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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. 
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AUE verdiinntern Alkoiiol umkrystall isir t ,  stell t  sie weisse Kry- 
stiiilchen dar,  d ie  hei 80° sintern und zwischen 101-1020 schmelzen, 
Leicht loslich i n  Alkobol,  Aether und Amylalkohol.  

(?.I254 g Sbst.: 0.39ti7 g COz,  O . 0 7 X  g H10. 
cIIui3N. Ber. C 36.09, H 6.71. 

Gef. )) 86.27, u 6.76. 

S a l z e  d e s  p - M e t h y l - y - s t i l  b a z o l s .  
811 Y S ; ,  u r ( ' s  Salz. Hellgelbe Krystiillchen. Schmp. 130°. Sehr leicht 

0.01~99 g Shht.: 0.012!!) g AgCI. 

~ r o n i ~ . i s . s c r s t o f f s a u I . e ~  Sa lz .  Gelbe Niilelclien, die hei I i ( i - 1 7 7 O  

j.0707 g Sbst.: 0.0477 g AgBr. 

~ ~ u e c l ; s i l h e r d o p p e l s n l z .  
iinti bci 205" zii schrnelzcn beginnen. 

0.1 I90 g Sbst.: 0.0542 g HgS. 

( i  o 1 ( Id  (1 p p e l s a l  z. Gliinzende, rothlirnune Nfidelchen; schmilzt hei 

0.9S27 g Sbst.: 0.0303 g A u .  

P l a t i i i d o p p c l s s l z .  llellgelbe Krystilllchcn, die sich bei 193" unter 

0.1401 ,r: SLst.: 0.0059 g HnO. - 0.13402 g Sbst. (bei 105" getrocknet): 

hs!ic.h in  Wasser und :IlltoboI. 

C,,H13N.HCl. Ber. CI 15.35. Gef. CI 15.17. 

cclimclzen. 

ClrHl3N.HBr. Ber. Br 2S.!li. Gef. U r  25.71. 
Hellgelbe Nklelchen, die bei 1950 zil sintern 

( C ~ , H I ~ N . H C I ) . H ~ C I ~ .  Ber. Hg 3'3.53. Grf. Hg 39.26. 

I ? I (  tinter Aufsclriiirneo. 

~ C ~ ~ H ~ ~ N . H C I ) ~ U C I ~ .  Bey. :Iu 3(i.55. G(!f. A U  3G.51. 

C;:is:ntxickclung xersetzen. 

ILIClSg Pt. 
c 1 ' 1 . 1  H1.N. HCI)?. Ptc:lr $- 2 1 1 2 0 .  Ber. I't 34.813, €120 4.31. 

Get'. ;) 21.14, )) 4.21. 

I)i h y  d r o - p -  21 e t h ?  1- 7 -  e t i  I b a z  0 1 ,  C H S .  Cti HJ . CHa. CW:,.Cs WIN. 
:'I g des  p-,\ilethyl-y-Srilb:izols \vnrden mit der  6-fnchen Menge 

raut*herider ,Jodmasserstoffsaure und e twas  ro tb rm Phosphor  im zuge- 
ecbmolzenen Hohr 1-2 Stunden auf 160" erhitzt. Nach  Heendigung 
der Reaction bildete d e r  Rohreninhalt  ein; brnnne Fliissigkeit. Beirn 
Erwirrriien derselbeii mir concentrirter ICalilauge schied sich an  der 
Oberfliclie ein braunrs Oel  ab. Dnsselbe wurde mit Aether aufge- 
nornrnen. die iitherische Lasung getrocknet und dns Oel nach Ver- 
tluristen des  Lijsungsmittels irn Vacuum destillirt.  Es siedet unter 80 m m  
I h c k  h i  2.200 nnd ist vine farblose Fliissigkeit. Die Ausbeute war 
na  aezii ciuantitativ. 

0 1229 g Sbst.: 0.3543 g CO,, 0.0Si3 g HgO. 
C ~ ~ H I , N .  Bcr. C 35.21. €I i . G G .  

Gcf. J 85.27. > 7.91;. 



S a l z  e d e s D i h y d r 0 - p  - M e t h y 1 - y -st51 b a z o 1s. 
S a l z s a u r e s  Salz .  Weisse, federformige Baschel aus Alkohol, dem 

Bei 135O beginnt das Salz zu Aether bis zur Triibung beigegeben wurde. 
sintern, bei 1400 z u  schmelzen. 

0.1?57 g Sbst.: 0.0795 g AgC1. 
ClrH15N.TICI. Ber. C1 15.17. Gef. CI 15.51. 

Brom wassers tof fsaures  Salz. Weisse Krystirllchen Tom Schiiip. 149- 
1500. 

0.1742 g Sbst.: 0 1165 g AgBr. 

Jodwassers tof fsaurcs  Salz .  

Quecksi lbcrdoppolsalz .  

0.2665 g Sbst.: 0.1235 g HgS. 

Golcldoppelsalz. Glhzende, hellgelbe BlHttchen vom Schmp. 1 5 Y .  
0.1057 g Sbst.: 0.0395 g Au. 

P l a t i n d o p p e l s a l z .  Glinzende, orangerothe BlHttchen, die bei 194" 

0.1645 g Sbst.: 0.0395 g Pt. 

ClrB15N.HBr. Ber. Br 28.06. Gcf. Br 28.45. 
Hellgelbe Biischel, die bei 1320 sintern 

Wcisse Nadeln, die sich beini Erhitzcn auf 
nnd bei 1380 schmelzcn. 

102O rerirndern und h i  1100 unscharf schmelzen. 

(Cl,H,5N,IICI).RgC11. Ber. Hg 39.66. Gcf. Hg 39.98. 

,Cl~H15K.HCI)AuC13. Ber. Au 36.70. Gef. Au 36.3i. 

unter Gasentwickclung schmelzen. 

(L',~H,5N.IICl)a.PtCI,. Ber. Pt 24.39. Gef. Pt 24.01. 

p- Met  h y 1- 7-  s t i  1 b a z  o l i n  , CHs . CS Hc . CHz . CHa. CJ HKI N. 
Das p-Methyl- y -  Stilbazol murde mit Natrium und siedendeni 

Alkohol in das entsprechende Stilbazolin ubergefiihrt. Zur Zerstiirung 
des Natriunialkoholats wurde der Eolbeninhalt rnit etwa dem gleichen 
Volurnen Wasser vereetzt und der iiberschfissige Alkohol abdeetillirt, 
worauf sich alsbald ein braunee Oel abscbied, das rnit iiberhitzteni 
Wasserdampf iibergetrieben wurde. Die gewonnenen Fliissigkeits- 
mcngen wurden salzsnuer gemacbt und eingeengt, die Base rnit Kali 
abgeschieden, ausgeathert, getrocknet und nach Verdunsten des Liisungs- 
mittels im Vacuum bei 50 mrn Druck destillirt Die ubergegangene, 
farblose Fliissigkeit siedete urn 2 19"; sie besitzt einen unangenehmen 
Geruch und ist stark alkalisch. 

0.1017 g Sbst.: 0.3082 g COs, 0.0914 g HsO. 
CldH21 N. Ber. C 82.65, H 10.41. 

Gef. a W.65. >) 10.07. 

S a l z e  delr p - M e t h y l - ~ - s t i l b a z o l i n s .  
S a l z s a u r e s  S a l z ,  Goldsa lz  und Quccks i lbersa lz  sind Ode, vou 

P l a t i n d o p p e l s a l z .  Gelbe Krystkllchen, die bei 2050 unter Zersetzung 
denen das Letztere nach einiger Zeit crstarrt. 

schmelzeu. 
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0 . O i i t i  g Sbst.: O.OIS2 g E't. 

R o h l e n s s u r c s  Sa lz .  
(Cl4B21 N.HCl)g.PtCI,. Ber. Pt  23.88. Gef. PC 23.49. 

Bei liingereni Stehen an der Luft verbindet sich 
das Stilbazolin mit Iiotilensiiure und geht in einen festen KBrper iiber. Er 
hildet farblosc Nadeln, die bei SO-910 schmelzen und sich in SalzsZnre nnter 
~,,hleos8ure~.ntwickelung 1Bsen (Nachweis durcli Triibnng von Barytlauge). 

0 )  - T r i  ch 1 o r -  o x y -  ;, - p r o p  y 1 p y r i  d i n  ! Cb Hc N . CH2. CH (OH). CCIs. 
Molekulare Meogen von y-Picolin und C h l o r a l  wurden im 

I~iilbchen I5 Stunden auf dem Wasserbade am Riickflusskiihler erhitzt. 
Uer Kol beninhalt bildete eine dunkelbraune, feste Masse, welche nach 
dem Abpressen auf einem Thonteller mit Alkoliol aufgenomrnen und 
rinige Standen rnit Tbierkoble gekocht wurde. Beim Zugeben ron 
Wasser ziir alkoholischen Liisung bis zur Triibung krystallisirte dae 
Reactiowproduct in glanzenden, weissen Tiifelchrn aus, deren Schmp. 
bei 160" lag. 

0.111.5 g Sbst.: 0.1645 g Con, 0.0345 g HaO. 
C ~ H ~ N O C 1 3 .  Ber. C 39.91, H 3.32. 

Gef. n 40.31, ?) 3.15. 
Ylntiocloppelsalz. Gliinzende, gelbe Bl:itt(,hen, die hei 188" d r r  

0.1451 g Sbst.: 0.03?1 g Pt. 
Gaientwickclung schmelzen. 

( C ~ H ~ N O C I : : . H C I ~ ~ P t C l ~ .  Bey. Pt 22.33. Gef. Pt 2 . 1 2 .  

27.  Albert  Koeppen:  Ueber den salesauren BetaTnHthylester. 
1 \ t i  i d c m  anmganisch-chcmisclien Laboratnrium tier Technischen Hochschule 

zu Hatinover.] 

(Eingcgnngen am 1 .  October 1904.) 

G elegentlich einer Untersuchung iiber Muscarine, iiber die ich 
epiiter beriehten zu konnen hoffe, stellte ich das Additionrrproduct des 
Trimethylamins und des Monochloressigsaureatbylesters, den salzsauren 
He-ai'nathglester, her. Die entsprechende Aethylverbindung, der salz- 
saare Triathylglykocolliithylester, ist schon 1562 ron Hofm an.') 
dargestellt wordeii, wiihrrtid Retainester meines Wissens noch nicht 
tmchriehen sind. 

z) a r s t e I I u n g d t! y s n 1 z s n u r e n B e t a i' 11 - 1 t h y 1 e s t e r s. 

Theoretiache Mengen hfonochloressigsaureath~lester iind Trime- 
thylamin (in Form 3.3-proc. alkobolischer Liisung) wurden in einem 

I) Jabresberichte 1862. %3;; 




