
10. H. Dubke: Ueber die Einwirkung von Benzaldehyd auf 
s - Trimethylpyridin.  

[Aus dem chemischen In-titut der Universitrit Breslau.] 
(Eingegangen am 6. Januar.) 

Analog B a u r a t h  l), B a c h e r  a), P l a t h  3) und Anderen habe ich 
es auf Veranlassung des Hm. Professor Dr. A. L a d e n  b u r g  unter- 
nommen die Einwirkung von Benzaldehyd auf s -Trimetbylpyridin 211 

studiren. 
Zur Darstellung des s-Trimethylpyridins benutzte ich das Ver- 

fahren, wie es von D i i r k o p f 4 )  angegeben ist. Bei dem Vereuch, 
das  s-Trimethylpyridin dumb Destillation des H a n  t z s  ch’scben Colli- 
dindicarbonsaureathylesters5) rnit Natronkalk nach M a i  und Aschoff6)  
zu gewinnen, wurde kein befriedigendes Resultat erzielt. 

Je 6 g s-Trimethylpyridin wurden mit 15.7 g Benzaldehyd, ent- 
sprechend drei Molekiilen, und etwas Chlorzink in Riihren einge- 
schmolzen und 6 Stunden auf 137 - 140° erhitzt. Nach vielen Ver- 
sucben fand ich, dass diese Teniperatur die geeignetste ist. D e r  
Rijbreninhalt besteht aus einer gelblich-braunen Flussigkeit, in der 
das abgespaltene Wasser suspendirt ist. Nacb der Entfernung des 
iiberschiissigen Benzaldehyds versuchte ich, nacbdern das nicht in 
Reaction getretene s-Trimethylpyridin mit gewiibnlichen Wasserdarnpfen 
iibergetrieben w a r ,  das gebildete Reactionsprotluct mit iiberhitzteii 
Wasserdampfen tiberzutreiben. D a  diese Operation selbst nach mehr- 
tagigem Destilliren noch nicht beendigt war, schiittplte ich die Rase in der 
Folge mit Aether aus und trocknetedieL6sung rnitgcschmolzenem, koblen- 
saurem Kali. D a  die Base auf diese Weise nicht rein zu erhalten war, 
musste dieselbe durch ein Salz gereinigt werden. Hierzu scbien das brom- 
wasserstoffsaure Salz geeignet , aus dem nach niehrmaligem Umkry- 
stallisiren die Base rnittels Kalihydrat abgeschieden, in Aether aufge- 
nommen und mit geschmolzenem, koblensaurem Kali getrocknet wurde. 
Bei der Darstellung des bromwasserstoffsauren Salzes wurden noch 
andere bromwasserstoffsaure Salze erhalten, die trotz ziemlich con- 
stanter Schmelzpunkte keine stimmenden Analysenresultate ergaben. 

Da die Metbode der Reindarstellung durch das  bromwasserstoff- 
same Salz keine vollkornmene zu sein schien, so wurde die Reinigung 
der Rohbase durch das Quecksilberdoppelsalz versucht. Bei Zusatz 
von heisser SublirnatlBsung zu der salzsauren Losung der Rohbase 
fie1 sofort ein gelbliches Oel, das erstarrte und beim weiteren Er- 
kalten ein zweites , weisses Quecksilbersalz, das  einer aweiten Base 

’) Diese Berichte 20, 2719; 21, $18. 
3) Diese Berichte 22, 1057. 

Ann. d. Chcm. 215, 26. 

*) Dieee Berichte 21, 3071. 
4) D im Berichte 21, 2713. 
6) Diese Berichte 25, 374. 
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angehijrt, die spater beschrieben wird. Durch die verschiedene Los- 
li,chkeit der Quecksilberdoppelsalze war eine rollstandige Trennung 
miiglich. Das zuerst gefallene Quecksilberdoppelsalz wurde nach 
mehrmaligem Umkrystallisiren roni Schmelzpunkt 21 8-2 1 (J0 erhalten, 
mit Schwefelwasserstoff zerlegt, und die Base aus der salzsauren Lo- 
s u n g  mit Kalihydrat abgeschieden. 

t r ' - y - D i m e t h y l - a - S t i l b a z o l ,  CgHzN(CH&CH : C H .  CGHg. 
Die Base ist ein gelblich- brauner, ziemlich zahfliissiger Syrup, 

der selbst nach woclienlangem Stehen i b e r  Schwefelsaure weder fest 
noch trocken zu erhalten ist. Sie lost sich leicht i n  Alkohol, Aether, 
Chloroform; in Wasser ist sie fast unliislich. Bei der Destillation 
im Vacuum siedet die Base hei 9 m m  Druck bei 188-1890. Es tritt 
dabei jedoch eine geringe Zersetzung ein, wie aus dem deutlichen 
Geruch nach Benzaldehyd zu schliessen ist. Die Analysenresultate 
bestltigen, soweit es bei der nicht trocken zu erhaltenden Base m6g- 
lich war, die Zusammensetzung. 

Analyse: Ber. Wr Cl5H15N. 
Procente: C 86.12, H 7.lS, N 6.70. 

Gef. )) > 85.56, )) 7.15, )) 7.20. 

Das s a l z s a u r e  S a l z ,  

wird durch Neutralisiren der Base mit Salzsaure erhalten und ist 
leicht liislich in Wirsser. In Alkoliol geliist kann es mit Aether ge- 
f d l t  und so in Prismen krystallisirt erhnlten werden, die an der 
Luft verwittern. Es sintert bei 208O nod schmilzt bei 215-2170. 
Diel(Elementarnna1yee des krystallwasserfreien Salzes bestatigt die 
Zueammensetzung : 

CgH2N(CH3)2CH : C H .  CcHg HCI + 2 H z 0 ,  

Analyse: Ber. fur ClsEI1jNHCI. 
Procente: C 7:; 31, H G . 2 .  

Gef. n n 73.66, )) G.55. 
T<r ys ta  1 I w ass  e r b es  ti m m u  n g. 

Analyse: Rer. filr C I S H ~ ~ N H C I  + 2HaO. 
frocente : 2 82 0 12.79. 

Gef. )) n 12.3.. 

D a s  b r o m w a s s e r s t o f f s a u r e  S a l z ,  
C s H z N ( C H & C H  : CH . C s H g . H B r +  2 H 2 0 ,  

entsteht beim Zusatz verdiinnter Bromwasserstoffsaure zur Base und 
wird nach mehrmaligem Umkrystallisiren aus miiglichst wenig heissem 
Wasser in feinen gelben Nadeln vom Schmelzpurrkt 2 18-2200 erhalten. 

Analyse: Ber. W r  C l j H l j N .  HBr f 2 H20. 
Procente: C 55.21, 11 6.13, Br 24.54, 2 H 2 0  11.04. 

Gef. m )) 55.26, )) 6.57, )) 24.7S, x 10.94. 
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Das s a l p e t e r s a u r e  S a l z ,  
CjH2N(CH3)2CH : C H .  C6H5 . H N 0 3  + 2 HaO, 

wird beim Neutralisiren der Base mit verdiinnter Salpetersaure er- 
'balten und krystallisirt aus wenig heissem Wasser in feinen, weissen 
Nadeln vom Schmelzpunkt 95 - 1050 Bus. 

Analyse: Ber. fiir C I ~ H I ~ N H N O B  + 2 HzO. 
Procente: N 9.09, 2 H a 0  11.69. 

Gef. )) )) 8.93, )) 11.70. 

D a s  Q u e c k s i l b e r d o p p e l s a l z ,  

fallt a1s gelbliches Oel beim Zusatz einer heissen Sublimatlosung zur 
salzsauren Losung der Base. Es ist in kaltem sowie in warmem 
Wasser so gut wie unloslich. Lijst man es in heissem, salzsaure- 
haltigem Alkohol 'und fiigt dann Wasser bis zur beginnenden Triibung 
binzu, so fallt es in feinen, gelblichen Nadeln, die bei 2080 sintern 
und unter Zersetzung bei 218 - 2190 schmelzen. 

Analyse: Ber. fiir ClsHlsN. HCI. HgClz + HaO. 
Procente: C 33.67, B 3.37, Hg 37.42, HzO 3.37. 

Gef. )) 33.26, )) 3.55, )) 37.35, 37.64, )) 3.51, 3.34. 

D a s  G o l d d o p p e l s a l z ,  

fallt bei Zusatz von Goldchloridlosuog zur salzsauren Losung der Base 
als voluminoser Niederschlag und wird nach mehrmaligem Umkry- 
atallisiren aus verdiinnter Salzsaure in rnikroskopisch feinen Nadeln 
vom Schmelzpunkt I d 9  - 191" erhalten. 

C s H z N ( C H & C H  : C H .  C6H5. H C I .  HgC12 + H20, 

C g H 2 N ( C H & C H  : C H . C s H j . H C l . A u C l 3 ,  

Analyse: Ber. fur C l j € i ~ j N H C l A u C l ~ .  
Proccntc: C 3P.S0, H 2.92, Au 35.53. 

Gef. )) )) 33.97, N 3.34, )) 35.50. 

D a s Pl a t  i n d o  p p e 1 sa  1 z,  

wird aus stark salzsaurehaltigem Wasser in feinen , gelblich-rothen 
Nadeln erhalten. Beim Erhitzen schwarzt es sich bei 2200 und 
schmilzt bei 230--232 O. Versuche, das Krystallwasser zu bestimmen, 
Schlugen fehl, da  sich das Salz bei hoherer Temperatur zersetzt. 

2 (CgH2N[CH&CH : CH . Cs H 5 .  HCI)PtCI4 + 2 H20,  

Analyse: Ber. f i r  (C15H15NHCl)~PtClr + 2HaO. 
Procente: c 41.70, H 4.17, Pt 22.51. 

Gef. D )) 42.00, 41,95, )) 4.00, 4.58, * 22.42, 23.69. 

Das P i k r a t ,  CgHaN(CH3)2CH: LIT. CgH5.C6H2(NOa)tOH, 
krystallisirt in feinen Nadeln und ist schwer loslich in heissem Alkohol 
und heissem Wasser. Rei 230" schwarzt es sich und schmilzt unter 
Zersetzung bei 240-241 0. 

Rerichtc d. D. (hem. Gesellsrhaft. Jahrg. X X V I I .  6 
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Analyse: Ber. fiir C15H15NC682(NO2)3OH. 
Procente: N 12 75. 

Gef. )) 12.45. 

V e r s  u c h  d e r  D a r s  t e l l u  n g  e i n e s  B r o m a d  d i  t i o n  s p r o d u c t e s .  
Da die Base eine ungesattigte Verbindung ist, so musste dieselbe 

Rrom addiren, wobei durch Aufnahme von Halogen die doppelte 
Bindung in eine einfache tibergefiihrt wird: 

Cg H2N (CH& CH : C H  . Cc Hi + l3r2 

Derartig gebromte Producte erhielten B a u r a t h , l )  B a  ch&r,a) 
P l a t h  3,  und Andere. I n  allen diesen Fallen tritt das  Brom in d ie  
Aethylengruppe ein und fuhrt eine gesattigte Verbindung herbei. 

Zu einer gewogenen, in Schwefelkohlenstoff geltisten Menge Base 
wurde die berechnete, in Schwefelkohlenstoff geloste Menge Brom 
tropfenweise hinzngesetzt; es  trat hierbei eine geringe Erwiirmung ein 
- das Thermometer stieg von 17 auf '290 - und es schieden sich 81s- 
bald krystallisirte Massen aus, die in Schwefelkohlenstoff etwas loslich. 
sind. Nachdem der Schwefelkohlenstoff abdestiliirt war, wurde aus 
Alkohol umkrystallisirt und weisse Krystalle erhalten, die bei 213 bis  
214O unter Zersetzung schmelzen. Eine Brombestimmung nach C a r i u s  
ergab 27.35 pCt. Rr, wahrend die Theorie 43.96 pCt. erfordwt. Da- 
gegen rrfordrrt die Theorie beim Austritt von rineni Molekiil Brom- 
wasserstoff 27.77 pCt. Br, eine Zahl, die mit der gefundeuen ziernlicb 
ti bereinst im 111 t. 

Nach W a l l a c h  undW i is ten4)  findetbei dieserReaction keine Brom- 
wasserstoffentwicklung statt, wahrend L i m p r i c h t  und S c h w a n e r t s )  
bei der Einwirkung von Brom auf Stilbvn in Bchwefelkohlenstofflosung 
eine Abscheidung ron Bromwasserstoffsaure bemerkt haben, wobei 
niehrere Substitutionsproducte gebildet wurden. 

Das gefundene Analysenresultat scheint die Beobachtungen VOLI 

L i m p r i c h t  und S c h w a n e r t  zu bestatigen. Auch wurden bei einern 
zweiten Versuch zwei verschiedene Bromproducte erhalten, ein weisses 
vom Schmp. 167-1d8u und ein gelbes. das um '200" schmilzt. Allein 
die Analysen ergaben keine stimmenden Zahlen. 

Unl E U  entscheiden, ob Bromwasserstoff abgespalten wird oder  
nicht, wurde ein Controllrersuch angestellt. Es wurde von den ge- 
bildeten Krystallen abfiltrirt, der Sch wefelkohlenstoff wiederholt mit 
Wasser und dieses mit Aether ausgeschuttelt. Um eventuell noch 
gelostes Hrom und den Aether zu vertreiben, wurde durch das Wasser  
ein kriiftiger Luftstrom geleitet. Das Wasser reagirt sauer und giebt 

= CsH2N(CH&CHBr.  C H B r .  CsHg. 

1) Diese Berichte 21, 820. 
3) Diese Berichte 21, 3095. 
5) Ann. d. Chem. 145, 336. 

2) Diese Berichte 21, 3075. 
4) Diese Berichte 16, 2009. 



83 

mit salpetersaurem Silber einen Niederschlag ron  Bromsilber. Es ist 
somit eine Abspaltung ron Bromwasserstofi, wie L i m p r i c h  t und 
S c h w a n e r t  beobachtet hahen, erwiesen. 

H y d r i r u 11 g d e s (L‘- y - D i  m e t h  y 1- u- s t i 1 b a z  o l  s. 

a ’ - y - D i m e t h y l - u - . s t i l b a z o l i n ,  ChHB(CH,)*N. C H 2 .  C H a .  CaHg. 
5 g a’-y-Dimethyl-u stilbazol wurden der Reduction nach L a d e n -  

burg’s  Methode unterworfen. In ’200 g ahsolutem Alliohol gelost 
wurden diesellren auf die finffache theoretische Menge metallischen 
Natriums, das sich in cinem mit Riickflusskiihler verbundenen Rund- 
kolben befand, gegossen und Alkohol nachgegeben, bis sammtliches 
Natrium gelost war. Wahreod der Reaction liess sich am oberin 
Ende des Kiiblers deutlich Ammoniak, jedenfalls ein Zersetzungs- 
prodnct second~rer  Natur nachweisen. Nach dem Erkalten wurde 
mit concentrirter Salzsaure angesauert , vom gebildeten Chlornatrium 
abgesaugt und dicses wiederholt rnit ahsolutem Alkohol ausgezogen. 
Der Alkohol wurde i m  Vacuum abdestillirt und es  hinterblieb eine 
syrupiise Masse des salzsauren Salzes, die mit Natriumnitrit wrsetzt 
wurde, um die entstandene Base Y O P  den Verunreinigungen, die sich 
eventuell gebildet und nicht secundarer Natur sind, zu reinigen. Es 
sctiieden sich hierbei braunrothe Oeltropfen aus,  welche verniittelst 
Aether ausgezogen und fiber Chlorcalcium getrocknet wurden. Das 
Lijsungsmittel wurde abdestillirt und die euriickbleibends Nitroso- 
verbiridung mit gasformiger Salzsiiure zerlegt. Bei diesem Process 
verschmierte die Masse Z I I  einem schwarzen Oel. Nachdem geniigend 
Salzsaure eingeleitet war, wurde mit Wasser stark verdiinnt, das ge- 
bildete Oel wiederhoh mit Aether ausgeschuttelt und die salzsaure 
L6sung eingedarnpft; es hinterblieb ein Syrup, der nicht krystallisirte, 
auch nicht mit Platinchlorid, Goldchlorid, Quecksilberchlorid und 
Saureii krystallisirte Salze gab. 

Es wurden daher ron Neuem 5 g ~’-y-Dimethyl-cr-stilbazol nach 
der Methode L a d e n  burg’s  reducirt, das Reactionsproduct mit Wasser 
verdiiunt, um das gehildete Natriumathylat zu zerstoren, nnd dtlr Al- 
kohol abdestillirt. Die auf den1 Wasser schwimmende d i g e  Schicht 
wurde in Aether aufgenommen, dieser abdestillirt, das zurlckbleibende 
Oel mit Salzsaure angesauert und niit Platinchlorid im Ueberschuss 
i n  der Kalte rersetzt. 

Es fie1 ein roluniiniiser Kiederschlag, der abfiltrirt wurde, aber  
trotz wiederholten Umkrptallisirens aus salzsaurehaltigem Wasser 
keinen constantea Schmelzpuiikt erlangte und auch keine stimmenden 
Zahlen bei der Platinbestimmung lieferte. 

Das Filtrat wurde eingeengt und, da  nur olige Producte ausfielen, 
mit Schwefelwasserstoff zerlegt und die Losung des so erhaltenen 
salzsauren Salzes eingedampft. 

6* 



Es hinterblieb ein Syrup, der keine Neigung zum Krystallisiren 
zeigte. Er wurde daher in absolutem Alkohol aufgenommen und mit 
Aether bis z u r  beginnenden Triibung versetzt, wobei sich schliesslich 
das  salzsaure Salz i n  weissen Warzen krystallinisch abschied. Die 
Analysen des salzsauren Salzes, dass unter Braunung bei 1G0-162° 
schmilzt, ergaben folpende Resultate: 

Analyse : Ber. fhr  CIS H23 N E CI. 
Procente: C 71.00, H 9.46, C1 14.00. 

Bef. )) n 70.66, )) 9.9S, )) 14.21. 
Die Ausbeute bei der Reduction war trotz der griissten Vorsicht 

und bei den verschiedensten Versuchsbedingnngen eine sehr schlechte, 
uhd es konnte leider aus hfangel an Material die Reduction in 
gr8sserern Maassstabe nicht ausgefiihrt werden. 

U e b e r  e i n  a l d o l a r t i g e s  R e a c t i o n s p r o d u c t  z w i s c h e n  
B e n z a l d e h y d  u n d  s - T r i m e t h y l p y r i d i n .  

a ’ - y - D i m e t h y l p y r i d y l  m e t h y l i n  p h e n y l a l  k in .  
Wie bereits erwahnt, wurden bei der Reinigung der Rohbase 

H15 N sowohl durch das bromwasserstoffsaure Salz als auch durch 
das Quecksilberdoppelsalz verschiedene Salze beobachtet und daraus 
der  Schluss gezogen , dass neben dem Aldehydcondensationsproduct 
C15 H15 N ,  das tinter Austritt von einern Molekiil Wasser entstanden 
war, noch ein zweites entstanden sei. Dieses konnte von ersterem 
vermittelst des Quecksilberdoppelsalzes getrennt werden. Es wurde 
mit Schwefelwasserstoff zerlegt, aus dem entstandenen salzsauren Salz 
die Rase vorsichtig rnit Kalihydrat abgeschieden - hierbei ist jede 
Erwarmung zu vermeidcn -, mit Aether ausgeschiittelt und uber 
kohlensaurem Kali in  atherischer L8sung getrocknet. 

D a s  A l k i n ,  C5 H2 N (CH& C H 2 .  C H ( 0 H )  Cs Hg. 

Das Alkin ist ein geruchloser, griinlich-gelber , fluorescirender, 
zahfliissiger Syrup,  der schwach alkalisch reagirt, in Alkohol und 
Aether leicht, in Wasser nicht liislich ist. Es ist weder durch 
Trocknen der atherischen Liisung mit geschniolzenem, kohlensaurem 
Kali noch durch Stehenlassen uber Schwefelsaure noch im luftver- 
diinnten Raurn fest und trocken zu erhalten. Wird das Alkin im 
Vacuum destillirt, so geht e s ,  ohne einen constanten Siedepunkt zu 
erreichen, bei 10 rnni Druck zwischen 50 und 1480 iiber und erleidet 
dabei eine partielle Zersetzung, wie aus dem starken Geruch nach 
Benzaldehyd zu schliessen ist. Ausserdem wurde die Zersetzung 
durch die Analyse der Platinsalze des zersetzten Alkins nach- 
gewiesen; es wurden Platinsalze des Alkins sowie das des s-Trime- 
thylpyridins erhalten, analysirt und folgende Zahlen erhalten. 

Analyse: Ber. fur ClsHli NO. 
Procente: C 79 29, H 7.48, N 6.16. 

Gef. )) )) 79.10. ‘3.01, )) 8.22, 8.57, 6.68. 
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D a s  s a l z s a u r e  S a l z ,  
2 ( C ,  Ha N (CH3)a C Ha. C H (0 H)  . C6 H5. H Cl) + H2 0, 

ist in feinen Krystallen zu erhalten und ist in  Wasser ausserst leicht 
Iljslich. Es schmilzt bei 209-2110. 

Analyse: Bar. fiir 2 (CisHi7NO . HCl) + Ha 0. 
Procente: C 66.05, H 6.97, Ha0 3.30. 

Gef. D )) 66.17, 66.43, 66.24, )) 7.07, 7.15, 6.94, )) 3.26. 
Die Chlorbestimrnung wurde mit dern krjstallwasserfreien Salze 

Analyse: Ber. fiir C15H17NOHCl. 
ausgefiihrt. 

Procente: C1 13.47. 
Gef. n )) 13.50. 

D a s  b r o m w a s s e r s t o f f s a u r e  S a l z ,  
CJ H2 N(CH& CH2. C H  (OH) C6 H5. HBr, 

erhalt man durch vorsichtiges Neutralisiren des Alkins, doch ist ein 
Ueberschuss von Saure zu vermeiden, da sonst leicht Rothfarbung 
eintritt. 

Aus Wasser umkrystallisirt, erhalt man es bei langsarnem Ver- 
dunsten in feinen (weissen) , durchsichtigen Krystallen vom Schmp. 
187-188 O. 

Analyse: Ber. fiir CljH17NO. HBr. 
Procente: C 58.44, H 5.54, Br 25.97. 

Gef. n n 58.45, )) 5.98, )) 26.21. 

D a s  Q u e c k s i l b e r d o p p e l s a l z ,  
cg Ha N (CH3)2. CH2. CH (OH) C6 H5 . HCl . Hg Cl2 + Ha 0, 

krystallisirt in derben Krystallen und schmilzt, nachdem es aus ver- 
diinlrtern Alkohol umkrystallisirt worden ist, bei 99-101 0. 

Analyse: Ber. ffir C15H~7NO.HCI.HgCl~ + HzO. 

Gef. )) )) 32.05, 32.94, )) 3.95, 3.99, )) 36.18, )) 3.26. 

D a s  P l a t i n d o p p e l s a l z ,  
(C5 Ha N (CH3)a CH2. C H  (OH). Cc H5 H Cl)z Pt Clc + 2 Ha 0, 

fallt bei Zusatz ron Platinchlorid zur Liisung des salzsauren 
Salzes als amorphes gelbrothes Pulver , das aus salzsaurehaltigem 
Wasser umkrystallisirt wird. Es sintert bei 105O und schmilzt bei 

Proc.: C 32.55, H 3.62, Hg 36.20, HzO 3.26. 

125- 1300. 
Analyse: Ber. fhr 2 (CIBH~~NOBCI) PtClr + 2 HaO. 

Procente: C 40.03, H 4.45, Pt 21.61, 2H20 4.00 
Gef. )) )) 39.75, )> 4.55, n 81.63, n 4.86. 

D a s  G o l d d o p p e l s a l z ,  
2 (C5 H2 N (CH3)2 CH2. CH (OH) . CS H5 HCl AU Cl3) + Ha 0, 

entsteht auf Zusatz von Goldcblorid zur salzsauren Losung des Al- 
kins als volurnin&er, gelber Niederschlag. Nach dem Umkrystal- 
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lisiren aus salzsgurehaltigem Wasser erhalt  man es  in feinen Nadeln, 
die  nach vorhergegangenem Sintern bei 138--110° schmelzen. 

Analyse: Ber. fiir 2 (ClsH17NO HCI . Au Cis) + Bz 0. 
Procente: Au 34.17, HzO 1.56. 

Gef. )) * 34.16, 34,16, n 1.55. 
D i e  Elementaranalyse wurde mit dem krystallwasserfreien Sa lz  

Analyse: Bm. fiir ClsBl7NOHClAuCls. 
ausgefiihrt. 

Procente: C 31.77, H 3,18. 
Gef. . * n 32 07, )) 3.17. 

D a s  P i k r a t ,  Cs H? N (CH3)a. CH (OH) CsHj.  CsH? (N02)3 OH, 
entsteht auf Zusatz von Pikrinsaurelosung ziir alkoholischen Losung 
des  Alkins und wird nach iiiehrmaligem Umkrystalliairen aus Wasser 
in  Form feiner Nadelchen erhalten, die bei 124- 125O schmelzen. 

Analyse: Ber. far C , S H I ~ N O C ~ H ~ ( N O ~ ) ~ O H .  
Procentc: N 11.28. 

Gef. )) 11.93. 

20. Paul  Schubert :  Ueber die Einwirkung von Chloral auf 
A l d e h y d c o l l i d i n  I ) .  

[Aus dem chem. Institut der Univ. Breslau.] 
(Eingegangen am 6. Januar.) 

Vor mehreren Jatiren haben E i n h o r r i  und L i e b r e c h t a )  ge- 
zeigt,  dass a-Picol in  und Chloral  sich rereinigen kijnnen nach d e r  
Gleich ling: 

und dass aus dem so gewonnenen, unter Kohlenstoff bindung erzeugten 
Additionsproduct die  Pyridylmilchsaure und  Pyridylacryls lure  hergestellt 
werden kounen. Es schien interessant,  diese Reaction auf ande re  
Pyridinbasen auszudehnen, und ich habe sie bei dem Aldehydcollidin 
studirt. 

Diese Base habe ich nach d e r  Methode VOD Diir k o p  f 3, durch 
Erhi tzen von Paraldehyd mit Aldehydammoniak dargeztellt, doch 
babe  ich s ta t t  der  Einschmelzrohren nach dem Vorgaiig von €'lath4) 
einen Autoclaven benutzt. 

Cj Ha NCHs + CC13 CHO = Cg Hq NCH? . CHOH . CC13 

1) Diese Untersuchung ist im Jahre 1892 in Breslau ausgefiihrt und war 
liingst abgeschlossen und als Dissertation erschienen (Udhrz 1S93), als die Ar- 
beit von E i n h o r n  und G i l b o d y :  Ueber die Einwirkung TOU Chloral auf 
Messeler Pyridinbasen (diese Berichte Juni 1893) erschien. 

2 j  Diese Berichte 20, 1592. 
3) Diese Berichte 20, 444. 
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