, bei l(i4O schmilzt e s  unter 
Zersetzung. Der  Schmelzpunkt ist von der  Schnelligkeit des  Erhitzens 
a b h a n gig. 

0.1802 g Sbst.: 0.198Og CO3, 0.0406 g 1 3 2 0 .  - 0.16S0 R Sbst : 0.1412 g 
A g J. 

Cl,H14TeJ1. Ber. C 29.81, 11 2.48, .I 45.07. 
(icy. D 29.96, 2.50, n 45.43. 

P i - 112 - t 01 y 1 - t e l  l u  r o n i u 111 o x  y d , (w-C& .CS €fa )?  l'e 0. 

I!iese Verbindung wird erhalten,  wenn man d a s  Dibroniid mit 
Aminoniak iihergieBt und auf dem Wasserbade e rwi rmt .  Das Oxyd ist 
i n  Henzol, Toluol, Xylol, Chloroform uod in  Schwefelkohlenstoff beim 
Erwiirmen leicht loslich, in Renzin ist es  dagegen so gut wie unlos- 
licb. E s  wird entweder aus Benzol oder Xylol umkrystallisiert und 
schniilzt zwischen 1 6 3 O  und 164" unter Sintern r o n  lGOo ab. Wird 
es d;igcgen nus Xylol umlrrystallisiert, so scbmilzt es zwischen 1559 
uiid 156O unter  Sinterri von 154" all. 

Hs 0. 
0.1404 g ,  0.1.472 g Sbst.: 0.2646 g, 0.3S13 g C o t ,  IJ.0570 g ,  0.0G38 g 

Cl lH,r ' l ' cO.  Be],. C .;l.61, H 4.30. 
Gef. 7 )  51.39, 52.11, n 4.51, 4.Sl .  

112s Oxyd liist sich in R a s s e r  niit s tark alkalischer Meaktion. Er- 
v i r m t  man  d a s  Dibromid auf dem Wasserbade mit Natiiumhydroxyd, so 
bildet sich eine in Wasser  leicht losliche Substanz, die sicb in Henzol 
riicht liist, es  liegt jedenfalls ein Salz des Dihydroxyds vor ,  so wie 
(lies beim Dianisol- iind Diphenetoltelluroniumoxyd de r  Fall  ist. 

f 2 ue  c k s  i 1 b e  r c h 1 o r  i d - D  o p p e I s a 1 z d es  D i - m-to1 y I t e l  1 u r i  d s  , (/ti - 

CH3.  CsHa)pTe, Hg Cls. Dieses Doppelsalz entsteht, wcnn man eine itherische 
I.iisung tles Tellurids mit einer w8Brigen LBsung Quecksilberchlorid gut durcli- 
schiittelt. Das so erlialtene Doppelsale stellt eine wcioe, Iiarzige Masse dar, 
(lie rasch fest wird. h u s  vie1 Alkohol krystallisiert das Chlorid in Form 
weifler, verfilzter Nadeln, die bei 110" sintcrn nnd zwischen 116O iind 117" 
schmelzen. 

0.1799 g Sbst.: 0.0606 g AgCI. 
Cl,Hl,TeHgCls + 6C1H5.0H. Ber. CI 8.28. Gef. C1 8.33. 

( .J  u e c k s  i 1 b er  b r o m i d -  D o p p e lsal z ,  (m-CH3. CS H&Te, Hg Brp. Dieses 
Uoppelsalz entsteht, wenn man %quivalente, in Alkohol geliiste Mengen des 
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'L'ellurids untl des Quecksilberbromids wreinigt. Aus Alkohol scheidet sich 
(Ias Bromid in Form eines gellren. rasch erstarrenden dles aus. Dasselhe 
erweicht bei 53O und mird allrniihlich iilig. 

0.1826 g Sbst.: 0.0994 g AgBr. 
Cl*ISl~TeHgBrl.  Ber. 1:r 23.S7. GcF. Br 33.17. 

Q u e c  ks i 1 b e r j o  t l  i d -  D o p p  e Isa lz ,  ( tn-CH3.  CGH&'Te, Hg  J2. Dieses Dop- 
pelsalz entsteht, menn man aquivalente, in Alkohol gelbste hfengen des Telliirids 
iind des Quecksilberjodids vereinigt. Aus  IieiDem Alkoholmheidet sicli dieses 
1)opFelsalz blig ;IUS, erstsrrt nnd wird beim 'Trocknen wachsweich. 

0.1826 g Sbst.: 0.1143 g AgJ. 
CI4HI ,TeHgJS.  Ber. .I 33.32. Gef. .I 33.84. 

D i - t u  - t o 1 y 1- m e t  h y 1 - t e 11 u r o n i 11 m j o d i d ,  (rrc-CHa. Cg E L ) Z  Te<?I3 . 

4 g Tellurid wurden  in  8 g Jodmethyl  geliist und S Tage stehen 
gelassen. Nach  2 Tagen begann bereits d ie  Krystallabscheidung an 
d e r  Oberflache, nach 5 Tagen ha t  sich eine seh r  ha r t e ,  gelbliche 
Krys ta l lkrus te  abgeschieden. Nach  7;erlauf e iner  Woche  wird d i e  
har te  Krys ta l lkrus te  durchstoBen, pulverisiert ,  mit absolutern i t h e r  
iiberachichtet, 24 Stunden stehen gelassen, abgesaugt und  getrocknet. 
Die Ausbeute ist fast quantitativ. Dns so erhaltene Jodid  schrnilzt 
zwischen 121' uncl 122O un te r  Zerfall in beide Komponenten. Es ist 
i n  Chloroform seh r  leicht liialich, dagegen ist es  in Athe r  unliislich. 
Wi rd  d a s  Jod id  in Chloroform gelfist und mi t  absolutem Athe r  bis 
z u r  begionenden Krystall isation versetzt ,  so scheidet es  sich in klei- 
nen ,  vierseitigen Saulen a w ,  die gleichfalls zwischen 121O und 122O 
schrnelzen. 

0.1522 g Sbst.: 0.2224 fi COZ, 0.0-is3 a" Ha0. - 0.1630 g Shst.: 0.0887 6 
Ag.1. 

ClsH~7' l 'eJ .  Ber. C 39.86, H 3.76, J 28.57. 
Gef. )) 39.77, s 2.51, 28.40. 

D a s  P i k r a t .  Das Jodid wurtle in war ige r  J,Bsung mit Silherchlorid 
gekocht und die wiCrige I,ijsung des Chlorids mit Pikrinsaure versetzt. 1 )as 
Pikrat scheidet sich in Form eines rasr,h erstarrenden Harzes aus. Atis 
Alkohol untkryxtallisiert erhalt man das l'ikrat in Form kleiner , gelber 
Nidelchen, die mit .> Nolek5len Alkohol krystallisieren. Diese Substanz 
sclimllzt zwischen 114O urid 115O nnter vorgehendem Sintern von 1100 ab. 

0.1547 g Sbst.: 0.2i00 g Cog, 0.0810 p H,O. 
C2IHtsTeN:iOi + 5 C ? H s . 0 1 1 .  Ber. C 4'7.53: H 6.26. 

Gef. 47.59, >) 5.81. 
Uas Chloroplatinat entsteht als fleisclifarbener 

Niederschlag beim Versetzen der wi13rigen Liisung des Chlorides mit Platin- 
chloridwnsserstoffsaure. Das Chloroplatinat ist in IieiBem Wasser unloslich, 
in heillem Alkohol lost es sich nur iiuWerst wenig. Dcr (lurch Fillung er 

Das C h l o r o p l a t i n a t .  
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haltene Niederschlag sintert hei 1 So und sehmiizt zwisclien 154’ und 1%’ 
unter Zersetzung. 

0.1842 g Sbst.: 0.150s g AgCI. 

Die \vLBrige IAsung des Chlorids gibt Init Quecksilberchlorid cinen 
harzigen Niederschlag, der nicht fest erhalten werden konnte. Versetzt mau 
die miiOrige Wsung des Chlorids rnit Raliumbromid, so erhllt man das 
amorplie Bromid, das nicht weiter untersucht wurde. 

C30H39Te2PtCla. Rer. CI 20.13. Gef. C1 20.25. 

E i n w i r k u n g v o n W a s  s e r a u f D i - 111 - t o  1 J 1 - t e I 1  u r o n i u m - 
d i c h l o r i d .  

5 g Dichlorid wurden in 500 ccm Wasser geliist, das Chlorid 
wurde zunachst olig und loste sich beim langeren Kochen. Beim 
Erkalten schied sich ein weiaes, krystallinisehes Pulver aus, das sich 
in Wasser mit neutraler Reaktion loste. Die Mutterlaugen wurden 
auf 100 ccm eingeengt. Auf diese Weise erhielt ich neue Mengen 
desselben krystallinischen Pulvers , das sich in Wasser gleichfalls mit 
neutraler Reaktion liiste. Dieses Salz wurde nochmals 2us Wasser 
umkrystallisiert. Die lufttrockne Substanz schmilzt bei 87O zu einem 
dicken 01, das allrniihlich diinnfliissig wird. 

Die lufttrockne Substanz wurde analysiert, die Analysenresultate 
ergeben, daB es sich um das basische Salz und nicht um dessen An- 
hydrid handelt. 

0.1404 g Sbst.: 0.2446 COS, 0.0471 6 HaO. - 0.1772 g Sbst.: 0.0653 0” 
Ag CI. 

CI4Hl,Te<:F. I h .  C 47.59, H 3.96, CI 9.79. 

2 C14H14‘re/’ - l ~ 1 2 0 .  )) 2 -16.41, )) 4.14, )) 10.01. 

Gef. )) 47.51, )) 3.72, n 9.12. 

OH 

‘CI 

R r u s s e l ,  am 23. Marz 1916. 

102. Karl  Lederer: 
Zur Kenntnis der p-Anisyl-Tellurverbindungen. 

(Eingegangen am 3. April 1916.) 
Das D i - p - a n i s y l t e l l u r i d  wurde genau so wie die anderen le l lu-  

ride durch Einwirkung von Tellurdibromid auf die entsprechende 
G r i g n a r d - L o s u n g  dargestellt. Zur Reinigung wurde es in das Di- 
bromid iibergefuhrt und letzteres mit HilEe von Methylmagnesiumjodid 
zum Tellurid reduziert. Das p-dnisyltellurid hat dadurch Interesse, 


