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In kleiner Menge entsteht bisweilen noch das Dianilid; es scheidet
sich dann beim Stehen der vom Monoanilid abfiltrirten Flissigkeit
aus, muss also ebenfalls in Form einer Hydroverbindnng entstanden
gein.

CO.CNHCH;
C .CH
NGsHs

Diese leicht zu erkenaende, von Zincke!) ansfihrlich beschriebene
Verbindung bildet sich neben dem blanen Anilid beim Behaodeln
des Oxyds in essigsaurer Ldsung mit Anilin. Man filtrirt die aus-
geschiedenen blanen Krystallblittchen ab, fillt mit verdiinoter Salz-
siure und krystallisirt anfangs aus Alkohol, dann aus Benzin um.
Der Schmelzpuokt lag bei 1890 und zeigte die Verbindang alle dem
Dianilid znkommenden Eigenschaften.

Anilidonaphtochinonanilid, CiH,<

587. Felix B. Ahrens: Zur Kenntniss des Sparteins.
{Aus dem chemischen Institut za Breslau.]
(Eingegangen am 15. Dezember.)

Vor einiger Zeit?) berichtete ich iiber ein Oxydationsproduct des

Sparteins, welchem der Name

Oxyspartein, CysHyuNsO,
beigelegt warde. Dasselbe krystallisirt in weissen Nadeln - vom
Schmp. 849, ist leicht ldslich in kaltem Wasser, in Alkohol, Aether,
Chloroform; die wissrige Losung triibt sich beim Erwirmen milchig
und reducirt in der Hitze Fehling’sche Losung.

Die einfachen Salze krystallisiren ausnahmlos sehr schon, am
schwierigsten das Sulfat; die Halogensiure-Salze enthalten Krystall-
wasser, in welchem sie unter 100° schmelzen; etwas oberhalb 1009
geben sie Wasser ab nud werden wieder fest, um dann erst bei hoher
Temperatur unscharf zu schmelzen.

Das Chlorhydrat krystallisirt je hach der Darstellang mit 4 oder
mit 1 Mol, Krystallwasser:

Oxysparteinchlorhydrat, C;sHyN;O.HCl + 4Hy O, bildet
gich bei langsamem Verdunsten der wisserigen Ldsung in grossen,
wasserhellen Krystallen, die in trockner Luft verwittern.

Gefunden Ber. fir CisHauN30.HCl 4+ 4H 0
Cl 10.056 9.96 pCt.

1 Diege Berichte XXV, 482.
2 Diess Berichte XXIV, 1095.
229¢
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. Es giebt das Krystallwasser vollstindig erst bei "hoherer Tempe-
rator (160°) ab, erleidet dabei aber bereits partielle Zersetsung, die
gich. dorch Firbung anzeigt:

0.1837 g verloren bei 160° 0.0406 g Wasser = 22.1 pCt. Wasser,
wihrend sich der Verlust fir 4 HsO nar zu 20.2 pCt. berechoet.

Das Chlorhydrat, C;;HyN3O.HCl + HeO, bildet feive,
weisse Nadeln, die erst oberhalb 2300 schmelzen.

Gefunden Ber. fir C,sH3NsO.HCl+ H3z0
C 59714 5950 — 59.52 pCt.
H 9.32 8.93 — 8.92 »
N —_ — 9.26 9.33 »

_ Oxjspartefnbromhydrat, Cis HeNg O . HBr + 2!/, H; O,
krystallisirt bald pach dem Zusammengeben ziemlich concentrirter
Lésungen der Componenten in schén ausgebildeten, wasserhellen

Prismen.
Gefunden Ber. fir CmHa‘NgO. HBP+2IIQ H’O

Br 21.40 21.39 pCt.

Aus dem Filtrate scheiden sich beim Verdunsten des Wassers

selr leicht l5sliche, grosse Krystalle C;sHg4N3O . HBr + 31/, H;0 aus.
Gefunden Bor. fir C;sH3N;O, HBr+-31/,Hg0
Br 204 20.4 pCt.

Oxysparteinjodhydrat, C;y Huu N3O . HJ + H30 bildet farb-
lose Nadeln (aus Wasser), die sich im feuchten Zustande an der Luft
gelb fiarben; es ist in Wasser schwerer 15slich als die vorigen:

Gefunden Ber. fiir C;sHgN30.HJ <+ Hy0
‘ J 31.84 32.24 pCt.

Das Nitrat, C;3sHauNsO.HNO; + HzO, bildet ans Wasser
grosse, durchsichtige Tafeln, die bei 202° sintern und bei 2070
schmelzen.
: Gofunden  Ber. fir C;sHaN;O . HNO;+ HyO

By O (bei 130%) 5.95 5.47 pCu.
Gefunden Ber. fir C;sHaNgO.HNO;
N 12.9 13.5 pCt.

Jodmethylat, C;sHgyNgQ .CHasJ. Uebergiesst man Oxy-
spartein mit Methyljodid, so 1dst es sich auf und erstarrt darauf
wieder zu gelblichen Warzen des Jodmethylats; dasselbe bildet aus-
Aether-Alkohol gelbliche Nadeln vom Schmp. 191—19390 und ist leicht
18slich in Wasser und Alkohol. Wird die wassrige Losung desselben
mit frisch gefilltem Chlorsilber geschiittelt, so erhillt man pach dem
Verdunsten das

Chlormethylat, C;;HyyN3O . CH;Cl,

in ans langen Nadeln radial zusammengesetzten Warzen, die sehr
leicht in kaltem Wasser und Alkohol léslich siod.
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Das Chloroplatinat, Cy, Hsy N3O . CHyCl. HCL. PtCly +'H;0;
bildet sehr leicht losliche, rubinrothe, durchsichtige Krysulle, die beitn
Erhltzen verwittern und bei 228—229° uater Zersetzdug schmelzen:

Gefanden Ber. fir C;sHsNaOPtCly+-H,50

" HyO (bei 110°%) 2.79 2.74 2.76 pOr.
Gefunden Ber. fir Cys Hea Ny 0PtCle
Pt 28.9 28.9 pCt

Das Aqgrat bildet ang Wasser fettglinzende Bli.ttchen, die- bel
190—191° unter Zersetzung schmelzen.

Das Oxyspartein ist eine sehr bestdudige Base; es vertrigt, ohne
sich zu ver&ndern, vielstiindiges Erhitzen mit concentrirter: Sebwefel-
silure aof 2509 ebenso wird es durch Erwirmen mit rauchendet
Salpetergiiare nicht angegriffen. Hydroxylamin uod Phenylbydrarin
sind obne Einwirkung. Durch Erhitzen mit Phosphoroxychlorid auf
ca. 1500 erfalgt indesseon Wasserabspaltung, das Reactmnsproduct
wurde in Wasser eingetragen, alkalisch gemacht und mit Wasser-
dimpfen destillirt; es ging dabei eine schwer fliichtige, olige Base
dber, die in Golddoppelsalz verwandelt wurde; dasselbe krystal-
ligirte Yo Nadeln, die uater Zarsetzung bei 160—161° schmolzen,-

Gefunden Ber. fir CuH”N. 2HCl. 2AuCl3
C 2021 19.82 pCt.
H 3.06 2.64 »

- Die Ausbeute an der neuen Base war sehr schlecht und koonte
weder darch lingeres und hoheres Erhitzen, noch durch Zasatz von
Phosphorpentachlorid wesentlich erhht werdea,

Herr Dr. K. Hiirthle hatte die Freundlichkeit, physiologische
Versuche iiber die Wirkung des Oxysparteins anzustellen, aus denen
sich eine specifische Herzwirkung ergab. Hirthle fasst das Er-
gebniss seiner sehr eingehenden Untersuchungen dahin eusammen, dass
»in Dosen, welche keine sichtbare Verinderung des Allgemeinbefindens
veranlassen, das Oxyspartein beim Hunde and beim Frosch eine Wir-
kung auf den Kreislauf ausiibt; diese bestebt in einer Erhéhung det
Herzthiitigkeit, bei welcher die vom einzelnen Schlage geleistete Arbeit
vermehrt and trotz Abnahme der Pulszabl in den meisten Fillen
auch die Gesammtarbeit des Herzens gesteigert iste.1).

Ich bin Herrn Dr, Hiirthle fir seine miihevollen Versache za
berzlichstem Daake verpflichtet.

Dioxyspartein, Cis Hyg NgOa.
Bereits vor lingerer Zeit?) habe ich die Einwirkung des Wasser-
stoffsaperoxyds auf Spartein studirt. Es wurde damals eine sauer-

) Dr. K. Hirthle, Orientirangsversuche Gber die Wirkung des Oxy-
sparteins aof das Herz. Archiv fir experim. Pathologie und Pharmokologie
1892, 8. 141.

%) Diese Berichte XX, 2220.
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stoffhaltige Base erhalten, die durch Gold- und Platindoppelsalze als
ein Dioxyspartein charakterigsirt wurde. Die freie Base, die sebr be-
gierig sich mit Kohlensiure verbindet, sowie einfache Salze konnten
nicht rein erhalten werden. Es musste daher die Frage offen bleiben,
ob dem Dioxyspartein die Formel C;;HysN3Oy oder CysHgNyOy
(cf. loc. cit.) zukommt. Die Entscheidang der Frage ist nunmehr
gegliickt, indem die Darstellung sowohl der freien Base als auch ein-
facher Salze gelungen ist und als Zusammensetzung des Dioxyspar-
teins €5 Hyg Na Oy definitiv ergeben hat.

-Die Darstellung geschah in friher geschilderter Weise; es mag
hervorgehoben werden, dass das Dioxyspartein das Endproduct der
Einwirkung von Wasserstioffsuperoxyd anf Spartein ist, dass selbst
bei monatelangem Stehen der Componenten keine andern Prodacte
entstehen (cf. u.).

Die Losung des Dioxysparteins in iiberschiissigem Wasserstoff-
superoxyd wird dann bei niederer Temperatur eingedunstet, so dass
ein farbloser Syrup =zuriickbleibt; derselbe wird mit Alkohol aus-
gezogen und dieser Auszug mit reiner Brom- bezw. Jodwasserstoff-
siiure neutralisirt. Beim Verdunsten der Ldsungen erhdlt man die
resp. Salze in krystallisirter Form. Man presst scharf ab, st in
wenig Alkohol und fiigt bis zur Triibung Aether hinza: dann krystal-
lisiren die Salze ausserordentlich schon.

Das Bromhydrat, Cy;Hg NaOy. HBr, stellt gut ausgebildete,
farblose, durchsichtige Krystalle dar, die etwas hygroskopisch, in
Wasser und Alkohol leicht 18slich sind und bei 146 — 147° schmelzen.

Gefunden Ber. fiir ClsﬂmNa Oa .HBr
C 5164 51.84 pCt: ‘
H 8.26 7.8 >
Br 234 23.06 »

Das Jodhydrat, Cy;;HegN3OyHJ, bildet prachtvolle, grosse,
wasserhelle Krystalle, die in Wasser und Alkohol leicht 16slich sind
und bei 1379 unter Bridanung glatt schmelzen.

Gefunden Ber, fir CisHgNaOga. HJ
C 4544 4511 45.68 pCt.
H 7.01 — 6.86 »
J 32.38 — 3233 »

Aus diesen Salzen warde die freie Base in folgender Weise dar-
gestellt: Ihre concentrirte wilssrige Lésung wurde mit Chloroform
durchgeschiittelt und mit carbonatfreiem Natroubydrat in concentrirter
wilssriger Losung stark iibersittigt und anhaltend durchgeschiittelt;
nach vélliger Klirung der beiden Schichten warde die Chloroform-
18sung abgelassen und bis zar beginnenden Tribung mit Aether ver-
setzt; nach einiger Zeit begann die Ausscheidung von Krystallen; so-
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bald dieselbe nicht mehr zunahm, wurde wieder bis sur Triibung
Aectlier hinzogefiigt und so fort, bis erneuter Aetherzusats keine
Tribung mehr erzeugte. Dann wurden die Krystalle abfiltrirt, mit
Aether gewaschen and schnell bei missiger Tem'peratur'getrocknet.

Das auf diese Weise erhaltene Dioxyspartein stellt wasser-
helle, durchsichtige Prismen dar, die bei 128 —1299 zu einer dunkeln,
dicken Fliissigkeit schmelzen; beim Liegen an der Luft, sowie beim
Erwirmen firben sich die Krystalle gelblich, sind aber trocken luft-
bestaindig.

Von den Doppelsalzen ist das Chloroplatinat und das Aurat be-
reits friiher (loc. cit.) beschrieben.

Mit Sublimat entstehen Salze verschiedener Zusammensetzung;
analysirt wurde ein

Quecksilberchloriddoppelsals, CysHyyN3Os. 2HCL. HgCly,

das in Wasser leicht 1oslich ist und daraus in aus langen Nadeln
zusammengesetzten Warzen krystallisirt. Es schmilzt bei 193° unter
Zersetzung.

Gefunden Ber. fir CisBgsNa 0,.2HC.LHgClg
C 2955 29.7 pCt.
H 5.08 46 »

Trioxyspartein, G5 Hy Ng Os.

Diese Base wird durcli Einwirkung von Wasserstoffsuperoxyd
anf Oxyspartein hergestellt. Die Darstellung entspricht vollkommen
derjenigen des Dioxysparteins aus Spartein. Indessen bleibt hier die
‘Reaction bei dem Trioxyspartein nicht stehen, vielmehr entstehen
nebenbei stets starke Siduren, deren Isolirung, Trennung und Identi-
ficirang noch nicht zar Zufriedenheit gelungen ist.

Die Isolirang des Trioxysparteins geschah als Chloroplatinat.
Es wurde das Reactionsproduct eingedunstet, der farblose Riickstand
mit Alkohol extrahirt, der Alkohol verdunstet, der Riickstand mit
salgsaurem Wasser anfgenommen und mit Platinchlorid versetst.

Trioxysparteinchloroplatinat,

(Cls Hsy N3Oz H CI)Q PtCl, + 3 1/2 H: O,
krystallisirt aus Wasser in glinzenden, orangenen Nadeln und Prismen,
die beim Erhitzen sich gegen 200° dunkel firben und allmihlich ger-
setzen. Es 16st sich in beissem Wasser leicht, in kaltem ziemlich schwer.
Gefunden Ber. fiir (CisHauN3Os . HCI)sPtCli+ 34 HyO

HsO (bei1059) 6.51 5.97 6.11 pCt.

Die Analyse des wasserfreien Salzes ergab:

Berechnet

Gefunden fiir (Cy5HseN305. HOD:PtClLy
'C 376 37.37 37.35 37.30 — pCt. 37.19 pCt.
H 566 543 562 546 — > 517 »

Pt —_ — — — 20.18 » 20.04 »
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Das Platindoppelsalz wurde mit Schwefelwasserstoff zerlegt und
aus der Losung des Chlorhydrates das

Golddoppelsalz, C;sHyyN8Oy. HClAaCly,
dargestellt. Dasselbe krystallisirt aus verdiinntem Alkohol in langen,
glanziosen Spiessen, die, sehr langsam erhitzt, bei 136 - 137° sur
dicken Flissigkeit schmelzen (bei schnellerem Erhitzen liegt der

Schmelzpunkt hdher). Es 13st sich leicht in Alkohol, sehr schwer in
Wasser.

Gefunden Ber. fir C;sH3(N,O3. HClAuCls
C 29.46 29.08 pCt.
H 4.57 4.04 »
Au  31.31 31.66 »

Das Trioxyspartein ist eine krystallisirte Base, die in Wasser und
Alkohol leicht . 15slich ist; sie zeigte sich bisher sehr zerfliesslich,
eine Eigenschaft, welche der reinen trocknen Base mdéglicher Weise
nicht mehr zukommt. Die Salze mit den Halogens&iuren krystallisiren
ans Aether-Alkobol in langen Nadeln.

Weitere Mittheilungen folgen.

Breslau, im December 1892.

538. Max Kaehler: Ueber einen neusn Trockenschrank.
-(Bingegangen am 14. December.)

Der neue Trockenschrank, Fig. 2, von den Dimensionen 30:30: 45
cm, ist aus starkem Eisenblech gefertigt und mit Asbest bekleidet; der-
selbe kann durch Einlegen von 4 durchlocherten Platten in 4 Riiame ge-
theilt werden. Als Heizmittel dient jede leuchtende oder nicht leuch-
Flamme (Kichenlampe, Schnittbrenner, Bunsenbrenner), welche inner-.
halb einer abgesturmnpften, oben geschlossenen, unten offenen Pyramide
aus Messingblech (Heizkérper AC) stebt. Zor Entfernung der Ver-
brennungsgase miinden in die 4 Seiten der Metallpyramide 4 Messing-
rohren, welche innerbalb des Trockenraumes an den 4 Kanten des
Schrankes entlang schliesslich aus diesem herausfibren und dabei nur
so viel Warme bebalten, um das Wasser dampfformig zu erhalten.
Eine weitere Wirmezufobr findet durch Ausstrahlang der directen
Heizfliche statt, ferner durch einen stetig aufsteigendén Luftstrom,
der seine Warme durch den Heizkdrper A C und die Réhren D, seine
Fibhrung aber durch einen diese umgebenden Messingmantel erhilt.

Indem die Verbrennungsgase durch diese Anordnung nicht in den
Trockenraum gelangen, ist der anfsteigende heisse Luftstrom im Stande,
eine ganz erhebliche Menge Wasserdampf aufzunehmen und fortzu-





