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100. K. SBtuckenberg: Useber Benzoylverbindungen von
Orthoparaamidophenol.

(Eingegangen am 3. Marz.)

Zur Herstellung des a-Diamidophenols mischte ich nach den An-
gaben von E. Henking (Inaug.-Diss., Gottingen 1873) das e-Dinitro-
phenol mit Zinn und Salzséinre im Verbéltniss 1:4:12, umging in-
desgen die ldstige FAllung des Zinne durch Hy S dadurch, dass ich
aus dem Zinndoppelsals des salzsauren a«-Diamidophenols letzteres
mit conc. H Cl niederschlug. Auaf diese Weise erhielt ich das salzsaure
Orthoparaamidophenol in kiirzester Zeit frei von Zinn in ziemlich
derben, farblosen Nadeln. Die Mittheilungen Henking’s fiber die
Eigenschaften dieses Salzes, dessen Basis wegen ihrer ungemein
grossen Zersetzlichkeit sicb nicht gewinnen lfisst, habe ich bestiitigt
gefunden. Um in dieses Diamidophenol die Benzoylgruppe einzu-
filhren, erhitete ich das salzsaure Salz mit der berechneten Menge
Benzoylchlorid in einem Kolbehen im Oelbade. Bei einer Temperatur
von 70—80° fand durch das entweichende Salzefiuregas eine Blasen-
entwickelung statt, welche bei etwa 1409 anfhrte, als der Brei dicker
geworden war. Die eigentliche Reaction trat erst bei dem BSiede-
punkte des Benzoylchlorids ein, bei 200° kochte die Mischung leb-
haft, bei 210° entwich kein Chlorwasserstoff mehr ans dem aufgesetzten
Rohbre, die Umsetzung war beendet und ein ziher Syrup entstanden,
der beim Erkalten erstarrte und fusserst hart wurde. Nachdem ich
zar Entfernung des fiberschiissigen Benzoylchlorids die fein gepulverte
Masse mit Binatrinmcarbonat ausgekoeht hatte, behandelte ich dieselbe
mit siedendem Alkohol, wobei ein Theil ungeldst blieb, wihrend ein
anderer sich sehr leicht 13ste. Jener war ein tri-, dieser ein diben-
zoylirtes Diamidophenol.

Dibenzoyl-a-Diamidophenol CzH,.(NH.CO.C,H,),.0H.
Zur Reinigang versetzte ich den in Alkoho] l3slichen Theil mit einem
grossen Ueberschusse von Waaser, wodurch das Dibenzoyldiamidophenol
Ausserst feinkrystallinisch mit schmutziger Farbe ausfiel, Das Ldsen
in Alkobol und Niederschlagen mit Wasser wiederholie ich so lange,
bis die beim Filtriren ablaufende Flissigkeit klar blieb. Aus Alkohol
setzten sich daun schine, glinzende, aber immer noch dunkel gefirbte
Blattchen ab, aus Benzol nur schwach réthliche Krystallfragmente vom
Schmelgp. 187—188°, welche indessen aus Alkohol wieder etwas dunkler
gefiirbt, bei 185—188° achmelzend, erhalten werden Das Dibenzoyl-
a-Diamidophenol ist leicht 18slich in Anilin, Alkohol, Chloroform und
Eisessig, schwerer in Benzol, sehr schwer in Aether, gar nicht in
Wasder. Unter dem Mikroskope zeigt das aus Alkohol erhaltene reine
Produkt kleine, wahrscheinlich trikline Séulen; im polarisirten Lichte
erhiilt man die priichtigsten Farben; es bietet iberbaupt Zhnliche Er-
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scheinungen dar wie trikliner Feldspath. Ein aus Benzol krystallisirtes
Produkt erschien im polarisirfen Lichte nur bell und dnnkel, Farben
wurden nicht wahrgenommen, Analyse: Ber, 8.43 pCt N; gef.
8.23 pCt. N.
Tribenzoyl-a-Diamidophenol
CsH; .N(CO.C;H;); NH(CO.C, H,).0H,

Der in Alkohol unldsliche Theil des benzoylirten Produktes, eine
grane, unanselmliche Masse, l8ste sich nur schwer in Eisessig und
setzte sich aus dieser L3sung in farblosen, mikroskopischen Krystallen
ab. Nach zweimaliger Krystallidation war die Verbindung zur Ana-
lyse hinreichend rein. Das Tribenzayl-a-Diamidophenol schmilzt bel
9281—2339, ist in Eisessig schwer 15slich, in Alkohol, Benzol, Aether,
Chloroform und Wasser unldslich, In Anflin 15st es sich sehr leicht
bei Erwiirmung, durch Alkohol wird es wieder ausgefillt. Unter dem
Mikroskope zeigt es ringsum ausgebildete Rhombo#dertafeln mit stark
lichtbrechenden Seitenkanten; es reagirt aof polarisirtes Licht,
Analyse: Ber. 6.42 pCt. N; gef. 6.62 pCt. N.

Nitro-Dibenzoyl-a-Diamidophenol Cg H, . NO,.(NH.
C0.0,H,),.OH. Das Dibenzoyl- « -Diamidophenol trag ich in
kleinen Mengen in kalte, rauchende Schwefelséure ein; die Reaction
ging ohne Gasentwickelung und ohne Erwiirmung vor sich. Beim so-
fortigen Eingiessen der dunkelrothen Ldsung in sebr kaltes Wasser
fiel die Nitroverbindung als gelbe Masse nieder, die filtrirt, mit Wasser
gewaschen und in wenig Eisessig gelost wurde. Es resultirte eine in
feinen, gelben Nadeln krystallisirende Verbindung. Die w#aserige,
stark saure Lauge, zur Trockne eingedampft, ergab nur einen anor-
genischen, aus dem angewandten Brunnenwasser herribhrenden Rdck-
stand. Das Nitro-Dibenzoyl-a-Dismidophenol ist in Eisessig bei Er-
wirmung sehr leicht, in Alkohol sehr schwer, in Wasser gar nicht
18slich. Analyse:; Ber. 11.14 pCt. N; gef. 11.69 pCt. N,

Alle meine Bemiibungen, aus dieser Verbindung durch Erhitzen
mit conc. HCl in zugeschmolzenen Réhren ein Diamidonitrophenol
gu erhalten, blieben froehtlos. Unter 100° war noch alles ungersetst,
bei 105° schon trat starke Zersetzung ein. Das fortwihrende Auf-
treten von braunen, amorphen Massen bei meinen Versuchen, etwas
mehr als Benzogsiure zu bekomimen, schreckte mich von der Fort-
setzung der Arbeit ab.

Vorstebende Untersuchungen unternabm ich auf Veranlassung des
Hro. Dr. Post.





