
26. Erioh During:  Ueber y-Pyrophtalone. 
[Ans dem 1andm.-technolog. Institut der UuiversitHt Breslan.] 

(Eingegangen am Q2.  December 1904.) 

/ C  CH.CoHqN y - P y r o p h t a l o n :  C ~ H ~ , C O = O  

E i b n e r  und L a n g e ' )  stellten das Chinophtalou dar durch Er- 
hitzen gleicher Gewichtsmengen von Chinaldin und Phtalsaureanhydrid 
in einem mit Steigrohr rersehenen Kolben auf dem Sandbade. Nach 
dieser Methode hatte arich H. v. Hu b e r ? )  gearbeitet und das cr-Py- 
rophtalon erhalten. 

Es worden daher molekulare Mengen von - / - P i C o l i n  und P h t a l -  
s a n r e a n  h y d r i d  mit wenig wasserfreiem Chlorsink in einem Kolben 
am Riickflusskiihler auf dem Oelbade allrnahlich hie 200° erhitzt und 
5 Stunden der Einwirkung dieser Tempertltur ausqesetzt. Nach Er- 
kalten etellte der Kolbeninbalt eine dunkelgelbe, feste Masse dar, die 
noch stark nach Picolin roch. Letzteres wurde mit Wasserdiimpfen 
iibergetrieben und wiedergewonnen, wiihrend das unveriindert geblie- 
bene Phtalsiiureanhydrid durch das siedende Wasser gleichzeitig gel6st 
uud durch Filtration beseitigt wurde. Die zuriickbleibende, gelbe 
Masse wurde noch einige Male niit Wasser ausgekocht, behufs Beeeiti- 
sung der letzten Spuren von Phtalsaureanhydrid, und lieferte, aus einem 
Gemisch von Alkohol und Eiseseig umkrystallisirt, glanzende, orange- 
farbene Nadeln, die sich om 250° briiunten und deren Schmelzpunkt 
iiber 300° lag. 

Die letzten Antheile von dem Reactionsproduct wurden d u d  Zu- 
gnbe von Wasser bis z w  Triibung aus der Alkohol-Eisessig-Losung 
e r ti al t en. 

Hierbei bildeten sich Innge, seidenglanzende, bellgelbe Nadeln, 
die nber, nus Alkohol-Eisessig umkrystallisirt, wiederum als oben be- 
echriebene Nadeln ausfielen 

In  Eisessig, A1 kohol, Nitrobenzol liisen sich dieselben leicht auf ,  
rtwas Nchwerer i n  Benzol, Chloroform, Aceton; unliislich sind sie in 
Aether, sowie kaltem Wasser. 

Das y.€'jrophtalon ist analog dem a-Phtalon ein gelber Farbqtoff. 
Beim 'I'rocknen auf 10aY verloren die Krystallchen ihren Glanz. 

Eine Krystallwasserbestimmung ergab in beiden Fallen ein Molekiil 
Krystallwasser. 

0 . 1  114 g Sbst. (bei 105" getrockn.): 0.3052 g COs, 0.0432 g H20. - 
:).I797 g Sbst.: 10.4 ccni N (W, 770 mm). 

- 

1) Ann. (1. t hem. 315,  336. 2, Inarig.-Diss., Breslau 1903. 
Uci id l to  11 1 1  1 1 1 m  ( 3 e s e l l ~ c l ~ . t r t  J.ihrg XhX\II I .  11 
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ClrH?N02. Ber. C 75.25, H 4.07, N 6.29. 
Gef. 8 75.45, 4.31, 6.44. 

S a l z e  d e s  y - P y r o p h t a l o n s .  
Nach einigen vergeblichen Versuchen gelang es, Salze vom y-Pyrophtalm 

zu bilden, und zwar das s a l z s a u r e  S a l z  durch Liken der Base in sslz- 
saurem, absolotem Alkohol in der Warme. Beim Ei,kalteo krystallisirte das- 
eelbe am;  e~ wurde abfiltrirt, mit einigen Tropfen kaltem, absolutem Alkoho: 
ausgewaschen, an der Luft getrocknet und 6 Tage iiber K d k  stehen gelasseo. 
Rothe, verfilzte NBdelchen, die in Wssscr rollstiindig ill die Coniponentzn 
zerfallen. 

0.1402 g Sbst.: 0.0793 g AgCI. 
(ClrH9NO,).HCl. Ber. C1 13.6ti. Gcf. CI 14.03. 

Quecksi l  ber -  und P la t in  - Do ppelsa l  z wurden erhalten durcli Ver- 
setzcn der alkoholischeii Loaung des salzsuiircn Sslzcs mit Mercuriclilorid 
resp. Platinchlorid und 18ngcres Kochen am Riickflusskiitler. Deim Erkalten 
krystallisirten die Salze aus,  die gleichfalls mit kaltem, absolntem Alkohol 
au {gewaschen murden. 

Q nee ksi l  berdoppels  a1 z. Orangerothe, verfilzte Siidelclieo, die sich 
bei 2710 zersetzen. 

0.1252 g Sbst.: 0.2055 g Cog, 0.0489 g H20. - 0.1401 g Sbst.: 0.0133 g 
Hg S. 

(Ct~HgNO~.HCI).HgCl~. Ber. C 44.57, H 2.55, Hg 26.57. 
Gef. 44.i6, n 3.47, 25.57. 

Pla t indoppels  alz. Leichte, verfilzte, gelbe Nidelclten, die sicli be: 

0.0604 g Sbst.: 0.0160 g Pt. 
2600 dunkel firben. 

(Clr8gNO~.HCI)1.PtCI,. Ber. Pt 22.65. Gef. Pt 23.05. 

N a t  r i u m s a1 z , C1, H 1 4  NOj S a .  

Die schwach sauren Eigenschaften des y-Pyrophtalons treten bei 
Behandlung deseelben mit Natriumiithylat deutlich hervor. 

Nach Angaben von E i b n e r ' ) ,  welcher die Alkalisalze des Chino- 
phtalone krystallisirt erhalten hatte, wurde auch das Natriumsalz 
des y-Pgrophtalons dargestellt. 

Zu einer Liisung von einem MoL-Gewicht y-Pyrophtalon in abso- 
lutem Aethylalkohol wurde bei gewiihnlicher Temperatur eine friscli 
bereitete Liisung von etwas mehr als einem Atomgewicht Natrium in 
demselben Mittel zugefiigt. Bei geeigoeter Concentration schied sich 
aus der roth gewordenen Losung nach einigeu Minuten ein zinnober- 
rothes K r j s t a l l p u l ~ e r  ab, das mit absolutem Alkohol gewaschen 
wurde, bis das Filtrat auf Lakrnus nicht mehr reagirte. 

l )  Diese Berichte Y S ?  3CWG [1904). 



Leider erwies sich die gewonnene Menge als eu gering fiir die 
Ausliihrung einer Analyse. 

R e d u c t i o n  d e s  y - P g r o p h t a l o n s  z u  S t i l b a z y l a l k o h o l ,  
,CH:CH .Cs Hc N . 

CsH4'CH2.0H 
10 g Pyrophtalon wurden in einem geringen Ueberschuss von 

Eisessig gelijst und mit' fein pdverisirtem Zinkstaub behandelt. Kurze 
Zeit nach Einfiihrung desselben fiirbte sich die rothbraune Liisung 
heller.' Zum Abschluss der Reduction wurde noch 6 Stunden auf dem 
Wasserbade am Riickflusskiihler erhitzt. Dann wurde die hellgelbe 
Liisung rasch rorn Zinkschwnmm abfiltrirt und mit Wasser versetzt, 
urn das Ausfallen von essigsaurem Zink zu verhindern. Mit festem, 
kohlensaurem Kalium wurde die noch vorhandene Essigsiiure neutra- 
lisirt, wobei sich das Reductionsproduct in hellgelben Flocken ab- 
schied. Dassrlbe wurde abgesaugt und abgepresst. Da beirn Stehen- 
lassen an der Luft der Stilbazylalkohol sehr bald zu verharzen 
begann, rnusste er sogleicli weiter verarbeitet werden. Beim Losen 
desselben in Alkohal gelaug es nicht, das Reductionsproduct krystallisirt 
z ~ i  erhalten, bei Zugabe ron Wasser bis zur Triibung schied es sich 
iilig ab, sodass auf eine Analyse verzichtet werden musste. Das 
Derivat ist leicht in Aether, Alkohol, Renzol liislich, unliislich in 
Wasser. 

S a l z e  d e s  S t i l b a e y l a l k o h o l s .  
Sa lzsaures  Salz. 

0.1158 g Shst.: 0.0648 g AgCI. 

Bromwassers tof fsaures  Sale. Gelbe Krysttillchen, dio sich bei 2300 

0.1038 g Sbst.: 0.0662 g AgBr. 

J od massers t o f f s a u r e s  Sa l  z. 
S a 1 p e t e rs  a u r  es Salz. Gelbo Krystdlchen, die zwischen 1 ti0- 165O 

Golddoppelsa lz .  Gelbo Krystkllcben, die sich bei 110'' dunkel fiirben 

0.0906 g Sbst.: 0.0319 g Au. 

P la t indoppelsa lz .  

Hellgelbe Krysthllchen, die bei 210° beginnen, sich 
zu zersetzen. Die salzsaure Losung des Salzes zeigte eine blaue Fluorescenz. 

(C14H13NO).HCl. Ber. CI 14.27. Gef. C1 13.83. 

zersetzen. 

(C14H13NO).HBr. Ber. Br 27.37. Gef. Br 27.14. 
Hellbraune I<ryetiillchen. 

schmelzen. 

,iud bei 165-167O vdlig zersetzen. 

(ClcH13NO. HCI).AuC13. Ber. A u  35.77. Gef. A u  35.31. 
Aus verdiinnter, salzsaurer, alkoholischer L6sung 

und Zusatz von Platinchlorid krystallisiren nach lhngerer Zeit rothe Sternchen. 
Schmclzpunkt bci 185O unter Gasentwickelung. 

0.1296 g Sbst.: 0.0307 g Pt. 
( C ~ l H ~ ~ N O . B C I ) ~ P t C l ~ .  Ber. Pt 23.42. Gef. I't 23.68. 

11. 
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CRCH. C5 Hq N 
T e  t r a c  h 1 or-  y -  p y r o  p h t a l o  n , CgClh<CO>O 

Molekulare Mengen von y-Picolin und T e t r a c h l o r p h t a l s 5 u x - e -  
a n h y d r i d  wurden zwei Stunden am Riickflusskuhler auf dem Wasser- 
bade erhitzt, wobei sich der Kolbeninbalt zunachst gelb, spater 
dunkelgriin farbte. Die dunkle Masse wurde mehrmals mit kochen- 
dern Wasser auegewaschen. wobei unverandertes y-Picolin utid Tetrn- 
cblorphtalsaureanhydrid in Liisung gingen, gleichzeitig aber auch ein 
gelber, in Nadeln krystallisirter KBrper, der bei 1790 zu scb.melzen 
begann und dessen Analyse 37.7 pCt. C und 1.91 pCt. H ergab. Dns 
Beactionsproduct, eine dunkelgrune Masse, konnte aue keinem La- 
sungsmittel urnkrystnllisirt werden; es wurde daher mehrmals mit 
Alkohol aasgekocht und stellte alsdann ein dunkelgr3nee Pulver dar, 
deesen Schmelzpunkt iiber 260° lag. 

0.1532 g Sbst.: 0.2617 g COs, 0.0296 g H30. 
CljH502NClr.  Ber. C 46.54, 1I 1.40. 

Gef. D 4ti.59, )) 2.16. 

26. Erioh During: 
Ueber p-Methyl-y-atilbazol, seine Reductionsproducte und fiber 

ro -Trichlor-oxy - y -propylpyridin. 

[Aus dem landw.-technolog. Iostitut der Universitiit Breslau.] 

(Eingegangen am 22. December 1904.) 

p - M  e t b y  1- y -  s t  i l  b a z o l  , CH, . Cc H j  . CH: CH. C5H4 N. 
Molekulare Mengen von y - P i c o l i n  und p - T o l u y l a l d e h y d  und 

etwas Chlorzink wurden irn Bombenrohr 10 Stunden a u f  200” erhitzt. 
Beim Oeffnen der Riihre zeigte sich kein Druck; der Inhalt bildete 
eine dunkle, olige Fliissigkeit, mitunter auch eine gelbe, feste Masse 
(Zinksalz); an den Windeo der Rohre hafteten einzelne Wassertriipf- 
chen, ein Zeichen, dass die Reaction unter Wassertrustritt vor sich 
gegangeu war. Der Riihreoinhalt wurde vom unveraudert gebliebenen 
Aldebyd aus salzsaurer Liisiing, vom unreriindert gebliebenen Picolin 
aus alkalischer Losung durch Einleiten von Wasserdampf befreit. Die 
Base selber wurde anfangs aus der alkaliscben Li i~ui ig  mit uber- 
hitztem Wasserdampf iibergetrieben, spater aber wurde das salzsanre 
Salz dargestellt, dieses mit Aetber von nnbaftenden Schmieren befreit 
und mit Kali die Base ausgeschieden. 




