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293. C. Graebe und Am6 P ic te t :  Ueber Methylphtalimid. 
(Eingegangen am 13. Mili.) 

Geht inan von der Ansicht aus, dass dem Phtaliniid, welches ja 
sowohl aus Phtalsiiureanhydrid, wie aus Phtalylchlorid entsteht , die 
durch folgende Formel veranschaulichte Constitution zukomiiie: 

so erschieu es miiglich, aus den1 Methylphtalimid, 

, C r  : ZN C Hr 

,C 0‘ 

durch Reduktion eine Siiure wid aus dieser durcli Elimination ron 
Wasser eine Verbindung zu erhalten, die einer der beideii folgenden 
Formelii entspricht: 

Cs H4: - y o  , 

Hn H C- . -AT 
H 
,c=- =PI‘ 

‘(20- - C H 2  ‘CO---CHz* 
C g  H4< oder CsHq: I 

Wir  haben nun in der That  in dieser Weise einen basischen 
Korper  erhalten, der nach Analyse des Goldsalzes, der zweiten Formel 
entsprechend, zusammengesetzt ist. Vielleicht muss dieselbe aber ver- 
doppelt werden. Wir beabsichtigeii diesen Kiirper in eine saiierstoff- 
freie Base zu verwandeln und hoffen so zu einem chinoliiiahnlichen 
Kiirper, 

zu kommen. 
Da wir zu diesen Versuchen grossere Menge Material darstelleii 

inussen und unsere Arbeit eine Unterbrechung erfahren hat, so theilen 
wir vorlaufig die erhalteneri Resultate mit. 

.C=::N CH3 
.O 

--_ M e t h y 1 p h t a 1 i m i d , Cs Hp: 
\c Ox’ 

Das Methylphtalimid ist bisher iiicht dargestellt worden. Es wird 
sich jedenfalls entsprechend der Bildung von Aethylphtalimid aus 
Methylamin und I’htalsaureanhydrid erhalten lassen. Wir haben aber 
vorgezogen, es ans Phtalimid und Jodmethyl darzustellen. L a n d s -  
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b e r g l )  hatte schoii versucht, Aethyl in Plitalimid durch Behandelrm 
des Silbersalzes mit <Jodathyl einzufuhren , ohne jedoch Aethyl- 
phtalimid zu erhalten. Wir  fanden bei unseren Versuchen, dass Jod- 

methyl imd Jodl thyl  auf Phtalimidkalium, Cs H4:, ';0 , bei 100" 

noch nicht eiriwirken, dass aber bei 150" das Kalium durch Methyl 
resp. Aethyl ersetzt wird. Das so erhaltene Aethylphtalimid stimmt 
mit dem von M i c h a e l  dargestellten tiberein. 

Das Methylphtalimid schmilzt bei 1320, siedet wie Aethylphtalimid 
ungefahr bei derselben Temperator wie Phtalsaureanhydrid. Es 16st 
sich kaum in kaltem, ziemlich in heissrm Wasser und leicht in  Al- 
kohol. Es krystallisirt in langen, seidegliinzenden farblosen Nadeln 
und snblimirt leicht in Blattchen. 

, C- - = hT K 
1. 

'C 0' 

Bereclinet Gefanden 

H 4.35 4.57 >) 

C: 66.05 66.86 p c t .  

Das Metliylphtaliniid wurde liingere Zeit mit Ziiiti nnd Salzsliire 
erwiirmt; es ging dabei in Liisung und es schied sich beim Erkalten 
eiti Zinndoppelsalz aus. Dasselbe wnrde rnit Schwefelwasserstoff be- 
handelt. In  Liisung blieb ein sehr liisliches Salz einer gleichfalls in  
Wasser und Alkohol sehr leicht liislichen Rase. Mit Platinchlorid 
koniite keine gut krystallisirende Verbindung erhalten werden, dagegen 
gab Goldchlorid ein prachtvoll krystallisirendes Salz. Dasselbe ist 
schwer in kaltem Wasser liislich, heisses Wasser liist es ziemlich 
reichlieh. Unter siedendem Wasser schmilzt es zu einem Oel; in 
trockenem Zustand jedoch erst bei 195-196°. Doch zersetzt es sich 
hirrbei allmahlich. 

Die Analysen gaben Zahlen, die folgrnder Formel: 
(C, H, 0 N)a H C1 + AU Clj  

entsprechen. 
Kereclinet Gefundeii 

I. 11. 111. 
c: 34.10 33.61 34.24 - pCt. 
H 3.00 3.44 3.50 - ') 

N 4.42 4.50 - 
Cl 23.39 22.73 22.90 - \) 

- 

Xu 31.04 30.90 30.81 30.85 )) 

Die freie Base schmilzt bei 120" und siedet etwa bei 3000; sie 
ist in Alkohol, Aether, Chloroform und Wasser leicht liislich. Aus  
Xether krystallisirt sie in grossen Tafeln. Das salzsaure Salz schied 
sich dorch Einleiten ran  Chlorwasserstoff in die atherische Liisung der 

I) Liebig 's  ,lnn;ilcn 215, 194. 



Base in Saulen aus. I m  Exsiccator iiber Kalihydrat verlor es nach 
und nach vollstlndig die Salzsaure. Es ist in Wasser und Alkohol 
sehr lijslich, dagegen in Aether und Chloroform unloslich. 

Um festzustellen, ob der freien Base die Formel CgH90N oder 
CIS Hlg OzNz zukomme, hatten wir versucht, die Dampfdichte bei 41U0 
zu bestimmen, doch trat theilweise Zersetzung ein. Der  Siedpunkt 
spricht aber gegen die verdoppelte Formel. 

Wir  sind damit beschaftigt, Aethylphtalimid und Phtalimid in 
derselberi Weise zu reduciren. 

C+ e n  f ,  Universitatslaboratorium. 

294. C. Graebe und B. Zschokke: Ueber Thiophtalsaure- 
anhydrid. 

(Eingcpangen am 13. Mai.) 

6 c h r e  d e r  ') hat durch Einwirkung von Kaliumsulfhydrat auf 
Phtalsaurepheriyliither ein geschwefeltes Phtalsaureanhydrid, CS Hq SOZ, 
erhalten. Da iirin obiger Aether aris Phtalylchlorid gewonnen wird, 
so ist es nach unseren augenblicklichen Kenntnissen am wahrschein- 
lichsten, dass die Constitution des Thiophtalsaureanhydrids folgender 

Von dieser Voraussetzung ausgehend, haben wir diese Verbindong 
von Nenem untersucht. Zur Darstellung derselben ist es unniithig, 
den Phtalsaurephenylather anzuweriden; man kann Natriumsulfhydrat 
direct auf Phtalylchlorid einwirken lassen. Letzteres wurde zu einer 
concentrirten wasserigen Liisung von Natriumsulfhydrat zugetropft. 
Die Reaktion ist sehr heftig; es ist daher zweckmassig, sie durch 
Abkiihlen zu massigen. Es wurde etwas mehr Natriumsulfhydrat 
angewendet als der Berechnung entspricht. 

Die Bedingungen, unter denen die beste Ausbeute erhalten wird, 
wollen wir noch genauer feststellen, da  sich neben obigem Anhydrid 
noch andere schwefelhaltige Verbindungen bilden. Wahrend dem Zu- 
tropfen entweicht Schwefelwasserstofl und scheidet sich ein Theil des 
gebildeten Kiirpers aus. Nachdem alles Phtalylchlorid hinzugegeben 
war ,  wurde die Liisung mit Salzsaure ubersattigt und nach dem Er- 

') Dieee Berichte VII, 705. 




