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Das Chloroplatinat krystallisirte in schwer loslichen Nadeln und
Blittchen, die bis 285° nicht schmolzen. Die getrockneten Krystalle
ergaben:

CjuH20N2.2HCl.PtCh. Ber. C 20.83, H 3.82, Pt 33.68.
Gef. » 20.85, » 4.03, » 33.78.

Das Platinsalz wurde mit Schwefelwasserstoff zerlegt und aus
dem in Krystallnadeln gewonnenen Chlorhydrat das Golddoppel-
salz dargestellt, welches Nadeln bildete, die sich oberhalb 2109 all-
méhlich zersetzten.

CioH3oNz. 2HCL. 2 AuCl;. Ber. Au 46.38. Gef. Au 46.00.

Aus dem Reste des Chlorhydrats wurde in gewGhunlicher Weise
die Nitrosoverbindung dargestellt und in Krystallnadeln vom Schmp.
136—139° erhalten.

Damit war die Base als y-Dipiperidyl charakterisirt. Die
Ausbeuten bei diesen Reactionen lassen zu wiinschen iibrig.

Breslau, den 3. August 1898.

892. Franz Huth: Ueber das acc «'- Tetramethyldipyridyl.
(Mittheilung aus dem landw. technolog. lnstitut der Universitit Breslau.)
[Vorlaufige Mittheilung.]

(Eingegangen am 15. August.)

Das zu dieser Arbeit nothwendige ««'-Dimethylpyridin wurde
aus oberschlesischem Steinkohlentheerdl gewonnen. Ueber die dabei
befolgte Methode zur Abscheidung des Anilins, der Phenole u. s. w.
wird spéter ausfiibrlich berichtet werden. Zur Reindarstellong des
Lutidins wurde der von Ladenburg angegebene Weg beschritten
und auf diese Weise ein ganz reines Lutidin vom Sdp. 142 —1430
erhalten.

Das Lutidin wurde nun mit blankem, metallischem Natrium zu-
sammengebracht, doch zeigte sich auch nach wochenlangem Stehen im
verschlossenen Kolben keinerlei Einwirkung. Dasselbe Resultat erbielt
ich beim Erhitzen in kochendem Wasser bei zugeschmolzener Réhre.
Die Einwirkung begann erst bei hdherer Temperatur. Am giinstigsten
erwies sich folgende Versuchsanordnung. 10 g der Base wurden mit
D g metallischem, blankem Natrium in eine Réhre eingeschmolzen und
8—10 Stunden auf 180—2009 erhitzt. Das Reactionsproduct ist eine
schwarze, feste Masse mit eingeschlossenen Stiickchen unverdnderten



Natriams, die fest an den Rohrenwandungen haftet. Die Rohre wird
nun zerschlagen und das Reactionsproduct nach und nach in Wasser ein-
getragen. Nach einigem Stehen scheiden sich — die ganze Fliissigkeit
erfiilllend — dinne, weisse Nadeln ab. Zur Reinigung des Reactions-
productes kénnen nun zwei Wege beschritten werden. Man treibt ent-
weder die neu gebildete Base mittels Wasserdimpfen iiber, es scheidet
sich dann im Destillate die Base in schneeweissen Nadeln ab. Hierzu ist
aber zu bemerken, dass dies sehr langsam vor sich geht, da die Base
schwer mit Wasserdimpfen flichtig ist; oder man saugt die Base,
nachdem sie sich ausgeschieden, ab und reinigt sie durch Umkrystalli-
siren aus heissem Wasser. Zum Zwecke der Analyse wird die Base
durch Umwandeln in das Quecksilberdoppelsalz gereinigt. Zu bemerken
ist noch, dass beim QOeffnen der Réhren ein betrdchtlicher Druck vor-
handen war, trotzdem die Rhren vor dem Zuschmelzen lingere Zeit
im warmen Wasser gehalten wurden, um simmtliche etwa noch vor-.
handene Feuchtigkeit zu entfernen und Wasserstoffentwickelung bei
der spiiteren Reaction auszuschliessen. Die Ausbeute ist keine gute,
es bilden sich Glige Nebenproducte, die spiter untersucht werden.

Die Base krystallisirt aus kochendem Wasser, in welchem sie leicht
16slich ist, in langen, diinnen, weissen Nadeln vollstindig aus. Sie
schmilzt bei 148—1499 ist in Alkohol und Aether léslich und hat
nach der Elementaranalyse die Zusammensetzung Cy4 Hjg No.

CuH(sNg. Ber. C 79.28, H 7.54, N 13.20.
Gef. > 79.88, » 7.92, » 13.85.

Zur weiteren Charakterisirung wurde die Base iibergefiihrt in das

Platindoppelsalz, CiyHigN; . 2HCI . PtCl,.

Rothgelbe, lange Nadeln aus Wasser; bei 280° noch nicht ge-
schmolzen.

CiuHigNo. 2HCL. P1Cl;. Ber. C 27.18, H 2.91, Pt 31.44.
Gef. » 27.73, » 3.32, » 31.27.

Pikl‘ﬂt, C“ H15N2 . 05H7 (NO‘});} OH
Krystallisirt in langen, gelben Nadeln aus Wasser; beginnt sich
bei 230Y zu schwiirzen und schiumt auf bei 273°.
CiaHis N3 . CsHa (NO2);OH. Ber. C 46.26, H 3.28.
Gef. » 45.67, » 3.35.

Golddoppelsalz, Ci3sHygN2. 2HCl. 2AaCl;.

Bildet schéne, gelbe Nadeln und ist leicht umzukrystallisiren; bei
216" zersetzt es sich unter Aufschiumen nach vorhergehender Schwirzung.
CisHigN2.2HCL. 2 AuCl;. Ber. Au 44.15. Gef. Au 44.20.
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Quecksilberdoppelsalz, CiiHigN2. 2HC1. 2HgCls.

Weisse, perlmutterartig glinzende Blittchen, oder bei langsamer
Krystallisation centimeterlange, sehr schione Spiesse; bei 280° tritt
Verkohlung ein.

CraHisNy.2HCL.2HgClo. Ber. C 20.33, H 2.17, Hy 48.43.
Gef. » 20.76, » 2.88, » 48.82.

Um die Constitution der neuen Base zu bestimmen, wurde die-
selbe der Oxydation mit Kaliumpermanganat unterworfen und zwar
in folgender Weise: 4 g der reinen Base wurden eingetragen in eine
Losung von 18 g iibermangansaurem Kalinm in 1500 g Wasser; es erwies
sich als am giinstigsten, den Oxydationsprocess bei etwa 459 verlaufen
zu lassen, er nimmt dann 8 —10 Tage in Anspruch. Nach Verlauf
dieser Zeit war vollige Entfirbung eingetreten. Es wurde von Braun-
stein abfiltrirt und der Braunstein mit Wasser ausgekocht. Die so
erhaltene klare Fliissigkeit wurde mit verdiinnter Schwefelsidure iiber-
sdittigt, wobei sich die Sidure als unldslicher, weisser Niederschlag
abschied. Sie wurde durch Auskochen mit Wasser gereinigt und der
Analyse unterworfen.

CuHm(COOH); Ng. Ber. C J“)OGO, H 2.40, N 8.43.
Gef. » 50.66, » 2.79, » 8.83.

Die vier Carboxylgruppen mussten sich nun als «-Carboxyle
pach der bekannten Methode mit Eisessig abspalten lassen. Diese
Voraussetzung erwies sich als richtig, denn die vorgedachte Abspal-
tung ging quantitativ vor sich, und es restirte eine krystallisirte Base.

Die Ausfiihrung geschah in folgender Weise: 0.2 g der Siure
wurden mit 5 g Eisessig Lei 2000 im zugeschmolzenen Rohre 4 Stunden
lang erhitzt. Das Reactionsproduct, eine triibe Fliissigkeit, wurde
filtrirt, das Filtrat zur Vertreibung des iiberschiissigen Eisessigs im
Wasserbade eingedampft, mit Ligroin aufgenommen und schiesslich
aus heissem Wasser umkrystalligirt. Die restirende Base krystallisirt
in weissen Nadeln, die bei 809 schmelzen. Dies ist anniibernd der
Schmelzpunkt des wasserhaltigen y-Dipyridyls. Zur weiteren Identi-
ficirung wurde noch die fiir das y-Dipyridyl charakteristische Reaction
mit Ferrocyankalium ausgefiibrt, die auch prompt eintrat. Demnach
ist die neue Base als ¢« « «'-Tetramethyl-y-Dipyridyl anzusprechen.

Breslau, im August 1898.





