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, ~CH.C;H,N
Tetrachlor-y-pyrophtalon, CsCl4<CO>O

Molekulare Mengen von y-Picolin und Tetrachlorphbtalsiiure-
anhydrid wurden zwei Stunden am Rickflusskiihler auf dem Wasser-
bade erhitzt, wobei sicb der Kolbeninhalt zuniichst gelb, spiter
dunkelgriin firbte. Die dunkle Masse wurde mehrmals mit kochen-
dem Wagser ausgewaschen, wobei unverdndertes y-Picolin und Tetra-
chlorphtalsiureanhydrid in Lésung gingen, gleichzeitig aber auch ein
gelber, in Nadeln krystallisirter Kdrper, der bei 1799 zu schmelzen
begann und dessen Analyse 37.7 pCt. C und 1.91 pCt. H ergab. Das
Reactionsproduct, eine dunkelgriine Masse, konnte aus keinem L&-
supngsmittel umkrystallisirt werden; es wurde daher mehrmals mit
Alkohol ausgekocht und stellte alsdann ein dunkelgriines Pulver dar,
dessen Schmelzpunkt diber 260° lag.

0.1532 g Shst.: 0.2617 g CO,, 0.0296 g H,0.

Cu H502N014. Ber. C 46.54, H ].40.
Gef. » 46.59, » 2.16.

26. Erich Diiring:
Ueber p-Methyl-y-stilbazol, seine Reductionsproducte und iber
w©-Trichlor-oxy -y-propylpyridin.

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

(Eingegangen am 22. December 1904.)

p-Methyl-y-stilbazol, CH;.C¢H,.CH:CH.C;H,N.

Molekulare Mengen von y-Picolin und p-Toluylaldehyd und
etwas Chlorzink wurden im Bombenrohr 10 Stunden auf 200° erhitzt.
Beim Oeffnen der Rohre zeigte sich kein Druck; der Inhalt bildete
eine dunkle, &lige Flissigkeit, mitunter auch eine gelbe, feste Masse
(Zinksalz); an den Winden der Rhre hafteten einzelne Wassertrdpf-
chen, ein Zeichen, dass die Reaction unter Wasseraustritt vor sich
gegangen war. Der Rohreninhalt wurde vom unveridudert gebliebenen
Aldehyd aus salzsaurer Liosung, vom unverdindert gebliebenen Picolin
aus alkalischer Losung durch Einleiten von Wasserdampf befreit. Die
Base selber wurde anfangs aus der alkalischen Ldsung mit iber-
hitztem Wasserdampf Gbergetrieben, spiter aber wurde das salzsaure
Salz dargestellt, dieses mit Aether von anhaftenden Schmieren befreit
und mit Kali die Base ausgeschieden.
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Aus verdinntem Alkohol umkrystallisirt, stellt sie weisse Kry-
stillchen dar, die bei 80° sintern und zwischen 101—102° gchmelzen,
Leicht 16slich in Alkohol, Aether und Amylalkohol.

0.1254 g Sbst.: 0.3967 g COs, 0.0756 g Hy0.

C|LH|3N. Ber. C 8609, H 6.71.
Gef. » 86.27, » 6.76.

Salze des p-Methyl-y-stilbazols.

Salzsuures Salz, Heligelbe Krystillchen. Schmp. 1200 Sehr leicht
tishich in Wasser und Alkohol.

0.0899 g Shst.: 0.0429 g AgClL

CiyHi3N.HCL Ber. Cl 15.85. Gef. Cl 15.17.

Bromwasserstoffsaures Salz, Gelbe Nadelchen, die bhei 176-—-177°
schmelzen,

20707 g Sbst.: 0.0477 g AgBr.

Ci4Hi3N.HBr. Ber. Br 28.97. Gef. Br 28.71.

Juecksilberdoppelsalz. Hellgelbe Nadelehen, die bei 1959 zu sintern
und bei 208° zu schmelzen beginnen.

N.1190 g Shst.: 0.0542 g HgS.

(CisHizN.HCH .HgCls. Ber. Hg 39.84. Gef. Hg 39.26.

Golddoppelsalz. Glinzende, rothbraune Nidelchen; schmilzt bei
191¢ unter Aufschaumen.

00827 g Shst.: 0.0302 g Au.

(CisHigN.HCl) AuCl;. Ber. Au 36.85. Gef. Au 36.51.

Platindoppelsalz. Hellgelbe Krystillchen, die sich bei 193° unter
Gasentwickeluog zersetzen. .

0.1401 g Sbst.: 0.0059 w H,0. — 0.13402 g Sbst. (bei 105° getrocknet):
0.1018 g Pt.

(i Hie NCHCD POl + 21050, Ber. Pt 24.36, H0 4.31.
Gef. » 2414, » 4.21.

Dihydro-p-Methyl-y-stilbazol, CH;.CsHs.CHs.CH3.C, HyN.
3 g des p-Methyl-y-Stilbazols wurden mit der 6-fachen Menge
rauchender Jodwasserstoffsiure und etwas rothem Phosphor im zuge-
schmolzenen Rohr 1—2 Stunden auf 160" erhitzt. Nach Beendigung
der Reaction bildete der Réhreninhalt eins braune Flissigkeit. Beim
Erwirmen derselben mit concentrirter Kalilauge schied sich an der
Oberfliche cin braunes (el ab. Dasselbe wurde mit Aether aufge-
nommen, die iitherische L&sung getrocknet und das Oel nach Ver-
dunsten des Lisungsmittels im Vacaum destillirt. Es siedet unter 80 mm
Druck bei 2209 und ist vine farblose Fldssigkeit. Die Ausbeate war
nahezu quantitativ.
0.1229 g Shst.: 0.3843 g CO,, 0.0873 g H:0.
CyeHi;N. Ber. C 85.21. H 7.6¢.
Gef. » 8527, > T8,



Salze des Dihydro-p-Methyl-y-stilbazols.
Salzsaures Salz. Weisse, federformige Biischel aus Alkohol, dem
Aether bis zur Tribung beigegeben wuarde. Bei 135° beginnt das Salz zu
sintern, bei 140° zn schmelzen.
0.1257 g Sbst.: 0.0795 g AgCL
CiyH;sN.HCL Ber. Cl 15.17. Gef, Cl 15.51.
Bromwasserstoffsaures Salz. Weisse Krystillchen vom Schmp. 149—
1500.
0.1742 g Sbst.: 0.1165 g AgBr.
Ci;HsN.HBr. Ber. Br 28.06. Gef. Br 28.45.
Jodwasserstoffsaurcs Salz. Hellgelbe Biischel, die bei 1320 sintern
und bei 1389 schmelzen.
Quecksilberdoppelsalz. Weisse Nadeln, die sich beim Erhitzen auf
102° verindern und bei 1109 unscharf schmelzen.
0.2665 g Sbst.: 0.1235 g HgS.

(CiyHis N.HCI).HgCly. Ber. Hg 39.66. Gef. Hg 39.98.
Golddoppelsalz. Glinzende, hellgelbe Blittchen vom Schmp. 155%.
0.1087 g Sbst.: 0.0395 g Au.

Cr1sHisN.HCI) AuCls. Ber. Au 36.70. Gef. Au 36.37.
Platindoppelsalz. Glinzende, orangerotbe Blattchen, die bei 194¢

unter Gasentwickelung schmelzen.
0.1645 g Sbhst.: 0.0395 g Pt.
(CiyHys N.HCl)y. PtCl;.  Ber. Pt 24.29. Gef. Pt 24.01.

p-Methyl-7-stilbazolin, CHs.Ce¢H,.CH:.CH;3.CyH;oN.

Das p-Methyl-y-Stilbazol wurde wmit Natrium und siedendem
Alkohol in das entsprechende Stilbazolin dbergefiihrt. Zur Zerstérung
des Natriumalkoholats wurde der Kolbeninhalt mit etwa dem gleichen
Volumen Wasser versetzt und der iberschiissige Alkohol abdestillirt,
worauf sich alsbald ein braunes Oel abschied, das mit iberhitztem
Wasserdampf iibergetrisben wurde. Die gewonnenen Fliissigkeits-
mengen wurden salzsauer gemacht und eingeengt, die Base mit Kali
abgeschieden, ausgedthert, getrocknet und nach Verdunsten des Lsungs-
mittels im Vacuum bei 50 mm Druck destillirt Die iibergegangene,
farblose Flissigkeit siedete um 215°; sie besitzt einen unangenehmen
Geruch und ist stark alkalisch. '

0.1017 g Shst.: 0.3082 g COs, 0.0914 g H,0.

C“Hﬂ N. Ber. C 8268, H 10.41.
Gef. » 82.65, » 10.07.

Salze des p-Methyl-y-stilbazolins.

Salzsaures Salz, Goldsalz und Quccksilbersalz sind Ocle, von
denen das Letztere nach einiger Zeit crstarrt.

Platindoppelsalz. Gelbe Krystallchen, die bei 2050 unter Zersetzung
schmelzen.



167

0.0776 g Sbst.: 0.0182 g Pt.
(Ci4Hoy N.HCI);.PtCl,. Ber. Pt 23.88. Gef. Pt 23.49.
Kohlensaures Salz. Bei lingerem Stehen an der Luft verbindet sich
dus Stilbazolin mit Kohlensiure und geht in einen festen Korper iber. Er
bildet farblosc Nadeln, die bei $0—91° schmelzen und sich in Salzsiare anter
Kohlensaureontwickelung 16sen (Nachweis durch Triibung von Barytlauge).

w-Trichlor-oxy-;-propylpyridin, C;H(N.CH,. CH(OH).CCl;.
Molekulare Meogen von 7-Picolin und Chloral wurden im
Kélbchen 15 Stunden auf dem Wasserbade am Rickflusskiihler erhitzt.
Der Kolbeninhalt bildete eine dunkelbraune, feste Masse, welche nach
dem Abpressen auf einem Thonteller mit Alkohol aufgenommen und
einige Stunden mit Thierkohle gekocht wurde. Beim Zugeben von
Wasser zur alkoholischen Ldsung bis zur Tribung krystallisirte das
Reactionsproduct in glénzenden, weissen Tiifelchen aus, deren Schmp.
bei 160° lag.
0.1115 g Sbst.: 0.1643 g CO,, 0.0348 g H,0.
CsHgNOCl;. Ber. C 39.91, H 3.32.
Gef, » 40.31, » 3.15.
Platindoppelsalz. Glinzende, gelbe Blittchen, die bei 1389 nrnter
Gasentwickelung schmelzen.
0.1421 g Sbst.: 0.0321 g Pt.
(CaHRNOC];;.HCl)gPtCh. Ber. Pt 22.33. Gef. Pt 22,12,

27. Albert Koeppen: Ueber den salzsauren Betainfithylester.
“Aus dem anorganisch-chemischen Laboratorium der Techunischen Hochschule
zu Hannover.]

(Eingegangen am 1. October 1904.)

Gelegentlich eiper Untersuchung iiber Muscarine, iiber die ich
spiiter beriehten zu konnen hoffe, stellte ich das Additionsproduct des
Trimethylamins und des Monochloressigsiureithylesters, den salzsauren
Be-ainiithylester, her. Die entsprechende Aethylverbindung, der salz-
savre Triiithylglykocolliithylester, ist schon 1862 von Hofmann?)
dargestellt worden, wihrend Betainester meines Wissens noch nicht
beschrieben sind.

Darstellung des salzsauren Betain-dthylesters.

Theoretische Mengen Monochloressigsiureidthylester und I'rime-
thvlamin (in Form 33-proc. alkoholischer Lisung) wurden in einem

1) Jahresberichte 1862. 333,





