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Die freie a,8-Diaminovaleriansiure habe ich aus Mangel an Ma-
terial nicht genauer upntersuchen konnen.

Sie hat wie das Ornithin eine stark alkalische Reaction, giebt
mit Quecksilberchlorid eine flockige weisse Fillung und mit Phosphor-
wolframsdure in schwefelsaurer Lisung einen schweren krystallini-
schen Niederschlag, der in der Hitze ziemlich leieht 18slich 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 Activitit des
natiirlichen Productes, die Identitéit mit dem synthetischen Priiparat
kaum bezweifelt werden kann.

Zum Schluss sage ich Hrn. Dr. Bethmann fiir die werthvolle
Hiilfe bei obigen Versuchen besten Dank.

69. K. Feist: Ueber Nitrostilbazole.
[Aus dem pharm.-chem. Institut der Universitit Marburg.]
(Eingegangen am 6. Februar; mitgetheilt in der Sitzung ven Hrn. O. Ruff.)

Die Arbeit von Hrn. E. Roth?!) iber o-Nitrophenyl-«-Picolylalkin
und seine Derivate, welche in einem der letzten Hefte dieser Berichte
publicirt ist, veranlasst mich, kurz die Resultate mitzutheilen, welche
ich bei der Einwirkung von o-, m- und p-Nitrobenzaldehyd auf «-
Picolin erzielt habe.

Die betr. Beobachtungen bilden einen Theil einer Arbeit, welche
bereits im vorigen Jahre der hiesigen philosoph. Facultit als Inaugu-
ral-Dissertation vorlag. Dieselbe wurde auf Veranlassung von Hron.
Geh.-Rath E. Schmidt ausgefihrt.

E. Roth giebt an, dass er bei der Einwirkung von o-Nitrobenez-
aldebyd auf a-Picolin, selbst bei Gegenwart von Chlorzink, stets nur
ein Additionsproduct, ein Alkin, erhalten hat, und zwar das
gleiche, welches auch bei Gegenwart von Wasser gebildet wird.

Ich habe als Reactionsproducte der Nitrobenzaldehyde und des
«-Picoling, mit und ohne Chlorzink, stets nur Condensationspro-
ducte, Nitrostilbazole, erhalten und méchte daher die Versuchs-
bedingungen, unter denen ich gearbeitet habe, ebenso wie das Ana-
lysenmaterial kurz angeben.

Molekulare Mengen reinen o-, m- und p-Nitrobenzaldehyds und
a-Picolin vom Siedepunkte 128—134° wurden im geschlossenen Rolre
6 Stunden lang auf 220—225° erhitzt. Die Reactionsproducte wurden,

) Diese Berichte 33, 3476 [1900).
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pach dem Entfernen des unveriindert gebliebenen «-Picolins durch Ein-
dampfen, mit salzsiurehaltigem Wasser extrahirt und die hierbei er-
zielten Losungen mit Quecksilberchloridlésung geféllt. Durch Um-
krystallisiren aus heissem, salzsiurehaltigem Wasser erhielt ich die
schwer l6slichen Quecksilberdoppelsalze der Condensationsproducte
leicht in reinem Zustande und aus diesen dann durch Zerlegen mit
Schwefelwasserstoff die entsprechenden salzsauren Salze.

Dieselben Kérper werden auch bei Gegenwart von Chlorzink unter
sonst gleichen Bedingungen erhalten, sodass deren Bildung sich bei
220-~225° mit und ohne Chlorzink vollzieht.

Beim Erhitzen auf 200° tritt auch bereits die Bildung der Con-
densationsproducte ein, aber in unvollkommnerem Maasse.

Dass die unter den angegebenen Versuchsbedingungen gebildeten
Kérper Alkidine und keine Alkine sind, habe ich bei dem o-, m- und
p-Nitrobenzaldehyd durch die analytischen Daten, sowie durch die
Darstellung der Bromadditionsproducte festgestellt: alle drei Verbin-
dungen addirten glatt je zwei Atome Brom, ohne Entwickelung von
Bromwasserstoff.

o- Nitrostilbazol, C;H,N.CH:CH.CsH,.NO,.

Die freie Base krystallisirt aus verdiinntem Alkohol in feinen,
fast farblosen Nadeln, die bei 95—96° schmelzen.

Das salzsaure Salz, C,3HypN302.HCI, erscheint in farblosen

Nadeln, die bei 206—212° unter Zersetzung schmelzen.
Ber. C 59.43, H 4.19, C! 13.52.
Gef. » 5936, » 4.60, » 13.58.

Das Golddoppelsalz, Cy;3H;N3O..HCl.AuCls, kann wegen
seiner Schwerldslichkeit nur als graugelber, amorpher Niederschlag
erhalten werden.

Ber. Au 34.80. Gef. Au 34.50.

Das Platinsalz, (Cy;3sHjoN3Og.HCI), PtCL, ist ebenso wie das
Goldsalz amorph und sebr schwer 18slich. Es schmilzt bei 220—224°
unter Aufschiumen.

Ber. Pt 22.62. Gef. Pt 21.51.

Das Dibromadditionsproduct, C;3 HijoN3OsgBrs, krystallisirt

in farblosen Prismen, die bei 167—168° schmelzen.
Ber. Br 41.45. Gef. Br 41.39.

m- Nitrostilbazol, C;H,N.CH:CH.CsH,.NO,.
Die freie Base krystallisirt aus Alkohol in feinen, gelben Blitt-
chen, die bei 127° schmelzen.
Das salzsaure Salz, C;3H;oN303.HCI, bildet glinzende, gelbe
Nadeln. Ueber 200° erhitzt, zersetzt es sich allmiihlich; bei 230°
bildet es eine schwarze Fliissigkeit.
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Ber. C 59.43, H 4.19, Cl 13.52.
Gef. » 53,70, » 4.18, » 13.56.

Das Golddoppelsalz, Ci;3H;oNO0,.HCI. AuCl;, ist schwer

18slich, amorph und graugelb gefirbt. Es schmilzt bei 187"
Ber. Au 34.80. Gef. Au 34.75.

Das Platinsalz, (C;3H;oN2O;. HCI)yPtCly, wird auch nur als
grauer, amorpber Niederschlag erhalten. Der Schmelzpunkt desselben
liegt bei 240° wobei Zersetzung eintritt.

Ber. Pt 22.62. Gef. Pt 22.43.

Das Dibromadditionsproduct, CjsH;yN:O:Bry, bildet nadel-
férmige Prismen, die bei 153° schmelzen.

Ber. Br 41.45. Gef. Br 41.42.

p-Nitrostilbazol, C;H,N.CH:CH.CsH,.NOs.

Die freie Base, ebenso wie das salzsaure Salz des p-Nitrostil-
bazols, firben sich an der Luft intensiv roth.

Die freie Base, Cj3H;yN2Qs, krystallisirt in Drusen; sie
schmilzt bei 125 - 1260,

Das salzsaure Salz, Cy3 HioN.O2.HCI, ist schwer krystallisirt

zu erhalten. Es schmilzt zwischen 140-—180°.
Ber. C 59.49, H 4.19, Cl 13.52.
Gef. » 59.20, » 4.31, » 13.40, 13.70.

Das Quecksilbersalz, (Ci3 Hyp Nz Oz . HCI)2 HgCl; 4+ H:0,
bildet schwer lésliche Nadeln von rotbgelber Farbe, die bei 195°
schmelzen.

Ber. Ho0 2.21, Cl 17.44, Hg 24.57.
Gef, » 234, » 17.21, » 24.05.

Das Goldsalz, C;3Hy3N202.HCI. AuCl;, kann pur als graa-
gelber, amorpher, schwer loslicher Niederschlag erhalten werden. Es
schmilzt bei 205° unter Zersetzung.

Ber. Au 34.80. Gef. Au 34.40.

Das Platinsalz, (Cij3HyyN3O:. HC1)PtCly, ist amorpbh und
ebenso schwerléslich wie das Goldsalz. Der Schmelzpunkt desselben
iegt bei 206—2079% wobei Zersetzung eintritt.

Ber. Pt 22.62. Gef. Pt 22.54.

Das Dibromadditionsproduct, Ci3HioN202Br;, bildet hell-

gelbe compacte Krystalle, die bei 173% schmelzen.
Ber. Br 41.45. Gef. Br 41.53.

Die von mir dargestellten Verbindungen wiirden somit nur als
die Nitroverbindungen des Stilbazols anzusehen sein, eines Conden-
sationsproductes, welches von Baurath!) durch Einwirkung von

"} Diese Berichte 20, 2719 [1887); 21, 818 (1888).
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Benzaldehyd auf a-Picolin, bei Gegenwart von Chlorzink, erhalten
wurde.

Ausfiithrliche Mittheilungen iber die in Vorstehendem skizzirten
Versuche werde ich an anderer Stelle machen.

Marburg, 1. Februar 1901.

70. Alfred Stock und Cornelius Massaciu:
Die quantitative Bestimmung des Chroms und Eisens durch
Kalium-Jodid - Jodat.

{Aus dem I. chemischen Institut der Universitit Berlin.]
(Eingegangen am 12. Februar.)

Vor einem Jahre berichtete der Eine von uns iiber die guanti-
tative Fillung des Aluminiums mittels Kalium-Jodid-Jodat-Lésung?!).
welche unzweifelhaft der Bestimmung durch Ammoniak vorzuziehen
ist. Es wuarde schon damals darauf aufmerksam gemacht, dass die
Mischung von Kaliumjodid- und Kaliumjodat-Lésung noch manche an-
dere brauchbare Verwendung in der analytischen Chemie finden
konne. Heute wollen wir zunéichst iiber die quantitative Bestimmung
des Chroms und Eisens berichten, welche sich ganz entsprechend der
des Aluminiums-ausfihren lisst und dieselben guten Resultate liefert.

Die Arbeitsweise war die friiher angegebene. Zu der schwach
sauren Ldsung wurde ein Ueberschuss des Kalium-Jodid-Jodat-Ge-
misches gegeben, nach einigen Miputen das ausgeschiedene Jod
durch Thiosulfatlésung entfirbt und nach Zugabe noch einiger Cubik-
centimeter Thiosulfatlésung eine halbe Stunde auf dem Wasserbad er-
wirmt. Der flockige, rasch absitzende Niederschlag wurde im Heiss-
wassertrichter uoter méssigem Drucke filtrirt, ausgewaschen, ge-
trocknet und gegliiht. Jede Analyse dauerte von Anfang bis zu Ende
2—3 Stunden.

Fiir die Chrombestimmungen benutzten wir eine Kaliumdichromat-
16sung von bekanntem Gehalte. Sie wurde auf dem Wasserbade er-
wirmt und durch tropfenweisen Zusatz eines Gemenges von Alkohol
und concentrirter Salzsiure reducirt.

) Stock, dicse Berichte 33, 548 [1900] und Compt. vend. 130, 175
{19001




