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C d i l o r - n i t r o - B t h y l e n  wurde auch aus dem 2 - C h l o r - 2 - n i t r o - B t h y l -  
a1 Iio h o 1 durch Wasserabspaltung gewoiinen. Wir verfiil?reil foIgendermnl3en: 

6.7g C h 1 o r - n i t r o - H t h a n  o I werden in einem gerhmigen Destillierkolben 
mit 7.2g P,O, gemischt. Die Reaktion tritt von selbst ein; man steigert die Olbad- 
temperatur allm5hIich auf 1700 und destilliert das Chlor-nitro-Bthylen ab. Die w e i t m  
Verarbeitung ist dieselbe wie bei der Darstellung aus dein SalpetersBuw-ester; Sdp.14 540. 

63. W. Diltheg und 0. Rauchhaupt :  Zur Kenntnis der Metalleals- 
Additionsprodukte an doppelt uagesllttigte aromatische Ketone. 

(Eingegangen am 13. Dezember 1923.) 
M~tallsalz-Addukte an Ketone vom Typus des D i b e n z a 1 - a c e t o  n s 

enthalbn gewohnlich auf ein Mol Metallhalogenid ein oder mehrere Mob- 
kule Keton, wahrend Verbindungen von eiwm Mol Keton mit zwei oder rnehr 
Molekulen Metallhalogenid bislang unbekannt sind. Ihre Existenz w h  
fiir die Beurteilung dier Frage, ob die Metallsalz-Addukte von den Saure- 
Addukten zu trennen sind, was bisher nicht mit Gluck versucht wurde, von 
Bedeutung. Derartige Verbindungen aufzufinden, ist uns aber in Oberein- 
stimmung mit den dahinzielenden Bestrebungen von V o r 1 a n d e  r und E i c h - 
w a 1 d 1) nicht gegluckt. Die von den gienannten Autoren. beschriebene 
(2 u e c k s i l  b e r  c h l o r  i d - Ve r b i n d u  n g des Dianisal-acetons haben wir auch 
hergestellt, der Beschreibung jedoch nicht hinzuzufugen. Wir wandten 
uns dann den 

A d d u k t e n  rni t  E i s e n ( 3 ) - c h l o r i d  
zu, von denen bisher unseres Wissens bur eins gefaI3t wurde, n h l i c h  Di- 
bienzal-aceton-Eisenchlorid, (C, H6. CH : CH), CO . . Fe Ci,, von S t r a u s  21, wel- 
ches durch Aufnahmel von 'Chlorwasserstoff und Ather seine dem wasser- 
freien Eisenchlorid gleichende Farbe nach Rot hin aufhellt. Analoge Ver- 
bindungen heim D i a n i s a l  -acleton liegen nicht vor, obwohl es auf fol- 
gende Weise leicht gelingt, mit Eisen(a)-chl~rid ein Addukt d i e m  Ketons 
zu erhalten: Man verwtze eine gesattigte Losung von Dianisal-aceton in 
Eiswsig mit einer hochkonzentrierten Eisessig-Losung von Eisenchlorid. Aus 
der braunen Losung fallen alsbald tiefviolette, recht bestindip Nadeln 
aus, die rnit verd. Alkohol allerdings sehr bald unter Ruckbildung des Kebm 
zerfallen. Sie enthalten auf zwei Molekule Dianisal-aceton nur ein Mol 
Eimchlorid trotz OberschuD an letzterem in der Losung. 

0.1426 g Sbst.: 0.0159 g Fe203. - 4.802 mg Sbst.: 0.524 mg Fe ,08J / .  
[ ( ( p - )  CH3 0 .  C6 I f , .  CII: CH)* CO I t . .  Fe CIS. Ber. Fe 7.47. Gef. Fe 7.62, 7.63. 

Die Verbindung schmilzt gegen 1460 unter Zeruetzung;serscheien, 
die sich schon weit vor dieser Temperatur zeigen. 

Obwohl aus einer analog bereiteten Liisung von D i b e n z a l - a c e t o n  
und Eisenchlorid nichts auskrystallisieren wollte, blieb obiges Addukt nicht 
vereinzel'l, da An i s a 1 - [o - c h 1 (or - b e n b  a 1 ] -ace t o n  , welches wir ,&US 

Anisal-aceton und io-Chlor-benzaldehyd mit Alkali aus Alkohol in gelben 
Krystallen vom Schmp. 1090 lerhielten: 

0.1598 g Sbst : 0.0731 g AgCL. - C,, H,,O,Cl. 

1) B. 56, 1150 [1923]. 
2)  B. 37, 3277 [1904]. Eine Milcro-Eisen-Beslimmung des Hrn. Dr. B e h r  ent- 

sprach obiger Zusammensetzung. 
3 Die Mikro-Eisen-Bestimmung verdanken wir Hrn. Dr. B e hr.  

Ber. C1 11.88. Gcf. C1 11.3, 



nach obigem Verfahren mit Eimchlorid tiefviolette Nadeln der Zusammen- 
&ung 2 [ A n i s a l -  (o-chlor-benzal)-aceton]:lFeC1, ergab: Schmp. 
155-1560 U. Z. 

Q.1828 g Sbst.: 0.0195 g Fe, 03, 0.1053 g Ag C1. 
Cs,HsD0,C14Fe. Ber. C1 14.69, Fe 7.7. Gef. C1 14.65, Fe 7.4. 

U r  a n  y l c  h l o r  id. 
Addukte niit Uranylchbrid sind besonders schon und leicht zu er- 

halten. Versetzt 'man z.B. eine Losung von D i b e n z a l - a c e t o n  in Eis. 
essig mit einer ebensolchen von Uraaylchlorid, so scheiden sich dsbald 
kleine, goldgelbe Blattchen won der Zusammensetzung [(C,H,. CH : CH),CO], . . 
U 0 8  C12 aus. Schmp. 2640 unter Zersetzung, die schon gegen 2000 deut- 
lieh erkennbaf ist. 

8.68mg Sbst.: 3.0 mg UBOR. - Cg,H,s0,C12U. Ber. W 29.45. &€. U 29.32. 
No& leichter gelingt in analoger Weise die Darstellung der entsprechen- 

den Verbindung aus D i a n  i s  a1 - a c e  ton,  [ ( ( p - 1  CH,O. C, Ha.  CH: CO 3 . .  
U 0, Cl,, welche violettrote, sechseckige Blattchen bildet, die beim Erhitzen 
irn Ri3hrchen von 1500 ab Zersetzungserscheinungen aufweisen, aber erst 
geegen 2580 schmelzen. 

0.1492g Sbst.: 0.0450g Us08. - 6.6324 mg Sbst.. 1.9964 mg UsO,. 
C,,H3,08C12U. Ber. U 25.7. Gef. U 25.58, 25.54. 

A d d u k t e  m i t  V a n a d i n ( 2 )  - c h l o r i d .  
Hier gelang es nur, die Verbindung mit D i a n  i s a 1 - a  c e t o n zu fassen. 

Dieselbe krystallisiert aus Eisessig in braungelben Nadeln und enthalt sben- 
hlls 2Mol Keton auf 1 V Cl,. 

0.0509 g Sbst. : 0.0065 g V2 05. 

E r l a n g e n  und Bonn.  
[((p-)CH!,O.C,H,.CH:CH),CO]..VCI,. Ber. V 7.2. Gef. V 7.06. 

64. R. Fricke und P. Eaja'): Ober Ferment-Reinigung 
dumb Ellektro-Dialyse und Elektro-Osmose, I. : Mal%-Dtastase. 

[Aus d. Chem. Institut d. Univcrsitiit hfiinster i. W.] 
(Eingegangen am 14. Dczember 1923.) 

Die Schwierigkeibn und Umstnndlichkeit der bisher xur Ferment- 
Neinigun$ verwandten Methoden, nicht zuletzt auch der in W i l l  s t a t t e r  s 
Hand so erhlgreichen Methode der auswahlenden Adsorption, legten den 
Cedanken inahe, ob bei Fernenten nicht eine Reinigung auf elektrolytischern 
and elektroosmotischem Wege einfacher zum Ziele fuhre. Als crsles \c r -  
suchsobjekt wahlten wir M a 1 z - D i a s t a s e, deren Reinigung bisher ineist 
durch Fallung und Dialyse vorgenommen wurde 2), und erzielten hier aiich 
bald gute Erfolge. 

Als A u s g a n g s p r a p a r a t  diente uns die s o p .  ) ) D i a s t a s e  a b s o l u t a  vcn 
M e r c k .  Diese stellt ein leicht gelblich-graues Pulvw dar, welches init einem un- 
ldslichen Riickstand von ca. 120/, der angewandten Ilienge in Wasser von Zimnier- 
temperatur gut lBslich ist. Die LBwng besitzt braune Farbe und gibt krhftige Ei- 
wei5-Reaktionen (Flllungs- und Fgrbungsreaktionen). Der N-Gehalt des Prgwrates 

1) Dissertat., Miinster 1923. 
2) vergl. iiber Reinigung von Malz-Diastase bei E u l  e r )Xhemie dw Enzymecc, 

11. Teil, 1. Abschnitt [1922], S. 110ff. 




