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T h o r i  u m b r n  m i  d br o ni w ass  e r s t  n f fs ii u r e  , (C, Hs N)?H*Th Brg, er- 
halten. Es ist 5usserlich dern entsprecheiiden chlorwasserstoffsauren 
Snlae ausserordentlich ahnlich und krystallisirt wie dieses in weissen, 
zu festen Krnsten vereinigten Krystallen. Weniger Iuftbestiliidig als 
das Chlorid, giebt es ziemlich schnell Rromwrisserstoffsaiire nnd Rrnm 
linter intensiver GelbfSrbuiig ab. 

( C ~ H ~ N ) ~ H ~ T ~ B ~ G .  Ber. Th 2ti.64, Br 55.08, N 3.21. 
Ger. n ‘27.03, v 55.09, I) 3.30. 

Das Salz ist leicht liislich in Wasser, sowie in absolutem Al- 
kohol. 

Uiisere weiteren Untersuchungen werdeu runlichst den1 ein- 
gehenden Studium der hier beschriebeneii Verbindungen gewidmet 
sein, diinn aber Fich auch aiif die Darstellung anderer S a k e  des 
Thoriums, vor Allem der Jodide i d  Sulfate, erstrecken. 

Wissenscliaft1.-cliem. Laboratoriuni. B e r l i n  N., 28. hffiirz 1900. 

160. 8. Qabriel und J. Colman: Ueber die Einwirkung von 
Natriumalkylaten auf Phtalylglycinester und dessen Homologe. 

(Aus  dem I. Berliner Universitiits-Laboratorium.) 
[Vorgetragen von Hrn. S. G a b r i e l  in der Sitznng vom 22. Januar.j 

(Eingcgangen am 27. Mgrx.) 

Als  Ausgangsmaterial fiir gewisse Versiiche, iiber welche spater 
berichtet werden sol1 , bednrftrri wir der I’htalimidofettaaureii, z B. 

des Phtalylglykncolls, CS FId<co>N . CH1. CO2 H. 
Wir glaubten diese Sliuren am bequenisten durch Verseifung 

der zugehorigen Ester darstellen zu konnrrt, welche sich) wie bereits 
am Pbtalylglykocollester I)  erprobt wnrdeii ist, in s rhr  giiter Ausbeute 
BUS Phtalimidkalium und Halogenfei tsliureestern gewinoen Iassen. 

Allerdings konnte es Schwierigkeiten bieten) die Verseifung au f  
die Carboxath) lgruppe zii beschrfuken ) d a  211 befiircbten w a r )  da3s 
durch das verseifende Agens gleichzeitig sich eirie Car boiiylgruppe 
oder beide vom Stickstoff unter Anlngerung von Wasser trenrien 
wiirden; so wild bekanntlich der genarinte Ester durch Salzsaure bei 
2OOu nach der Gleichung 

co 

co GH,<CO>N.CH?.COpCp€Ij  + 2 € I , O + H C I  

=C~HI(COZ€I)Z + NH2.  CHa . COzH + GHjCI 

‘1 C. Goedeckenieyer ,  dicse Berichtc 21 ,  2688; S. G a b r i o I  u n d  
K. Kroscberg ,  ebenda 22, 427. 
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ZII Phtalsiiure, Glgcin iind Chlorathyl uncl diirch Kochen mit Kali 
lauge zii 

co . N t l  . ('132. CO*H 
C n ~ I ~ < C O O H  

Glykocollphtaloyls&ure 
verseift. 

Wir priiften daher,  ob sich nicht mit Natriumalkoholat, welcbes 
nach A. K o s s e l  und K .  O b e r m i l l e r ' ) ,  resp. A. K o s s e l  und 
hi. R r i i g e r a )  Ester sehr leicht verseift, die gewiinschte Umsetzung 
w i r d e  bewerkstelligen lassen. 

Die Versuche ergaben nun, dass die erwartete Verseifung durch 
Natriumalkoholat nicht eiritritt; vielmehr fiidet bei dem Phtalylglyko- 
collester lediglich eine Urnlagerung in eiu Isochinolinderivat statt. 
Die beobachteten Umsetzutigen lassen sicli wie folgt formuliren: 

I.  Ph ta ly Ighjkoco llesier und Natrium iit h y  la t : 

co C,H,<CO>N. CHs. C 0 2 C a H s  +CzHs. O N a +  CaHsOH 

+ '2CpHsO. 

Aus dem Nntriumsalz wird durch SBure freigemacht 

I I .  Ph ta l~ l~ l~~koc .o l l e s~er  und Natriummethylat 

geben unter gleichzeitiger Verdrangung des Aethyls durch Methyl 
den entsprechenden M e t h y l  e s  t e r der 4-Oxyisocurbostyril-3-carbon- 
slure, C g  HB KO8 . CO2 CH3. 

Der  Reweis fur die angenommene Formel liegt in der Be- 
obacbtung, dnss sowohl der neue Aethylester wie (noch bequemer) 
der Methylester durch Kochen rnit Halogenwasswstoff (H J reap. HBr) 
nach der Geichung 

c (OH) : c . cox It 
C6H4<c0 ~ NH + H J - R J -  CO;=CsH7N09 

1) Diese Berichte 24, Ref. 419, 672. 
a) Ebenda 25, Ref. 171. 



i n  Eohlensaure, Halogeniithyl urid Cg Hr NO2 gespalten wird, letzterer 
Eorper  aber als 4-Oxyisocarbostyril aufzufasseo ist, da  er durch Jod- 
wasserstoff zum Isocarbostyril reducirt wird: 

CO. NH 
'CH : CH 

+ H~ - H ~ O  = CsH4/.  
CO N H  

C6H'<C(OH) : CH . ,  
4-Oxyisocarbostyril (= C y  H7 NOp) Isocarbostyril. 

Aus dern OxyieocarbostyIil liess sich mittels Phosphoroxychloride 
der Saueretoff gariz oder theilweise elimiriireii, wobei neue halogeni- 
sirte Isochinolinderivate entstanden. 

Beziiglich der  Oxydation, welche das  Oxyisocarbostyril freiwillig 
in nlkalischer Lijsung erleidet, wird auf die folgende Abhandlurig ver- 
wiesen. 

Nach der oben forinulirten Umsetzung zwischen Phtalglglykocoll- 
ester und Natriumalkyht : 

co co - NH 
C ~ H I < C O > N . C H , . C O ~ R  --* CgH4c.I C(ONa)(OR)z CHg . CO;,R 

c 0 N H  
C ( 0 H )  : C .  COaR, 

P CGF14< 

trcten also die beideii Methylenwasserstofftome mit den irii hypo- 
thetischen Zwischenproduct angenomirienen Oxyalkylen OR nls Al- 
ltohol nus, es findet mithiii die Reaction in analoger W e i ~ e  statt, wie sie 
nacb L. C l s i s c i i  bei der Bildurig roil Natracetessigester aus Essig- 
ester durch Nati iurniithylat sicti vollziehen sol1 : 

C H ~ . C < ~ $ ~ + H ~ C H . C O ~ R =  C H ~ . C ( O N ~ ) : C H . C O ~ R +  ~ R . O H .  

Es erschien hiernach von Interesse zu priifen, n i e  hijliere Horno- 
loge des Phtalylglykocollesters, welclie statt eines Wasserstoffs der 
Methylengruppe ein Alkyl enthalten, sich dern Natriumalkylat gegen- 
Bber v'erhalten wiirdeii. Die Versuchr rnit 

I l l .  it-Phtalimidopropionesfer und Natriuinmethylat 

ergaben nun ,  dass sich nuch in dieseiii Falle eio Isochinoliuderivat 
bildet: Letzteres ist aber riiit ,den1 Ausgnngsmaterial nicht isomer, 
sondern uuter Austausch voii . c o s  CZ 135 gegeu Wasserstoff ent- 
standeo; die Reactioii lasst sich trotzdetn in iihnlicher Weise uud zwar 
wie folgt formiilireu: 

.C6Hd <CO>N.  CH(CH3). CO,R + R . O N a  + R .  OH co 
co -- ~ "1 
C(ONa) CFI(CH3) = CsHI, 
--* C ( 0 N a )  = C.CHs 

= CcHr< ,co N I1 

(OR)? COLR 
+ I t .  OH + ItrCO3,  



d. h. es wird aus dern interrnediar entstandenen Additioneproduct der  
Componenten 1 Mol. Alkohol und 1 Mol. Alkylcarbonat abgespalten 
unter Bildiing des Nstriumsalzes von 4 -Oxy-3-rnethylisocarbostyril, 
Cs Hg 0 N (OH) CH3. Letzteree liess sich iiach bekannten Methoden in 
neue, sowie in bekmnte  Derivate des 3-Methylisochinolins iiberfiihren. 

Wie zu erwarten, vollzieht sich die analoge Eiowirkung zwiechen 

I P .  a-Phialiinidobuttersuurreester auf Natriummethylat. 
Dagegen ist sie nicht zu erwarten bei den1 a-Phtalimidoisobutter- 

saureester, C S H ~ O ~ : N . C ( C H & . C O ~ R ;  wir gedenken die Vereuche m;t 
letzterern Ester spiiter anziistellen, da  es uns vorlaufig nicht gelungen 
ist, ihn aus Phtalirnidkalium und a-Bromisobuttersaureester zu bereiten. 

Nach der bekannten Erfahrung, dass in rnanchen Fallen die Phe- 
nylgruppe abnlich der Carboxilthylgruppe die benachbarten Methylen- 
wasserstoffe beweglich macht, haben wir schliesdich gepruft, ob analog 

den1 Phtnlylglycinester, CsH4 02 : N . CH2. COZR, 
das Benzylphtalirnid, CS H I  02 : N . CH2. C,i Hs, 

wugelagert werden kaiin i t1  C, Hd< ‘(OH) : C*CsH5 ; es ergab 5ich 
C O -  N H  

aber ,  dnss Benzglphtnliinid durcb Erhitzen mit methylalkoholiscbeo 
Natriummethylat zu Benzylphtalamiusiiure aufgespalten wird. 

Nnclistehend die Bescbreibung der Versuche. 

I. P h t a l y  lgl  y k o c o l l e s  t e  r u II d N a t r  i u in - A  e t h y 1 a t  
r e s  p. - M e t  ti y 1 at. 

a) 2L’atriumatkyZat. Kine Losuilg von 13.5 g des Esters in 60 ccm 
heiesem absolutem Alkohol wurde rnit einer Losung von 1.4g Na- 
triurn in GO ccni absolutem Alkobol vermischt und die gelatiuirte 
Mischung irn Rohr 2 Stunden lnng auf looo erlritzt. Es ist aldann ein 
gelber, feixikiirnig krystdlinischer Brei eines Natriumsalzes entetanden, 
welclies sich nber wegen der schleirnigeii Beschaffenheit der Mutter- 
lauge nicht gut filtriren lasst. Man versetzt daher das Ganze mit 
heissem Wasser und fiigt znr gelben, vtillig klaren Fliissigkeit eine 
Auflosung von ca. 6 g Salrniak, wodurch eiu Krystallbrei entsteht. 
Die abgesogenen, schneeweissen. verfilzten Nadeln (7.5 g)  sintern 
uiiter Griinfarbung von ca. 190° an, schnielzen lei 194O, losen sicb leicht 
in Alkali rnit gelber Farbe, nicht in verdiiuntern Arnrnoniak urid schwer 
in siedeudem Alkobol. 

4 - 0 x y i s o  c h i no 1 i 11 - 3 - c a r b o n  sii u re  ii t h y 1 e s t e r , 
Sie sind den Analysen zu Folge 

,CO-NH cti H4, 
C ( 0 H )  : C . C 0, C2 Hs. 

0.1 824 g Sbst.: 0.41 I 5  g COS, 0.0808 g Hz 0. 
C I I H I ~ N O ~ .  Ber. C 61.80, H 4.72, N G.00. 

Gef. 61.53, n 4.92, D 6.10. 
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Der Ester wird durch Kochen niit Brornwassersto~sailire (d = 1.49) 
nur sehr Iangsarn urid unvol l s t~hdig~ schiieller (in einer Stunde) durcb 
Kochen init Jodwasserstoffsiure voin Sdp. 127O (10 ccin auf 1 g) ver- 
seift und unter gleichzeitiger I<ohlrnsaureahgabe in das weiter uiiten 
beschriebene Oxyisocarbostyril zerlegt. Die jodwasserstotfjaure Losung 
erstarrt beim Erkalten zu glasglltizenden Nadelchen, offenbar das  Jod-  
hydrat des Oxyisocarbostyrils, welcbes aber schon beiin Uebergiessen 
rnit Wasser die Siiure verliett. 

Die Ulnsetzuiig des Esters rnit rnetliylalko- 
holischern Natriutnmethjlat vollzieht sich schon beirn Koclien irn 
otferien Geflss iim Riickflusslriililer; da die Miscliung aber sebr bald 
heftig zu stossen beginnt, ist es zweckmassiger, sie irn gesclilossenen 
Gefiiss zii erhitzen. Es werden 18 g Phtalylglycinester in ti0 ccrn 
Holzgeist ntit 4 g Katriuni i n  120 ccrn Holzgeist in einer verschlossenen 
Flasche 2 Stunden irn Wasserbnde erwarrnt. Den elitstandenen, gelbeo, 
feinpdverigeri Brei ( A )  saugt maii ah, lost, ihn in heissern Wasser 
und fiigt Snlzsaure oder Salrnink hitizu, wodurch die Liisung zu einern 
Brei farbloser I<rystslle (1 1 -- 12.5 g) gesteht. Abgesogen urid aus 
vie1 siedendern Alkohol umkryatallisirt, bilden sie seidengliinzende 
verfilzte Nadeln voni Schmp. 22 1 -222", geben mit Alkalien eine 
gelbe Liisong, liisen sicli nicht i r i  verdiinntern Arnrnoniak urid in etwa 
100 Th. kochendem Alkohol. Sie sind 

b) n'utTizLNii?~elhylat. 

-1-Oxyisocarbostyril-3-carboosaures M e t h y l ,  
CO KH 
C(OH) : C .  COICH3. cs H4< 

0.liOS g Sbst.: 0.3771 g C02, 0.0673 g R O .  - 0.1955 g Sbst.: 0.4316 g 
CO2, 0.0763 g HnO. - 0.1918 g Sbst.: 0.4249 g ( 3 0 2 ,  0.073ig H20. - 
0.1418 g Stst.: 8 ccm N ( I P ,  759 mm). - 0.2195 g Sbst.: 12 ccm N U3", 
755 mm). 

CIIHONOI. Iler. C 60.27, H 4.11, N 6.39. 
Gef. )) 60.39, 60.02. 60.11, )) 4.39, 4.34, 4.9.5. * 6.67, 6.43. 

I n  dem gelben krystallinischen Pulvcr (A) liegt die N a t r i u r n -  
v e r b i n d o n g  des Esters von der Forrnel C l ~ H e N O c N n  vor; der zur 
Analyse bestirnmte Antheil derselbrn wtirde mit Holz~eis t  gewaschen 
bpi 100° getrocknct und im Wiigeflaschchen gemogen, da die Suhstanz 
an der Liif't leicht Feuchtigkeit nnzieht. 

0.9014 g Sbst.: 0.2152 g NaCI. 

Durch dreistiindiges Kochen mit 100 ccrn Brornwasserstoffsa~~re 
(d = I .49) am RiickRusskiihler geht der Metliylester (20 g) mrist 
vollig in Liisung untrr E ~ ! t w i c k e l ~ n g  ron Eohlensiiura und Bromrnethyl, 
doch scheidet sich zuweilen schon in der Hitze wieder ein Krystall- 
pulver :tb ; beirri Erk:tlten erstnrrt die Fliissigkeit viillig zu Erystallen, 

CII  H s N O J N ~  Ber. Na 9.54. Gef. Na 9.3!). 
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die man absarigt und rnit Wasser wascht, wobei sie unter Abgabe 
locker gebnndener Bromwasserstoffsaure in cin kreideahnliches Pulver 
(15 g) tibergehen. Diesee giebt mit Alkali eine gelbe Liisiing, die 
aich ron der Oberfliiche aus schnell mit einer violetten, goldig 
schimmernden Haut iiberzieht I ) ;  loat sich riicht rnerklich in Alkohol 
und scbiesst ans etwa 50 Th.  siedendem Eisessig in beiderseits zuge- 
spitzten Nadelu an,  die oft schwach rothlich gefiirbt sind. D e r  
Kiiroer ist 

C O  N H  
4- 0 x y i so  c a r  b o s t y r i l  , Cg Hi<- 

C ( 0 H )  : c r r  
0.2029 g Sbst.: 0.4987 g CO2, 0.0810 g H20. 

CsH7NOz. Rer. C 67.08, H 4.34 
Gef. )) F7.03, D 4.GO. 

Beim Erhitzen fiirht es  eich von den Wandungen d r s  Rohrchene 
her  gegen '200" roth und ist bei 250n noch nicht geschmolzen. 

I. Oxyisocurbost,qril und Jodwasserstof, 
3 g Oxyisocarbostyril, 0.8 g rother Phosphor und 15 ccm Jod- 

wasserstoffsaure (Sdp. 127") geben nach dreistlndigeni Erhitzen auf 
190" eine klare Losung, die beim Erkalten zu farblosen Krystallen 
(1.5 p) eretarrt. Die abgesogene und aus kochendeni Wasser urn- 
kryetallisirte Substanz bildete haarfeine Nadelchen und erwies sich 
durch ihren Schrnelzpunkt 207--208O, durch die Aualpse : 

0.1422 g Sbst.: 11.8 ccm N (13.5") 751 mm). 
CyH7NO. Ber. N 9.66. Gef. N 9.93, 

und ihre Reducirbarkeit (rnit gliihendem Zinkstaub) zu Isochinolin als 
,CO L N H  

C H : C H '  
I s o c ar  b o s ty  r i I ,  CS Hq, 

Die Reduction zu Isochinolin Ifisst sicb aber  mit weit besserer 

Jsocarbostyril (1.6 g) und P h o s p h o r o x y c h l o r i d  (6 ccm) werden 
Stunde am Luftkiihlrohr gekocht, wobei unter Salze~nreentwickelung 

eine Lasung entsteht; man giesst sie in Eiswasser, iibersattigt die 
klnre Fllssigkeit mit fester Soda und bllst das dadurch abgescbiedene 
Oel rnit Dampf ab. Es erstarrt bereits im Kiihler zu farblosen Kry- 
stallen (1.3 g), destillirt unzersetzt bei 274-275" uuter 768 mni 
Druck, bildet nach dem Festwerden eine farblose, blattrige, harte 
Masse vou schwachem Chiooliiigeruch, schinilzt bei 37-38O und ist, 
d:t es aus dem Isocarbostyril hervorgegaugen, 

I - C h 1 0 r i s o c h i u o 1 i n , Ce Hd< 

Ausbeute auf folgendem Umwege bewirken. 

CCI : N 
C H :  C H '  

0.I804g Sbst.: 0.1601 g AgCI. 
CyHsCIN. Bcr. Cl 91.71. Gef. Cl 21.9~:. 

I) Vgl. die folgcnde Abhandluog. 
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Die Losnng der Base in verdiinnter Salzsaure giebt mit Kalium- 
bichromat orangegelbe, feine Nadeln. 

Ein bereits bekanntes, im Pyridinring monochlorirtes Chloriso- 
chinolin, welches durch partielle Reduction des 1.3 - Dichloriso- 
chinolius eutsteht, scbmilzt bei 47-48", d. h. 10" hiiher als das neue 
1 -Chlarisochinolin , ist also von Letzterem verschieden uiid mithin 

sicher a1s 3 - Chlorisochiriolin, CS Hq< . , zii bezeichnen; diese 

Constitution war ihm schori friiher ails Wnhrscheinlichkeitsgrinden 
ertheilt worden I). 

Dns I-Chlnrieochinolin Less sich durch 3.stiindiges Erhitzeo mit 
Jodwasserstoffsaure m d  rothem Phosphor auf 170- I 80° in giiter 
Ausbeute Z I I  Isochinolin rednciren ; durch 2.stiindiges Kochen niit 
diasen Rengeiitien am Riickflosskiihler war die Reduction nicht 211 

bewirken. 

CI-I : N 
C C l :  C H  

2. Ox?yisocarbostynl rind Phosphoroxychlorid. 

3 p Ox! isocarbostyril und 15 ccm PIios1)horox~rhlorid werden 
5 Stiinden lang im Rohr s u f  160-170'' erhitit. Die briiuuliche k lnr r  
L i k i n g  giesst nian unter Kiihlung i n  c : ~ .  80 ccm Wasser und destillirt 
die nur wenig getriibte Liisung so lange mit CVxssrrdanipF, nls noch 
eioe weisse, krystallinische Siibstanz (A) im De+till:rt resp. im Kiihler 
rrscheint. Letztere geht nur sehr langsarn iilber iind ihre Menge ist 
nur gering (ca. 0.1 g). Das Hnuptproduct ist in der saureu, irn 
Destillirgrfiiss veibliebenen Fliissigkeit enthxlten und wird daraus 
diirch Arnmoniak 81s Krystallhrei (B) niedergeschlagen. 

Das ;ius mehreren Darstellungen gesammelte Priiparat (A) liist 
sich leicht in den ublichen Mitteln, scheidet sich aus seiner atherischen 
Liisung iri farblosen Krjetallen vom Schmp. 88-890 und ist im Hin- 
blick nuf seine Enstehungsweise und Analyse: 

0.1616 g Sbst.: 0.2295 g AgCI. - 0.1633 g Sbat.: 9.4 ccm N (140, 768 mm). 
ChHsC12N. Ber. C1 35.85, N 7.08. 

Gef. D 35.13, 6.87, 
als 

CC1 : N 
'CCI : CH ' 1.4 - D i c h l o  r i s o  c h i  n 01 i n ,  CS H 4' 

niizusprechen. 
Das isomere 1.3-Dicblorisocliinolin ") schmilzt bei 122-123". 
Das Hauptproduct (R)  schiesst, aus siedendern Eisessig (1 5 ccm) 

tinter Zubiilfenahme von Thierkohle urn krystallisirt, in langeii, seiden- 

I) S .Gabr ie1 ,  diesc Berichte 19, 3357. 
z, S. Gabr ie l ,  diese Berichtc 19! 1655, 2355. 
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gliinzenden Nadeln an, die bei 1000 triibe werden. Die Analyse der  
Substanz stimmte auf 

,CCI :-= N 
4.1 - 0 x y c h lo r i  so c h i n o l i  n ,  Cs HI, c (oH):CH ' 

0.2038 g Sbst.: 0.1645 g AgCI. - 0.2434 g Sbst.: 15.8 ccm N (IS0, 

ClBsCINO. Ber. CI 19.77, N 7.80. 
Gef. n 19.97, \) 7.58. 

756 mm). 

Die Base lost sich i n  starker Salzslure und fiillt durch Wasser 
wieder ans; ails ihrer Liisung in fixem Alkali wird eie durch Salmiak 
niedergeschlagen, ist also uiilijslich in Ammoniak. Sie schmilzt bei 
195-196O zu einer gelbbraunen Fliissigkeit, aus der langsam Gas- 
blasen aufsteigen. 

Dass die oben angegebene Constitutionsformel zutrifft und nicht 
das  im Hinblick auf dae Ausgangsmaterial (4-Oxyisocarbostyril) eben- 
falls miigliche I-Oxy-4-chlorisochinolin vorliegt, laset sich aiis Ana- 
logie schliessen: bei der Chlorirung des Homophtalimids tritt namlich 
neben 4.3 - Dichlorisochinolin ebenfalls ein in der Stellung 1 cblorirtes 

,CH= C.OH1) Oxyisochinolin, d. h .  Cs Hd, auf, ferner ist die schnelle 

Ueherfiihrung dcs Isocarbostyrils (8. oben) resp. seiner Homologen 
in Chlorisochinolin resp. Homologe beim Kochen mit Phosphor- 
oxychlorid ein Beweis fiir die Leichtigkeit, mit der die Gruppirung 

CCI : N  

ibergeht. 
Um den der Oxybase entsprechenden Methylather, d. h. 

,C CI-N 
4.1 - M e t  h ox y c h l o r i  s o c h i n 01 in , CS H41C (o CH3) : 6 , 

LU gewinnen, kochten wir eine Liisung von 1.2 g Oxybase in 5 ccm 
1.4-fach normalem metliylalkoholischem Kali  2 Stunden am Riickfluss- 
kiihler, verdampften dann den Alkohol, losten den zahen Riickstand 
in Salzsaure, filtrirten die Liisung vom Harz ab, machten das Filtrat 
alknlisch urid bliesen Dampf dtirch die entstandene Emuleion, wobei 
eehr langsHm und in kleinen Mengen (0.2-0.3 g) die gewiinschte 
Substanz in krystallinischen Flocken theils im Deetillat, theils im 
Kiihler sich absetzte. Der  Kiirper lost sich leicht in den iiblichen 
Mitteln, schmilzt bei 77O, erstarrt zu einer radialfaserigen Masse, liist - 

sich in 10-procentiger Salzsliure und wird daraus durch Waeeer 
gefallt. 

0.1630 g Sbst: 0.1210 g AgCI. 
Clo&NOCI. Ber. CI 18.35. Gef. CI 18.36. 

wieder 

I) 1. c. 2356. 



988 

Der  vorliegende Methylather wird durcli 2-stundiges Kochen rnit 
starker Salzsaure iiiclit nierklich verandert, dagegen durch Sieden mit 
Jodwasserstoffsaure (Sdp. 157 1') unter Entwickelung von Jodmethyl in  
4.1-Oxychlnrisochinolirl zni,iickverwandelt, welches an seiner Alkali- 
1iislichke.it und durcli den Schmelzpuiikt ( I 9 1  " statt 1950) erkannt 
wnrde. 

Redncirt man das Ox~rlilorisocliiuolin (0.4 g) niit Jodwnsserstoff- 
sauro vom Sdp. 12 i '  ( 3  ccm) und rotbem Phosplior (0.2 g) irn Rohr 
durch 2-stundiges Erhitzen anf 500", so liefert die entstandene klare 
I~ltissigkeit narli den1 [Jebersiittigen niit. Alkali und Abblnsen mit 
Dampf ein stark alkaliscli rcngirendes Destillat, welches T e t r a h y -  
d r o i s o c h i n o l i n  entlillt; diew Rase wurde an dem Schnielrpunkt 
des Chlorhydrates (1'33-194" statt 1!t j - -19io)  und an dem des 
Cllloroplatinats ( r n .  230u [unter Zerfdl] statt 23 1-532") erkannt. 

11. (I- P h t a1 im i d o p ro p i o n e s  t e  r u n d N a t  r i  u in m e t h y  1 R t. 
Zur Darstellung des Esters werden je 100 g Phtalimidkalium und 

tr-Hrompropionester in eineni Erleii m eyer-Kolben tiichtig verriihrt 
und danu im Oelbade aiif 150-lCOo so lange (ca. 3 Stunden) unter 
zeitweiligem Durchuiischeii erllitzt , bis das Product einen durch- 
scheinenden homogene:i Syrup durstellt. Dann riihrt ninn es noch vor 
den1 Erkalten in siedendes Wasser ein. wobei das Rrornkaliurn sich 
lost und die n e w  Verbindung als dickes Oel (ca. 130 g) ungeliist 
bleibt. Die nach dern Erknlten erdtiirrte und getrocknete Substariz 
wird mit etwa 1 l/2 L Ligroi'il nusgekocht, welches die Verunreini- 
gungen zuriickliisst und beini Abkiihlen den 

u - P h t a I i m i 2 o p r o p i o n z s t e r , CRH, 0 2  : N. CH(CH3). COr CP Hj , 
in farblosen Krystalleri vorn Schrnp. 61 - 63O abscheidet; Ausbeute 
ca. 85 g, d. 11. ca. GO pCt. d d T l i e o r i e .  

0.1650 g Sbst.: 7.8 ccm N (140, 762 mm). - 0.195G g Sbst.: 0.4536 g 
CO2, 0.965 g H r O .  

C13H,3NO,. Ber. C 63.1(;, H 5.?6, N 5.ti7. 
Gcf. * 63.25, n 5.48, n 5.60. 

Der Ester lost sich leicht i i i  deli fiblichen LBsungsrnitteln, wenig 

Seine Umwtzung mit Natriunimetbylnt nahmen wir wie fnlgt For. 

6 g Ester in 12 ccm Holzgeist werden mit eincr Losorig yon 
1.2 g Natriurn iu 50 ccni I-lolzgriat 2 Stilliden lang am Riickflu~skiihler 
gekocht, d a m  die gruiilich-briiuue FlBssigkeit auf ein kleiues Volumen 
eingeengt und d:irauf mit warmein Wasser rermisclit. Die gelbe 
Liisung erstarrt, wenri man sir niit Snlmiakliisu~ig versetzt, zu eiiiern 
Brei farbloser Krystalle (ca. 3.2  g). 

in kocheudern Wasser nnd kaltern Ligroin. 
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Dieselben beginnen gegen 180° unter RBthung zu sintern: und 
schmelzen gegen 2400 zu einer triiben Fliissigkeit, die beim weiteren 
Erhitzen zu einer gelblichen, nndurchsichtigen Masse erstarrt, alsdann 
noch nicht bei 2700 wieder schmilzt und sich s-on obenher braunroth 
farbt. D e r  zur Analyse bestimmte Antheil wurde durch Urnkrystallisiren 
aus etwa I50 Theilen kochendem Wasser  in haarfeinen, schwach gelb- 
lichen Nsdeln erhalten und irn Vacuum iiber Schwefelsliure getrocknet: 

0.17G3g Sbst.: 0.4020 g COu, 0.00971 g HnO. - 0.1863 g Sbst.: 0.4275 g 
Con, 0.0983 g HzO. - 0.201!, g Sbst.: 0.4597 g COz, 0.103 g HaO. - 0.2097 g 
Shst.: 0.4779 g Con, 0.1111 g I-190. - 0.1492 g Sbst.: 9.2 ccm N ( I @ ,  
7G4 mm). - 0.2153 g Sbst.: 12.9 ccui N (100, 774 mm). 

CioHy NO1 + Ha 0. 
Ber. C 62.18, H 5.69, N 7.25. 
Gef. 62.19, 62.58, 6'2.10, 63.15, D G.12, 5.86, 5.69, 5.89, x 7.16, 7.32. 

Die Substanz ist: 
,CO - -NH 

3 .4 -h le thy loxy iaocarbos ty 'r i l ,  CsHq, + H20; 
C(OH) :c .  C H ~  

sie lost sich nicht in verdGnnteni Ammoniak, leicht in fixen Alkalien 
mit gelber Farbe, wird daraus duich verdiinnte Sluren oder Salmiak 
wieder niedergeschlagen und ziemlich leicht von heissem Alkohol 
aufgenommen. 

Zur Bestimmung des Krystallwassers wurde die Substanz im 
Vacuum auf 200 O bis ztir Gewichtsconstanz erhitzt: 

0.4341 g Sbst. rerloreo 0.0408 g. 
CloH9NOa + H20. Ber. H20 9.33. Gef. H 2 0  9.39. 

Da die bei dieser Bestimmung hinterbliebene wasserfreie Substanz 
sich durch die lang andauernde Erhitzung ziemlich stark verfarbt 
hatte, wurde eine Portion der Substanz bei niedrigerer Temperatur 
entwassert und zwar wie folgt: wir kochten 5 g Substanz rnit 50 ccm 
Sylo l  so lange. bis sich im Halse des Kolbens nicht mehr Wassertropfen 
condensirten. D e r  K6rper war  dnbri nicht in Losung gegangen und 
1 iillig farblos geworden. Nncb dem Absaugen und Waschen mit 
Renzol wurde e r  bei I000 getrockoet. 

0.1(;15 g Sbst : 0.4091 g COn, 0.0788 g HsO. - 0.2060 g Sbst.: 13.9 ccm N 
(1(,", 56s mm). 

CloHoNOz. Ber. C 68.57, H 5.14, N 8.00. 
Gef. G9.09, )) 5.42, )) 7.98. 

Die wnsserfreie Substnnz lost sich in siedendem Aethylbenzoat 
und scheidet sich dnrans, weun nur sehr kurze Zeit erhitzt worden 
ist, in derben Nadeln wirder nb, die aber, wie ihre gelbe Farbe rer- 
rath , bereits Zersetzungsproducte enthnlteu. Lauger andauerndes 
Kochen mit Aethylbenzont zewerzt die Substanz vollig. 

Berlcliie (I. I). diein. Gcsell% Iinl t .  Jahrg. X X X l l J .  64 
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Das Methyloxyisocarbostyril ist eine schwache Base: eie lost sich 
in starker, heisser Chlor-, Brom- und Jodwasserstoffsaure auf und diese 
Losungen geben beim Erkalten einen Brei glasglanzender Nadeln der  
entsprechenden Salze, die aber schon durch Wasser wieder zerlegt 
werden. Das C h l o r h y d r a t ,  CloHgNOs.  HCI, iiess sich anniihernd 
rein gewinnen, indem man die aus der Losung in warmer, 'rauchender 
Salzsaure abgeschiedenen Krystalle absog und iiber Kalk und Schwefel- 
saure trocknete : 

0.1857 g Sbst.: 0.1 190 g AgC1. 

CloH9NOs. HCI. Ber. C1 16.74. Gef. C1 13.83. 

1. Methyloqisocarboslyril und Jodmethyl. 

Zur Methylirung kocht man 1.2 g Methyloxyisocarbostyril (krystall- 
wasserhaltiges) mit 10 ccrn normal-methylalkoholischem Kali unter 
Zusatz von 2.5 ccm Jodmethyl eine Stunde lang, wobei die anfangs 
gelbe Losung hellgriin und neutral wird. Auf dem Wasserbade ver- 
dunstet, hinterlfsst sie eine Kryetallkruste; nach dem Auswaschen 
mit Wasser aus wenig warmem Alkohol umkryatallisirt, liefert diese 
glasglanzende spitze Nadeln , welche gegen 1930 erweichen unter 
langsamer Rothung, bei 1950 zu einer dunklen Fliissigkeit schmelzen 
und sich nicht in Alkali losen. Sie besitzen die Formel CloHsON(0CHa). 
Dieeelbe Substanz wird auf gleichem Wege am dem entwasserten 
Methyloxyisocarbostyril erhalten. 

0.1848 g Sbst.: 0.4725 g Cod, 0.0999 g HaO. - 0.1630 g Sbst.: 10.9 ccm N 
(14.50, 760 mm). - 0.2070 g Sbst.: 14.3 ccm N (16.50, 760 mm). 

C I I H I I N O ~ .  Ber. C 69.84, 11 5.82, N 7.40. 
Gef. n 69.73, B 6.01, 7.85, 8.07. 

Da das Isocarbostyril eelber bei der  Methylirung mit Kal i  und 

*), liefert, so wurde 
C H  : C H  
CO. N.CHs 

Jodmethyl den N-Methylather, CS H,< 
zur Ermittelung, ob das  neu eingetretene Methyl am Sauerstoff oder 
am Stickstoff hafte, die Verbinduog mit Jodwasserstoff gekocht; dabei 
spaltete sich unter Riickbildung des Methyloxyisocarbostyrils Jod-  
methyl ab ;  somit liegt eine Methoxyverbindung vor und zwar: 

CO- - - -NH 
C(0CHs) : C . CHs 

3.4- Met  h y Im e t h ox y i e o car  b o s t y r i  1 , CeHh< 

C(OCH3) : N 
Trafe die Formel C6H,< zu, 80 eollte die C ( O H )  : C . C H 3  

Substanz alkaliliislich sein. 

I) A. F e r n a u ,  Wien. Monatsh. 14, 64. 



2. Methyloxyisocarbostyril und Jodwassersto#. 
Werden 2 g Methyloxyisocarbostyril mit 0.8 g rothern Phosphor und 

15 ccm Jodwasserstoffsaure vom Sdp. 127O etwa 3 Stunden auf 180" 
erhitzt, so entsteht eine klare LZjsung, welche beirn riilligen Erkalten 
farblose Krystalle absetzt. Aus Wasser, Alkohol wid schliesslich 
Benzol urnkrystallisirt, stellt das Product ein farbloses Krystallpulver 
vom Schmp. 210-2110 dar;  es erwies sich hiernach, sowie durch die 
Analyse: 

0.2190 g Shst.: 16.3 ccm (120, 748 mm). 
CloHgNO. Ber. N 8.80. Gef. N 8.72, 

c6 H4/'C.H: C . CH, 
CO.NH 

I ) ,  und konute als 3 - M e t h y 1 i so  c a r  b o s t y  r i  I ,  

demnach, wie erwartet, durch Kochen mit Phosphornxychlorid leicht 
in das bei 280-281 0 siedende 1.3-Chlormethylisochinolin >) iibergeftibrt 
werden. 

3. Ale thy lo~i i socarbos t~r i l  und Phosphoroxychlorid. 
9 g des durch Kochen mit Xylol (s. oben) entwasserten Methyl- 

oxyisocarlostyrils wurden rnit 45 ccm Phospboroxychlorid 6 Stunden 
im Rohr auf I50 - 1 60" erhitzt. Die schwiirzlich-brauue Pliissigkeit 
giesst man auf EisstBcke und blast, iiachdem sich das Chlorid zersetzt 
hat, solange Wasserdnmpf hindurch, als noch im Kiihler resp. Destillat 
farblose, krystallinische Flncken (A) erscheinen. Die im Destillir- 
kolbeii verbliebene, von dunklem Harz abgegossene, gelbe Losung 
wird nun auf dem Wasserbade etwas eiiigeengt, danii rnit Wasser 
rersetzt und mit Ammoniak sctiwach iibersiittigt, worauf sicli eiu liraun- 
liches IIara abscheidet, das  beim kurzen Kochen in der Mutterlauge 
krystalliaisch erstarrt. Bus siedeildem Benzol unter Zusatz VOII 

Thierkohle gereinigt, stellt der Kiirper ein farbloses Pulver dar, das 
aus rhombischen und sechsseitigen Blattcben (ca. 5.5 g)  besteht und 
bei 1630 uiiter Dunkelfiirbung schrnilzt. Es  ist 

CCI x 
cs H4<C(OH) : C. C H j  3.4.1 - M e t  h y l  o x y  c h l o r  is o c h i n o l i n ,  

0.2010 g Sbst.: 0.1520 g AgCI. - 0.1858 g Sb>t.: 0.4218 g CO,, 
0.0736 g HsO. 

CloHsNC10. Ber. CI 18.35, C 62.01, H 4.13. 
Gef. x 15.43, o 62.35, D 4.40. 

Die Base liist sicli in SPuren und fixen Alkalien nuf. 
Sie lLsst sich leicht r n e t h y l i r e n .  Zu dem Elide kocht man sie 

(1.9 g) rnit 8 ccm 1.4-fach iiorrnnleni methylalkohalischem Natrium- 
methylat und 1.5 ccm Jodmethyl 1 Stunde laiig :im Riickflusskiibler, 

1) S. G a b r i e l  und A.  Neumann,  dieee Berichtc 25, 35GG, 3569. 
2, loc. cit. 3569. 

64 * 



dampft die neutrale Flijssigkeit ein und bliist Wasserdampf durch den 
Rickstand, wobei rnit dem Dampf ein schnell erstarrendes, farbloses 
Oel iibergeht. Das Product (1.25 g)  bildet eine klingend har te  
Krystallmasse, schmilzt bei 49O, siedet bei 302-3040 unter 754 mm 
Druck, lost sich leicht in den iiblichen Mitteln und schiesst aus wenig 
Holzgeist in  verfilzten Nadelchen an, welche beim Erwarmen frucht- 
artig riechen. Das so gewonnene 

3.4.1 - ?vl e t h y 1 m e t h ox  y c h 1 o r  i so  c h i n o  l i  n , Cg HI< 
c CI N 
c(ocH~):C.CH~' 

0.1898 .g Sbat.: 0.1304 g BgCl. 
CiiHioNClO. Bw. C1 17.10. Gef. CI 17.00, 

lost sich in ca. 15-proceutiger Salzsaiire, fiillt dnraus dnrch Wasser 
wieder aus und giebt in der stark sauren Liisung ein schiines 
Platinsalz. 

Um zii einer chlorfreien Base zu gelangen, erhitzten wir 1.3 g 
Methyloxychlorisochinolin (Schmp. 163O) rnit 0.5 g rotliem Phosphor 
und 10 ccm Jodwasserstofsiiure (Sdp. 127'') 3 Stnuden lnng im Rolir 
auf 2000. Das Product war eine hellgelbe Fliissigkeit und ein braunes 
Oel (Perjodid). welches beirn Erwiirmen rnit wlssriger Schwefligsaure 
sich klnr liiste. Das  Ganze ward nun rnit Allrnli iibersbttigt iind die ent- 
standeiie Emulsion rnit Dampf abgeblasen. Das  Destillat reagirte stark 
alkaliscli, roch nach Metbylisochinolin und enthielt Oeltropfrn, welche 
beim Vermehren des Destillates ebenfalls in Lijsung gingen. Letztere 
ward rnit Salzstiure angesiiitert und eingedampft; die hinterbleibende 
krjstnllinische Kruste gab rnit festen Kali a ls  farbloses Oel, 

CHz . NH 
cs H4'CH2 . C H  . CH; 

T e t r a  h y d r o - 3 - m e t h y 1 i s  o c h i n  o l i n ,  

0.1522 g Sbst.: 0.4526 g Con, 0.1211 g HnO. - 0.2090 g Sbst: 16.8 ccm 
N :13°, i 6 5  mm). 

CIOHIIN. Ber. C 81.63, H 8.84, N 9.53. 
Gef. 81.10, B 8.84, D 9.59. 

Die Base riecht stark nach Methylisochinolin, siedet bei 236-2330 
unter 751 mm Druck und lost sich nicht unerlieblich in Wasser, dem sie 
alkslische Reaction ertheilt; in salzsaurer Liisung giebt sie mit 
Chlorplatin ein gelbliches Krystallpuli er, mit Chlorgold gelbe Oel- 
tropfen und mit Natriumnitrit eine Emulsion des N i t r o s a m i n s ,  
CloHlz N . NO, welches sich bald zu Niidelchen verdichtet und iiiis 

warmem verdiinntem Alkohol i n  farblosen, flachen, zugespitzten Spiessen 
voin Schmp. 77-78O anschieast. 

CloHlzNaO. Ber. N 15.90. Gef. N 15.88. 
Bei der Darstellurig des Methylchloroxyisochinolins vom Schmp. 

163O tritt, wie obeti angegeberi worden ist, ein fliichtiges, mit (A) be- 
zeichnetes Neben product auf. Seine Meiige ist nur sehr gering, sodass 
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es mehrerer Darstellungen bedurfte, urn das fur die Analyse nothige 
Material zu gewinnen. Der  Korper  siedet zwischen 300-3120 bei 
766 rnm Druck, erstarrt zu einer harten, farblosen, krystallinischen 
Masse und schmilzt bei 95-95.5O; er  ist nach der  Analyse: 

AgC1. 
0.1954 g Sbst.: 0.4068 g COz, 0.0633 g HsO. - 0.2005 g Sbst.: 0.2656 g 

CloH7ClaN. Ber. C 56.60, H 3.30, CI 33.49. 
Gef. n 56.78, n 3.59, * 33.14. 

CCI:N 
C6H4<CC1: c .CH$ 

3 .1 .4 -Methy ld ich lor i soch ino l in ,  

Unsere Versuche, die Ausbeute a n  dieser Verbindung, die ntir 
etwa 0.2-0.3 g aus 5 g Methyloxyisocarbostyril betrug, dadurch zu 
steigern, dass wir Letzteres rnit Phosphoroxychlorid auf hijhere Teni- 
peratur 31s 1 60° unter gleichzeitiger Zugabe von Phosphorpentachlorid 
- und event. rnit diesem ausschliesslich - erhitzten, oder dass wir 
Methylchloroxyisochinolin (Schmp. 163')) rnit Pbosphorpentachlorid 
digerirten, fiibrten nicht Zuni Ziele. 

Unser Material reichte aber noch zu zwei Versuchen nus: 

1. ~odwasserstoffuuure (raucliende) reducirte durch etwa 4-stiindige 
Einwirkiing bei ca. 2400 die Dichlorbase zu dem 3 - M e t h y l i s o -  
c h i n o l i n ,  welches durch seinen Schmelzpunkt (65- 66.50 statt 6 P )  
und seine11 cbarakteristischen anhaftenden Chinolingeruch erksiint 
wurde. Die nlmliche Base bildet sich iibrigens, aber in geringer 
Ansbeute, wenn man das  Methyloxyisocnrbostyril (8 .  oben) rnit Zink- 
staub destillirt. 

2. NutriumrnethyEat wirkt auf die 1.4-Dichlorbase rnit Leichtigkeit 
ein, wobei eines der Chloratome durch 1 Methoxyl ersetzt wird: man 
braucht die Componenten in holzgeistiger Losung nur 3/4 Std. im Rohr 
auf 100° zu erhitzen, so scheidet sich Rochsalz ab und gesteht die 
Lijsung beim Erkalten zu eioein farblosen Krystallfilz. Die neue Sub- 
atanz ist leicht fliichtig mit Dampf, schiesst aus Holzgeist in feinen 
Nadeln vom Schmp. 57-58O an und lijst sich in 15-procentiger Salzsaure, 
aus  der sie durch Wasser gefallt wird. Sie besteht au3 

3.1.4-M e t h y  1 ni e t h o x  y c h l  o r i s o c h i  n o l i n  , 
C (OCHs) : N 
CCI----C.CH,' cs &< 

0.1870 g Sbst.: 0.1325g AgC1. 
C11BloNOCI. Ber. CI 17.11. Gef. CI li.53. 

Dass die Methoxylgruppe in  Stellung 1 (nicht 4) obiger Forrnel 
entsprechend eingetreten ist,  Iasst sich schliessen aus der grtisseren 



994 

Beweglichkeit, die das in dieser Stellnng befindliche Halogen aus- 
zeichnet; beispielsweise wird das ganz analog gebaute Phengldichlor- 
isochinolin im Sinne der Zeichen: 

umgesetzt I). 

Wiire das Methoxyl nicht in 1, sondern in 4 getreten, so musste 
das Product identisch sein mit der weiter oben beschriebenen Methoxy- 
base; Letztere schmilzt aber fast l o o  niedriger (490): und so stiitzen 
sich die den beiden lsomeren ertheilten Formeln gegenseitig: 

CC1--- N C(OCH3):N 
Cs Hd( 

c6H4'C(OCHy): C.CH3 'CCl-: C.CH3. 
(Schiiip. 490) (Schmp. 58'1) 

111. 01- P h t a l i  m i d o - n -  b u t t  e r s a u  r e e s t e r  u n  d N at r i  u m m e t h y 1  at. 

Die Daystellung des gcnannten Esters brwirkt man in der Weise, 
dass man ein Gemenge von 19 g ci-Hrombuttersaureester und 18 g 
Phtalimidkaliuni '2 Stunden lang unter zeitweiligem Umriihren im Oel- 
bade auf 150-160° erhitzt. Durch das entstaudene syrupBse Product 
wird zur Verjagung des unveranderten Esters Wasserdnmpf geleitet; 
irn Kolben verbleibt neben Wnsser eiii dickes Oel und Krystalle von 
Phtalirnid ; zur Entfernung des Letzteren scbiittelt man das Gauze 
nach dem riilligen Erkalten mit rcrdiinnter Nntronlauge durch und 
rxtrahirt dann die Oelschicht mit Aether. Beim Verdunsteu hinter- 
lbsst sie den 

IL- P h t a1 i m i d o b u t t  e r  s a ur  e e s t e r ,  Ca Hq 0 2  N . CH (CZ H,) . COzCzHg, 

als ziihe Flussigkeit, welehe bei 333-3370 destillirt und in der  
Winterkalte allmihlich zu einer schoii bei Haiidwiirme schmelzenden 
Krys ta lhasbe  erstarrt. 

0.2296 g Sbst.: 11.4 ccin N (14", 758 mm). 

C L ~ H ~ ~ N O I .  Ber. N 5.36. Grf. N 3.85. 

Zur Unilagerung wurde der  Ester (3.3 g) in 5 ccm Holzgeist rnit 
0.6 g Natrium in 20 ccm Holzgeist im Rohr ca. 3 Stunden auf 100° 
erhitzt. Das Reactionsproduct ist, ao laiige es heiss, braun und diinn- 
Hiissig und gelatinirt beim Erkalten. Mit Wasser rermiucht, bildet 
es eiue griinlichgelbe Lijwng, die uach Zusatz von SnlmiaklGsung zu 
eixiem Brei Ianger, glnsglknzender Nadeln gesteht. Zur Analyse 
wurden sie in1 Vacuum getrocknet, d a  sie bei 100° sich in eine 

1) G a b r i e l ,  tliesc Bcrichte 18, 2357. 
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braune, ziihe Masse verwandeln. Sie bestehen, wie sich nach den 
Beobachtungen am Phta l imidopropion  ester erwarten liess, aus 

C O  ~ N H  + H20.  cs H 4 < ~ ( ~ ~ )  : C . G H ~  3.4- A e t h y l o  x y i s o c  a r b  o s t y r i  1, 

0.1997 g Sbst:: 0.469G g Cog, 0.1182 g HaO. - 0.1682 g Sbst: 0.3968 g 
0.1702 g Sbfit.: 0.3975 g Cog, 0.0965 g HsO. - COs, 0.1034 g HsO. - 

0.2083 g Sbst.: 11.1 ccm N (150, 749 mm). - 0.1491 g Sbst.: 9.8 c a n  N 
(170, 747 mm). 

CllH13N03. Ber. C 63.77, H 6.28, N 6.76. 
Gef. n 64.00, 64.28, 63.69, * 6.58, 6.88, 6.30, Y 6.17, 7.49. 

Die Subetanz liist sich in vie1 kochendem Waeser und wird leicht von 
Gxem Alkali aufgenornrnen. Ihre  Liisung in heisser, ca. 15-procentiger 
Salzsliure giebt, rnit rauchender Salzsaure vermischt, einen Anschuse 
glasglanzender Nadeln, die sich nach dem Trocknen iiber Kalk ah 
dae entsprechende C h l o r h y d r a t ,  C11 H11NOI . HCI, erwiesen. 

0.1799 g Sbst.: 0.1111 AgCI. - 0.1976 g Sbst.: 10.9 ccm N (170, 
745 mm). 

C11Hi~NO~C1. Ber. cl 15.74, N 6.38. 
Gef. u 15.28, 6.30. 

Dae Salz  wird durch Wasser in eeine Componenten eerlegt. 
Die vorher gegebene Constitutionsformel wird erwiesen durch die 

Beobachtung, dass der Kiirper (2 g) dnrch zwcistiindiges Erhitzen mit 
0.3 g rothem Phosphor und 10 ccm Jodwasserstoffeiiure (Sdp. 127O) 
anf  200 O 

C O .  NH 
CH : C . C ~ H ~  7 

3 - A  e t h y liso c a  r b o s t y  r i 1 I), CS Hq< 

vom Schmp. 140° lieferte, welchee sich identificiren liess durch Ueber- 
fiihrnng in  1.3 g Chloriithylisochinolin , deseen Pikrat  den richtigen 
Schmelzpunkt 1 13 - 1140 aufwies. 

I) F. Damerow,  diese Berichte 27, 2235. 




