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Versetzt man hingegen ein Molekidl der salpetersauren Base, in
wenig Alkohol gelést, mit zwei Molekiilen Phenylhydrazin, so erstarrt
die Mischung nach kurzer Zeit za einem Krystallbrei. Das ent-
standene Product ist in Wasser unldslich, in Alkohol sehr schwer
Joslich. Zum Umkrystallisiren eignet sich Eisessig, aus dem es in
sehr feinen, gelben Nadeln erhalten wird, die bei 2320 schmelzen.
Wie die Analyse ergiebt, ist die Verbindung durch Zusammentritt
von  einem Molekil salpetersaurem Diacetyllutidin mit zwei Mole-:
killen Phenylhydrazin entstanden.

Anpalyse: Ber. fir CiiHisN (NaHCeHs)a . HNO,.

Procente: C 63.6, H 6.0.
Gef. » » 63.8, » 6.2.

411, E. Winterstein: Ueber einen phosphorhaltigen Pflanzen-
bestandtheil, welcher bei der Spaltung Inosit liefert.
(Eingegangen am 8. October.)

Von E. Schulze und mir') ist ein phosphorhaltiger Bestand-
theil?) der Pflanzensamen beschrieben worden, welcher neben Eiweiss-
stoffen in Ldsung geht, wenn man die Pflanzensamen mit 10-procentiger
Kochsalzlosung behandelt; aus der Loésung kann er in der von uns
angegebenen Weise isolirt werden. Dieser Pflanzenbestandtheil kann
nach seiem Verbalten als das Calcium-Magnesiumsalz einer ge-
paarten Phosphorsiure betrachtet werden. Im Einverstiindniss mit
Prof. E. Schulze suchte ich festzustellen, welche organische
Bubstanz in vorliegendem Korper mit Phosphorsiure verbunden ist.
Dsa die organische Substanz nar einen geringen Theil des phosphor-
haltigen Kdrpers ausmacht, und da ferner die Darstellung einer grosseren
Menge desselben durch Extraction mit 10 - procentiger Kochsale-
16sung etc. ausserordentlich langwierig und zeitraubend ist, so suchte
ich zunfichst ein Verfahren auszuarbeiten, welches eine mdglichst
vollstindige Extraction aus den Pflanzensamen und eine schnelle
Gewinnung der fraglichen Substanz ermdglicht. Ueber dieses Ver-
fahren theile ich in aller Kiirze Folgendes mit: Die zuvor ent-
fetteten und feingepulverten Samen von Sinapis nigra®) wurden zu je

1) Zeitschr. f. physiol. Cbem. 22, 90.

%) Dieser Korper ist zuerst von W. Palladin beobachtet worden
(Zeitschr. f. Biologie 1894, 8. 191.). Palladin dberliess ihn uns zur
aniheren Untersuchung.

3) Der phosphorhaltige Korper findet sich nach Palladin in verschiedenen
Samen; fir die Isolirung eignen sich die Samen des schwarzen Senfes gut,
weil dieselben reich daran sind.
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500 g in einem hohen Cylinder mit 120—150 ccm Eisessig und
4 Litern Wasser iibergossen; das Gemisch 2 Tage bei Ziinmer-
temperatur unter &fterem Durchrilhren stehen gelassen, der syrupdse,
braune Extract vom Ungeldsten abgegossen und der Riickstand
moglichst vollstindig ausgepresst. Letzterer wurde dann in gleicher
Weise nochmals bebandelt. Die vereinigten Extracte wurden zum
Sieden erhitzt, die dabei erfolgte Ausscheidung von Eiweissstoffen
nach dem Erkalten abfiltrirt und das Filtrat mit Ammoniak schwach
alkalisch gemacht; dabei entsteht ein Niederschlag, welcher sich beim
Kochen betrichtlich vermehrt. Denselben sammelte ich nun auf
einem Heisswassertrichter und wusch so lange mit heissem Wasser aus,
bis das Waschwasser neutral reagirte; den weissen volumindsen
Niederschlag verrieb ich mit einer grosseren Menge Eisessig, ver-
diinnte den Brei mit soviel Wasser, dass die Fliissigkeit circa 4—5 pCt.
Essigsiure enthielt, filtrirte vom Ungelésten ab und schied den in
Losung gegangenen Stoff durch Zusatz von Ammoniak und Kochen
der Flissigkeit wieder aus. Derselbe wurde nun durch Auswaschen
auf einem Heisswassertrichter von dem grossten Theil des Ammoniaks
befreit, darauf in einem hohen Cylinder durch Decantation solange
ausgewaschen, bis Nessler’'s Reagens keine Ammoniakreaction mehr
gab; die hinterbliebene weisse Masse sammelte ich auf ein Filter und
wusch mit Alkohol und Aether aus. Das so erhaltene Product
bildete eine amorphe, weisse, erdige Masse, welche sich in verdiinnter
Essigsdure vollstindig auflst und aus dieser Losung beim Kochen
zum Theil, auf Zusatz von Ammoniak zur heissen Lsung aber voll-
stindig sich ausscheidet. Anfinglich versuchte ich diese Calcium-
Magnesiumverbindung direct durch S#duren zu spalten und erhielt
dabei zwar ein krystallinisches Product, doch war die Ausbeute sehr
gering. Ein besseres Resultat erhielt ich, als ich zunichst das
Calcium mit Oxalsiure wegschaffte. 50 g der phosphorhaltigen Sub-
stanz verrieb ich mit ungefdhr 50 g Eisessig, verdiinnte das
Gemisch mit mehreren Litern Wasser und versetzte die Losung mit
Oxalséiure im geringen Ueberschuss. Die vom Calciumoxalat ge-
trennte Fliigsigkeit wurde auf ein kleines Volumen eingedampft und
von der beim Eindampfen entstandenen Ausscheidung abfiltrirt.
Diese Flissigkeit goss ich unter Umriihren in absoluten Alkohol
ein; dabei entstand eine zdhe klebrige Masse, welche sich allmahlich
zusammenballte; dieselbe loste ich wieder in Wasser, wobei nicht
alles in Lésung ging; das bis zur Syrupconsistenz eingedampfte:
Filtrat fillte ich abermals mit absolutem Alkohol und wiederholte
diese Operationen so oft, bis die durch Alkohol entstandene Fillung
sich nahezu vollstindig im Wasser aufléste. Nach dem Auswaschen
mit Alkohol und Aether und Trocknen im Vacuum bildet dieselbe-
eine weisse, amorphe, pulverige Masse; sie enthilt 42.24 pCt. P3Os
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and 1297 pCt. MgO: 'Es dirfte die ‘erhaltene Substanz ‘wehl- ale' eift
Magnesivmsalz der gepaarten Phosphorsiure anzusechen sein.” Versucbe,
die’ freie Siure: xu isoliren, blieben bis - jetst: reanltatlos, ich haHe
daher jenes “Magnesiumsalz fir die Spaltungsversuche * ‘vérwéndet.
5 g desselben warden mit 25 g rauchender Salgsiure im ).Robr
auf 130-—140° circa 30 Stunden erhitzt. Das Rohr zeigte beim Oeffren
our geringen Druck, der Rdhreninhalt repréisentirte eine braune
Flissigkeit, mit geringer Menge kohliger Abscheidung. Diese Fliissig-
keit wurde einige Male, bebufs Entfernung von Salzséiure, mit Wasser
eingedampft, die saure syrupose Ldsung alsdann mit absolutem Alkohol
gefillt, undsdie Fillung einige Male aus verdinntem Weingeist um-
krystallisirt,

Das so gewonnene Product krystallisirte in weissen, kleinen,
glanzenden Nadeln, welche sich bei der Untersuchung als Iposit
erwiesen.

Die Elementaranalyse lieferte folgende Zahlen, welche gat apf
die Formel C;H;30¢ stimmen: ’

Avnalyse. Ber. Procente: C 40.00, H 6.66.
Gef. » » 402'3 39.96, » 6.68, 6.66.
Mittel » » 40.09. » 6.67.

Die Krystalle schmolzen bei 2179, wiibrend far Inosit .der
Schinelzpupkt 218° angegeben ist'). Das in bekannter Weise dqi'-
gestellte Acetylderivat schmolz bei 2119, den gleichen Schmelzpunkt
besitzt {auch das Inosithexaacetat. Als ich eisige Krystalle des.er-
baltenen Spaltungsproductes mit etwas Salpetersiure eindampfte und
darauf unter Zusatz von Ammoniak und Chlorcalcium wieder zuf
Trockne verdampfte, erhielt ich eine schon roth gefirbte Masse; die-
selbe Reaction giebt nach Scheérer?) auch der Inosit. Die Aus-
beute an Inosit berechnet sich auf ungefibr 60 pCt. derjenigen Menge,
welche erbalten werden muss, wenn man annimmt, dass- der
organische R-st des obenerwihnten phosphorhaltigen Kdrpers nur
Inosit ‘ist.

" Man kann indessen nicht annehmen, dass der phosphorh'al'tige
Bestandtheil der Pflanzensamen, welcher als Material fir die Dar-
stellung des Inosits diente, das Calcium-Magnesium-Salz einer Inosit:
phosphorsiure ist, in welcher auf 1 Molekiil Inosit 1 Molekdl
Phosphorsiure kommt, denn die Phosphorsiiure-Menge, welche beim
Verbrennen jenes phosphorhaltigen Korpers mit Soda und Salpeter
resultirte, war weit grosser, als jener Annahme entspricht3). Es ldsst

1) Vergl. Tollens, Handbuch der Kohlenhydrate, Bd. I.

%) Eben daselbst, Bd. I.

%) Dies gilt nicht nur fir das in'der oben beschriebenen Weise gowonnene
Priparat, sondern anch fir Priparate, welche nach dem frither benutztem
Verfahren. (vergl. Zeitschr. f. physiol. Chemie, 22, 90) dargestellt waren.

Berichte d. D. chem. Gesellschaft. Janrg. XXX, 151
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sich daber iiber die Constitution jemes phosphorhaltigen Korpers sur
Zeit nicbts sagen. Zur Eotscheidung der Frage, ob das Ausgangs-
material ein einheitlicher Kérper oder ein Gemenge war, sind Ver-
suche im Gange.

Zirich. Laboraterium von Prof. E. Schalze.

412. Hugo Schiff: Ueber Furfurobenszidin.
(Eingegangen am 12, October.)

In einer im 14. Heft der diesjihrigen Berichte (80, 2012) befind-
lichen Note iiber Einwirkung von Furfurol auf p-Diamine, beschreibt
Hr. R. Ehrhardt auch ein Toluidinderivat des Furfurols, welches
sich bei directer Einwirkung beider Kdrper, zuerst bei 100¢, dann
bei 180° unter heftiger Reaction bildet. Der Autor hat dafiir die
Zusammensetzung (CH3 . Ce¢Hs. N:C;H,0); und den Schmelzpunkt

188—189° gefunden; er hat aber iibersehen, dass ich bereits 1890
(Apn. d. Chem. 258, 378) eine gleich zusammengesetzte Verbindung
bei Anwendung alkoholischer Ld&sungen, bei mittlerer Temperatur
und ohne heftige Reaction erhalten habe. Sie bildet ebenfalls gold-
gelbe Blattchen und schmilzt bei 192
Ehrhardt  Schiff u.Vanni  Berechnet
C 78.19 78.10 78.26.
H 5.14 5.54 5.43.

In dhplicher Weise (stiirmische Reaction bei 100° dann im Oel-
bad bis 160¢) hat Hr. Ehrhardt eine Benzidinverbindung des Fur-
furols erhalten, welche bei 231 —2329 schmilzt, welche er aber
nicht analysirt hat. In diesem Falle erinnert der Autor auch an eine
Verbindung, welche ich »>vor einigen Jahren< (diese Berichte 1878)
erhalten und anch analysirt habe. Diese Verbindung schmilzt weit
hoher, sie verhdlt sich in alkoholischer Losung mit Salzsiure oder
mit Eisenchlorid verschieden von der eben beschriebenen und darauf-
hin gelangt der Autor zu dem sonderbaren Schluss, dass

>H. Schiff die reine Furfurolverbindung aus Benzidin und
Furfurol nicht in Hiinden gehabt habe, wie dies auch aus
seiner Analyse hervorgeht, die auf die Formel
Cs2H;gN3Og nicht stimmte.

Der Autor fiihrt auch die ausfiihrlichere Mittheilang (Ann. d. Chem.
201 355) an. Es ist mir aber sehr zweifelhaft, ob er sie auch wirk-



