
100 Oxydation des weiBen Phosphors mit Jod 

Die Besprechung dieser Analysen erfolgte bereits in der Eins 
leitung. Ein 01, das bei der Analyse nach der ArzneibuchsVorschrift 
einen Jodverbrauch von 14.17 ccm n1i0 und einen Laugeverbrauch von 
19.23 ccm n/iO zeigte, verbrauchte bei der Bestimmung der Sekundiirc 
salze 2.41 ccm ~ / I O  Salzsaure. Die Differenz aus Lauge: und Jodvers 
brauch betragt also 5.06 ccm an Stelle von 7.69, wie es der Reaktionss 
verlauf nach Gleichung 1 verlangen wiirde. Verdoppelt man den 
Saureverbrauch gegen Methylorange, so erhalt man 4.82 ccm fur die 
zweibasischen Sauren. A n  einbasischen Siiuren waren also nur Mew 
gen im A u s m a k  von 0.24 ccm entstanden. Die Differenz zwischen 
5.30 und 7.69 ccm entspricht dem Phosphorsaureester. Es sind daher 
2.39 ccm Saure durch Esterbiidung verschwunden. Da nach Gleis 
chung 1 auf einen Laugeverbrauch von 19.23 ccm nur 11.54 ccm Jod 
kommen sollen, tatsachlich aber 14.17 ccm verbraucht wurden, er; 
scheint der Mehrverbrauch an  Jod im Betrage von 2.63 cc%n durch 
die Bildung von Phosphorsaureester (2.39 ccm) auf der Saureseite 
fast vollstandig kompensiert. Eine weitere kleine Menge von 0.24 ccm 
wirkt sich nur zur Halfte aus (einbasische Sauren), so daB insgesamt 
2.51 ccm Jod (von 2.63) keinen Fehler verursachen. 

Auf die vielen Versuche, Phosphor unter Anwendung von Ather, 
Benzin, Benzol usw. als Verdunnungsmittel mit wasseriger Jodlosung 
zu oxydieren, sol1 hier nur hingewiesen werden, denn sie bringen im 
wesentlichen nichts Neues. 

561. K. Feist: 
Uber einige Detivate des 2:Amino:pyridins. 

Unter Mitarbeit von W. A w e ,  J. S c  h u l  t z und F. K l a  t t I ) .  

(Aus dem PharmazeutischXhemischen Institut der Universitat Gottingen.) 

Eingegangen am 19. Januar 1934. 

In neuercr Zeit sind mehrere Lokalanasthetika als Ersatzmittcl 
des Kokains und Novokains in die Therapie eingefuhrt worden. Die 
schon 1902 von R. C a m p s *) beobachtete kokainahnliche Wirkung 
des 2sAmino*pyridins und seines Azetylderivates ist bisher nicht 
besonders beachtet worden. 

A. P i t i n i 8 )  zeigte durch Froschversuche. daO das 2~Aminospyridin 
zwei Wirkungsphasen hat, Erregung und Paralyse, welche je nach Dosis 
todlich endigt. Das Azetylderivat wirkt gleichartig, aber erst in hoherer 
Dosis. 2%ige Losungen wirken, in das Auge gebracht, anasthesierend auf 
die Hornhaut. 

1) Die Umsetzungen des 21Aminopyridins mit Aldehyden und die Darr 
stellung der Harnstoffe und Thioharnstoffe sind in der Dissertation von 
Dr. J. S c h u 1 t z , Gottingen 1933, die Umsetzungen des 2~Aminopyridins 
mit o;Chlorzphenolsketonen in der Dissertation von Dr. F. K 1 a t t , Gottinr 
gen 1933, beschrieben worden. 

2) Arch. Pharmaz. 240, 348 (1902). 
3) Chem. Ztrbl. 1917, I, 893. 
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E. D i n  g e m  a n  s e und J. P. W i b a u t 4) fanden, daB das 2:Amino~ 
ridin den Blutdruck spinaler Katzen steigert. Es wurde gezeigt, daD die 

erberfiihrun in das Urethan oder in die Benzoylderivate eine Abschwachung 
der pharmaiologischen Wirkung bedingt. 

K. R u 1 k e 6 )  beobachtete, daB durch den Eintritt der NHpGrup e in 
den Kern des Pyridins oder Chinolins die insektieide Wirkung der gasen 
wesentlich verstarkt wird. 

Da das 2~Aminopyridin nach der von A. E. T s c  h i t s c h i s  
b a b i n und 0. S e i d e ") gefundenen Darstellungsweise leicht ZUI 
ganglich ist, wurde eine Reihe von Derivaten hergestellt, von denen 
einige beschrieben werden sollen, wahrend andcre noch weiter unterc 
sucht werden. 

Das 2~Aminopyridin wird durch Einwirkung von Natriumamid auf 
Den chemischen Vorgang deuteten Pyridin in Xylollosun 

K. Z i e g l e r  und H. k dargestellt* e i s e r 7 )  im Sinne der folgenden Formeln: 

1 I 2  3 4 
N a  

Das 2~Aminopyridin reagiert in zwei tautomeren Formen (Formeln 5 
und 6) .  von beiden sind Denvaten) bekannt: 

2rAminopyridin 2:Pyridon:imid 

L. S c h m i d und H. B e c k e r 0 )  erhielten durch Einwirkung yon Chloral 
auf 21Aminopyridin bei Eiskiihlung einen sekundaren Alkohol der Formel 7, 
dessen Hydroxylgruppe sich azetylieren lie8. 

cc1, 8 H OH 
\/ 7 

N N N 

methanol amino(2)~lmet an 
Trichlormethylrdb pyridylr L Trichlormethyl~[pyridyl~amino(2)~] 

4) Chem. Ztrbl. 1928, 11, 1353. 
6 )  Ebenda, 1927, 11. 486. 
0 )  Ebenda 1915, I, 1064. Andere Darstellun sweisen des 21Aminopyrii 

dins. Siehe: Ber. Dtsch. Chem. Gee. 27, 1318 81894): Monatsh. Chem. 15, 
173 (1894); Ber. Dtsch. Chem Ges. 32, 1301 (1899). 

7 )  Ebenda 63, 1847 (1930). 
8 )  Uber die Methylierungs rodukte, s. A. E. T s c  h i  t B C  h i  b a  b i n  

und R. K o n o w a l o w a ,  Ber. 8tsch. Chem. Gcs. 54, 814 (1921). 
0 )  Monatsh. Chem. 46, 675 (1925). 
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Ed. S t e i n h ii u s e r und E. D i e p o 1 d e r 10) gelangten beim Erhitzen 
der Komponenten auf dem Wasserbade und Umlosen dea Reaktionsproduktes 
aus Ligroin zu einer Dipyridylverbindung (8). 

Wir arbeiteten in Chloroformlosung und erhielten bei Zimmerz 
temperatur den Stoff der Formel 7, den wir als Trichlormethylz 
[pyridyl*amino(2)r]methanol bezeichnen, beim Erhitzen der Chloros 
formlosung auf dem Wasserbade den Stoff der Formel 8, den wir 
Trichlormethyledi~[pyridylsamino(2)r]methan nennen. Aus dem Tris 
chlormeth I*[pyridylzamino(2)~]methanol (7) durch Wasserabspaltung 

sich beim Erhitzen uber die Schmelztemperatur hinaus unter Abs 
spaltung von Wasser und Chloral Trichlormethylsdic[pyridyls 
amino(2)zlmethan (8). Hierfur konnen wir also zwei Darstellungss 
arten angeben. Man darf allerdings nicht hoher als etwa 2@' uber 
den bei 106O liegenden Schmelzpunkt erhitzen. 

Aus Chloral und %Aminopyridin la& sich somit ein analoges 
Produkt gewinnen wie bei der Einwirkung von anderen aliphatischen 
Aldehydene). Durch Formaldehyd") konnen gleichzeitig die Aminos 
gruppen methyliert werden. 

Um die Trichlormethylgruppe in eine Karboxylgruppe uberzus 
fuhren, lieBen wir wasserige und alkoholische Kalilauge, wie auch 
eine wasserige Anschuttelung von Silberoxyd unter verschiedenen 
Bedingungen einwirken. Es gelang aber weder durch Schutteln in 
der Kalte noch durch Erhitzen im Bombenrohr, eine Karbonsaure zu 
gewinnen. Aus asPyridyl+trichlorsathylalkohol wird durch Kochen 
mit alkoholischer Kalilauge Pyridyl~akry1saurei2) erhalten. 

A. K i r p  a1 und E. R e i  t erl3) erhielten aus 31Amino:pyridin und 
Benzaldehyd Benzylidenr3~amino: yridin, dagegen aus 2~Aminopyridin unter 
denselben Bedingungen 2,2'rDi:fpyridyl:amino.]phenyl:methan (Formel 9). 
Dieses ging beim Erhitzen uber den Schmelzpunkt in Benzylidem2ramino~ 
pyridin uber (Formel 10). Das Benz lidenr2~aminorpyridin zieht begierig 
Wasser an, unter Ruckbildung von 2,2'~l%:[pyridyl~aminor]phenyl~methan. Das 
bei wird Benzaldehyd frei: 

eine Schi J sche Base zu gewinnen, gelang uns nicht, wohl aber bildete 

2C,H,. CH = N . CoHaN + HzO = C,H,. CH(HN . C,H,N), + CBHs. CHO. 

A. E. T s c h i t s c h i b a b i n  und I. L. K n u n j a n z l ' )  lieBen aros 
matische Aldehyde, wie Benzaldehyd, Anisaldehyd und Piperonal, auf 
2rAminopyridin bei Gegenwart von 80%iger Ameisensaure einwirken. wobei 
die wohl intermediar entstandenen Schiffschen Basen sogleich zu Benzylr 
verbindungen (Formel 11) hydriert wurden. Bei orsubstituierten Derivaten 
des Benzaldehyds, wie Salizylaldehyd und o:Nitrobenzaldehyd, trat die 
Reaktion nicht ein. 

10) Journ. prakt. Chem. (2) 93, 387 (1916). 
11) A. E. T s c h i t s c h i b a b i n  und J. K n u n j a n z ,  Ber. Dtsch Chem. 

1)) A. E i n  h o r n ,  LIEBIGS Ann. 265, 222; K. F e i s t ,  Arch. Pharmaz. 

1s) Ber. Dtsch. Chem. Ges. 60, 664 (1927). 
14) Ebenda 64, 2839 (1931). 

Ges. 62, 3048 (1929). 

240, 184 (1902). 
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Das o~Oxy~benzyliden~2~aminopyridin ist von 0. F i s c h e r 15) und von 
Ed. S t e i n h au s e r und E. D i e p o 1 d e r 16) dargestellt worden. Uber die 
Darstellungsart und die dabei angewandten Mengenverhaltnisse eind keine 
Angaben gemacht worden. 0. F i s c h e r bezeichnet den Stoff als unbeatandig. 

Nach mehreren vergeblichen Versuchen unter Anwendung von 
Kondensationsmitteln, wie Chlorzink, Essigsaureanhydrid usw., gelang 
uns die Darstellung des osOxysbenzyliden2saminopyridins auf eins 
fache Weise durch Losen von 21Aminopyridin in Salizylaldehyd im 
Verhaltnis 2 Mol : 1 Mol, wobei die entstehende gelbe Flussigkeit 
nach kurzer Zeit zu einem Kristallbrei erstarrte. Das uberschussige 
2rAminopyridin wirkt wohl als Kondensationsmittel. 

Das 01Oxycbenzyliden12~aminopyridin ist starker gefarbt als die 
einfache Benzylidenverbindung und im Gegensatz zu dieser recht be% 
standig. Wenn sie dem Licht ausgesetzt wird, farbt sie sich allmahc 
lich dunkel und wird zersetzt. Sie addiert leicht 1 Mol. Brom. Die 
Schiffsche Base und ihr Dibromid werden durch Eisenchlorid tiefc 
blau gefarbt. 

NH 

9 10 11 12 

Die osOxybenzylidenwerbindung konnten wir durch Hydrierung 
mit katalytisch erregtem Wasserstoff in das farblose osOxyrbenzyl5 
2saminopyridin uberfuhren. Merkwurdigerweise lafit sich hierin die 
Hydroxylgru pe mit Eisenchloridlosung nicht nachweisen. 

Bei der lusfiihrung der Diazoreaktion mit Sulfanilsaure entsteht eine 
tiefrote Farbung. Versuche, das henolische Hydroxyl zu benzoylieren oder 
zu azetylieren, fiihrten zu keinem \ rgebnis. Beim Behandeln mit konzentrierter 
Schwefelsaure wurde eine purpurrot gefarbte Substanz erhalten, die in allen 
Losungsmitteln unloslich war. 

Man kann vielleicht annehmen, daR ein PhenoLbetain von der  
Formel 12 vorliegt. 

Weiterhin haben wir unser Interesse der Darstellung von Hams 
stoffen und Thioharnstoffen des BAminopyridins zugewandt. Die 
schon von R. C a r n p s l 7 )  und anderen AutorenIB) versuchte Dars 

();N=C=S 

\/ 13 -- 
is) Ber. Dtsch. Chem. Ges. 32, 1297 (1899). 
16) Journ. prakt. Chem. (2) 93, 387 (1916). 
1') Arch. Pharmaz. 240, 348 (1902). 
18) L. S c h m i  d und H. B e c k e r sehen den Grund zu der abweichenr 

den Reaktionsweise des 21Aminopyridins in der Moglichkeit, da5 diesea als 
2rPyridonimid (6) reagiert. 
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stcllung des aPyridyLsenfoles, dem die Formel 13 zukame, ist auch 
uns bisher nicht gelungen. 

Wahrend aus dem DiphenyLthioharnstoff beim Behandeln mit 
Sauren in glatter Reaktion: Phenylsenfol neben Triphenylguanidin 
entsteht, zerfallt der 2.2'sDipyridylsthioharnstoff (Formel 15) in 
2 Molekiile Aminopyridin, Schwefelwasserstoff und Kohlendioxyd: 

C,H,N-NH-CS-NH-CaHIN + 2HtO = 2C5H4N. NH, i- CO, + H,S. 

Auf der Suche nach einem geeigneten Wege zur Darstellung des 
2:Pyridylsenfoles haben wir die Senfolspaltung an folgenden ThioG 
harnstoffen versucht: Normals und Iso:2,2':dipyridyl:thioharnstoff, 
Mcthyl~2:pyridylcthioharnstoff, Allyl:2pyridyl:thioharnstoff, Isobutyl: 
2:pyridyl:thioharnstoff, Phenyls2:pyridylrthioharnstoff (Formel 14). 

Der Ersatz des Schwefelatoms durch das Sauerstoffatom im 
Molekiil der Thioharnstoffe gelang am besten mit alkalischer Blei: 
liisung. Die angefuhrten Thiohamstoffe wurden so in Harnstoff: 
derivate iibergefuhrt. 

R. C a m p s 17) hat bei der Darstellung des 2,2':Dipyridylcthioharn: 
stoffes vom Schmp. 163u die Entstehung von zwei kristallisierten 
Nebenprodukten beobachtet. Sie sollen bei 14i0 und 85O schmelzen 
und sind nicht naher beschrieben. Wir konnten zeigen, da8 untcr be: 
stimmten Versuchsbedingungen der Stoff vom Schmp. 147O, dessen 
Analysendaten dieselben wie fur 2,2'sDipyri1dyLthioharnstoff sind, das 
'Hauptprodukt der Reaktion bildetIB). Es entsteht aus dem %Amino$ 
pyridin und einem UberschuD von Schwefelkohlenstoff in atherischer 
Losung in der Kalte. 

Beide Stoffe von den Schmp. 163O und 147O bleiben, iiber ihre 
Schmelzpunkte crhitzt, unverandert. Wird der Stoff vom Schmp. 147O 
kurze Zeit mit schwachen Sauren erhitzt, so wandelt er sich in den 
Stoff vom Schmp. 163O um. Tauscht man Schwefel gegen Sauerstoff 
aus, so erhalt man aus beiden dieselbe Verbindung. Dieses Verhalten 
lafit darauf schl iehn,  da8  die Verankerung des Kohlenstoffatoms in 
beiden Fallen an den entsprechenden Stickstoffatomen zweier Amino2 
pyridinreste erfolgt, und nur am Schwefelatom, vielleicht im Sinne der 
Pseudoharnstoffe, eine Umwandlung ejngetreten ist. Die Forrneln 15 
und 16 wurden das zum Ausdruck bringen. Formel 17 wiirde, da am 
Stickstoffatom des Ringes keine Wasserstoffatome zur Verfiigung 
stehen, eine solche Umlagerung nicht gestatten. Die Richtigkeit der 
Formeln 15 und 16 ware noch weiter zu erweisen. 

N H  N H  N N H  NH HN, \ 

\/N-- CS -N 11 \ A C A  \ \'\Cfif) fy 
S H N \ \ /  (,In 1.5 N O  (1' 16 ' 

17 

19) 0. F i s c h e r  (Ber. Dtsch. Chem. Ges. 32, 1301 [1899]), hat diesen 
Thioharnstoff vom Schmp. 1470 durch langeres Kochen von 2sAminopyridin 
und Schwefelkohlenstoff in alkoholischer Losung erhalten, ihn aber nicht 
analysiert. Nahere Angaben uber die Darstellung fehlen. Der isomere Thios 
harnstoff vom Schmp. 1630 ist nicht erwahnt. 
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Es erschien uns wertvoll, das 2rAminopyrldin mit dem nach der 
Vorschrift von C. M a n n i c h und F. H a h  n 'O) leicht zu erhaltenden 
Chlorazetcvbrenzkatechin reagieren zu lassen. Man erhalt so eine dem 
Adrenalon analoge Verbindung, bei der die Methylgruppe des 
Adrenalons durch den Pyridylrest ersetzt ist (Formel 18, R = H). 

Der Ersatz aliphatischer oder aromatischer Reste durch den 
Pyridylrest ist in den letzten Jahren mehrfach versucht worden, u. a. 
hat man den Homoveratrylrest im Molekiil des Papaverins durch den 
Pyridylrest zu ersetzen versucht. Uber die pharmakologische Priifung 
unseres Stoffes, die m der Chemischen Fabrik von E. Merck ents 
gegenkommenderweise ausgefiihrt wurde, wofur auch an dieser Stelle 
verbindlichst gedankt sei, ist uns mitgeteilt worden: ,,Eine Vers 
anderung der pharmakologischen Wirksamkeit durch Einfiihrung 
einer Pyridylgruppe an Stelle der Methylgruppe im Adrenalin tritt 
insofern ein, als die sympathomimetische Wirkung vollstandig vers 
lorengeht." Wieweit die Veranderung der Wirkungsweise darauf 
zuriickzufiihren ist, daB dem Stoff auch die Formel 19 zukommen 
kann, miissen weitere Arbeiten ergeben. Beim Azetyliben konnten 
nur zwei Azetylgruppen in das Molekul eingefiihrt werden. 

Die Darstellung geschah durch Umsetzen der Komponenten in 
alkoholischer Losung. Die erhaltene Base ist leicht oxydabel und 
daher schwer zur Kristallisation zu bringen. Das salzsaure und das 
schwefelsaure Salz, das Pikrat und das Quecksilberdoppelsalz 
kristallisieren aber recht gut. Die Ketogruppe wurde von Herrn 
M. K u k 1 i n s k i katalytisch zur sekundaren Alkoholgruppe reduziert. 
Dadurch entstand eine dem Adrenalin entsprechend gebaute Verd 
bindung (Formel 20): 

H O \  G C H Z - N H  (1 \/ 
N 20 

(3,4~Dioxyrphenyl)~a~(pyridylamino[2'])~athylalkohol. 

Das Chlorazetosgallophenon lie6 sich mit 2rAminopyridin zu 
uPyridylamino(Z)s2,S4~trioxy~azetophenon umsetzen. Auch hier war 
die freie Base (Formeln 18 und 19: R = O H )  bisher nicht kristallin 
zu erhalten, wohl aber einige Salze. 

Unsere Versuche greifen in das Arbeitsgebiet von H e m  Pro. 
fessor T s c h i t s c h i b a b i n ein. Sie wurden im freundlichen Eins 
verstandnis mit ihm ausgefuhrt. 

30) Ber. Dtsch. Chem. Ges. 44, 1542 (1911). 
Archiv und Berichte 1934 a 
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Beschreibung der Versuche. 

D a r s t e l l u  n g d e s 21 A m i n  o p y r  i d  i n s. 
Die Darstellung des 2~Aminopyridins ist von A. E. T s c h i t s c h i 

b a b i n’l) genau beschrieben und von J. P. W i b a u  t und E. D i n g ec 
m a n s e ’ z )  etwas abgeandert worden. 

Um g r o k r e  Mengen in einem Ansatz herzustellen, wurde die 
Vorschrift verbessert und dabei eine etwas groRere Ausbeute, als 
bisher angegeben. erhalten. 

Bei Gegenwart von etwas X lo1 (mit Natriumdraht getrocknet) werden 
160 g Natriumsamid, 225 g uber Jtzkali und Bariumox d getrocknetes, frisch 
destilliertes Pyridin und 450 ccm Xylol in einem d b a d  unter Ruckflub 
kuhlung bei WasserausschluD sieben Stunden lang auf 140 bis 1500 erhitzt. 
Nach dem Erkalten wird die Xylollosung abgegossen, der Kolben zerschlagen. 
die darin befindliche, steinharte Masse in einem Morser fein zerrieben und 
mit 250 ccm einer gesattigten Natriumkarbonatlosung gemischt. Nach Bee 
endigunf der Reaktion wird abgenutscht und der Filterriickstand mit Benzol 
mehrma s gewaschen. Die wasserige Losung trennt man im Scheidetrichter 
ab und schuttelt sie mit Benzol aus. Die Benzollosung wird mit Xtzkali kurz 
getrocknet. mit der vorher erhaltenen Xylollosung vereini t, das Losungsl 
mittel auf dem Wasserbade im Vakuum abdestilliert und j e r  Ruckstand in 
einen Schwertkolben ubergefuhrt. Die mit dem Kolben verbundene Vorlage 
ist zu einer Kugel von etwa 300 ccm Inhalt ausgeblasen. Beim Destillieren 
geht zuerst etwas Losungsmittel uber, das aus der Kugel durch Erhitzen mit 
einer leuchtenden Flamme entfernt wird. Dann destilliert die Base bei 930 
(11 mm) (beir960 [13 mm]) und erstarrt in der Kugel des Ansatzrohres. Das 
Produkt ist lufttrocken und fast rein. Aus XtherrPetrolather kristallisiert es 
in schonen, weiDen Bliittchen vom Schmp. 570. Die Ausbeute betrug 115 8. 

D i b r o m i  d d e s 2sA m i n  o p y r i d i n  s. 
2rAminopyridin wird in Eisessig gelost und die berechnete Menge 

Brom, in Tetrachlorkohlenstoff gelost, unter Kuhlung langsam zus 
getropft. Es scheidet sich ein 01 aus, das bei langerem Stehen im 
Eisschrank erstarrt. Die Kristalle werden abgesaugt und mit vie1 
Xthcr und wenig Chloroform ausgewaschen. Es resultieren lange 
braune Nadeln, die bei 195 bis 197O schmelzen. 

0.1650 g Sbst.: 13.0 ccm nlIo Na,S,O, = 0.1401 g Br. - 4.332 mg Sbst: 
0.404 ccm N (220. 753 mm). 

C6HIN,Br, (253.90). Ber.: Br 62.95, N 11.02. 
Gef.: Br 63.03, N 10.70. 

o r 0 x y r  b e n  z y 1 i d e 11.25 a m  i n o  p y  r i d i n .  
1.5 g Salizylaldehgd und 2.3 g 2sAminopyridin werden in der Kalte 

gemischt. Nach einigen Minuten entsteht eine stark gelb gefarbte 
Losung. Dabei tritt Abkuhlung ein und nach kurzer Zeit erstarrt die 
Fliissigkeit zu einer kristallinischen Masse. Erwiirmt man nach dem 
Zugeben einiger Kubikzentimeter Alkohol auf etwa 500 und spritzt 

?! . . --.... 
21) Chem. Ztrbl. 1915, I, 1065. 
2’) Ebenda 1923, 111. 1364. 
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man mit Wasser wahrend des Erkaltens an, so erhalt man hellgelbe 
Kristalle, die, aus wasserigem Alkohol umgelost, bei 65O schmelzen*'). 
Sie sind leicht loslich in Alkohol, Azeton, Xther und Chloroform, 
unloslich in Wasser. Die Ausbeute betrug 2.3 g. 

3.303 mg Sbst: 8.820 mg CO,, 1.533 mg H,O. - 3.620 mg Sbst: 
0.444 ccm N (190, 755 mm). 

Cl,HloON, (198.10). Ber.: C 72.69, H 5.08, N 14.14. 
Gef.: C 72.83, H 5.19, N 14.27. 

D i b r o  m s o s o x y eb e n  z y l  i d e n  $29 a m  i n  o p y r i d  i n .  
1 g osOxy.benzyliden~2saminopyridin wird in absolutem Ather g e  

lost und dazu eine berechnete Menge Brom, in Tetrachlorkohlenstoff 
gelost, aus dem Scheidetrichter unter Umschiitteln langsam zugetropft. 
Man laRt noch einige S tuden  stehen. Nach dem Verdunsten des 
Losungsmittels blieb ein oliger Riickstand. der, aus Alkohol umr 
kristallisiert, orangefarbige Nadeln ergab, die bei 170° schmolzen. 
Ausbeute 0.8 g. 

11.872 mg Sbst.: 12.505 mg AgBr. 
C12HloON,Br, (357.83). Ber.: Br 44.69. Gef.: Br 44.82. 

o e 0  x y s b e n  z y 1 s  26 a m i  n o p y r  i d i n .  
1 osOxysbenzylidens2saminopyridin wird in Ather gelost und in 

den Angaben von R. W i l l s t a t t e r  und E. W a l d s c h m i d t s  
L e i t z hergestellt, hydriert. In 40 Minuten verschwand die gelbe 
Farbung. Der Wasserstoffverbrauch entsprach etwa der berechneten 
Menge. Der Ather wurde abdestilliert und der kristallinische Rucks 
stand aus AlkoholsWasser oder Xther umkristallisiert. Man erhielt 
lange weii3e Nadeln. die bei 105O schmolzen. Ausbeute fast theoretisch. 

einer 8 chuttelente mit 0 3  g frisch bereitetem Palladiumschwarz, nach 

- 
4.833 mg Sbst.: 12.740 mg CO,, 2.680 mg H,O. - 3.227 mg Sbst: 

0.382 ccm N (170, 746 mm). 
C,,Hl,0N2 (200.11). Ber.: C 71.96, H 6.04, N 14.00. 

Gef.: C 71.90, H 6.06, N 13.68. 
Bestimmun des Molekulargewichtes nach R a s t. 0.270 mg Sbst.: 

2.840 mg Kamp B er, A = 19.5. - 0.374 mg Sbst.: 4.010 mg Kampfer, A = 18.8. 
Ber.: MoLGew. 200.11. Gef.: Mol.lGew. 195, 198. 

P i k r a t .  Hellgelbe Nadeln aus Akohol vom Schmp. 1850. 
2.760 mg Sbst.: 0.392 ccm N (200, 748 mm). 

Q u e c k s i 1 b e r d o p p e 1 s a 1 z. WeiDe Tafeln aus Wasser. Schmp. 1340. 
4.082 mg Sbst verloren 0.510 mg H,016). - 0.1895 Sbst.: 0.1234 g HgS 

C12H,0N,. C,H,O,N, (429.19). Ber.: N 16.31. Gef.: N 16.29. 

= 0.1065 g Hg. - 4.265 mg Sbst.: 0.128 ccm N (180. 75$ mm). 
C,,H,ON,. 2HgC1,. 6H20 (851.43). Ber.: H,O 12.69. Hg 47.12, N 3.30. 

Gef.: H 2 0  12.50, Hg 46.93. N 3.50. 
~~ 

' 8 )  E d : S t e i n h i i u s e r  und E. D i e p o l d e r  geben den Schmelzpunkt 

24) Ber. Dtsch. Chem. Ges. !M, 123 (1921). 
16) Die Wassergehaltsbestimmung wurde durch zwolfstiindiges Trocknen 

zu 66 bis 670 an und 0. F i s c h e r zu 690 .  

bei 1100 im Vakuum uber Phosphorpentoxyd ausgefiihrt. 
8. 
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T r  i c h l o  r m e t h y l s  [p y r  i d y l *  a m i n  o ~ ( 2 c ) l  m e t h a n o 1. 
Chloralhydrat wird durch Schiitteln mit konzentrierter Schwefels 

saure im Scheidetrichter entwassert, die Chloralschicht abgetrennt 
und uber Kalziumkarbonat abdestilliert. 15 g auf diese Weise frisch 
bereitetes Chloral werden in Chloroform gelost und langsam aus 
einem Scheidetrichter zu einer Losung von 10 g 2sAminopyridin in 
Chloroform zugetropft. Das Gemisch laBt man in einer Porzellan: 
schale uber Nacht stehen. Es scheiden sich Kristalle aus, die nsch 
dem Umkristallisieren aus Alkohol bei 1 0 6 O  schmelzen. Der erhalteni 
Stoff ist identisch mit dem von L. S c h m i d  und B. B e c k e r S a )  be: 
schriebenen Produkt. 

T r i c h l  o r m e  t h y l  P d i s  [p y r i d  y 1 + a  m i n o  s ( 2 1 ) ]  m e  t h an .  
a) 15 g frisch bereitetes Chloral werden in Chloroform gelost 

und schnell in einem GuB zu einer Losung von 20 g 2sAminopyridin 
in Chloroform hinzugegeben. Es tritt starke Erwarmung ein. Der 
nach dem Abdestillieren des Chloroforms hinterbleibende olige Riicks 
stand erstarrt nach einiger Zeit. Zweimaliges Umkristallisieren. zug 
nachst aus Benzol, dann aus Alkohol, ergab lange Nadeln, die bei 
1720 schmolzen. 

T r i c h l o r m e t h y l  s [ p y r  i d y l  s a m i n o  1 ( 2 ~ ) ]  m e t h a c  
n o 1 wird vier Stunden lang auf l l O o  erhitzt und aus Alkohol um: 
kristallisiert. Man erhalt ebenfalls Nadeln vom Schmp. 1720 27). 

3.400 mg Sbst.: 5.640 mg C02, 1.116 mg H,O. - 3.480 mg Sbst.: 0.541 ccm 
N (230, 739 mm). - 7.205 mg Sbst.: 9.650 mg AgCI. 

Cl1Hl1NIClS (317.62). Ber.: C 45.33. H 3.48, N 17.63, C1 33.38. 
Gef.: C 45.24, H 3.68, N 17.46, C1 33.13. 

P i  k r at.  Gelbe Nadeln BUS Wasser vom Schmp. 1850 unter Zersetzung. 
2.970 mg Sbst.: 0.472 ccm N (210, 729 mm). 
CI,HllNaClt. CaH,07N, (546.67). Ber.: N 17.93. Gef.: N 17.70. 

A l l y l ~ Z ~ p  y r  i d y l s  t h i  0 6  h a  r n  s t o  f f. 
Aquimolekulare Mengen von BAminopyridin und Allylsenfol 

werden auf freier Flamme in einem Rundkolben erhitzt, bis eine lebs 
hafte Reaktion eintritt. Die Losung farbt sich dunkel und erstarrt 
beim Stehenlassen. Die Masse wird auf einen Tonteller gestrichen 
und uber Nacht stehen gelassen. Nach mehrmaligem Umkristallisieren 
aus Alkohol erhalt man we& Tafeln, die bei 98O schmelzen und bei 
18 mm zwischen 201 bis 2 0 5 0  destillieren. Ausbeute 92% der Theorie. 

b) 

3.160 mg Sbst.: 6.505 mg CO,, 1.670 mg H,O. - 2.950 mg Sbst: 0.564 ccm 
N (210, 737 mm). 

C,H,,N3S(193.18). Ber.: C 55.90, H 5.73, N 21.75. 
Gef.: C 56.14, H 5.91, N 21.53. 

26) Monatsh. Chem. 46, 675 (1925). 
27)  Ed. S t e i n h a u s e r  und E. D i e p o l d e r  fanden den Schmelzs 

punkt bei 1600. 
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P i  k ra t .  Gelbe Nadeln aus Wasser vom Schmp. l4P. 
2.770 mg Sbst.: 0.497 ccrn N (220. 730 mm). 

C,H,,N,S. C,H,O,N, (422.22). Ber.: N 19.90. Gef.: N 19.94. 

A 1 lyl .21 p y r i d y l r  h a r  n s t of f. 
2 g Allyls2spyridylthioharnstoff werden in 20 ccm verdiinnter 

Natronlauge und 30 ccm Alkohol gelost und mit einer lO%igen alkar 
lischen Bleiazetatlosung versetzt, wobei sofort ein weiaer Niederschlag 
entsteht. Das Gemisch wird unter RuckfluBkuhlung eine Stunde lang 
gekocht. Der Niederschlag farbt sich beim Kochen allmahlich schwarz. 
Es ist notwendig, die heine Losung schnell zu filtrieren, Beim Erkalten 
fallen Nadeln aus, die aus wasserigem Alkohol umkristallisiert werden. 
Schmp. 102”. Ausbeute 80% der Theorie. 

3.335 mg Sbst.: 7.433 mg CO,, 1.880 mg H,O. - 3.455 mg Sbst.: 0.726 ccm 
N (210, 739 mm). 

C,H,,N,O (177.11). Ber.: C 60.98, H 6.26, N 23.72. 
Gef.: C 60.85. H 6.28. N 23.73. 

Bestimmung des Molekulargewichtes (nach R a s t). 0.202 m Sbst.: 
2.450 mg Kampfer, A = 17.7. - 0.374 mg Sbst.: 2.700 mg Kampfer. 1 = 18.9. 

Ber.: 177.11. Gef.: 186, 204. 

Phenyl:2apyridyl~harnstoff. 
1 g Phenyl z 2 L pyridylthioharnstoff, nach der Vorschrift von 

R. C a m  p s,*) dargestellt, wird in 15 ccm verdunnter Natronlauge 
und 30 ccm Akohol gelost. Dann fugt man eine 1096ige alkalische 
Bleiazetatlosung hinzu. Es entsteht sofort ein schwarzbrauner Nieders 
schlag. Man kocht 20 Minuten lang unter RuckfluBkuhlung und filtriert 
schnell vom Bleisulfid ab. Im Filtrat scheiden sich lange weil3e Nadeln 
aus, die aus Alkohol umkristallsiert werden. Schmp. 187O. C a m p s  
gibt einen Schmelzpunkt von 180O an. Ausbeute 82% der Theorie. 

3.248 mg Sbst: 0.566 ccm N (210. 741 mm). 
C,,H,IN,O (213.11). Ber.: N 19.72. Gef.: N 19.72. 

M e t h y l  ~ 2 5  p y r  i d i l  s t h i o r  h a r n s  t o f f. 
5 g Methylsenfol und 6.4 g 2sAminopyridin werden in einem 

Kolben auf freier Flamme erhitzt, bis Reaktion eingetreten ist. Die 
dunkel gefarbte Lijsung erstarrt beim Erkalten. Aus Alkohol urn* 
kristallisiert, resultieren lange farblose Tafeln, die bei 1%O schmdzen. 
Ausbeute fast theoretisch. 

3.200 mg Sbst.: 5.884 mg CO,, 1382 mg H,O. - 3.718 mg Sbst.: 
0.801 ccm N (180. 754 mm). 

C,HONIS(167.16). Ber.: C 50.25, H 5.42, N 25.14. 
Gef.: C 50.20, H 554. N 25.08. 

M e t  h y 1 ~ 2 s  p y r i d y  l ~ h a r n s  tof f. 
25 g Methyls2spyridylsthioharnstoff werden in 30 ccm Alkohol 

gelost und mit einer 10 %igen alkalischen Bleiazetatlosung versetzt, 
29) Arch. Pharmaz. 240, 348 (1902). 
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wodurch Dunkelfarbung eintritt. Es wird eine Stunde lang unter 
Ruckflufikuhlung zum Sieden erhitzt und vom gebildeten Bleisulfid 
abfiltriert. Das Filtrat wird auf dem Wasserbade so lange erhitzt, 
bis der Alkohol vollig vertrieben ist. Beim Erkalten fallen Tafeln aus. 
die bei 148O schmelzen. Ausbeute 70% der Theorie. 

3.244 mg Sbst.: 6.586 mg CO,, 1.779 mg H,O. - 4.142 mg Sbst.: 
0.999 ccm N (17.50, 744 mm). 

C,H,N,O (151.10). Ber.: C 55.59, H 6.00, N 27.81 
Gef.: C 55.43. H 6.12, N 27.78 

I s o b  u t y 1 I 2 s p y  r i d y l s  t h i 0 5  h a r n s  t of f .  
5 g Isobutylssenfol und 4 g ZAminopyridin werden erhitzt, bis 

eine lebhafte Reaktion eingetreten ist. Die crhaltene kristallinische 
Masse wird auf einen Tonteller gestrichen und uber Nacht stehen 
gelassen, dann aus AlkoholrWasser umkristallisiert: lange Tafeln, die 
bei 9 7 O  schmelzen. Ausbeute 90% der Theorie. 

3.258 mg Sbst.: 6.829 mg CO,, 2.111 mg H,O. - 3.594 mg Sbst.: 
0.620 ccm N (180. 744 mm). 

CIoHISNSS (209.21). Ber.: C 57.34. H 7.22, N 20.09. 
Gef.: C 57.22, H 7.26, N 19.84 

I s  o b u t  y 1 ~ 2 1 p  y r i d  y 1: h a  r n  s t o f f .  
1 g Isobutyb%pyridylathioharnstoff wurde in 15 ccm Alkohol ges 

lost und 20 ccm Bleiazetatlosung, mit Natronlauge versetzt, hinzur 
gefugt, wobei ein weiBer Niederschlag sofort ausfiel, der sich schnell 
dunkel farbte. Das Gemisch wurde unter RuckfluBkuhlung eine Stunde 
lang gekocht. Vom Niederschlag wird schnell abfiltriert. Aus der 
Losung scheiden sich weiBe Kristalle ab, die bei 1020 schmelzen. Ausr 
beute 78% der Theorie. 

3.110 mg Sbst.: 7.100 mg CO,, 2.187 mg H,O. - 2.922 mg Sbet.: 
0.559 ccm N (210. 740 mm). 

CloHl,N,O (193.14). Ber.: C 62.13. H 7.82. N 21.76. 
Gef.: C 62.33, H 7.87, N 21.62. 

n 92.21 D i p  y r i d y l  : t h i05  h a r n s t o f f .  
Diese Verbindung wurde nach der Vorschrift von R. C a m  p s "1 

durch zweistundiges Erhitzen von gleichen Teilen 2rAminopyridin. 
Alkohol und Schwefelkohlenstoff auf dem Wasserbad dargestellt. 
Nach dem Verdampfen des Alkohols blieb ein oliger Ruckstand, der, 
in Wasser gegossen, sofort erstarrte. Aus Alkohol umkristallisiert, 
ergaben sich lange Nadeln, die bei 163O schmolzen. 

I s o I 2,2 s d i p y r i d y 1 : t h i  o I h a r n s t o f f .  
9.4 g 2sAminopyridin, in Ather gelost, und 15.2 g Schwefelkohlen: 

stoff wurden drei Tage lang in einem geschlossenen GefaB stehen 

1') Arch. Pharmaz. 240, 348 (1902). 
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gelassen. Die Losung triibte sich und ein dunkel gefarbtes Ul schied 
sich Bus. Das Gemisch wurde zum Verdunsten des Losungsmittels in 
eine offene &hale gegeben. Das 01 loste man in vie1 heiBem Wasser. 
Nach dem Erkalten schieden sich lange weifk Nadeln aus, die bei 
147O schmolzen. Ausbeute 27% der Theorie. 

3.205 rng Sbst.: 6.700 mg CO,, 1.250 mg H,O. - 3.850 mg Sbst.: 
0.798 ccm N (170. 747 mm). - 9.775 mg Sbst.: 9.680 mg BaSO,. 

ClIHloN4S (230.18). Ber.: C 57.34, H 4.37. N 24.34, S 13.91. 
Gef.: C 57.01, H 4.36, N 24.01, S 13.60. 

2,2 I D  i p y r i d y 1. h a  r n s t o f f. 
1 g Iso~2,2~dipyridylrthioharnstoff wird in wenig Alkohol ge. 

liist und mit 15 ccm einer lO%igen alkalischen Bleiazetatlosungso) 
versetzt. Das Gemisch farbt sich sofort dunkelbraun, allmahlich 
schwarz. Nach einstundigem Kochen unter RuckfluBkuhlung wurde 
sofort abfiltriert. Beim Erkalten fielen lange w e i k  Nadeln aus, die 
bei 175O schmolzen und mit dem schon von R. C a m  p s erhaltenen 
2,Z*Dipyridylrharnstoff identisch waren. 

Zum Vergleich wurde dieser aus 2,Z1Dipyridylsthiorharnstoff durch 
Entschwefeln entsprechend obiger Vorschrift gewonnen. Der Mischi 
schmelzpunkt lag ebenfalls bei 175O. 

o Y C h 1 o r a3,4 I d i o x y I a z e t o p h e n  o n. 
Das Chlorsazetoebrenzkatechin wurde nach den Angaben von 

C. M a n n i c h und F. H a h  n "l) aus Brenzkatechin, Chloressigsiiure 
und Phosphoroxychlorid durch Kondensation bei Wasserbadtemper 
ratur gewonnen. Blaulichweif3e Nadeln vom Fp. 173O. 

o I P y r i d  y 1 a m  i n  o (2'*)3,4 rd  i o x y a z e  t o p h e n  o n  
h y d r o  c h l o  r i d. 

3.9 g (etwa 1 Mol) Chlorsazetosbrenzkatechin und 3.8 g (etwa 
2 Mol) 2rAminospyridin lost man in 50 ccm Alkohol und kocht zwei 
Stunden lang am RuckfluB. Der Alkohol wird abdestilliert und der 
Ruckstand mit salzsaurehaltigem Wasser aufgenommen. Die Altrierte 
Losung versetzt man tropfenweise unter stetem Umruhren mit einer 
konzentrierten Natriumbikarbonatliisung. Die ausgeschiedene Base 
wird abgesaugt, mit Wasser gewaschen und in salzsaurehaltigem 
Wasser he% gelost. Das beim Erkalten kristallisierende Hydrochlorid 

8 0 )  Der Harnetoff wurde von L. S c h m i d und L. B e c k e r ,  Monatah. 
Chem. 46, 673 (1925), durch Einwirkung von Harnstoff auf 21Aminopyridin 
und auch durch Entschwefelung dee Thioharnstoffes mit Merkurioqd in abl 
solutalkoholischer Losung dargestellt. Schmp. 1750. 

81) Ber. Dtsch. Chem. Ges. 44, 1542 (1911). 
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erhalt man aus salzsaurehaltigem Wasser in weiBen Nadeln, die sich 
bei 250° zu schwarzen beginnen und sich bei 3000 zersetzen. 

0.1114 g Sbst. verloren 0.0232 g HzO. 
[C,sH,,O,N,. HC1+ 4H,O] (352.64). Ber.: H,O 20.43. Gef.: H,O 20.83. 

Zu den weiteren Bestimmungen wurde die wasserfreie Substanz 
verwandt. 

4.135 mg Sbst.: 0.365 ccm N (210, 741 mm). - 3.358 mg Sbst.: 0.306 ccm N 
(220, 742 mm). - 11.240 mg Sbst.: 5.800 mg AgCl. 

Gef.: N 9.99, 10.3, C1 12.76. 
ClSH120sN2. HC1 (280.57). Ber.: N 9.99, c1 12.64. 

P i  k r a t : Gelbe Nadeln, die unter Zersetzung bei 2310 erweichen. 
3.930 mg Sbst.: 0.502 ccm N (200, 742 mm). 
C,H,,OsNa. CeH;0,N8 (473.164). Ber.: N 14.81. Gef.: N 14.53. 
Q u e c k s i l b e r d o p p e l s a l z :  WeiBe Kristalle. die uber 1900 zu 

sintern beginnen und bei 2090 schmelzen. 
4.310 mg Sbst. verloren 1.585 mg HzO. 

[C,sHl,OsNz. HgCl, + 17Hz0] (821.89). Ber.: H,O 37.26. Gef.: H,O 36.8. 
W a s s e r f  r e i e  S u b s t a n z :  2.644 mg Sbst.: 0.131 ccm N (230, 

725 mm). - 0.1424 g Sbst.: 0.0645 g HgS. 
COHiaOsN2. HgCll (515.64). Ber.: N 5.43, Hg 38.9. 

Gef.: N 5.45, Hg 39.12. 
S c h w e f e 1 s a u r e s S a 1 z : WeiDe Kristalle, die uber 1600 zu sintern 

W a s s e r f r e i e  S u b s t a n z :  0.0532 g Sbst.: 0.0199 g B&O4. - 
beginnen, ohne scharf zu schmelzen. 

2.353 mg Sbst.: 4.670 mg CO,. 0.970 mg HaO. 
C,,H,,O,N,. Has04 (586.316). Ber.: C 53.22, H 4.47, S 5.46. 

Gef.: C 54.13, H 4.61, S 5.14. 

w : P y r i d y 1 a m  i n  o (2'1) 3 , 4 ~  d i a z e t o  x y I a z e t o p h e  n o n I 

h y d r o c h l o  r i d .  
0.3 g w1~ridylamino(2'~)3,41dioxy~azetophenon~hydrochlorid wer. 

den mit 10 ccm Essigsaureanhydrid zwei Stunden lang am RuckfluR 
erhitzt. Das Essigsaureanhydrid wird im Vakuum abdestilliert und 
die zuriickbleibenden Kristalle in wenig Alkohol gelost. Nach dem Ers 
kalten fugt man zu der Losung einen Tropfen konzentrierte Salzsaure 
hinzu. Beim Verdunsten scheiden sich Kristalle ab. die bei 1990 unter 
vorhergehendem Sintern schmelzen. 

4.186 mg Sbst. verloren 0.370 mg H,O. 

W a s s e r  f r e i e  S u b s  t a n z  : 3.547 mg Sbst: 0.248 ccm N (180,736 mm). 
[C,H,,O,N,. HCl -t 2H,O] (400.64). Ber.: HzO 8.97. Gef.: H,O 8.84. 

C ~ P H ~ ~ O ~ N ) .  HCI (364.59). Ber.: N 7.68. Gef.: N 7.94. 

(&4 I D i o x y p h e n  y 1) I a e ( p  y r i d y l  a m  i n  o [Z]) I a t  h y 1s  
a l k o h o l .  [M. K u k l i n s k i . ]  

0.2 g des salzsauren w1Pyridylsamino(Zs)3,4rdioxyrazetophenons 
wurden in 120 ccm Wasser gelost und mit 0.5 g nach der Vorschrift 
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von R. G u n t h e r (Dissertation Munster 1926) hergestellter Pall- 
diumkohle hydriert. Nach ungefahr vier Stunden war die erforders 
liche Menge Wasserstoff (etwa 180 ccm) aufgenommen. 

Der Katalysator wurde abgesaugt und das klare Filtrat mit einigen 
Kubikzentimetern konz. 'HCl versetzt. Hierbei fie1 das salzsaure Salz 
in feinen weinen Nadeln aus, die nach der Umkristallisation aus salzs 
saurehaltigem Wasser den Schmp. 300 bis 3 0 1 O  zeigten. 

3.173 mg Sbst.: 6.450 mg Cot. 1.610 mg H,O. - 3.848 mg Sbst.: 
0.324 ccm N (190. 743 mm). 

cl$&d$N;. HCl (282.6). Ber.: C 55.22, H 5.35. 9.91. 
Gef.: C 55.44, H 5.68, 9.62. 

o r (P y r i d y 1 a m  i n o  [Zr]) 2,3,4 r t r i o x  y9 a z e t o p h e  n o n  
h y d r o c h 1 o r i d. 

2 g (etwa 1 Mol) Chlorsazetosgallophenon und 3 g (etwa 2 Mol) 
2-Aminorp ridin lost man in Alkohol und kocht am RuckfluBkuhler 
zwei Stundien lang. Der Alkohol wird abdestilliert und der Ruckstand 
mit 30 ccm salzsaurehaltigem Wasser aufgenommen. Die filtrierte 
Losung wird mit Ammoniak ganz schwach alkalisiert und die auss 
geschiedene Base mit wenig Wasser nachgewaschen. Man lost dann 
in Dioxan, kocht diese Losung mit Tierkohle, filtriert und versetzt 
sie mit einigen Tropfen konzentrierter Salzsaure. Nach kurzer Zeit 
scheiden sich Kristalle ab, die aus AlkoholsDioxan umkristallisiert 
werden. RStlichsweiBe Nadeln, die bei 2 6 5 O  nach vorhergehender 
Schwarzung zusammensintern. 

4.820 mg Sbst. verloren 0.260 mg H,O. 
iCr,Hl,04Nt. HCI + H,OJ (314.58). Ber.: H,O 5.73. 

Gef.: H,O 5.40. 
W a a s e r f r e i e  S u b s t a n z :  4.520 mg Sbst.: 0.383 ccm N (200. 

735 m). - 0.0501 g Sbst.: 0.0255 g AgCI. 
ClsH,04N,. HCl (296.59). Ber.: N 9.45, C1 11.92. 

Gef.: N 9.55, C1 12.59. 
P i  k r a t  : Gelbe Nadeln, die unter vorhergehender Schwiirzung bei 1900 

zu erweichen beginnen. 
3.410 mg Sbst.: 0.422 ccm N (210, 741 mm). 

- 1  

CIDHllOINf. C,H,O,N, (489.15). Ber.: N 14.3. 
Gef.: N 14.01. 
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Q u e c k s i 1 b e r d o p p e 1 s a 1 z : Rotlich*weiOe Kriatalle vom Pp. 2310. 
3.829 mg Sbst. verloren 0.822 mg HzO. 
W a s s e r f r e i e  S u b s t a n z :  3.002 mg Sbst.: 0.142 ccm N (210, 
mm). - 0.0812 g Sbst: 0.0359 g HgS. 

[Cl,H,,04N,. HgCl; + 8H,O] (675.74). Ber.: H,O 21.3. 
Gef.: H,O 21.47. 

C,,H,04Nt. HgCl, (531.636). Ber.: N 5.27, Hg 37.73. 
Gef.: N 5.36. Hg 38.07. 




