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164. A. Werner: Ober Spiegelbildieomerle bei Rhodium- 
Verbindungen. I. 

(Eingegangen am 1. April 1912.) 

I< o b n 1 t - a m  m o n i a k - s a l z  e 
haben grode Ahnlichkeit, worauf ich schon friiher I )  hingewiesen habe. 
Nur in der Farbe stirnrnen sie nicht iiberein, wie schon daraus her- 
vorgeht, dad die Hexarnmin-kobalti-salze gelb, die Hexammin-rhodium- 
salze farhlos sind. Nachdem n u n  festgestellt worden war, daf3 die 
Triathylendiamin-kobaltisalze, [Coenl] XB, in die durch Molekiilasyrn- 
rnetrie I1 bedingten Spiegelbildisorneren zerlegt werden konnen, durfte 
man auf Grund der Ahnlichkeit zwischen Iiobalt- und Rhodium- 
verbindungen erwarten, diese Zsornerie bei den T r i -% t h y l e u  d ia rn  i n -  
r h o d i u m - s n l z e n  wiederzufinden. Es wurde deshalb versucht, die  
Triathylendiarnin-rhodiurnsalze, welche bis jetzt nicht bekannt sind, 
darzustellen. Es hat sich gezeigt, da13 man sie durch Einwirkung 
von A t h y l e  n d i a  rn i n - rn o n o  h y d r a t  aul N a t  r i u m - r h o d i u  m- s e squi- 
c h l o r i d ,  [RhC16]Na3 + 12Hg 0, gewinnen kann.  Die Reaktion ~ 0 1 1 -  
zieht sich nacb folgender Gleichung: 

R h o d i u rn - a m rn o n i a k - s a lz e und 

[RhClsINaa + 3en = [Rh ens]Cls + 3NsC1. 
Dss Chlorid ist nur sehr schwierig vollstiindig von Chlornstrium 

zu befreien ; besser gelingt die vollkomrnene Reinigung der Verbin- 
dungsreihe rnit Hilfe des Jodids. 

Die T r i - a  t h y 1 e n  d i a m  i n  - r  h od i ti m s  a l z  e sind vollkommen farb- 
10s und krystallisieren in der Regel in glasglanzenden, gut ausgebil- 
deten Krystallen. 

Zu den Spaltungsversuchen wurde voni T r i - i i t h y l e n d i a m i n -  
r h o d i u m c  h l o r i d  ausgegangen, und als Spaltungsrnethode karn zu- 
erst diejenige in Anwendung, die bei den Triathylendiarnin-chrom- 
salzeri zuni Ziele gefiibrt hat, niirnlich die FBllungsrnethode rnit N a -  
t r i u m c a m p h e r - n i t r o n a t .  Sie gibt auch bei den Rbodiurnsalzen 
gute Resultate. Man erhalt ein schwerliisliches Camphernitronat, d a s  
i n  der Hauptsache dasjenige von l - T r i - i i t h y l e n d i a m i n -  r h o d i u m  
ist. In der Lauge befindet sich das  leichter losliche Salz der d-Reibe. 
Aus den Camphernitrouaten lassen sich die Jodide der nktiven Rho- 
dium-Reihen darstellen. 

Als zweite Spaltungsmethode wurde die ffir die Triathylendiamin- 
kobaltisalze aosgearbeitete verwendet; sie hat ebenfalls zu guten Er- 
gebnisseu gefiihrt. Durch UmsRtz des Triathylendiarnin-rhodium- 
chlorids rnit eiuern hlolekiil weinsaurern Silber wurde T r i - ii t h y 1 c u - 
_.__- 

I) B. 39, 1538 [ISOS]. 
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d i a m i n - r h o d i u  m-c h l o r i d -  t a r t r a t  dargestellt. ,411s der wlflrigen 
Losung krystallisierte bei geeigneter Konzentration zunachst bas I-Tri- 
iithylendiamin-rhodiumchloridtartrat in glasglanzenden, durchsichtigen 
Krystallen aus; nachher scbied sich dns entsprechende d - S a l z  in 
rnatten, undurchsichtigen, faserigeo Krystallen aus. Aus den Chlorid- 
tartraten wurden zuoachst die Jodide dargestellt, die sich fur die Ge- 
wionung anderer Salze sehr gut eignen. Inbezug auf die Eigen- 
schaften der aktiven Triathylendiamin-rhodiumsalze ist Folgendes mit- 
zuteilen. Die a k t i v e n  V e r b i n d u n g e n  s i n d  s e h r  b e s t a n d i g ;  
ihre wlBrigen Losungen kiinnen eingedarnpft werden, ohne daB das 
Drehungsvermogen eine EinbuBe erleidet. Auch gcgenuber Siiuren 
sind die Verbindungen vollkomrnen bestandig. Recht merkwtirdig ist 
die Erscheinung, daB das D r e h u n g s v e r m o g e n  der R h o d i u m -  
V e r b i n d u n g e n  d e m j e n i g e n  d e r  K o b a l t -  u n d  C h r o m - V e r b i n -  
d u n g e n  entgegengesetzt ist. Es wird nHmlich in einer spiiteren Mit- 
teilung der Satz eingehend bewiesen werden. daf3 diejenigen Aspmme- 
trie-Isomeren, welche mit derselben aktiven Siiure die schwerer 10s- 
lichen Salze geben, sich konfigurativ entsprechen. Nun zeigt sich 
beim Vergleich der schwerloslichen Salze der Chrom-, Kobalt- und 
Rhodium-Reihe, daB die Kobalt- und Chiomsalze der  rechtsdrehenden 
Reihe, die Rhodiumsrtlze aber der linkedrehenden angehiiren. Wir 
konnen dies dahin zusammenfassen, daB Rhodium einen entgegenge- 
setzten optischen Drehungsfaktor besitzt wie Kobalt und Chrom. Die 
Drehungsvermogen der Triathylendiilmin-rhodiumsalze und der ent- 
sprechenden Chromsalze haben gleiche Griiflenordnung, und es muB 
direkt auffallen, wie nahe sie ubereinstimmen. Uber die beobachteten 
spez. DrehungsvermBgen gibt folgende Zusammenstellung AufscbluB: 

Die Rotationsdispersion ist bei den Rhodiunisalzen klein, so daB 
sich Bestimmungen des Drehungsvermogens auch in weidem Licht 
arisfiihren lassen. Durch diese Untersuchung wird somit der Beweis 
erbracht, dal3 auch d a s  R h o d i u m  z u r  B i l d u n g  v o n  s p i e g e l b i l d -  
i s o m e r e n  V e r b i n d u n g e n  befHhig t  ist. Gleichzeitig wird die 
wichtige Tatsache festgestellt, daB die spezielle N a t u r  d e s  Z e n  tral- 
a t o m s  v o n  a u s s c h l a g g e b e n d e r  B e d e u t u n g  f u r  d i e  D r e h u n g s -  
r i c h t u n g  d e r  a k t i v e n  V e r b i n d u n g e n  ist. 
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E x  p e r i  m e n  t e 1 1  e r  T e i l .  

1. D a r s  t e l l  u n g d e r  T r i - ii t h y 1 e n d i a niin - r h o  d i u rn s a l z  e ,  
[RhenaIXs. 

In  45 g Athylendiamiu-monohydrat, die sich in einem Kolben 
( ' / a  1) befinden, werden nach und nnch 100 g Natrium-hexachloro- 
rhodiat, [Rt~Cls]Na,~ + 12H20, eingetragen. Man gibt zuerst etwa 3 g 
Chlorid zu und erhitzt dann auf Ereier Flamme unter fortwiihrendem 
Scbiittelu des Kolbens, bis sich das  Natrium-rhodium-cblorid vollstiindig 
aufgelost hat, was unter stnrkem AuFzischen erfolgt. Nun setzt man 
die iibrige hlenge des Rhodiumsalzes in kleinen Portionen und unter 
fortwiihrendem Schiitteln des Kolbens hinzu; die Renktion erfolgt 
unter starker Warmeentwicklung. ohne daB meiter erhitzt werden muB. 
Das Reaktionsprodukt besteht aus einer weiben, krystallinischen Masse, 
die  man mit dem gleichen Volumen Alkohol vermischt, absaugt und 
aus etwa 250 ccm Wasser umkrystallisiert. Beim Auflosen bleibt ein 
wenig einer gallertartigen Rlasse ungelost, die man abfiltriert. Die 
klare, schwach gelblich gefarbte Liisung wird zur Krystallisation ein- 
gedampft und gibt kleine, schwachgelbe, wiirfelige Krystalle. Aus- 
beute 50 g. Zur Reioigung krystallisiert man die Krystalle nochrnals 
aus heiBem Wasser urn, wobei sie vollkornmen farblos werden. Trotz 
des schiinen Aussehens ist das so gewonnene Chlorid nicht rein, wie 
aus den Analysendaten zu schlieBen ist. 

0.1531 g Sbst.: 0.0443 g Rh. Rhodiumbestimmung im wasserfreien Salz. 

Ein noch einmal umkryfitallisiertes Produkt ergab: 
0.1275 g Sbst. (lufttrocken): 0.1342 g AgCI. 

[Rhen3]C13 + 2YnHaO. Ber. Cl 24.51. Gef. C1 ?6.00. 
(Das Chlorid enthslt, mie spatere AnalTsen zeigen, 2'/a.Ha 0). 
Analyse eines 5-ma1 umkrystallisierten Chlorids: 0.2700 g Sbst.: 0.0320 g 

Ha0 (bei 1200 getrocknet). - 0.1684 g Sbst.: 0.0430 g Rh. - 0.1522 g Sbst.: 
0.1592 g AgCl. 

[Rhen3]C13. Ber. Rh 26.44. Gef. Rh 28.93. 

[Rhena]C13 -t 2'/1H30. Ber. HsO 10.36, Rh 23.70, C1 24.51. 
Gef. B 11.85, 25.53, 25.83. 

Diese Bnalysenresultate zeigen, daB auch dieves Chlorid nicht rein 
war. Beim mehrmaligen Umlirystallisieren wurden prachtvolle, glas- 
helle Wurfel erhalten, deren Analyse aber zeigte, da13 das  Triathylen- 
diamin-rhodiumchlorid jedenfalls mit Kochsalz isomorph und durch 
Krystallisation von diesem nicht zu trennen is:. Die Rhodiumbestim- 
mungen ergaben stets, trotzdem im Wasserstoffstrom reduziert und 
hierauf im Kohlensaurestrorn gegliht wurde, zu hohe Werte. Um reines 
Chlorid zu erhalten, wurde deshalb zunachst das Jodid dargestellt und 
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dieses durch Schiitteln mit Chlorsilber in  das Chlorid zuriickver- 
wan delt. 

J o d i d ,  [Rhens] Ja + VI Hz 0. 
3 g Chlorid werden auf dem Wasserbade in etwa 15 ccm Wasser 

gelost und zur filtrierten Liisung so vie1 festes Natriumjodid zugesetzt, 
Gis sich ein w e i h r ,  krystallinischer Niederschlag bildet. Ausbeute 
3.5 g. Man saugt das Jodid scharf ab  und krystallisiert es aus heiljem 
Wasser urn. Hierbei werden durchsichtige, rhomboedrische Krystalle 
erhalten. 

0.1630 g Sbst. (lufttrocken): 0.0250 g Rh. - 0.1490 g Sbst.: 0.0226 R Rh. 

Ein noch einmal aus wgllriger L6sung umgefiilltes Priparat von Jodid 

0.1 154 g Sbst. (exsiccatortrocken) : 0.1204 g JAg. - 0.2374 g Sbst.: 

[RhenJ]Ja + '/,HgO. Ber. Rh 15.30. GeF. Rh 15.33, 15.17. 

ergab folgende Analysenresultate: 

0.0370 g Rh. - 0.3928 g Sbst.: 0.0045 g H20 bei 1300. 

[RhenaIJa + '/aHaO. Ber. J 56.61, Rh 15.30, H,O 1.33. 
Gef. * 56.37, n 15.58, n 1.14. 

Tri-athylendiamin-rhodiumchlorid nus J o d i d ,  
[Rhen,]Cls + 2'/a Ha 0. 

J e  20 g Jodid nurden i n  etwa 150 ccni warmem Wavser aufge- 
lest; die filtrierte Losung wurde mit einem UberschuB von frisch ge- 
fHlltem Chlorsilber langere Zeit kraftig durchgeschuttelt, auf dem 
Wasserbade einige Zeit erwarmt und dsnn vom Jodsilber abfiltriert. 
Die klare Losiing, zur Krystallisation eingednrnpft, lieferte schone, 
durchsichtige, wiirfelformige Krystalle oder auch kleinere, gliinzende 
Niidelchen. Ausbeute 11 g. 

Analyse eines wihrend 3 Tagen im Exsiccator iiber Cblorcalcium getrock- 
neten Priparats. 0.1277 g Sbst.: 0.1312 g AgC1.- 0.1708 g Sbst.: 0.012Og Rh. 

[RheoaICla + 2HaO. Ber. C1 25.01, Rh 24.10. 
Gef. B 25.38, n 24.59. 

0.5136 g Sbst. (lufttrocken): 0.0564 g Ha0 bei 1200. - 0.1415 g Sbst.: 
0.1405 g AgCI. 

[Rhen3]Cla + 2'/3HaO. Ber. C1 24.51, Ha0 10.36. 
Gef. D 20.54, D 10.97. 

2. S p a l t u n g  d e r  Tri-athylendiamin-rhodium-Reibe m i t  H i l l e  
d e s  C a m p  h e r -  n i t  r o  n a t  s. 

5 g Triathylendiarnin-rhodiumcblorid werden in 20 ccrn kaltem 
Wasser aufgelijst und die Losung mit einer filtrierten Liiiung von 4 g 
Natrium-camphernitronat versetzt. Uas schwerlosliche Caruphernitronat 
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scheidet sich nach kurzer Zeit ab ;  es wird scharf abgesaugt und mit 
Alkohol und Ather gewaschen. Dieses Nitrocamphersulfonat dient ale 
Ausgangsmaterial fiir die Darstellung der l-Salze; aus  der Mutterlauge 
gewinnt man die d-Salze. 

U m w a n d 1 u n g d e s C a m p h e r - n i t  r o n a t  s i n I - J o did. 
0.5 g Camphernitronat werden mit etwa 3 ccm Wasser zu einem 

lliissigen Brei angertihrt und mit nicht zu vie1 festem Natriumjodid 
verrieben. Die Menge des Jodnatriums darf nicht zu groIj win, weil 
sonst Natrium-campbernitronat ausgevalzen wird, welches such durch 
Waschen mit Wasser, Alkohol und Ather nicht rollstiindig entfernt 
werden kann. Den entstandenen Brei versetzt man nun rnit etwas 
Wasser, saugt ihn scharF ab und wascht ihn gut mit heiBem Alkohol 
und dann mit Ather aus. Das gewonnene Produkt wird bierauf zwei- 
ma1 mit etwas Wasser und Jodnatrium verrieben und abgesaugt. Das 
entstandene Salz ist rein weiB und stellt ein feines, krystallinisches 
Pulver dar, welches niit heiBem Alkohol gewaschen wird. Es ist 
optisch aktiv und zwar linksdrehend, wie sich aus folgender Bestim- 
mung ergibt. 

B e s t i m m u n g  d e s  Drehungsvermbgens .  1-proz. Lbkung, I = 10 cm, 
T 190. 

dD = - 0.3O0, [a]D = -30°, [MI = - 201.9'. 
ac = -00.260, [ a ] c  = -26O, [M3 = -- 174.9' 

Bus der jodnatriumhaltigen Liisung, velche beim Verreiben des Ge- 
menges von [Rh en,] J a  und Natrium-camphernitronat mit Wasser und Jod- 
natriuni erhalten worden war, schieden sich nach einiger Zeit kleine Mengen 
eines weillen Salzes aus, die abfiltriert und mit Alkohol und Ather gewaschen 
wurden. 

B e s t i m m u n g  des  Drehungsvermbgens .  I-proz. Lbsung, I =  lOcm, 
Sic waren starker aktiv ala das obige Salz. 

T 190. 
"D = -00.40', [a]D = -40°, [MI = -269.2". 

Diese Beobachtung ergab, dall das aktive Salz leichter loslich ist, als 
das raccmische und daB dem oben erhaltenen Salz vom Drehmert a D  = -0.300 
noch racemisches beigemengt sein muate. Dieses Salz wurde deshalb in 
wenig Wasser aufgelhst mit etwas festem Jodnatrium versetzt, wodurch eine 
kleiiie Menge eines weillen Salzea ausgeschieden wurde, welches sich als in- 
aktiv erwies. 

Die Lauge dieses Salzes wurde zur Krystallisation eingedampft, 
sie ergab weil3e Nadeln, die sich als starker aktiv als das urspriing- 
liche Salz erwiesen. 

Bes t immung d e s  Drehungsvermbgens .  'Iz-proz. Lbsung, 1 = lOcm,  
T 19O. 

aD = -00.240, [.ID = --So, [MI= -323O. 
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Wie spiitere Bestimmungen gezeigt haben , bestand dieses Salz 
aus reinem I-Triathylendiamin-rhodiumjodid. Beim Eindampfen der 
Losung des Salzes auf dem Wasserbad hatte somit keine Racemisie- 
rung stattgefunden. 

D ar s t e l l  u n g d ee  d -  T r i - Bt h y l e u  d i a m  i n - r h od  i i i  m j o d  id s 
a u s  d e r  L a u g e  v o m  C a m p h e r - n i t r o n a t .  

Die urspriingliche Lauge von der Darstellung des  I-Triithylen- 
dirtmin-rhodium-camphernitronats wurde mit festem Jodnatrium ver- 
setzt, wodurch das J o d i d  als weises Krystallpulver ausgeschieden 
wurde. Es wurde in warmem Wasser gelost und mit Jodnatriiim 
umgefiillt; so wurde es in  Form schiiner, glanzender Blrittchen er- 
halten. Dieses Salz erwies sich als schwach rechtsdrehend. 

B e s t i m m u n g  d e s  Drehungsvermogens .  ','a-proz.Lkung, 1 = IOcm, 
T 19O. 

aD = +0.080. 

Beim Umkrgstallisieren aus heiBem Wasser schied sich zuerst 
i n a k t i v e s  J o d i d  aus. Die urspriingliche, jodnatriumhaltige Mutter- 
Iauge, nus der das soeben erwahnte Jodid ausgeschieden worden war, 
wurde nun auf dem Wasserbad fast bis zur Trockne eingedampft und 
anit siedendem Alkohol susgezogen, urn das Natrium-campheroitronat 
zu entferneo. Der  Ruckstand wurde in wenig warmem Wasser auf- 
genommen und die Losung mit festem Jodnatrium versetzt. Es schied 
sich ein weides, kryslallinisches Jodid B u s ,  welches abgesaugt und 
g u t  mit heiBem Alkohol uiid Ather gewaschen wurde und sich als 
reines d - J o d i d  erwies. 

Bes t immung des  Drehungsvermijgens.  1-proz. LBsung, 1 = lOcm, 
T 18O. 

a D  = +0.4S0, [~I]D = +ao, [MI = +323O. 
uc = + O.4Oo, [.Ic = - 4O0, [MI = + 269.20. 

3. S p n l t u n g  d e r  Tri-athylendiamin-rhodium-Reihe 
a l s  C h l o r i d  - t a r t  rat .  

37 g Triathyleodiarnin-rhodiumchlorid werden in etwa 150 ccm 
warmem Wasser aufgelost, die Losung filtriert, mit der 1 Mol. ent- 
sprechenden Menge d-weinsaurem Silber versetzt, '/4 Stunde lang in 
einem E r l e n  m eyer -Kolben  tuchtig durchgeschuttelt, kurze Zeit auf 
d e m  Wasserbad erwarmt und dann vom Chlorsilber abfiltriert. Die 
80 gewonnene klare Liisung des Chloridtartrats wird bis zur Halfte 
s u f  dem Wasserbad eingedampft und dann mit einigen KrystiiUchen 

(con einer fruheren Spaltung herrlhrend) ge- von I-[Rh en,] C4H 

impft. Nach etwa einstundigem Stehen hat sich das Chloridtartrat 

c1 
4 6  
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in durchsichtigen, schon ausgebildeten, wiirfelformigen Krystallen aus- 
geschieden. Es wird abgesaugt und die Mutterlauge weiter einge- 
dampft; sie scheidet ein wei8es, amorphes Salz in kugeligen Krusten aus. 

Das in Wiirfaln krystallisierte Snlz ist l-[Rh em] dc41-I,06 +5HaO, 

das in Kriisten ausgeschiedene: d-[Rh en,] :L,H,06 + 4 H?O. 

Zur Reinigung krystallisiert man die beiden Chloridtartrate einige 

0.2860 g Shst.: 0.0456 g Ha0  bei 130O. - 0.1358 g Sbst.: 0.0344 g -4gCl. 
Male aus heil3em Wasser urn. 

- 0.1806 g Shst.: 0.0336 g Rh. 
c1 I-[Rh en,] + 5I-180. Ber. 1 4 2 0  16.17, Cl 6.37, Rh 18.49. 

Gef. i) 15.94, n 6.26, n 18.60. r H 4 0 s  

B e s t i m m u n g  d e s  Drehungsvermogcns .  '/a-proz.Losung, I =  10 cm, 

D a r s t e l l u n g  d e r  I - S a l z e .  

I - J o d i d ,  [RhenaIJ, +'/2HzO. 
Das hei der Spnltung erhalteue, gut krystallisierte Chloridtartrat 

wird auf folgende Weise i n  das Jodid, das zur Darstellung der Salze 
der I-Reihe gedient hat, iibergefuhrt. kInn lost das Chloridtartrat in 
warmem Wasser auf, filtriert die Lijsung und versetzt sie mit Nntrium- 
jodid. Dns ausgeschiedene, krysttallinische Pulver wird aus heil3em 
Wasser umkrystallisiert und dabei in schiinen, gliinzendeo Wiirfelchen 
erhalten, die, an der L u f t  getrocknet, matt werden. 

0.1192 g Sbst.: 0.0182 g 12h. - 0.13.56 g Sbst.: 0.1424 g Ag*J. 
[Hh ens153 + ' / 2 8 2 0 .  Ber. Rh 15.30, J 56.61. 

Gef. )) 15.27, D 56.75. 
Best immung des  Dre l iungsvermogcns .  '/2-proz. Losong, 1=  lOcm, 

T 17O. 
aD = -Oo.2j0, ["Iu = -500, [MI == - 336.5'. 

I -  C ti l o  r i d ,  l-[Rh en,] Cl, + 2 '12  HsO. 
3 g l-Jodid \rcrden in eincni IG5lbclirn i n  etwa 30 ccm Wasser geldst 

und die filtrierte Liisung niit frisch gcf5lltcm Chlorsilber vcrsctzt und damit 
krjftig durchgi,schuttelt, dann nuf dem Wasserbade ermirrnt, voni ausge- 
schiedenen Jodsilber abfiltriert und z u r  Krystrtllisation eingedampft. Man 
erhdt schijne, lange, wveil3e Nadeln, die in Wasser sehr leicbt loslich sind 
nnd au der Lult verwittern. 

0 1700 g Sbst.: 0.0402 g Rh. 
[Rh en,] C13 + a ' / ,  HaO. Rer. Rh 23.70. Gef. Rh 23.64. 
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B e s t i m m u n g  d e s  D r e h u n g s v e r m o g e n s .  '/a-proz.Lbsung, 1= lOcm, 
T 210. 

UD = -0.40°, = - 8 0 0  , [MI = -347.6". 

I - R h o d a n a t ,  [Rh ens] (SCN)z. 
2 g I-Jodid werden iir wenig warinem Wasser gelost und mit. Rhodan- 

kalium versetzt. Das Rhodanat, nelches als krystallinischer Niederscblag 
ausf%llt, wird abgesaugt rind nus heidem Wasser umkrystallisiert. Es ent- 
stehen kleine, wiirfelige Krystalle. Eine Rhodiumbestimmung zeigte jedocb, 
daB das erhaltene Salz nicht rein war, denn beim Abraucheo mit konzen- 
trierter Schwefelsiinre entwickelten sich JoddBmpfe, und es murde zu wenig 
Rhodium gefunden. 

0.1418 g Sbst.: 0.0284 g Rh. 
[Rh ens] (SCN)3. Ber. Ith 22.53. Gef. Rh 20.02. 

Das S d z  wurde desbalb in Wasser gelost, uoch einmal mit Rhodan- 
kalium gef&llt und das ausgemhiedenc Produkt aus warmeni Wasser umkry- 
stallisiert. Neben kleinen, whrfeligen Krystallen wurden schihe, groBe, matte, 
lauzettftirmigc Krystalle erhalten. 

[Rh en3](SCN)3. 

Die letztercn ergaben bci der Analyse: 

Ber. Rh 22.53, S 21.00. 
Gef * 2'2.59, '2077. 

0.1310 g Shst.: 0.0292 g Rh. - 0.1020 g Sbst.: 0.1544 g BaSO,. 

B c s t i m i n u n g  d c s  D r c h u n g s v e r m t i g o n s .  '/2-proz. Liking, I = IOcm, 
'r 210. 

rc, = -0.36', [n],, = --Ti!', [MI = -329'. 

D a r s t e l l u n g  d r r  d - S n l z e .  
Das bei de r  Spaltung entstehende, leichter losliche, matte, krusten- 

formig  sich ausscheidende C h l o r i d -  t a r t r a t  kaun kaum vollstandig 
rein erhalten werden. Auch bei mehrrnaligem Urnkrystallisieren kann 
es nicht in anderer  Form erhalten werden. 

0.2527 g Sbst.: 0.0398 g HzO bci 120°. 
CI d-(Rh en~]dC,H,Os + 4H10. Ber. 1 3 2 0  13.37. Gef. H?O 12.97. 

B e s t  i in m ung  d e s  D re  h u ngs v c rni ij g e n  s. '/,-proz. LBsirng, 1 = 10 cm, 
'r 220. 

aD = +0.2'"3, [.Iu = +44O, [MI = +244.56'. 

d- d o d i d ,  d-[Rh en31 5 3  + '/2 HsO. 
Die Dnrslellung dieses Salzcs erfolgte in derselben Weise aus dem 

ainorphcn Chloridtsrtrat, \vie diejenige des I-Jodids aus dem krystallisierten 
Chloridtartrat: nur  wurdc bci der fmktionierten Flllnng niit Natriumjodid 
einc ziemlich groBe Mengc vollstiLndig ioaktiven Jodids erhalten. Bei den 
weiteren Fillungen (im ganzen fiinF), zeigte die dritte 1Wlung in '/a-proz 
I.i,sung ein Dreliungsvcrm6gen von ciI) = 0.10"; die vierte und fiinfte Fallung 
gaben ein .Jodid, das cincn Drehwert zeigte, melclier init demjenigen der 
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entsprechenden I-Form iibercinstimmte und mar somit rein. Aus Wasser 
wirden klcine Wiirfclchc,n erhalteo, die an tler Liift. vermitterten. 

0.1021 g Sbst.: 0.1073 g Ag.1. 

Rliodiumbestirnmung im entwiisserten, bci 1300 getrockneten Produkt. 
0.2262 g Sbst.: 0,0353 g Rh. 

[I:hens]J3. Bcr. 1:h 15.51. Gef. Kh 15.55. 
B e s t i r n m u n g  tlos n r e l i o n , o s v c r n ~ i i S e n s .  I/p-proz. Lijsuiig, 1 = lOcni, 

[Kh cn3ItJJ + '12 IIZO. 13cr. .T 56.61. GcE. .T 56.75. 

t l - C I i I o r i d ,  d-[l:lien3]CI~ + J'/,HzO. 
Das d-Clilorid ~ r o r t l c  nus tiem cntsprecliendcn Jotlitl in gleicher Weise 

gewonuen wie das I-Clilorid. Es w i d  i n  scliGuei~, tangen, aeil3en Nadeln er- 
halten. Etna Lcigemcngtes, wiirfolf6rniig I;ry~tallisiertes, inaktives Chloritl 
kann durch Krystallisation getrcnnt iver(1cn. 

0.1208 p Shst.: 0.1194 g AgCl. 

B e s t i r n r n u n g  tles D I c h i i n g s \ ~ e r n i h g e n s .  l/p-proz. L i i ~ ~ ~ i g ,  I = 10 en], 
[Khcne]Cls + 2'/?H,O. Ikr .  Cl 24.51. Gel. 24.43. 

T 210. 
"1) == +0.39", [.I1, + n o ,  !hi] = +338.9('. 

tl-Rh o d a n  a t ,  cl-[Rh en31 (SCN),. 
Das d-lbhodanat ist, in gleichcr Weisc dargestellt wordcn, \vie das I-Rlw- 

Es w i d  in grofien, iiudui,clisiclitipc.n, lanzcttfijrrnipen Krystallen er- danat. 
halten, die in  warmeni Wasscr gut liislich sind. 

0.1018 g Sbst.: 0.15138 g Ba$iO,. 

Bes t i rnmung  d e s  n r e ~ r u n g s r c r i i i ~ , r r e n e .  '/.l-proz. T2ijsung, 1= 10cn i ,  
[Ibti ens](SCN)r. Hcr. S 31.00. Gef. S 21.13. 

T YOo. 
uD = +O.S7O, ["Iu = + 74', [M] = +338O. 

Frl. Dr. H. K u h ,  die  mich bci vorliegender Untersuchung irr 
beater Weise unterstutzt hat, bpreche icb biermit meinen besteri 
Dank aus. 

Z t i r i c  h ,  UnirersitItslaboratorium, MIrz 1Y13. 




