
Die freie a, 8-Diarninovaleriansaure habe ich aus Mnngel an Ma- 
terial nicbt genauer untersuchen k6nnen. 

Sie hat wie das  Ornithin eine stark alkalische Reaction. giebt 
mit Quecksilberchlorid eine flockige weisse Fallung und mit Phosphor- 
wolframsaure in schwefelsaurer Liisung einen schweren krystallini- 
schen Niederschlag, der in der Hitze ziemlich leieht loslich ist und 
beim Erkalten in farblosen Nadeln krystallisirt. 

Alles in allem ist die Uebereinstimmung mit dem Ornithin so 
ausserordentlich gross, dass; abgesehen von der optischen Activitiit des 
iiatiirlichen Productes, die Identitiit mit den1 synthetischen Praparat 
kaurn bezweifelt werden kann. 

Zam Schluss sage ich Hrn. Dr. B e t h m a r i n  fijr die werthrolle 
Hiilfe bei obigen Versucheii besten Dank. 

60. K. F e i s t :  Ueber Nitrostilbaeole. 
[Aus dem pharm.-chem. Institut der Universitgt Marburg.] 

(Eingegangen am 6. Februsr; mitgetheilt in der Sitzung von Hrn. 0. Ruff.) 

Die Arbeit von Hrn. E. R o t h  ') iiber o-Nitropbenyl-u-Picolylalkin 
und seine D e r i d e ,  welche in einem der letzten Hefte dieser Berichte 
publicirt ist, veranlssst mich, knrz die Resultate mitzutheilen, welche 
ich bei der Einwirkung von 0-, m- nnd p-Nitrobenzaldebyd auf ic- 

Picolin erzielt habe. 
Die betr. Beobnchtungen bilden einen Theil einer Arbeit, welche 

bereits im vorigen J a h r e  der hiesigen philosoph. Facultat als Ioaugu- 
ral-Dissertation rorlag. Dieselbe wurde auf Veranlassu~g von Hrn. 
Geh.-Rath E. S c h m i d t  ausgefiihrt. 

E. R o t h  giebt an, dass e r  bei der Einwirkung von o-Nitrobenz- 
aldebyd rtuf a-Picolio, selbst bei Gegenwart von Chlorzink, stets nur 
ein A d d i t i o n s p r o d u c t ,  e i n  A l k i n ,  erhalten hat, und zwac das  
gleiche, welches auch bei Gegenwart YOU Wasser gebildet wird. 

Ich habe als Reactionsprodncte der Nitrobenzaldehyde und des 
e-Picolins, rnit und ohne Chlorzink, stets nur C o n d e n s a t i o n s p r o -  
d u c t e ,  N i t r o s t i l b a z o l e ,  erhalten und mijchte daher die Versuchs- 
bedingungen, unter denen ich gearbeitet habe, ebeneo wie das Ana- 
lysenmaterial kurz angeben. 

Molekulare Mengen reinen 0-, m- und p-Nitrobenzaldehyds und 
a-Picolin vom Siedepunkte 128-134O wurden im geschlossenen Rohre 
6 Stnnden lang auf 220-225O erhitzt. Die Reactionsproducte wurden, 
__ 

l) Diese Berichte 33, 3476 [19001. 
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nach dem Entfernen des unverandert gebliebenen U-PiCOlinS durch Ein- 
dampfen, mit salzslurehaltigem Waeser extrahirt und die hierbei er- 
zielten Liisungen mit Queckeilberchloridliisung gefallt. Durch Um- 
krystallisiren aus heiesem , salzsiiurehaltigem Wasser erhielt ich die 
echwer liislichen Quecksilberdoppelealze der  Condensationsproducte 
leicht in reinem Zastande und aue diesen dann durch Zerlegen mit 
Schwefelwaeeeretoff die entsprechenden ealzeauren Snlze. 

Dieselben Korper werden auch bei Gegenwart von Chlorzink unter 
sonst gleichen Bedingangen erhalten, sodass deren Bildung sich bei 
220--2250 mit iind ohne Chlorzink rollzieht. 

Beim Erhitzen auf 200° tritt  auch bereits die Bildung der Con- 
deneationsproducte ein, aber i n  unvollkommnerem Maame. 

Dass die unter den angegebenen Vereuchsbedingungen gebildeten 
Korper Alkidiue und keine Alkine sind, habe ich bei dem 0- ,  m- und 
p-Nitrobenzaldehyd durch die analytischen Daten, eowie durch die 
Daretellung der  Bromadditionsproducte festgeetellt: alle drei Verbin- 
dungen addirten glatt j e  zwei Atome Brom, ohne Entwickelung von 
Bromwaaeerstoff. 

0 -  Nitrostilbozol, Cs B N  . CH : CH . Cg Hh. Nos.  
Die freie Base krystallisirt aue verdiinntem Alkohol in feioen, 

Das s a l e e a u r e  S a l z ,  ClrHloNa02.HC1, erscheint in farblosen 
fast farblosen Nadeln, die bei 95-96O schmelzen. 

Nadeln, die bei 206-2 1 2 O  unter Zersetzung schmelzen. 
Ber. C 59.43, H 4.19, C1 13.52. 
Gef. * 59.36, n 4.60, 13.58. 

Das G o l d  d o p p e l s a l  z, C13HlON202. HCl. Au Cl3, kann wegen 
seiner Schwerliislichkcit nur als graugelber, amorpher Niederechlag 
erhalten werden. 

Ber. Au 34.80. Gef. Au 31.50. 
Das P l a t i n e a l z ,  ( C ~ ~ H I ~ N ~ O ~ . H C I ) ~  PtCL,  ist ebenso wie das  

Goldealz amorph nnd eehr echwer 1Belich. Es schmilzt bei 220-224O 
unter Aufschaumen. 

Ber. Pt 22.62. Gef. P t  21.51. 
Das D i b  r o m a d  d i t i  on s p r o d u c t ,  CIS Hlo N, OsBra, kryatallieirt 

in farblosen Priernen, die bei 167- 1680 schmelzen. 
Ber. Br 41.45. Gef. Br 41.89. 

m-Nitrostilbazol, Cj H I N . C H : C H . C ~ H I . N O ~ .  
Die freie Base krystallieirt aue Alkohol in feinen, gelben Bliittr 

chen, die bei 1270 schmelzen. 
Dae s a l z e a u r e  Salz, C~~H~ONSO~.HCI ,  bildet glanzende, gelbe 

Nadeln. Ueber 20O0 erhitet, zereetzt es sich rrllmiihlich; bei 2300 
bildet es eine scbwarze Fliissigkeit. 
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Ber. C 59.48, H 4.19, CI 13.52. 
Gef. v 59.70, * 4.18, rn 13.56. 

Das G o l d d o p p e l s a l z ,  Cl jH1oN~02.11CI.  AuC13, ist schwer 
liislich, amorph und graugelb gefiirbt. Es schmilzt bei 187". 

Ber. Au 34.80. Gef. Au 34.75. 
Das P l a t i n s a l z ,  (ClsHloN202.HCI)1YtClr, wird auch nur als 

D e r  Schmelzpunkt desselben grauer, amorpher Niederschlag erhalten. 
liegt hri 2400, wobei Zersetzung eintritt. 

Ber. Pt 22.62. Gef. Pt 8'2.43. 
Das D i b r o  m a d d i  t ion s p  r o d u c t ,  C13 HloNn 0 2  €31-2, bildet nadel- 

formige Prismen, die l e i  1530 schmelzen. 
Ber. Br 41.45. Gef. Br  41.42. 

p-Ritroe~ilbazol, Cs HcN.CH:CH.Cs Hd .Nos. 
Die freie Base,  ebenso wie das salzsaure Salz des p-Nitrostil- 

Die f r e i e  B a s e ,  Cia H1,,N202, krystallisirt in Drusen; sie 

Das s a l z s  a u r e  S a l z ,  C ~ J  HloN>O*.HCI, ist schwer krystallisirt 

bazols, farben sich an der Luft intensiv roth. 

achmilzt bei 125 - 1260. 

zu erhalten. Es schmilzt zwischen 140-180°. 
Ber. C 59.40, II 4.19, CI 13.52. 
Gcf. s 59.20, rn 4.31, D 13.40, 13.70. 

Das Q u e c k s i l b e r s a l z ,  (CIS Hlo N2 0 2  . HCI)2HgClz + HaO, 
bildet schwer losliche Nadelii von rotbgelber Farbe, die bei 195O 
schmelzen. 

Ber. Ha0 2.21, C1 17.44, Hg 14.57. 
Gef. a 2.34, o 17.21, * 24.05. 

Das G o l d s a l z ,  C l ~ H 1 m j N ~ 0 ~ . H C I . A ~ C 1 3 ,  kann nur als grau- 
Es gelber, amorpher, schwrr liislicher Niederschlag erhalten werden. 

schmilzt bei 2050 unter Zersetzung. 
Ber. Au 34.60. Gef. Au 34.40. 

Das P l a t i n s a l z ,  (ClaHloNa02. HCI)ZPtC14, ist amorph und 
Der  Schmelzpunkt desselben ebenso schwerliislich wie das  Goldsalz. 

iegt bei 206-2070, wobei Zersetzung eintritt. 
Ber. Pt 24.G2. Gef. Pt 22.54. 

Das D i b r o m a d d i  t i o n  s p r o d  uc  t ,  
gelbe compacte Krystalle, die bei 173" schmelzen. 

HloS202 Br2, bildet hell- 

Ber. Br 41.15. 
Die von mir dargestellten Verbindungen wiirden somit nur als 

die Nitroverbindungen des Stilbazols anzusehen sein, eines Conden- 
sationsproductes, welches von B a u r a t h  l )  durch Einwirkung von 

Gef. Br 41.53. 

Diese Berichte 'LO, '2719 [1887]; 21, 818 [1888]. 
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. 

Benzaldehyd auf rc-Picolin, bei Gegenwart von Chlorzink, erhalten 
wurde. 

Ausfiibrliche Mittheilungen iiber die in Vorstehendern skizzirteri 
Versuche werde ich an anderer Stelle machen. 

M a r b i i r g ,  1. Februar 1901. 

70. A l fred  S t o c k  und Corne l ius  Massaoiu:  
Die quantitative Bestimmung des Chroms und Eisens durch 

Kalium- Jodid- Jodat. 

[Aus dem I. chemischen Institut dcr UniversitIit Berlin.] 

(Eingegangen am 12. Februar.) 

Vor einern Jahre  berichtete der Eine von uns iiber die quanti- 
tative F i l l u n g  des Aluminiurns mittela Kalium-Jodid-Jodat-Losung*). 
welche unzweifelhaft der Bestirnmung durch Arnrnoniak vorzuziehen 
ist. Es wurde schon darnals darauf aufmerksarn gemacht, dass die 
Mischung von Kaliumjodid- und Kaliumjodat-Liisung noch rnanche an- 
dere brauchbare Verwenduiig in der analytischen Chernie fiuden 
kiinne. Heute wollen wir z u n k h s t  iiber die quantitative Bestimmung 
des  Chrome rind Eisens berichten, welche sich ganz entsprechend der 
des  Aluminiurns ausfiihren lasst und dieselben guten Resultate liefert. 

Die Arbeitsweise war die friiher angegebene. Zu der schwach 
sauren LBsung wurde ein Ueberschuss des Kaliurn-Jndid-Jodat-Ge- 
misches gegeben , nach einigen Minuten das ausgeecbiedene J o d  
durch Thiosulfatlosung entfiirbt und nach Zugabe noch einiger Cubik- 
centimeter Thiosulfatlosung eine halbe Stunde auf dem Wasserbad er- 
wirrnt. Der flockige, rasch absitzende Siederschlag wurde im Heiss- 
wnssertrichter uuter massigem Drucke filtrirt, ausgewnschen, ge- 
trocknet und gegliiht. Jede Analyse dauerte ron Anfang bis zu Ende 
2-3 Stuuden. 

Fir die Chrornbestirnmungen benutzten wir eine Kaliumdichromat- 
l6sung von bekanntem Gehnlte. Sie wurde auf dem Wasserbade er- 
wi rmt  und durch tropfenweisen Zusatz eines Gemenges von Alkohol 
und concentrirter Salzsaure reducirt. 

1) S t o c k ,  dicso Berichte 33, 548 [I9001 und Compt. rend. 130, 175 
[1900!. 


