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gezeigt 
als die 
lieferte, 

hat, die diphenylirten Amidine um circa 32O hijher schmelzen 
monophenylirten. Da die Analyse ziemlich genaue Resultate 
muss ich annehmen, dass meine Substanz rein war. 

Berechnet fiir GefLinden 

I. 11. 

c 83.91 83.78 - pct.  
H 6.30 6.55 - 1) 

N 9.79 10.20 )) 

Versetzt man eine alkoholische Losung des Diphenyl-phenyl- 
acetamidins mit Platinchlorid und Salzsaure, so erhalt man das Platin- 

- 

doppelsalz der 
schwer lijslich, 

Pt 

Base in Form von kleinen Blattchen, die in Alkohol 
in Wasser nahezu unlijslich sind. 
Bcredinet Gefunden 

19.82 19.93 19.48 pCt. 

346. G. Luckenbach:  Ueber einige Derivate des Isophtalo- 
nitrils und Terephtalonitrils. 

(Vorgetragen in dcr Sitzung von Hm. A. Pinncr.) 

Um das Verhalten eines Dicyanids der aromatischen Reihe gegen 
Alkohole und Salzsaure bei Abwesenheit von Wasser zu studiren, ver- 
suchte ich eine griissere Menge lsophtalonitril darzustellen, und zwar 
schien mir der geeignetste Weg, zu demselben zu gelangen in der von 
B a r t h  und Senhofer ' )  gegebenen Vorschrift zu liegen, nach welcher 
man das Nitril durch Destillation von metabenzoldisulfonsaurem Kalium 
mit Cyankalium erhllt. 

Die Metabenzoldisulfons~ure stellte ich nach der von He1 n ze  1- 
mann2)  angegebenen Methode dar, sah aber von der umstandlichen 
Reinigung derselben ab (Ceberfiihren in das Chlorid und Unikrystalli- 
siren desselben aus Aether), da bei dieser Darstellung neben geringen 
Mengen der Benzolmonosulfonsaure nur die M e  tadisulfonsaure ent- 
stehen sol1 und da das aus letzterer zu erhaltende lsophtalonitril von 
mit entstandenem Benzonitril leicht gereinigt werden kann. 

Bei der Destillation des Kaliumsalzes (spater wurde, weil die Aus- 
beute hierbei grosser war, das Calciumsalz verwandt) mit Cyankalium 

') Bar th  iind Senhofer, diese Bericlite VIII, 1481. 
2, Heinzelmann, Ann. Chem. Pharm. lS8, 159. 
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resultirte ein Nitril, das nach wiederholtem Umkrystallisiren aus Al- 
kohol und schliesslich ans siedendem Wasser den Schmelzpunkt 156O 
zeigte. 

Obgleich L i m p r i  c h  t1) den Schmelzpunkt des Isophtalonitrils bei 
150° c., B a r t h  und S e n h o f e r  denselben bei 158 - 159O c. (fiir die 
sublimirte Substanz bei 160 - 1610 C.) liegend gefunden hatten, so 
glaubte ich doch, da sowohl K o r n e r  und M o n s e l i s e 2 )  als auch 
B. B e y e r 3 )  denselben Schmelzpunkt wie ich erhalten hatten, dass 
meine Substanz rein sei, begnugte mich mit einer gute Resultate 
liefernden Elementaranalyse nnd benutzte einen Theil des Nitrils als 
Ausgangsmaterial zu der von mir beabsichtigten Untersuchung. 

I m  Verlaufe meiner Arbeit stellte sich indess heraus, dass mein 
Nitril nicht reines Isophtalonitril war, sondern dass es eine geringe 
Menge Terephtalonitril beigemengt enthielt. Von diesem letzteren ver- 
suchte ich es darch Umkrystallisiren zu trennen, sah aber bald an 
dem Schmelzpunkt der verschiedenen Fraktionen, dass dies nicht miig- 
lich sei. 

I n  der Erwagung, dass aus den Nitrilen vielleicht ohne Muhe die 
Thioamide erhalten werden kijnnten, und da  sich aus Thioamiden be- 
kanntlich leicht die Nitrile regeneriren , versuchte ich die Thioamide 
darzustellen. Ich erwartete, dass bei diesen eine Trennung durch Um- 
krystallisation leichter zu ermoglichen sei. Meine Voraussetzung be- 
statigte sich; das Thioisophtalamid war  loslich in Alkohol und kry- 
stallisirte aus demselben in schonen Nadeln , das Thioterephtalamid 
dagegen war  amorph und in Alkohol unloslich. Ich habe daher meinen 
gesammten Vorrath an Nitril in die Thioamide verwandelt und diese 
theilweise durch blosses Erhitzen, theilweise durch Kochen mit Blei- 
acetat zuriickverwandelt in die Nitrile. So erhielt ich das Terephtalo- 
nitril in kleinen, bei 22OOC. schmelzenden Nadeln, wahrend das Iso- 
phtalonitril den Schmelzpunkt 159 - 160O C. zeigte. 

T h i o i s o p h t a l a m i d .  

Das oben erwzhnte Gemenge der beiden Nitrile wurde in  der 
zwiilffacheii Menge Alkohol gelost und dieser Liisung eine dem Nitril 
gleiche Menge concentrirten alkoholischen Amnioniaks zugesetzt. I n  
diese im Wasserbade erwarmte, farblose Fliissigkeit wurde zwei Stunden 
lang ein Strom von Schwefelwasserstoff geleitet; dann wurde das Ge- 
fass gut verschlossen iiber Nacht bei Seite gestellt. Am Morgen war  
die ganze Flussigkeit mit gelben Krystallen durchsetzt. Nachdem 

3 Limpricl i t ,  Ann. Chem. Pharni. 1S0, 92. 
2, Jahresbericht uber Fortschritte der Cheinie 1S76, 374. 
3, B. B e y e r ,  Journ.  f. pi'. Chemie 121 22, 352. 
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diese durch Absaugen ron der Mutterlauge getremit waren, wurde ver- 
sucht, sie aus Alkohol umzukrystallisiren. Es zeigte sich, dass nur 
der griissere Theil derselben in Liisung ging, wahrend eine kleine 
Menge eines wie Schwefel aussehenden Pulvers ungeliist blieb. Der 
in Alkohol liisliche Theil gab nach wiederholtem Uinkrystallisiren bei 
der Atialyse folgende Resultate: 

c 48.95 48.73 - - - pct .  
- - 1-1 4.05 4.47 - > 

N 14.20 > 

s 32.65 - - 33.28 33.32 1) 

- 14.65 - - 

Cm zu sehen, ob das erhaltene Thioamid die Metaverbindung sei, 
wurde eine Probe mit Kalilaage gekocht. Es fand dabei starke Am- 
moiiiakentwickelung statt. Beim Uebersattigen der gekochten Liisung 
mit Salzsaure entwickelten sich dann reichliche Mengen ron Schwefel- 
wasserstoff , wahrend ein voluminiises, weisses Pulver zu Boden fiel. 
Letzteres wurde abfiltrirt, gewaschen und in siedendem Wasser geliist. 
Beim Erkalten der Liisung schieden sich zarte, weisse Nadeln aus, 
welche bei hoher Temperatur schniolzen, um dann uiizersetzt zu subli- 
miren. Sie wurden dadurch als IsophtalsBure erkannt und somit ist 
auch erwiesen , dass das geschwefelte Amid das Thioisophtalamid ist. 

Dasselbe ist in Aether und Schwefelkohlenstoff wenig liislich, etwas 
leichter in siedendem Alkohol. Es schmilzt uiiter Zersetzung bei 
199--200° C. Zum grossen Theil zerlrgt es sich hierbei in Isophtalo- 
iiitril und Scliwefelw asserstoff, wahrend eiiie gelbbraun gefarbte, harzige 
Substanz zuriickbleibt. Leichter noch kann man aus dem Thioiso- 
phtalamid das Nitril zuruckgewinnen , wenn man eiiie alkoholische 
Liisung desselben mit wkssriger Bleiacetatliisung Bocht uiid die rom 
Schwefelblei abfiltrirte Fliissigkeit ZUT Krystallisatioii bringt. 

T h i  o t e r e p  11 t a l a m  i d. 

Das bei der oben beschriebenen Darstellung des Thioisophtal- 
amids erhaltene, gelbe, in Alkohol unlijsliche Pulver erwies sich als 
das Thioamid der Terephtalsaure. Die Analyse desselben liefert fol- 
gende Resultate: 

Berechiict 

c 45.98 
H 4.08 

49.13 pCt. 
4.48 )) 
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Im Capillarriihrchen erhitzt schmilzt die Verbindung erst bei 263OC., 
sie zersetzt sich aber schon vorher zum Theil in Schwefelwasserstoff 
und Terephtalonitril (Schmelzpunkt 220° C.). Durch Kochen mit Na- 
tronlauge wird sie in Terephtalsaure ubergefuhrt. Im Uebrigen gleicht 
sie vollstandig dem Thioisophtalamid und ist nur bestandiger als dieses. 

I s o p  h t a1 i mid  o a  t h er. 

Eine Liisung von Isophtalonitril in der sechsfachen Menge Benzol 
wurde rnit zwei Molekiilen absolutem Aethylalkohol versetzt und mit 
gut getrocknetem Salzsauregas gesattigt. Darauf wurde das Gefass 
gut verschlossen bei Seite gestellt. Nach Verlauf einer halben Stunde 
begann die Fliissigkeit sich zu triiben. Am Roden des Gefasses schied 
sich ein Oel ab,  das nach kurzer Zeit krystallinisch erstarrt war. 
Nach zweitagigem Stehenlassen wurde die Krystallmasse vom Benzol 
getrennt, rnit absolutem Aether gewaschen und neben Schwefelsiiure 
und Natriumhydrat im Vacuum getrocknet. Die trockene Substanz 
wurde nochmals rnit wasserfreiem &4ether schnell verrieben, gewaschen 
and wieder getrocknet. Das auf diese Weise erhaltene weisse Pulver 
wurde analysirt. Es war der salzsaure Isophtalimidoathylather. 

Cia 49.15 
His 6.14 
Nz 9.56 
0 2  10.92 
Cla 24.23 

Die Verbindung zieht aus der Luft begierig Feuchtigkeit an wid 
ist in Wasser leicbt liislich, zersetzt sich aber in dieser Lijsung bald 
in Ammooiumchlorid und Isophtalsaureathylester. Erhitzt man sie im 
Capillarrahrchen, so erweicht sie bei circa 2550 C., aber erst ober- 
halb 270° C. ist sie vollstandig geschmolzen. Sie zersetzt sich beim 
Erhitzen quantitativ in Chlorathyl und Isophtalamid. Letzteres kry- 
stallisirt i n  kleinen, gliinzenden Blattchen. die in siedendem Slkohol 
oder Wasser schwer liislich sind und deren Schmelzpunkt oberhalb 
270° C. liegt. (Gefunden 58.42 pCt. Kohlenstoff und 4.99 pCt. Wasser- 
stoff, berechnet 58.54 pCt. Kohlenstoff und 4.88 pCt. Wasserstoff.) 
B. Beyer  *) beschreibt das Isophtalamid als ein bei 2650 C. schmel- 
zendes Pulver. 

I) J. pr. Chom. 121 22, 352. 
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Als im Verlauf meiiier Arbeit griissere Mengen des salzsauren 
Irnidoathers dargestellt werden mussten, wurde als Liisungsmittel fur 
das Isophtalonitril absolut wasser- und alkoholfreier Essigather ver- 
wandt. Aus diesem krystallisirt die Verbindung, ohne vorher als Oel 
zu Boden zu fallen, in zarten, weissen Nadeln aus, die nur schnell 
abfiltrirt und getrocknet zu werden brauchen, um reines Material dar- 
z ustellen. 

Schiittelt man das salzsaure Salz mit Natroiilauge und Aether, so 
erhalt man iiach dem Abheben und Verdonsten des letzteren den 
freien Isophtalimidoather in kleinen, geruchlosen Nadeln, die im 
Munde Brennen erzeugen, bei etwa 660 C. schmelzen und in Alkohol 
und Aether leicht liislich sind. Die Analyse ergab: 

Gefunden 
I. 11. Berochnet 

C 65.45 65.33 - pCt. 
H 7.27 7.14 - )) 

N 12.73 - 12.91 1) 

Erhitzt man die Base, so tritt bei 120° C. unter heftiger Gas- 
entwickelung Zersetzung ein in Aethylalkohol und Isophtalonitril. Eine 
im Capillarrijhrchen erhitzte und d a m  wieder erkaltete Probe zeigte 
den Schmelzpunkt von 157O C .  

Der salzsaure Isophtalimidomethylather, in derselben Weise wie 
die oben beschriebene Aethylverbindung dargestellt , ist dieser sehr 
ahnlich. Durch Wasser zersetzt liefert er den Isophtalsauremethyl- 
ester in kleinen, bei 62--63O C. schmelzenden Nadeln. 

Der freie Isophtalimidomethylather bildet kleine, bei 59 -- 620 C. 
schmelzende Nadeln. 

I s o p  h t a l amid in .  
In etwa die zehnfache Gewichtsmengr concentrirten alkoholischen 

Ammoniaks wurde salzsaurer Isophtalimidoathyliither eingetragen. Es 
schieden sich anfangs reichliche Mengen von Salmiak aus. Nach halb- 
stundigem Digeriren der Mischung im Wasserbade war der Salmiak 
vollstandig verschwunden und klare Losung eingetreten. Letztere wurde 
vom Ammoiiiak befreit und zui' Krystallisation eingeengt. Beim Er- 
kalten des Ruckstandes schiedeii sich glanzende Nadeln des salzsauren 
Isophtalamidins ab. Die Analyse ergab : 

C 40.85 
H 5.11 
N 23.83 
C1 30.21 

41.07 - - pc t .  
- 5.20 - 

23.63 - 1) - 
- 30.20 )) - 
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Das Salz ist leicht in Wasser, etwas schwieriger in Alkohol 
liislich. 

Versetzt man eine verdtinntere wassrige Liisung des Salzes mit 
Natronlauge, so tritt scheinbar keine Veranderung ein. Nach einiger 
Zeit entsteht indess der Geruch nach Ammoniak und es findet Zer- 
setzung statt. Dagegen scheidet sich auf Zusatz concentrirtester 
Natronlauge zu einer concentrirten Lijsung des salzsauren Amidins ein 
Oel ab, welches, von der wassrigen Fliissigkeit getrennt, bald zu einer 
aus kleinen Nadelchen bestehenden Masse erstarrt. Das auf diese 
Weise darstellbare freie Amidin ist in Wasser und Alkohol leicht liis- 
lich, zersetzt sich aber in diesen Liisungen bald unter Entwickelung 
von Ammoniak. Da die Base in Aether und Benzol unliislich ist, 
iiberhaupt ein passendes Liisungsmittel zur Umkrystallisation derselben 
nicht gefunden werden konnte, so hat sie bis jetzt in analysirbarem 
Zustande nicht dargestellt werden kiinnen. Durch Zusatz von Platin- 
chlorid zu der wassrigen Liisung des salzsauren Isophtalamidins erhalt 

\ N H  
Dasselbe bildet rothe glanzende Krystalle und ist in Wasser und 

Alkohol schwer liislich. (Gefunden Platin 34.04 pet. ,  berechnet 

Das schwefelsaure Isophtalamidin erhLlt man beim Aufliisen der 
rohen Base in der entsprechendeii Menge verdiinnter Schwefelsaure 
oder durch Umsetzung des salzsauren Salzes mit Silbersulfat. Es ist 
in Wasser schwer 16slich und krystallisirt in glasglanzenden Blattchen. 
(Gefunden Hz SO4 36.98 pCt., berechnet 37.69 pCt.) 

Das salpetersaure Salz , durch Umsetzung des salzsauren Salzes 
Salzes rnit Silbernitrat erhalten, stellt in Wasser ziemlich leicht 16s- 
liche Nadeln dar. (Gefunden Stickstoff 29.26 pCt., berechnet 29.16 pCt.) 

Das Isophtalamidin bildet eine Silberverbindung von der Zu- 
sammensetzung : 

34.03 p a . )  

.NAg 
C ?  NH2 
C ,  -NH2 

\.NAg 
Zur Darstellung derselben wurden die concentrirten wassrigen 

Liisungen von 2 Molekiilen Silbernitrat und 1 Molekiil Tsophtalamidin- 
nitrat zusammengegossen und das Gemisch mit einer der Salpetersaure 
der beiden Salze entsprechenden Menge Kaliumhydroxyd erhitzt. Man 
erhalt so einen amorphen weissen Niederschlag, der in Wasser unliis- 
lich ist, in Ammoniak und Salpetersaure sich aber leicht liist und am 
Licht sich dunkel farbt. 

Cs Ha<:: 



Das abfiltrirte , rnit heissem Wasser gewaschene und getrocknete 
Pulver wurde der Analyse unterworfen. Dieselbe ergab die fur die 
Verbindung CsHs NqAg2 berechneten Werthe. 

Gefunden 
I. 11. 

C 25.53 25.84 - pCt. 
H 2.13 2.61 - 
N 14.89 

Berechnet 

- - 
56.50 )) Ag 57.45 - 

E i n w i r k u n g  von  E s s i g s i u r e a n h y d r i d  a u f  I s o p h  ta lnmidin .  

Gleiche Aequivalente salzsauren Isophtalamidins und frisch ge- 
schmolzenen Natriumacetats wurden mit der fiinffachen Menge Essig- 
saureanhydrid iibergossen und das Gemisch eine Stunde lang am Riick- 
flusskiihler gekocht. Nach dern Erkalten wurde das Produkt mit 
Alkohol versetzt und von dem entstandenen Niederschlage abfiltrirt. 
Das Filtrat wurde im Wasserbade eingedampft. Der Ruckstand des- 
selben enthielt ausser Chlornatrium und geringen Mengen des abfil- 
trirten Niederschlags nur noch Aeetamid. 

Der auf dem Filter verblieberie Riickstand wurde rnit heissem 
Wasser gewaschen, bei 1050 C. getrocknet und da er sich in den ge- 
brauchlichen Lijsangsmitteln als unlijslich envies, ohne weitere Reini- 
gung analysirt. 

Aus den erhaltenen Zahlen lLsst sich, vorausgesetzt , dass kein 
Gemenge verschiedener, wegen ihrer Unlijslichkeit von einander nicht 
zu trennender Substanzen vorliegt, nur eine Verbindung von der Zn- 
sammensetzung C16H15 Ng 0 9  berechnen. 

Gefuiiden 
I. 11. 111. IV. Berechnet 

C 62.13 61.94 - 61.67 - pCt. 
H 4.85 4.95 - 4.58 - )) 

N 22.66 - 23.21 -- 23.3s )) 

0 10.36 - - - - 

Diese Verbindung wiirde nach der Gleichung: 
PCsHioNp + CaHcO3 + C2H402 = CIeHliN5Ot + 3CzH30NH2 
sich gebildet haben nud miisste folgende Constitution besitzen : 

,CONHz 
CsH4: /,XH 

‘C? 
:NH 

.C:, 
C6 Hq: “N H 

‘CONH2 
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Es ware drmnach das Isophtalamidin zur Halfte durch Austausch 
des Imids durch Sauerstoff in Amid umgewandelt worden, zur anderen 
Halfte wiirde es gegen Eseigsaureanhydrid in derselben Weise reagirt 
haben, wie Benzamidin, welches in gleicher Reaktion in das Dibenz- 
imidin ubergeht (vergl. P i n n e r  und K l e i n ,  diese Berichte XI, 8). 
Durch langeres Kochen mit concentrirter Kalilauge oder durch Er- 
hitzen mit der zehnfachen Menge Salzsaure im geschlossenen Rohr 
auf 150" c. wird die Verbindnng in Tsophtalsaure und Ammoniak 
zerlegt. 

I s o p h t a l i m i d o t h i o i i t h y l a t h e r .  
In eine Liisurig von einem Molekiil Isophtalonitril und zwei Mole- 

kulen Aethylmercaptan in der zehnfachen Menge Essigather wurde 
Salzsauregas bis zur Sattigung eingeleitet und dann die Flussigkeit 
wohl verschlossen bei Seite grstellt. Nach Verlauf von mehreren 
Stunden begannen an den Wandungen des Gefasses sich kleine, feste, 
weisse Warzen anzusetzen. Dieselben wurden nach beendigter Kry- 
stallisation durch Absaugen von der Mutterlauge getrennt, mit abso- 
lutem Aether gewaschen und analysirt. 

Otgleich die Analysen keine scharfen Zahlen lieferten und die 
Resultate derselben hier anzufuhren mir deshalb auch iiberflussig zu 
sein scheint, geht doch zur Geniige aus densefben hervor, dass der 
Korper der erwartete salzsaure Isophtalimidothioathylather war, der 
nur, da er an der Luft begierig Feuchtigkeit anzieht, geringe Mengen 
von Wasser enthielt. 

Er ist in Wasser und Alkohol leicht liislich, unliislich in Aether. 
Die wassrige Liisung triibt sich bald unter Abscheidung eines 

Oeles, das im Vacuum zu kleinen, leicht schmelzbaren Nadeln erstarrt. 
Eine Analyse dieser Verbindung zeigte, dass sie der erwartete Iso- 
phtalsaurethioathylester ist (gefunden 56.76 pCt. Kohlenstoff, 5.72 pCt. 
Wasserstoff, berechnet 56.69 pCt. Kohlenstoff, 5.51 pCt. Wasserstoff), 
dass also in derselben Weise, wie die anderen Imidoather, auch der 
salzsaure Isophtalimidothioathylather durch Wasser in Ammonium- 
chlorid und den entsprechenden Saureester zersetzt wird. 

:N H 

."H 
Erhitzt man den salzsauren Isophtalimidothioathylather, so beginnt 

er bei circa 175O C. sich gelb zu farben und bei etwa 190° C. schmilzt 
er unter Zersetzung. Die Zersetzung geht scheinbar in derselben 
Weise von Statten, wie bei den anderen Imidoathern, so dass sich in 
erster Linie Chlorathyl und Thioisophtalamid bilden. Allein letzteres 

Berichte d. D. chem. Gesellschaft. Jahrg. XVII. 94 
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zersetzt sich bei dieser Temperatur vollstandig. Ich versuchte die 
Zersetzung genauer zu untersuchen und erhitzte daher eine grossere 
Menge des Salzes im Oelbade bis auf 190° C. Es entstand dabei der 
Geruch nach Schwefelwasserstoff und Mercaptan , allein , abgesehen 
von einer geringen Menge des Nitrils, das an die oberen Theile des 
Kolbens sublimirt war  und das an seinem bei 158O C. gefundenen 
Schmelzpunkt erkaiint wurde, bestand der wieder erkaltete Inhalt des 
Kolbens aus einer widerlich riechenden, braun gefarbten Harzmasse, 
aus der ich keinen einheitlichen Kiirper zu isoliren vermochte. 

Durch Schiitteln rnit Natronlauge kann man aus dem salzsauren 
Salz den freien Isophtalimidoathylather darstellen. Man erhalt ihn in 
Form eines bald krystallinisch erstarrenden , aber leicht zersetzlichen 
Oeles. 

T e  r e p  h t a l a m  id  in. 

Das  Terephtalonitril, welches aus dem oben beschriebenen Thio- 
terephtalimid entsteht, hatte ich in reinem Zustande nur in sehr ge- 
ringer Menge in Handen und war  ich in  Folge dessen nicht in  der 
Lage auch dieses in eiuen Imidoather iiberzufiihren; allein wie schon 
erwahnt wurde, habe ich auf das bei 156O C. schmelzende Nitril, das 
sich als ein Gemisch von Iso- und Terephtalonitril erwies, verschiedene 
Alkohole und trockenes Salzsguregas einwirken lassen und so Gemische 
von Imidoathern der 190- und Terephtalsaure erhalten. Die Imido- 
ather lassen sich zwar nicht trcnnen, allein daraus, dass sie bei ver- 
schiedenen Analysen gut stimmende Zahlen ergaben und bei der Zer- 
setzung rnit Ammoniak zwei von einander leicht zu trennende Ami- 
dine lieferten, von denen’ das in grosserer Menge gewonnene identisch 
war  mit dem aus reinem Isophtalonitril dargestellten, geht hervor, dass 
auch das Terephtalonitril rnit grBsster Leichtigkeit in Imidoather iiber- 
gefuhrt werden kann. 

Digerirt man ein Gemisch der salzsauren Imidoather mit alkoho- 
lischem Ammoniak, so lost sich nur das entstandene salzsaure Salz 
des Isophtalamidins auf, wahrend das salzsaure Terephtalamidin als 
in absolutem Alkohol unliisliches Pulver in der Fliissigkeit suspendirt 
bleibt. Aus Wasser umkrystallisirt , bildet es harte, glanzende, an- 
scheinend rhombische Krystalle, deren Analyse folgende Resultate gab: 

Berechnet fur 

C‘ N H  Gefunden 
I. 11. 111. 

“H 
C g  H K C  NH2 . 2HC1 

\ 2  

NH 
40.85 40.67 - - pct. 

- C 
H 5.11 5.25 - 

c1 30.21 - 29.84 
N 23.83 - 24.16 - )) 

- 
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Die freie Base vermochte ich auch hier nicht rein zu erhalten. 
Das  Platinsalz bildet kleine, gelbe Krystalle, die in Wasser sehr schwer 
loslich sind (gefunden P t  = 33.76, berechnet 34.03 pct.). 

Das schwefelsaure Terephtalamidin ist in Wasser schwer loslich 
und krystallisirt in kleinen Saulen. 

D a s  salpetersaure Salz ist etwas leichter lijslich und krystallisirt 
in diinnen, langen Nadeln. 

Die vorstehenden Versuche wurden im chemischen Laboratorium 
der Konigl. Thierarzneischule auf Veranlassung des Hrn. Prof. Dr. 
P i  n n e r  ausgefiihrt . 

347. G. Ciamician und P. S i lber:  Ueber eine neue Bildungs- 
weise der a -  Carbopyrrolsaure aus Pyrrol. 

(Eingegangen am 10. Juni.) 

I n  unserer letzten Mittheilung') haben wir eine Methode der Dar- 
stellung der Carbopyrrolsaure aus Pyrrol rnit Hiilfe von kohlensaurem 
Ammon angegeben. Es schien uns nicht ohne Interesse, die Einfiihrung 
der Carboxylgruppe in das Pyrrol auch vermittelst Tetrachlorkohlen- 
stoff bei Gegenwart von Kaliliisung zu versuchen, da es bekanntlich 
auf diese Weise R e i m e r  und T i e m a n n 2 )  gelang, von den Phenolen 
zu den aromatischen Oxys&uren zu kommen. 

Wir  erhielten die a - Carbopyrrolsaure in folgender Weise. Wahrend 
24 Stunden erhitzten wir im Wasserbade eine hermetisch geschlossene 
Flasche, die 5 g Pyrrol ,  15 g Tetrachlorkohlenstoff, geliist in circa 
200 ccm Alkohol, und 25 g Kalihydrat, das rnit der zur Losung gerade 
nothigen Menge Wassers versetzt war ,  enthielt. Der  Flascheninhalt 
stellt nach dem Erhitzen eine braune Fliissigkeit dar, die ausser aus- 
geschiedenem Chlorkalium eine nicht unbedeutende Menge von Harz 
enthalt. Wir  verdampften die Flussigkeit auf dem Wasserbade, nahmen 
den Riickstand rnit Wasser auf und filtrirten vom unliislichen Harz. 
Das braun gefarbte Filtrat wurde rnit verdiinnter Schwefelsaure rer-  
setzt und schnell hintereinandcr einige Male rnit Aether ausgezogen 
Nach Verdunstung des letzteren bleibt ein fester, krystallinischer 
jedoch stark gefarbter Riickstand. Derselbe wurde in kochendem 

1) G. Ciamic ian  und P. S i lber ,  Beitrage zur Renntniss der a-Carbo- 

2) Reimer nnd T i e m a n n ,  diese Berichte IX, 1285. 
pyrrolsaurc. Diese Berichte XVII, 1150. 
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