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gesainmelt wurdeii. Nach 3-stdg. Erwarmen hatten sich 309 ccni Wasserstoff 
angesarnmelt. Nach deiii Erkalten des Gernisches und Zersetzen mit Wasser 
wmde das ausgeschiedene 01 init Ather extrahiert, die atherische Schicht 
init Pottasche getrocknet und der Ather abdestilliert. Aus dem Riickstand 
schieden sich blattrige Krystalle ab, welche aus Toluol umkrystallisiert 
wurden. Durch ihren Schmp. IZI -122~ und ihre anderen Eigenschaften 
erwies sich die Substanz mit deiii rx,sc'-Diaini~io-p~vridin*) identisch. Die 
meiteren Aniinierungsprodukte wurden unter vermindertein Druck fraktioniert. 
die bestanden hauptsachlich aus unverandertein Dimethylamino-pyridin und 
aus einer kleinen il'lenge des Iliamino-pj-ridins. I m  ganzen wurden 0.8 g 
Diamino-pyridin erhalten. 

Das mit Salzsbure angesiiuerte \t-%sser, i i k r  welcheni beini Aminieren der Wasser- 
stoff aufgesaininelt wordcn war, gal) beim Abdainpfeii eineii Riickstand, welcher iin Es- 
siccator krystallisierte. 1 )ic Krystalle sincl in Chloroform leicht loslich und zerflieDeii 
an der J,uft; hei 1o00  getrocknet, schinolzen sie in der Capillare ungefahr bei 1700; niit 
-4tziiatron eiitwickelten sie eine gasformige Base voni Geruch des D i m e t h y l a m i n s .  

\Vie schon oben angegeben murde, gaben Nit ros ie rungs-  und K u p p e l u n g s -  
Y ersuche  zu Azofarbstoffen unter Bedingungen, unter welclien diese Reaktionen beim 
S-Dimethyl-anilin glatt verlaufen, beiin analogcn a-Diiiiethplamino-pyridin negative 
Resultate. 

68. P. Pfe i f f er  und P. Backes :  
Uber ein dreifaches Spiran. (Vorlaufige Mitteilung.) 

(Eiiigegaiigen am 19. Januar 1928.) 

Die neueren r6ntgenologischen Arbeiten nnd Auffassungen iiber die 
K r y s t a l l s t r u k t u r  des P e n t a e r y t h r i t s  haben uns veranlafit, eine 
sterische ITntersuchung des Pentaerythrits nach chemis  chen  Gesichts- 
punkten zu beginnen'). Wir haben zu diesein Zweck P e n t a e r y t h r i t  und 
C yclolie xanon-4-carb  ons Bur e- es  t e r  miteinander kondensiert und so 
d:ts dre i fache  S p i r a n :  

el-halten. 
Xach der Tetraeder -'Theorie darf diese Verbindung, die gut krystallisiert, 

nicht in cis-fratwisonieren Formen auftreten, mufl aber in Forni der S u r e  
niit optisch-aktiven Rasen spaltbar sein, indem hier ein typischer Pall von 
Molekularasymniet  rie vorliegt. Bei der ~oiidensationsreaktion entstelit 
in der Tat nur eine einzige Ppiranverbindung ; Versuche zur Aktivierung 
sind vorgesehen. 

Der C J-clo hex  anoii-4- ca rbonsau  r e- a t hy les  t e r  wurde im wesent- 
lichen nach Perk in2)  dargestellt; nur wurde bei der Synthese des Zwischen-  
13 ro duk t e s (H5C,00C) (KC) C (CH, . CH, . COOC2H5), der teure p- Jod-propion- 
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saure-ester durch den E s t e r  der  P-Chlor-propionsaure ersetzt, ohne 
da13 die Ausbeute dadurch geringer wurde. 

Zur Kondensation erwarint man reinen Pentaerythrit so lange vor- 
sichtig iiiit dem Fiinffachen der berechneten Menge Cyclohexanon-carbon- 
saure-ester, bis sich eine klare Losung gebildet hat, und setzt dann das Er- 
hitzen noch einige Minuten fort. Beim Erkalten erstarrt die Flussigkeit 
x u  einem weiSen Rrystallbrei, der abgesaugt und mit Ather gewaschen wird. 
Das Filtrat kann zu weiteren Kondensationsreaktionen verwandt werden. 
:IIIQ 0.2 g Peiitaerythrit entstehen so etwa 0.5 g Rohprodukt vom Schmp. 
137-1390, Aus wallrigem Alkohol krystallisiert das Sp i r an  in farblosen 
Krystallchen, die bei 139.5 -140.5~ schmelzen. 

6.197 mg Sbst.: 14.232 mg CO,, 4.49; nig H,O. - 6.331 mg Sbst.: 14.638 mg CO,, 
.+..j6G mg H,O. 

C,,H,,O,. Eer. C 6?.;3, H 8.24. Gef. C 63.06, 62.63, H 8.07, 8.12. 

Bonn,  Chem. Institut d. Universitat, ini Januar 1928. 

69. Ulrich Ho f mann : uber Graphitsaure imd die bei ihrer 
Zersetzung entstehenden Kohlenstoffarten. 

:T-c)rlaufige Mitteilung ; aus d. Snorgan.-chem. Laborat. d. Techn. Hochschule Berlin.] 
(Eingegangen am 1 1 .  Januar 1928.) 

Im AnschluB an die letzthin veroffentlichte Untersuchung l) iiber den 
Glanzko hlenstof f als Anfang der schwarzen krystallinen Kohlenstoff- 
reihe habe ich versucht, an Kohlenstoff, der aus verschiedenen Verbindungen 
bei moglichst tiefer Temperatur abgeschieden wurde, weiteres Material 
iiber Wesen and Eigenschaften des schwarzen Kohlenstoffs zu gewinnen. 
Besonders interessant erschien dabei der Kohlenstoff, der durch Z e r s e t zun  g 
r o n  Graph i t sau re  entsteht und seinerzeit von V. Koh l schu t t e r2 )  ein- 
gehend beschrieben wurde. Kiirzlich haben nun O t t o  Ruf f ,  P. Mau tne r  
und F. Eber t3 ) ,  angeregt durch eine Arbeit von H. H. Lowry und S. 0. 
11 or g a n4) iiber den Kohlenstoff, der bei der Explosion von Graphitsaure 
entsteht, berichtet. Da meine Untersuchungen sich auch niit dieseni Kohlen- 
doff beschaftigten, rnochte ich schon jetzt kurz die bisherigen Ergebnisse 
niitteilen, die im wesentlichen hei der Darstellung von Graphitsaure und von 
Kohlenstoff aus ihrer Zersetzung gewonnen wurden, sowie bei der zur Orien- 
tierung vorgenomiiienen Vntersuchung der Praparate niit Rontgen-Strahlen 
nach dem Debye-Scherrer-Verfahren. Ein ausfiihrlicher Bericht wird 
nach AbschluCI der noch laufenden Versuche iiber cheniisches Verhalten, 
*~dsorptionsfahigkeit usw. erfolgen. 

Graph i t san re  ist nach dem Ergebnis der Riintgen-Fntersuchung 
k r y s t  allin. Sie gibt ein charakteristisches, scharfes Riintgen-Bild (s. 
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2 )  V. Kohlschi i t l e r  und P. H a e n p i ,  Ztschr. anorgan. Chem. In;, 111 [1918]. 
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