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426. Th. Curtius und E. Mohr: Ueberfiihrung von Nicotin-
sidure in f-Amidopyridin. ,
{Mittheilung aus dem chemischen Institut der Universitit Bonn.]
(Eingegangen am . October; mitgeth. in der Sitzung von Hrn. R. Stelzner.)

Nicotinsdunrebydrazid, C;H{N.CO.NH.NH,.
Aequimolekulare Mengen Nicotinsidureester und Hydrazinhydrat
werden unter Umschiitteln gelinde erwdrmt (2 —5 Minuten), bis die
anfangs sich nicht mischenden Fliissigkeiten plotzlich eine klare Ld-
sung bilden. Beim Erkalten erstarrt die ganze Masse zu einem Kry-
stallbrei. Letzterer bildet nach dem Absaugen und Auswaschen
Nadeln, welche aus wenig verdinntem Alkohol oder viel Benzol um-
krystallisirt werden; Ausbeute quantitativ. Leicht lgslich in Wasser
und Alkohol, schwerer in Benzol. Schmp. 158 —1599. Reducirt in
wiissriger Losung bei Zimmertemperatur Fehling’sche Lé&sung.
CsHiN;0. Ber. C 52.50, H 5.14, N 30.70.
Gef. » 52.83, 52.92, » 5.28, 5.14, » 31.13, 30.59.

Nicotinsdurehydrazidchlorhydrat,
CsHN.CO.NH.NH; + 2HCL
Nicotinsfiurehydrazid wird in mdglichst wenig eiskaltem Wasger
geldst und mit 2 Mol.-Gew. rauchender, alkoholischer Salzsiure unter
Abkiiblung versetzt; aus der Losung wird das Salz durch Zusatz von
Aether in schneeweissen, verfilzten Nadelchen gefdllt. Schmp. 227%
Ausbeate fiber 90 pCt. der Theorie.
C¢HoN3OCls. Ber. Cl 33.75. Gef. Cl 33.08.

Benzalnicotinsdurehydrazid, CG;H;N.CO.NH.N:CH. GHs.
Nicotinsfiurehydrazid wird in kaltem Wasser gelost und mit der
berechneten Menge Benzaldehyd durchgeschiittelt; der weisse Nieder-
schlag wird abgesaugi, mit Wasser gewaschen, getrocknet und aus
Benzol umkrystallisirt. Schmp. 149—1520.
013Hn Nso Ber. C 69.‘28, H 4.92, N 18.70.
Gef. » 69.41, » 4.89, » 18.49,

Nicotinsdureazid, C;H,N.CO. N;.

Za eiper Loésung von Nicotinsdurehydrazidechlorhydrat in wenig
Wasser lisst man unter Umriihren und guter Kihlung langsam eine
eiskalte, wissrige Losung von 2 Mol.-Gew. Natriumnitrit fliessen; man
&thert die wissrige Losung mehrere Male aus, schiittelt den Gesammt-
auszug mit Sodaldsung bis zur bleibenden alkalischen Reaction, wischt
mit Wasser und trocknet iiber Chlorcaleium. Nach dem Verdunsten
des Aethers hinterbleibt das Azid als eine weisse, stechend riechende
Krystallmasse, die bei 47 — 48° schmilzt. Auf dem Platinblech dber
freier Flamme erhitzt, schmilzt es unter starker Gasentwickelung und
verbrennt schliesslich mit langer, hellleuchtender Flamme obne Knall
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B-Pyridylurethan, CsHN.NH. CO; C: H;.

Die fiber Chlorcaleium getrocknete #therische Nicotinsiureazid-
16sung wird mit reichlich absolutem Alkohol gemischt und am Riick-
flugskiibler gekocht, bis kein Stickstoff mehr entweicht; nach dem
Abdestilliren- der Ldsungsmittel erstarrt der Riickstand in sternférmig
oder kugelig verwachsenen Nadelbiischeln, welche aus Ligroin uin-
krystallisirt werden. g-Pyridylurethan ist leicht l6slich in heissem
und kaltem Alkohol, Aether, Chloroform und Benzol, schwer léslich
in Wasser; aus Ligroiu krystallisirt es in Biischeln von langen,
dusserst dinnen Nadeln. Es ist schwer I6slich in kalter, verdiinnter
Natronlauge, leicht léslich in kalter, verdiinoter Salzsiiure. Schmp.
86 — 870,

CaHmNgOz. Ber. C 57.78, H 6.06, N 16.90.
Gef, » 57.76, » 5.32, » 17.62, 17.50, 17.56.

Di-p-pyridylharnstoff, (CsH,N .NH); CO.

Nicotinsiiureazid wird unter Umschiitteln in heisses Wasser ein-
getragen und erwirmt, bis die Gasentwickelung beendet ist. Nach
dem Erkalten krystallisirt der Harnstoff in Bischeln von langen,
dusserst dinnen Nadeln aus. Schwer l6slich in kaltem, leicht in
heissem Wasser; leicht 16slich in kaltem und siedendem absolutem
Alkohol; krystallisirt ans der verdunstenden alkoholischen Liésung in
Drusen von kurzen, dicken, vierseitigen, meist schief abgeschnittenen
Prismen; schwer 1slich in kaltem und siedendem Aether und Benzol;
leicht ldslich in kalter, verdiinnter Salzsiure und in kaltem Eisessig;
aus der sauren Losung fillbar durch Natronlange und Ammoniak in
feinen, sternférmig gruppirten Nadeln. Schmp. 2179 unter Briunung

und Gasentwickelung.
Ci HioN.O. Ber. N 26.21. Gef. N 26.49.

8-Amidopyridinchlorhydrat, CsH,N.NHjy+ 2HCL

f-Pyridylurethan wird mit rauchender Salzsiure am Riickfluss-
kiibler gekocht, bis keine Kohlensiure mehr entweicht. Di-f-pyridyl-
harnstoft wird mit rauchender Salzsiure im Einschmelzrohr auf 125°
erhitzt. Die farblosen Flissigkeiten werden im Vacuum zar Trockne
eingedampft; das Salz ist sofort rein. Der Korper zeigt die schon
friher beschriebenen Eigenschaften!); der Schmelzpunkt wurde bei
173.5—174.5° gefunden.

Platindoppelsalze des f-Amidopyridins,
(05 H,N. NH; + HCI)Q . PtCh und (C-. H,N.NH; + 2HC[)9 . PtCl,.
Salzsaures p- Amidopyridin wird in schwach salzsaurer Lidsung
mit Platinchlorid im Ueberschuss versetzt. Der gelbe Niederschlag
wird aus salzsfiurehaltigem Wasser umkrystallisirt; compacte orange-

) Pollak, Monatsh, f. Chem. 16, 56,
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rothe Prismen oder Tafeln von anscheinend inonoklinem Habitus,
welche bei etwa 210 sich zu braunen begannen und bei 223° unter.
Bchwirzung und starkem Aufschdumen schmolzen?).

(CsH;N.NH; .HCI);. PtCl,. Ber. Pt 32.59. Gef. Pt 32.91.

Dieses Salz verliert beim Liegen an der Luft oder im Vacoum-
exsiccator Chlorwasserstoff. Krystallisirt man es jedoch aus rauchen-
der Salzsiure um, so erhilt man ein Salz, welches 2 Molekiile Chlor-
wasserstoff mehr enthilt als das bei 223° schmelzende. Gelbe, schief-
winkelige Tafeln, welche erst bei 239° unter Schwirzung und starkem

Aufschinmen schmelzen.
(CsH{N.NH; + 2HCl); .PtCL. Ber. Pt 29.05. Gef. Pt 29.20.

427. E. Mohr: Ueber -Diazopyridin und f-Diazoamidopyridin.
[Mittheilung aus dem chemischen Institut der Universitit Bonn.]
(Eingegangen am 1, October; mitgetheilt in der Sitzung von Hrn. R. Stelzner.)

Pyridinazoresorcin, CH{N.N:N.CgHs(OH)..

Salzsaures p-Amidopyridin ldsst sich in ganz normaler Weige in "
die Diazochloridlésung iiberfihren; dieselbe wurde in alkalischer
Lésung mit Resorcin gekuppelt; aus der rothbraunen Fliissigkeit wurde
der Farbstoff durch Kohlensiiure gefillt, in Ammoniakwasser geldst,
durch Kohlensiure wieder gefillt und aus 25-procentiger Eassigsiiure
umkrystallisirt.

Pyridinazoresorcin bildet braune, durchsichtige, schiefwinkelige
Tafeln oder Prismen mit deutlich violettem Reflex, welche bei
190° dunkler werden und bei etwa 218° unter Schwirzung und star-
kem Anfschdumen schmelzen. Pyridinazoresorcin 168t sich in ver-
diinoter, kalter Salzséiare mit gelb- bis oliv-brauner Farbe, in kalter,
verdiinnter Natronlauge oder Ammoniak mit dunkelrothbrauner Farbe.
Ueberschiissige kalte Essigsiiure fillt den Farbstoff aus der alkalischen
Losung als gelbes Pulver, welches in Alkohol leicht 18slich, schwer-
16slich in Benzol, Chloroform und Aether, unléslich in Wasser ist.

GuHsNaOa. Ber. C 61.35, H 4.2], N ]9.57.
Gef. » 61.68, » 4.53, o 19.82.

Wolle und Seide werden im sauren und alkalischen Bade schén
goldig gelbbraun gefirbt. _

p-Diazoamidopyridin, CGsH(N.N:N.NH.C,H(N.

2 Mol.-Gew. salzsaures p-Amidopyridin werden in verdiinnter, gut
gekihlter Lésang mit 1 Mol.-Gew. Natriumnitrit und dann mit Natriom-
acetntldsung versetzt, so lange noch ein gelbbrauner Niederschlag aus--

n Pollak, Monatsh. f. Chem. 16, 56.





