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222. W, Staedel und E. Baner: Ueber Dioxybenzophenon.
[Mittheilung aus dem chem. Hauptlaboratorium in Tibingen.]
(Eingegangen am 17. April; verl. in der Sitzung von Hrn. A. Pinner)

Im weiteren Verlaufe unserer Untersuchungen &ber nitrirte
Benzophenone haben wir auch das bei 148—149° schmelzende Dinitro-
benzophenon reducirt, dabei das von Chancel und Laorent zuerst
beschriebene, spiter von Staedel und H. Pritorjus ndher unter-
suchte Flavin erhalten und aus diesem mit Hiilfe von Kaliumnitrit
und verdiinnter Schwefelsfiure ein dem friiher beschriebenen!) iso-
meres Dioxybenzophenon, welches wir als f-Verbindung bezeichnen
wollen, erhalten. Das §-Dioxybenzophenon, C,;H,,0,, ist
in Wasser viel leichter 1slich als die @-Verbindung und krystallisirt
daraus in kleinen, weissen, sternformig gruppirten Nadeln; Schmelzp. 161
bis 1629. Der Dibenzoylither, C,;H;O4(C,; H;0),, aus §-Di-
oxybenzophenon und Benzoylchlorid beim starken Erhitzen, krystallisirt
aus Alkohol in seideglinzenden Blittchen und schmilzt bei 101—102°.
Der Diacetiither, C;3H,03(C;H;0),, bei gelindem Erwirmen von
3-Dioxybenzophenon mit Acetylchlorid entstehend, krystallisirt aus
Alkohol ebenfalls in Blidttchen; Schmelzp. 89—90°. Erhitzt man
B-Dioxybenzophenon mit schmelzendem Kalihydrat so zersetzt es sich
leicht in Phenol und p-Oxybenzoé&siure.

Tiibingen, Mirz 1880.

223. W. Staedel u. Fr. Kleinschmidt: Ueber Iscindol.
(Mittheilung ans dem chem. Hauptlaborat. in Tibingen.)
(Eingegangen am 17. April; verl. in der Sitzung von Hrn. A, Pinner.)

Zur Erginzung fritherer Mittheilungen?) diene Folgendes: Reines
Acetophenon schmilzt nicht, wie in den Lehrbilichern angegeben,
bei 16°, sondern bei 20,5%. Der friiheren Beschreibung der Dar-
stellung des Chloracetylbenzols ist nichts beizufiigen. Die seiner Zeit
beschriebenen, bei Einwirkung dtherischer Lisung von Ammoniak aaf
Cbloracetylbenzol in der Kilte erhaltenen Cbloride lassen sich mit
Leichtigkeit durch Krystallisation aus Benzol trennen, wobei man das
reine Chlorid in Nadeln, Schmp. 117°, das andere aber in pracht-
vollen, wohlausgebildeten Krystallen, Schmp. 1549, erhilt. Jsoindol
liisst sich weit leichter als aus Chloracetylbenzol aus der entsprechenden
Bromverbindung darstellen. Auch aus dem Acetat des Benzoylcarbinols
bildet sich beim Kochen mit alkoholischem Ammoniak Isoindol. Zur

1) Diese Berichte XI, 746; 1747.
2) Diese Derichte IX, 5653; 798; 1758; X, 1830; 1832; XI, 1744.
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Darstellung von Bromacetylbenzol, C; H; --- C O---C H, Br, kann man
sich der Vorschrift von Hunnios?) bedienen, wird jedoch mit Vor-
theil noch einige Vorsichtsmassregeln beobachten, um eine gute Auns-
beute zu erhalten, Liisst man Brom in eine Lésung von (natiirlich
absolut trockenem) Acetophenon in Schwefelkohlenstoff eintrdufeln, so
firbt sich die Masse stets etwas griin, aber die Farbe wird bald
nahezu schwarz, wenn man nicht dafir sorgt, dass die sich bildende
Bromwasserstoffsiure méglichst rasch entfernt wird. Wir haben es
probat gefunden, wihrend des Einfliessens vom Brom einen raschen
Strom gut getrockneter Kohlensdure durch die Losung des Aceto-
phenons in Schwefelkohlenstoff gehen zu lassen, so dass mit dem ent-
weichenden Bromwasserstoffgase eine reichliche Menge Schwefelkohlen-
stoff iibergerissen wird. Da das Brom beim Eintritt in die Losung
sofort reagirt, ist der iiberdestillirende Schwefelkohlenstoff kaum ge-
firbt. Ist alles Brom eingeflossen, so erwirmt man die Reaktions-
masse im Wasserbad, bis aller Schwefelkohlenstoff verjagt ist und
leitet dann noch so lange Kohlensdure durch die sofort wieder abge-
kiihlte Masse, bis nur noch wenig Bromwasserstoff darans entweicht.
Hierauf wird die nunmehr nur wenig gefirbte Masse nahezn vollstindig
zu einer fast farblosen Krystallmasse erstarren, die nur abgepresst zu
werden braucht, um sofort reines Bromacetylbenzol zu liefern. Aus
Aether krystallisirt die Verbindung sebr leicht in prachtvollen, grossen,
wohlausgebildeten Krystallen. Der Schmelzpunkt liegt bei 500,

Um aus Bromacetophenon Isoindol darzustellen, hat man ersteres
nur mit alkoholischem Ammoniak bei gewdhnlicher Temperatur stehen
zu lassen, Das Isoindol scheidet sich dann in prachtvollen, dunkel-
rothenKrystallen aus. Die Ausbeute betriigt 50pCt. der Berechnung. Zur
Feststellung der Molekulargrosse des Isoindols haben wir die Dampf-
dichte nach der Victor Meyer’schen Luftverdringungsmethode be-
stimmen wollen. Die erhaltenen Resultate lagen zwischen 6.1 und
6.5, wahrend die Formeln C; H; N 4.05 und C;, H;, N, 8.10 ver-
langen. Wir beobachteten jedoch stets, dass die Temperatur zur
raschen Vergasung des Isoindols nicht ausreichte, obgleich wir bis auf
5000 erhitzten, und dass stets ein wenig Isoindol in die RShre herauf-
sublimirt war, wesshalb unsere Resulate zu hoch ausfallen mussten.
Hoher als ca. 5000 durften wir picht erhitzen, weil sonst das Isoindol
unter Abscheidung von Kohle verflichtigt wurde. Wenn auch diese
Resultate nicht genan sind, so kénnen wir doch wohl anpehmen, dass
die Molekularformel des Isoindols C; H; N und nicht C,¢ H,, Ny ist,
insofern nimlich die uns bekannten Fehlerquellen unserer Versuche
uns die Dampfdichte zu hoch ergeben mussten.

1) Diese Berichte X, 2006.
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Die friiheren Beobachtungen iiber die Krystallisation des Isoindols
haben wir sorgfiltig verfolgt und baben uns von Neuem iiberzeugt,
dass die verschiedeneu Firbungen nicht auf Unreinigkeiten der Pra-
parate beruben. Wir sind jetzt im Besitz einer Sammlung von
19 verschieden gefirbten Proben von Isoindol, vom tief roth bis zum
dunkelsten Blau, die simmtlich rein sind ond alle den gleichen Schmelz-
punkt haben (194—195%). In einer in Bilde erscheinenden ausfiihr-
lichen Abhandlung werden wir unsere Beobachtungen hieriiber ein-
gehender beschreiben.

Tibingen, Mirz 1880.

224, W. Staedel und G. Damm: Ueber Bromnitro- und
Bromamidoanisole 1).
(Mittheilung sus dem chemischen Hauptlaborat. in Tubingen.]
(Eingegangen am 17. April; verl. in der Sitzung on Hro. A. Pinner.)

,OCH,

Monobrom-p-nitroanisol, C;Hy%-NO, , aus dem Kalium-
Br

salz des Monobrom-p-nitrophenols (Schmp. 102° Brunk) durch Er-
hitzen mit Jodmethyl und Methylalkohol dargestellt, krystallisirt aus
Alkohol und Aether in weissen Nadeln; Schmp. 1069. Geht beim
Erwirmen mit Zinn und Salzsiure liber in das Chlorbydrat von
-OCH,
Monobrom-p-aunisidin, CQHaf-—gHQ ; die Base wird aus dem
~Br
Chlorhydrat durch Kali frei gemacht, aus der Flassigkeit durch Benzol
ausgeschiittelt und hinterbleibt beim Verdunsten des Benzols als ein bei
niederer Temperatur nicht erstarrendes QOel. In Wasser unldslich,
168t es sich leicht in Alkobol und Aether. Beim Aufbewahren geht
es in eine schwarze Masse iiber. Lést man die Base in Weingeist
und setzt Sduren hinzu, so fallen die Salze krystallinisch nieder.
Chlorhydrat, C, H;BrNO.HCI, weisse Blittchen. Sulfat,
(C;HyBrNO),.H,80,, weisse Blittchen. Oxalat, (C;HgBrNO),
.H,C,0,, weisse Blittchen.
LOCH,
. Loaas - .NH . .
Dibrom-p-anisidin, C; Ho<p, 2, aus Dibrom-p-nitro-
““Br

anisol (Schmp. 126—127%, Kérner) durch Reduktion mit Zinn und
Salzsiiure als Chlorhydrat erbalten und aus diesem wie die Monobrom-

1) Fortsetzung der Mittheilung: diese Berichte XI, 1749.





