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schmelzen und bei raschem Erhitzen im Reagirrobr verpuffen. Der
Dampf der Verbindung riecht schwach alkaloidartig. Beim Schiitteln
mit Sodalosung und Benzoylchlorid wird das Dibenzoylderivat re-
generirt.
CiHeN,. Ber. C 429, H 7.1, N 50.0.
Gef. » 42,9, » 7.5, » 49.8.

Leicht léslich in den meisten ILdsungsmitteln, sehr leicht in
Wasser. Diese Lésung reagirt neutral. Quecksilberchlorid fillt
einen weissen Niederschlag, welcher aus beissem Wasser in Nédel-
chen krystallisirt, Schmp. 146—147°  Silbernitrat liefert nach
einiger Zeit farblose Nadeln. Ferrichlorid farbt die Ldsung gelb-
roth. Fehling’sche Ldsung und alkalische Silberldsung werden
beim Kochen reducirt. Dichromat und Schwefelsdure oxydiren in
der Kilte unter lebbafter Gasentwickelung. Auffallend ist die rela-
tive Bestindigkeit gegen S&uren im Vergleich zu der Leichtigkeit,
mit welcher z. B. das N-Diphenylosotetrazin dadarch unter Austritt
von C¢H; N in einen Fiinfring, das Phenylosotriazol verwandelt wird').

Die weitere Untersnchung der sehr reactionsfihigen Verbindung
ist im Gang, ferner sind wir damit beschiftigt, das Dibydrotetrazin
selbst herzustellen und zum v-Tetrazin zu oxydiren.

98. Hjalmar Wikander: Useber einige neue Derivate
des o-p-ana-Trimethylchinolins.

(Eingegangen am 23. Februar.)

Das o-p-ana-Trimethylchinolin — schon von Berend?) darge-
stellt — wird auf gewdbnlichem Wege vermittelst der Skraap’schen
Chinolinsynthese aus s-Pseudocumidin gewonnen. Da aber in diesem
Falle die Reaction nicbt so sehr glatt vor sich geht, empfiebit es
sich, etwas mehr Schwefelsdure in Reaction za nehmen, da sonst
immer eine betrfichtliche Menge des Amins unverindert bleibt. Um
eine gute Ausbeute zu erzielen, mischt man in einem Maorser 55 g
Psendocumidin, 25 g Nitrobenzol und 120 g Glycerin, bringt das Ge-
misch in einen Kolben und ldsst anter stetem Schiitteln 150 g concen-
trirte Schwefelsdare langsam zufliessen. Dann erwérmt man die
Reactionsmasse am Riickflusskiihler bis zur eintretenden Reaction,
nimmt dann die Flamme weg und erbitzt noch 8 Stunden. Die

) H. v. Pechmann, diese Berichte 21, 2756. A. Jonas und H. v.
Pechmann, Ann. d. Chem. 262, 291.
%) Diese Berichte 18, 376.
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Masse wird dann in die gleiche Menge Wasser gegossen, und nach
Entfernung des Nitrobenzols wird das Trimethylchinolin mit Wasser-
dampf {ibergetrieben.

o-p-ana-Trimethylchinolin-jodmethylat,

CoH(CH N < .

Die Verbindung wird aus den Componenten durch 3-stiindiges
Erhitzen im verschlossenen Gefiiss auf 100° erbalten.

Das Trimethylchinolin 16ste sich in dem Jodmethyl schon in der
K&lte auf, und nach dem Erkalten batte sich das Jodmethylat in
schdnen, gelben Krystallen ausgeschieden.

Die Krystalle wurden mit Aether gut ausgewaschen und aus
Wasser umkrystallisirt, worans das Jodmethylat in grossen, gelben,
prismatischen Séinlen und Nadel: krystallisirte.

Im Schmelzpunktsréhrchen erbitzt, briunt es sich bei 207° und
schmilzt bei 208—209° (uncorr.) unter Zersetzung.

CoHy(CHN<GES. Ber. J 40.56. Gef. J 40.34.

o-p-ana-Trimethylchinolin-bichromatmethylat,
(G H(CH ) N<CH) Cro;.

Das Bichromatmethylat fillt auf Zusatz von Kaliumbichromat
zur whssrigen Ldsung des Jodmethylats als gelber, pulveriger Nieder-
schlag aus. Aus kochendem Wasser umkrystallisirt, bildet es kleine,
gelbe, glinzende Nidelchen, die beim Erhitzen in der Capillare bei
206° braun werden und bei 216° explodiren.

(C,;H‘(CH,)SN<CH")’ CrsO:. Ber. Cr 17.76. Gef. Cr 17.59.

o-p-ana-Trimethylcbinolin-chlormethylat,
CoHy(CHN<G ™ + 113 HsO.

Die wissrige Ldsung des Jodmethylats setzt sich mit frisch ge-
filltem Chlorsilber fast momentan um.

Die Lésung zeigte eine blaue Fluorescenz.

Das Chlormethylat ist in Alkohol und Wasser sehr leicht 13s-
licb; es ist deshalb weder aus Alkohol noch Wasser umzukrystalli-
siren, und man erhilt es deshalb am besten rein, ‘indem man es in
wenig Alkohol aufldst und die Ldsang mit Aether fAllt.

Das Chlormethylat scheidet sich dann in kleinen, bldulich-griin-
stichigen Prismen aus, die, im Schmelzpunktsrohrchen erbitzt, in
Folge des Krystallwassers schon bei 820 weich werden und erst bei
1359 (umcorr.) schmelzen.

CoH(CHsN<P® + 11, 8,0. Ber. H,0 1087, Cl 14.24.
Gef. » 1094, » 14.27.
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Einwirkung von Brom auf o-p-ana-Trimethylchinolin.

Die Bromirung wurde bei gewdhnlicher Zimmertemperatar vor-
genommen; zu divsem Zweck liess ich in eine Ldsung von 5 g Tri-
methylebinolin in 50 g Eisessig eine Losung von 5 g Brom (1 Mol.)
in 50 g Bisessig ziemlich rasch zufliessen. Nach 1—2 Stunden hat
sich das Bromproduct vollstindig und in ziemlich grossen, dunkel-
gelben Nadeln aunsgeschieden, die aus Eisessig umkrystallisirt warden.
Das Product, das ein Dibromid ist, ist an der Luft ziemlich bestindig,
reagirt mit Jodkaliumlisung unter Freiwerden von Jod und giebt, mit
Alkalien bebandelt, das Trimethylchinolin wieder.

In der Capillare erbitzt, wird das Dibromid erst weiss, onter
Abgabe von Bromwasserstoff, und firbt sich idber 2000 gran, dann
schwurz.

CsH¢(CH3'sN .Br;. Ber. Br 48.32. Gef. Br 48.02.

o p-ana-Trimethyltetrahydro-chinolin, CoHg(CH;s); N.

Zuar Darstellung dieses Kdrpers wurden 10 g Zinpspihoe und
30 g concentrirte Salzsiiure bis zum Kochen erhitzt, dann 5 g Tri-
methylchinolin, in einer geniigenden Menge concentrirter Salzsdure ge-
15st, hinzugefiigt und das Erhitzen fortgesetzi, bis Alles méglichst in
Lisung gegangen war. Die Fliissigkeit wurde dann noch warm
rasch filtrirt; nach dem Erkalten schied sich das Zinndoppelsalz
krystallinisch weiss aus. Dasselbe warde abfiltrirt, mit starker Kali-
lauge zerlegt und die Base mit Benzol ausgeschiittelt. Nach Ab-
destilliren des Benzols resultirte das Hydrochinolin als ein dickflissiges,
stark riechendes Qel, das in einer guten Kiltemischung und mit etwas
Aether angeriibrt erstarrte, aber bei Zimmertemperatur wieder fliissig
wurde. Bei gewdhnlichem Druck siedet das Trimethyitetrabydro-
chinolin bei 287—290" (uncorr.).

CyHa(CHg)sN. Ber. N 8.02. Gef. N 8.13.

Salzsaures Salz, CoHg(CHy)s N.HCL

Die Base wird mit Aether aufgenommen und das salzsaure Salz
unter guter Biskihlung mit gasformiger Salzsiiure ausgeschieden. In
der Capillare erhitzt, firbt es sich von 218° ab gelbbraun, wird bei
230" weich und schmilzt unter Zersetzang bei 238—239° (uncorr.).
Das Salz ist in Wasser ziemlich leicht ldslich und krystallisirt in
kleinen, filzartigen Nidelchen.

Basel, Labor. des Hrp. Prof. Dr. R. Nietzki, im Febr. 1900.





