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222. W. Staedel  nnd E. Saner:  Ueber Dioxybeneophenon. 
[Yittbeilung aus dem cbem. Haoptlaboratorium in Tdbingen.] 

(Eiagegangen am 17. April: verl. in der Sitzung von Hra. A. Pinner.) 

Im weiteren Verlaufe unserer Untersucbungen iiber nitrirte 
Benzophenone haben wir auch das bei 148-149O schmelzende Dinitro- 
benzophenon reducirt, dabei das von C h a n c e l  und L a u r e n t  zuerst 
beschriebene, spater von S t a e d e l  und H. P r a t o r i u s  naber unter- 
suchte Flavin erhalten und aua diesem mit Hiilfe von Kaliumnitrit 
und verdiinnter Schwefelsaure ein dem friiher beschriebenen 1) iso- 
meres Dioxybenzophenon , welches wir als /3-Verbindung bezeichnen 
wollen, erhalten. Das p - D i o x y b e n z o p h e n o n ,  C , , H l 0 O 3 ,  ist 
in Wasser vie1 leichter liislich als die a-Verbindung und krystallisirt 
daraus in kleinen, weissen, sternfijrmig gruppirten Nadeln; Scbmelzp. 161 
bis IG2O. Der D i b e n z o y l a t h e r ,  C, ,H,O,  (C,H;O),, aus P-Di- 
oxybenzophenon und Benzoylchlorid beim starken Erhitzen, krystallisirt 
aus Alkohol in seideglgnzenden Blfittchen and schmilzt bei 101 -102O. 
Der  D i a c e t a t h e r ,  C,,H80,(C,H,0)2, bei gelindem ErwPrmen von 
$ - Dioxybenzophenon mit Acetylcblorid entstehend , krystallisirt aus  
Alkohol ebenfalls in Blittchen; Schmelzp. 89-90°. Erhitzt man 
P-Dioxybenzophenon mit schmelzendeln Ealihydrat so zersetzt es  sicb 
leicht in Phenol und p-OxybenzoEsliure. 

T i i b i n g e n ,  MHrz 1880. 

223. W. S t a e d e l  n. Fr. Kle inaohmidt:  Ueber Iaoindol. 
(littheilung aus dem chem. Hauptlaborat. in Tiibingen.) 

(Eingegaogen am 17. Apr i l ;  verl. in der Sitzung von Hrn. A. Pinner.) 

Zur Erganzung friiherer Mittheilungen2) diene Folgendes: Reines 
A c e  t o p h e n o n  schmilzt nicbt, wie in den Lehrbiichern angegeben, 
bei 1 6 O ,  sondern bei 20,50. Der friiberen Bescbreibung der Dar- 
stellung des Chloracetylbenzols ist nichts beizufiigen. Die seiner Zeit 
beschriebenen, bei Einwirkung atherisclier Lijsung ron Ammoniak auf 
Chloracetylbenzol in der Kalte erhaltenen Chloride lassen sich mit 
Leichtigkeit durch Krystallisation aus Benzol trennen, wobei man das 
reine Ctilorid in Nadeln, Schmp. 117O, das andere aber in pracbt- 
vollen, woblausgebildeten Krystallen, Scbmp. 154O, erhalt. Is0 i n d o l  
liivst sich weit leichter als aus Chloracetylbenzol aus der entsprechenden 
Uromverbindung darstelleo. Auch aus dem Acetat des Renzoylcarbinols 
bildet sich beirn Kochen mit alkoholischem Ammoniak Isoindol. Zur 

1) Diese Rerichte XI, 7 4 6 ;  1 7 4 7 .  
2 )  Diese Ikr ich te  IX, 5 6 3 ;  798: 1 7 5 8 ;  X, 1 8 3 0 ;  1832;  XI, 1741. 
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Darstellung von Bromacetylbenzol, C, H, --- C 0--- C H, Br, kann man 
sich der Vorschrift von I I u n n i o s a )  bedienen, wird jedoch mit Vor- 
theil noch einige Vorsichtsmassregeln beobachten, um eine gute Aus- 
beute zu erhalten. Laset man Brom in eine Losung von (natiirlich 
absolut trockenem) Acetophenon in Schwefelkohlenstoff eintrtiufeln, so 
fiirbt sich die Masse stets etwas griin, aber die Farbe wird bald 
nahezu schwarz, wenn man nicht dafiir sorgt, dass die sich bildende 
Bromwasserstoffsaure mijglichst rasch eotfernt wird. Wir haben es 
probat gefunden, wiihrend des Einfliessens vom Brom einen raschen 
Strom gut getrockneter Kohlensiiure durch die Losung des Aceto- 
phenons in Schwefelkohlenstoff geheo zu lassen, so dass mit dem ent- 
weichenden Bromwasserstoffgase eine reichliche Menge Schwefelkohlen- 
stoff ubergerissen wird. Da das Brom beim Eintritt in die Losung 
sofort reagirt, ist der uberdestillirende Schwefelkohlenstoff kaum ge- 
farbt. 1st alles Rrom eingeflossen, so erwarmt man die Reaktions- 
masse im W asserbad , bis aller Schwefelkohlenstoff verjagt ist und 
leitet dann nocb so lange Kohlensiiure durch die sofort wieder abge- 
kiihlte Masse, bis nur noch wenig Rromwasserstoff daraus entweicht. 
Hierauf wird die nunmehr nar wenig gefiirbte Masse nabezu rollstlndig 
zu einer fast farblosen Krystallmasse eretarren, die nur abgepresst zu 
werden braucht, um sofort reines Bromacetylbenzol zu liefern. Aus 
Aether krystallisirt die Verbindung sehr leicht in prachtvollen, grossen, 
wohlausgebildeten Krystallen. 

Um aus Bromacetophenon Jsoi n d  01 darzustellen, hat man ersteres 
nur mit alkoholischem Ammoniak bei gewohnlicher Temperatur atehen 
zu lassen. Das Isoindol scheidet sich d a m  in prachtvollen, dunkel- 
rothenKrystallen aus. Die Ausbeute betragt 50pCt. der Berecbnung. Zur 
Feststellung der Molekulargrasse des Isoindols haben wir die Dampf- 
dichte nach der Victor Meyer’schen Luftverdrtingungsmethode be- 
stinrmen wollen. Die erhaltenen Resultate lagen zwischen 6.1 und 
6.5, wiihrend die Formeln C, H ,  N 4.05 und C,, H I  N, 8.10 ver- 
langen. Wir beobachteten jedoch stets, dass die Temperatur zur 
raschen Vergasung des Isoiodols nicht ausreichte, obgleich wir bis auf 
5000 erhitzten, und dass steta ein wenig Isoindol in die Rijhre herauf- 
sublimirt war, wesshalb unsere Resulate zu hoch ausfallen mussten. 
Hijher als ca. 500° durften wir nicht erhitzen, weil sonst das Isoindol 
unter Abscheidung von Kohle verfliichtigt wurde. Wenn auch diese 
Resultate nicht genau sind, so konnen wir doch wohl anuehmen, dass 
die Molekularformel des Isoindols C, H, N und nicht C,, HI, N, ist, 
insofern n h l i c h  die nns bekannten Fehlerquellen unserer Versuche 
uns die Dampfdichte zu hoch ergeben mussten. 

Der  Scbmeltpunkt liegt bei 50°. 

1) Diese Berichte X, 2006. 
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Die friiheren Beobachtungen iiber die Kryetallisation dee Isoindols 
haben wir sorgfaltig verfolgt und haben uns von Nenem iiberzeogt, 
dass die verschiedenen Farbungen nicht auf Unreinigkeiten der PrB- 
parate beruben. Wir sind jetzt im Besitz einer Sammlung von 
19 verschieden gefarbten Proben von Isoindol, vom tief roth bia zom 
dunkelsten Blau, die siimmtlich rein sind and alle den gleichen Schmelz- 
punkt haben (194-195"). I n  einer in Bilde erscbeinenden ausfiihr- 
lichen Abhandlung werden wir unsere Beobachtungen hieriiber ein- 
gehender beschreiben. 

T i i b i n g e n ,  Marz 1880. 

224. W. S taede l  nnd G. Damm: Ueber Bromnitro- nnd 
Bromamidoanieole l ) .  

[Mittheilung aus dem chemischen Hauptlaborat. in T~ibiogen.] 
(Eingegmgen am 17. April; verl. iu der Sitzung von Hru. A. Pinner.) 

0 

XOCH, 
M o n o b r o m - p - n i t r o a n i s o l ,  C 6 H 3 t - - N O z  , ans dem Ealium- 

X B r  
salz des Monobrom-p-nitrophenols (Schmp. 1020 B r u n  k) durch Er- 
hitzen mit Jodmethyl und Methylalkohol dargestellt , krystallisirt aus  
Alkohol und Aether in weissen Nadelo; Schmp. 106O. Geht beim 
Erwarmen mit Zinn und Salzsaure iiber i n  das Chlorhydrat von 

,OCH, 
M o n o b r o m - p - a n i s i d i n ,  C,H,f-N€I, ; die Base wird aus dem 

Chlorhydrat durch Ktlli frei gemacht, aus der Flitssigkeit durch Benzol 
ausgeschiittelt und hinterbleibt beim Verdunsten des Benzols als ein bei 
niederer Temperatur nicht erstarrendes Oel. In  Wasser unloslich, 
last es sich leicht in Alkohol und Aether. Beim Aufbewahren geht 
es  in eine schwarze Masse iiber. Lost man die Base iu Weingeist 
und setzt SBuren hinzu, so fallen die Salze krysttlllinivch nieder. 
C h l o r h y d r a t ,  C, H ,  Br N 0 . H CI, weisse Blattchen. S u l f a t ,  
(C,H,BrNO),  . H, SO,, weisse Bliittchen. O x a l a t ,  (C,H,BrNO)B 
. Hz C, 0,, weisse Blattchen. 

XBr 

. O C H ,  

D i b r o m - p - a n i s i d i n ,  C, Hz>Br 
\Rr 

/"H, , aus D i b r o m - p - n i t r o -  

a n i s o l  (Schmp. 126--127O, K o r n e r )  durch Reduktion mit Zinn und 
Salzsaure als Chlorhydrat erhalten und aus diesem wie die Monobrom- 

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




