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Kaliumwismuthjodid ruft einen orangerothen, krystallinischen
Niederschlag hervor. Die Grenze der Fillung diirfte etwa bei
1:10000 liegen. ’

- Pikrinsdure fillt aus einer 20-procentigen Losung die Base nicht
mehr aus.

Das Pikrat kommt aus der concentrirten wissrigen Losung in
Gestalt feiner verfilzter Nadelu, welche in Wasser sebr leicht, in Al-
kohol etwas schwerer 16slich sind. Schmp. 94—95°.

CsH;sNO2.CsHs N3 O7. Ber. N 16.09. Gef. N 16.11.

Das Hydrocklorat, CsHi13NO;.HCI, erhilt man beim Eindampfen
der Base mit Salzsiure als weisse, sehr hygroskopische Krystallmasse.

D{as Chloraurat?) des Didthanolmethylamins krystallisirt aus sehr
concentrirter wissriger Losung in Gestalt von schief abgeschnittenen,
sehr leicht léslichen Prismen, welche bei 101—102¢ schmelzen.

(CngaNOz.HC]).AuCh. Ber. Au 42.79. Gef. An 42.65.

Das Chlorplatinat?) stellt rhomboédrische Prismen dar, welche bei
1459 sintern und sich zwischen 148 —150° zersetzen. Es ist in Wasser
spielend leicht, in Alkohol ziemlich schwer ldslich.

(CsH3NO, . JICNa . PtCly.  Ber. Pt 29.98. Gef. Pt 29.90.

179. Ludwig Knorr und Werner Schmidt: Ueber Alkohol-
basen aus Aethylamin.

[Aus dem chemischen Institut der Universitit Jena.]
(Bingeg. am 20. April; mitgeth. i. d. Sitzung vom 25. April durch Hrn.O.Piloty.)

Aethylenoxyd und Aethylamin wirken in concentrirter wissriger
Losung sehr heftig auf einander ein.

Man muss deshalb die Reaction durch kriftiges Abkihlen
miissigen, wenn nicht bedeutende Verluste an Aethylenoxyd eintreten
sollen. Es entstehen dabei Gemenge von Aethanolithylamin und Di-
dthanoldthylamin, die sich leicht durch fractionirte Destillation isoliren
lassen. Wird Aethylamin im Ueberschusse verwendet, so bildet sich
viel Aethanolithylamin npeben wenig Diithanolithylamin.  Arbeitet
man mit iberschiissigem Aethylenoxyd, so entsteht hauptsichlich Di-

") Vergl. L. Knorr, diese Berichte 22, 2080.
%) Vergl. Morley, diese Berichte 13, 223 und Knorr, diese Berichte
22, 2089.
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éthanolithylamin. Bei Verwendung iquimolekularer Mengen der
beiden Componenten erhélt man Aethanoldthylamin und Di&thanol-
dthylamin uogefibr in gleichen Mengen.

So z. B. konnten wir aus 44 g Aethylenoxyd und 200g -einer
23-procentigen Aethylaminlésung, welche wir unter starker Abkiihlung
reagiren liessen, durch 4 —5-melige fractionirte Destillation 28 g reines
Aecthanolithylamin vom Sdp. 167—169° und 30 g reines Diathanol&thyl-
amin vom Sdp. 251—2529 gewinnen.

Ein 2. Versuch, bei dem 110 g Aethylenoxyd und 112 g Aethylamin
in 23-procentiger Losung zur Verwendung kamen, ergeb 61 g Aethanol-
athylamin und 83 g Diathanolathylamin.

Bei einem 3. Versuch, bei welchem 22.5 g Aethylamin in 100g
Wasser mit 44 g Aethylenoxyd umgesetzt wurden, konmten 50 g Di-
athanolathylamin und nur 6 g Aethanoldthylamin isolirt werden.

Acthanolithylamin, OH.CH;.CH;. NH. C; Hs.

Das Aethauoliithylamin ist ein farbloses, stark basisches Oel von
schwachem Geruch. Es siedet bei 167—169° (F. g. i. D.) und
751 mm Druck. Seine Dimpfe rauchen stark an der Luft. Die Base
nimmt aus der Luft Wasser und Kohlensiure auf.

0.1538 g Substanz nahmen nach 1 Stunde um 0.0062 g, nach drei-
stindigem Stehen um 0.0095g, nach 2 Tagen um 0.0521g an Ge-
wicht zn.

In Wasser, Alkohol und Aether ist die Base leicht l3slich. Mit
Wasserdimpfen geht sie sehr langsam iiber. Kupfer, Messing ete.,
Kork und die Epidermis wurden von ihr ziemlich stark angegriffen.

CiHuNO. Ber. C 53,93, H 12.36, N 15.73.

Gef. » 54.20, » 12.39, » 15.94.

Spec. Gewicht d2¢ . . . . . . . . 09140

Brechungsindex n% . . . . . . . 14440
Molekularrefraction: Ber. fir C4Hy NO: 23.735. Gef. 25.66.

Das Aethanolithylamin liefert mit einigen Alkaloidreagentien
charakteristische Niederschlige.

Quecksilberchlorid fillt einen weissen, amorphen Nieder-
schlag, welcher im Ueberschuse der Base und des Quecksilberchlorids
18slich ist. Die Reaction lisst sich noch bei der Verdiinnung 1 :400
wahrnehmen.

Phosphormolybdinsidure giebt eine gelbe, krystallinische
Fillung, wahrnehmbar bis zur Verdiinnung 1:100.

Kaliumcadmiumjodid fillt einen weissen Niedersctlag, der
im Ueberschuss 16slich ist. Bei vorsichtigem Zusatz des Reagenses ist
die Fillung in der Verdiinnung I :2000 noch zu erkennen.

Kaliumquecksilberjodid, Jod in Jodkalium und Ness-
ler’s Reagens geben keine Fillung.
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Tanninlésung bewirkt in concentrirter Lisung eine im Ueber-
schuss 18sliche Triibung, in 1-procentiger Lésung keine Fillung.

Kaliumwismuthjodid fallt einen orangerothen, krystallinischen
Niederschlag, der noch in der Verdiinnung 1: 1000 wahrnehmbar ist.
Fiigt man das Reagens zur salpetersauren Lisung der Base, so fallen
dunkelrubinrothe, glinzende Prismen vom Schmp. 170° aus.

Pikrinsdure erzeugt in 20-procentiger Lodsung bereits keine
Filllang mehr. Aus sehr concentrirter Ldsung fillt das

Pikrat, C,H;1NO.CsH;N;0;7, in Form hellgelber, monokliner
Prismen aus. Schmp. 125—127°.

C H;y1NO.CsH3N3Oz. Ber. N 17.61. Gef. 17.64.

Das Hydrochlorat, Cy4H; NO,.HCI, fillt beim Einleiten von
trocknem Salzsfiuregas in die itherische Losung des Aethanolithyl-
amins in Form farbloser, glinzender Nadeln aus, welche an der Luft
sofort zerfliessen und deshalb nicht analysirt wurden.

Das Chloraurat, (C,H;; NO . HCl). AuCls, krystallisirt aus concen-
trirter, wissriger Liésung in prichtigen, hellgelben Nadeln, welche bei
127° schmelzen.

CiHuNO.HAuCl,. Ber. Au 45.96. Gef. Au 46.04.

Chloroplatinat, (C4¢ Hy; NO . HCL); PtCl,. Versetzt man die wissrige
Losung des Hydrochlorats der Base mit Platinchlorid, so gelingt es
gelbst nach starkem Einengen der Losung nicht, das Doppelsalz zu
igoliren. Dasselbe fillt erst nach Zusatz von absolutem Alkohol und
Abkihlung in Kéltemischung aus. Zuniichst stellt es eine amorphe
Masse dar; dieselbe verwandelt sich unter Alkohol in kleine, dunkel-
orangegelbe, sehr flichenreiche Krystalle. Das Salz ist #usserst
hygroskopisch. Der Schmelzpunkt liegt bei ca. 146°.

(C4H11 NO .HCl)s . PtCl;. Ber. Pt 33.14. Gef. Pt 32.75, 82.95.

Diiithanoliithylamin, OH . CH, . CH; . N (C3H,) . CH; . CH; . OH.

Das Diithanolithylamin ist eine schwach gelblich gefirbte Fliis-
sigkeit von &liger Consistenz und schwach ammoniakalischem Geruch.
Es siedet bei 251—252° (F. g. i. D.) und 750 mm Druck. Die Dimpfe
rauchen stark an der Luft; die Base ist sehr hygroskopisch und nimmt
auch Kohlensiure aus der Luft begierig auf.

0.2938 g Substanz zeigten nach einstiindigem Stchen an der Luft

0.0180 g, nach 2 Stunden 0.0261, nach 48 Stunden 0.150 g Gewichts-

zunahme.

In Wasser und Alkohol ist das Diiithanoldthylamin leicht, in
Aether schwer loslich. Mit Wasserdimpfen ist es nicht fliichtig. Es
besitzt stark basische Eigenschaften und greift die Epidermis und

einige Metalle, z. B. Messing, stark an. Auf Kork wirkt es dagegen
wenig ein.
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Volumgewicht d%° . . . . . . . 10135
Brechungsindex n%? . . . . 1.4663.
Molekularrefraction: Ber. fir CsHuNOn 36.81, Gef. 36.37.
CsHuNOg Ber C 54. 13 H 11. 28 N 1052

Gef. » 54.15, » 11.49, » 10.20.

Das Dlathanolathyla.mm giebt mit einigen Alkaloidreagentien
dhnlich wie das Aethanoliithylamin charakteristische F#llungen.

Quecksilberchlorid giebt eine weisse Fillung, welche in der
Wirme rothbraun wird und sich im Ueberschuss leicht 18st. Die
Reaction kann noch bei der Verdiinnung 1:200 beobachtet werden.

Phosphormolybdénsiure fillt einen gelblichen, krystal-
linischen Niederschlag. Die Fillung ist wahrnehmbar bis zurgVer-
diinnung 1 : 500.

Kaliumcadmiumjodid erzeugt in verdiinnter Ldsung einen
weissen Niederschlag, der sich im Ueberschuss leicht 16st. Bei der
Verdiinnung 1: 50 tritt noch deuatliche Triibung ein.

Kaliumquecksilberjodid,Jodin Jodkalium und Nessler’s
Reagens bewirken keine Fillung.

Tanninlésung liefert einen weissen Niederschlag, der im
Ueberschuss leicht 15slich ist und noch in der Verdinnung 1:300
ausfillt.

Kaliumwismuthjodid giebt einen orangerothen Niederschlag,
der in der Verdiinnung 1: 1000 noch wahrnehmbar ist. Wendet man
die salpetersaure Lé&sung der Base an, so erhilt man einen amor-
phen, ziegelrothen Niederschlag vom Schmp. 154 —1560°.

Pikrinsiure fillt die Base bereits in 20-procentiger Ld&sung
nicht mehr. Das Pikrat, CsH;s NO3.CsH3 N3Oy, scheidet sich aus
concentrirter Lésung in Form von citronengelben, biischelférmigen
Nadeln ab, bei langsamer Krystallisation in kurzen, durchsichtigen
Prismen oder Tafeln vom Schmp. 100—101°.

CeHisNOs. CgHzN30;. Ber. N 15.50. Gef. N 15.64.

Das Hydrocklorat, CsHys NO; . HCl, krystallisirt aus der bis zour
Syrupdicke eingeengten wissrigen Lésung nach lingerem Stehen tber
Schwefelsdure in eisblumenartigen, farblosen Krystallblittchen, welche
an der Luft sofort zerfliessen.

Das Chloraurat, (Cs His NO, . HCI) . AuCls, krystallisirt in grossen
hellorangegelben Prismen und ist in heissem Wasser leicht, in
kaltem weniger 1Gslich. Es schmilzt unter vorhergehendem Sintern
bei 81°,

CsH;sNO; . HAuCl;. Ber. Au 41.61. Gef. Au 41.70.

Das Chloroplatinat, (CsH;3 NOs.HCl).PtCl, + H;0, krystal-
listrt mit 1 Molekiil Wasser aus stark eingeengter, wissriger Lisung
in orangegelben, flachen, rhombischen Prismen; bei schneller Ab-
kihlung aus heisser Losung in radialfaserigen, seidenglinzenden
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Nédelchen. Die wasserhaltige Substanz schmilzt bei 49—50°, die
wagsserfreie bei 108 —110% Beide Salze sind sehr hygroskopisch.
(CeH ;s NO; . HCH PtCly + 1 aq. Ber. HaO 2.59, Pt 28.10.
Gef. 2.44, » 28.22.
Joddthylat, CsH1; NOy.CyH;J. Joddthyl vereinigt sich mit Di-
dthanoldthylamin in der Kilte zu einer weissen Krystallmasse, die
nach dem Auswaschen mit Alkohol in Form blendend weisser,
schuppenférmiger, glinzender Krystalle vom Schmp. 212-—214° er-

»

halten wird.

CGH]sNOQ.CgHE,J. Ber. J 43.94. Gef. J 44.12.
Wir beabsichtigen das Studium der Hydramine fortzusetzen.
Die folgenden Tabellen mégen schliesslich den Vergleich der aus
Ammoniak, Methylamin und Aethylamin gewonnenen Alkoholbasen

erleichtern.
Tabelle I.
. Aethanolmethyl- Aethanolithyl-
Aethanolamin amin amin
. 1719 (F. g.i. D) | 159° (F. g.i. D.) {167-16%° (F.g.i.D.)
Siedepunkt bel 75? mm bel 747V mm bei 751 mm

Mit Wasserdampfen

Volum-Gewicht
bei 207

Brechungsindex n3?

Molekularrefraction

Benzoyl-Derivat
Chloroplatinat
Chloraurat
Pikrat

Quecksilberchlorid
fallt

Phosplor-
molybdénsaure fallt

Kaliumwismuth-

jodid fallt

Kaliumcadmium-

schwer fliichtig
1.0220

1.4539
16.17

Blittchen
Schmp. .ca. 76°

Sechss. Blattchen
Zersetzgsp. ca. 1870
Nadeln
Schmp. ca. 190°

Prismen
Schmp. 1590

Weissen N.')
W.b.z. V.2)
1:100

Gelben N,
Orangerothen N.
W.b. 2 V.
1:1000

Keinen N.

schwer flichtig
0.9370

1.4385
21.03
Sirup
Derbe Tafeln
Zersetzgsp.125-128Y
Prismen
Schmp. 145-1469
Nadeln
Schmp. 148-150"
Weissen N. J. d. W,
orangeroth
W.b.z V. 1:100
Kanariengelben N,

W.b.z. V. 1:100

Orangerothen N.
W.h.z. V.
1:20000

Keinen N,

jodid fallt

) N == Niederschlag.
) W.b. z. V.= Wahrnehmbar bis zur Verdinnung.

schwer fliichtig
0.9140

1.4440
25.663
Sirup
Tafeln
Schmp. ca. 146°

Nadeln
Schmp. 127°

Prismen
Schmp. 127¢

Weissen N.
W.b.z. V. 1:400

Gelbenkrystallin. N,
W.b.z. V. 1:200

Rothe Prismen
Sehmp. 170v
W.b.z. V. 1:1000

Weissen N.
W.b,z. V. 1:2000
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Tabelle II.
—— —Si — e
amin amin
Schmelzpunkt 280 - -
270° bei 748 mm
Siedepunkt 217-2180 de-248 251-2520
7 bel 150 mm el 747 mm bei 750 mm
Mit WasserdBmpfen| nicht flichtig nicht flachtig nicht fliichtig
Volom. Gewicht 1.0966 1.0377 1.0135
Brechungsindex n? " 1.4776 1.4678 . 1.4663
Molekularrefraction 27.08 31.86 86.37
) . Sechss. Prismen Prismen Nadeln
_ Chloroplatinat Zersetzgsp. ca.145%Zersetzgsp.148-150"| Schmp. 108-110°
Nadeln Nadeln Prismen
Chloraurat Schmp. ca. 1220| Schmp. 101-102° | Schmp. ca. 810
Pikrat Sechss. Blattchen Nadeln Nadeln
Schmp. 109-110° Schmp. 94-95° | Schmp. 100-1010
. . . ‘Weissen N. ‘Weissen N.
Quecksilberchlorid |  Weisten N | ; 4 W. ziegelroth | i. d. W. rothbraun
-G W- 880 ' W.b.2. V.9 1:200| W.b.z. V. 1: 200
Phosphormolybdin- Gelben N. Gelben N. Gelben N.
sdore fallt N W.b.2.V.1:100 | W.b.z V. 1:500
Kaliumeadmium- . . Weissen N,
jodid fallt Keinen N. Keinen N. | w 4 2. V. 1:500
s 1a . Weissen N. Weissen N.
Taoninloeung fallt]  Keimen N. 'y 4, V. 1:160 | W.b.z. V. 1:300
. . Orangerothen N.
Kaliumwismuth- | Orangerothen N. | Orangerothen N. g "~
jodid falle  |W. b.z. V. 1:400|W.b.z. V. 1: 10000 gonmP; 154-1560

1) N = Niederschlag.
%) W. b. z. V. = Wahrnehmbar bis zur Verdinnung.






