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daraus dargestellten Barytsalz ausgefihrte Analyse (gefunden 40.5 pCt.
Baryum, berechnet 40.45 pCt. Baryum) stimmt mit dieser Schlussfolge-
rung iberein, allein zu einer sichern Entscheidung mdchten wir uns
noch die weitere Untersuchung vorbehalten.

Freiburg, im April '1885.

262. Ad. Claus und Th. Kramer: Ueber Nitro- und Amido-
derivate des Chinolins.
[Mitgetheilt von Ad. Claus.]
(Eingegangen am 28. April.)

Von Nitroderivaten des Chinolins sind bis heute drei bekannt:
erstens p-Nitrochinolin, von La Coste?) synthetisch dargestellt, zweitens
das m-Dinitrochinolin, gleichfalls von La Coste?) synthetisch erhalten,
und drittens das o-Nitrochinolin, welches von Kénigs?3) direkt aus
dem Chinolin durch Nitrirung, aber auch auf dem Wege der Synthese
von La Costel) dargestellt worden ist.

Als wir die Nitrirung des Chinolins nach der Vorschrift von
Konigs wiederholten, haben wir gefunden, dass das o- Nitrochinolin
nicht das einzige Produkt dieser Reaktion ist, sondern dass je nach
Umstéinden ausser ihm noch drei andere Nitroderivate, nimlich ein
Mononitro- und zwei Dinitrochinoline erhalten werden kdnnen.

Wendet man ein Gemisch von 120 Theilen rauchender Salpeter-
siure und 150 Theilen englischer Schwefelsiure an, und lisst 30g
Chinolin, in concentrirter Salpetersiure geldst, unter Abkiihlen langsam
zatropfen, und erhitzt dann auf dem Wasserbad 12—15 Stunden lang,
so dass die Temperatur 80° C. nicht iibersteigt, dann erhilt man
namentlich die beiden Mononitro- und ein Dinitrochinolin:
Giesst man ndmlich nach dem Erkalten das Reaktionsgemisch in ein
gleiches Volumen Wasser und neutralisirt dann mit einer concentrirten
Natronlosung so weit, dass die Schwefelsiure vollstindig, die
Salpetersiure dagegen nur zum geringen Theil abgestumpft ist, dann
fillt beim Abkidhlen der heissgewordenen L&sung ein lockerer, volu-
mindser, schwach gelbgefirbter Niederschlag aus, der kein o-Nitro-

1) Diese Berichte XVI, 669.
%) Diese Berichte XV, 561.
3) Diese Berichte XII, 448.
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chinolin enthélt. Dieses, das als leicht 18sliches salpetersaures Salz
in Ldsung ist, wird erst abgeschieden, wenn das stark salpetersaure
Filtrat von der ersten Abscheidung mit Natronlauge @bersittigt wird,
und zwar erhilt man auf diesem Wege das o-Nitrochinolin gleieh
vollstindig rein, so dass es nach einmaligem Umkrystallisiren aus
Alkohol sofort den constanten Schmelzpunkt 899 C. besitat.

Die oben erwiihnte erste Ausscheidung aus der noch stark salpeter-
saueren Losung ldsst sich einfach durch Behandeln mit kochendem
Wasser in zwei verschiedene Korper zerlegen, von denen der in Wasser
unldsliche ein Dinitrochinolin mit dem Schmelzpunkt 182—1839, wir
nennen es «-Dinitrochinolin, ist, wihrend die in Wasser leicht
l6sliche Verbindung das salpetersauere Salz eines neuen Mononitro-
chinolins, dessen Schmelzpunkt bei 720 liegt, darstellt. Wir ver-
muthen in demselben ein Metanitrochinolin und gestatten uns, vor
der Hand unter Vorbehalt diese Bezeichnung fiir dasselbe anzuwenden.

Wendet man fiir den Nitrirungsprozess ein energischer wirkendes
Nitrirungsgemisch an, oder erhitzt man unter Anwendung einer grossern
Menge des gewdhnlichen Gemisches iiber freiem Feuer auf héhere
Temperatur, so wird noch ein zweites Dinitrochinolin gebildet,
wilhrend Metanitrochinolin unter diesen Umstinden gar nicht ent-
steht, und die Menge des o-Nitrochinoling um so mehr abnimmt,
je linger das Erhitzen fortgesetzt wird.

Auch in diesem Fall erreicht man die Trennung der entstandenen
Produkte am besten durch fraktionirtes Neutralisiren des mit
dem gleichen Volum Wasser verdiinnten Sduregemisches mit Natron-
lauge: zuerst fillt aus der noch stark saueren Lésung das e-Dinitro-
chinolin, dann folgt beim Erkalten des bis zu einem gewissen Grade
weiter abgestumpften Filtrats eine Krystallisation des g-Dinitrochinolins,
und erst nach vollstindigem Neutralisiren mit Natron fillt das
o-Nitrochinolin heraus. Bei einiger Uebung ist es nicht schwer, die
richtigen Punkte der fraktionirten Abstumpfung zu treffen, so dass
man die einzelnen Verbindungen gleich rein erhilt, ist ja doch zwischen
dem Grade der Aciditit, bei welcher die a-Verbindung und derjenigen,
bei welcher die -Verbindung ausfillt, ein ziemlich grosser Spielraum.
Wir haben in der Regel Ausbeuten von 20 pCt. a-Dinitro- und 22 pCt.
g- Dinitrochinolin des angewandten Chinolins erhalten.

Wir hatten die Darstelluing der Nitrochinoline wesentlich in der
Absicht unternommen, um Halogenalkyladditionsprodukte derselben
darzustellen und zu priifen, ob auch hier die von dem Einen von uns
aufgefundene Gesetzmiissigkeit fir die Oxydation zutrife, so dass,
wilhrend bei der Oxydation des einfachen Nitrochinolins der Pyridin-
kern unverindert bleibt, und also Pyridindicarbonsiure entsteht,
bei der Oxydation der genannten Additionsprodukte im Gegentheil der
Pyridinkern angegriffen und eine Amidonitrobenzo&siure ge-
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bildet wird. Wihrend nun aus dem synthetisch dargestellten p-Nitro-
chinolin, wie es schon von La Coste angegeben ist, leicht solche
Additionsprodukte erhalten werden, ist dieses bemerkenswerther Weise
fiir das o-Nitrochinolin nicht der Fall: wenigstens ist es uns unter
keinen Umstinden, auch nicht mit Jodmethyl, das sich doch
sonst am leichtesten addirt, gelungen, ein solches Derivat zu erhalten.
Wir haben in Folge dessen das o- Nitrochinolin etwas genauer in Be-
ziehung auf sein Vermégen, Salze zu bilden, untersucht, und sind
dabei zu dem Resultat gekommen, dass dasselbe von verdinnten
Séiuren zwar leicht aufgenommen wird, dass aber beim Eindampfen,
ja auch beim Eindunsten dieser Ldsungen, wenn die Siuren fliichtig
sind, Dissociation eintritt, und also z. B. das salzsaure Salz aus
der wihsserigen Losung nicht zu erhalten ist?).

Wir haben das salzsaure Salz dadurch erhalten, dass in die
Atherische Losung der Base trockenes, salzsaueres (Gas -eingeleitet
wurde: es scheidet sich dann das Salz als weisse, kdrnig krystallinische
Masse ab, die sich nicht vollstindig in Wasser 168t, sondern beim
Zusammenkommen mit Wasser unter theilweiser Dissociation o-Nitro-
chinolin abscheidet.

Bei der Oxydation mit Kaliumpermanganat, fanden wir, giebt
sowohl das o-Nitro- wie das p-Nitrochinolin Pyridindicarbon-
sdure. In Betreff des p-Nitrochinolins, welches Hr. K ram er synthetisch
nach La Coste dargestellt hat, sei es gestattet, hier beiliufig zu be-
merken, dass sich der Schmelzpunkt des durch Sublimation gereinigten
Priiparates bei wiederholten Versuchen constant zu 163—164° C.
(uncorr.) ergeben hat — Hr. La Coste giebt denselben auf 149—1509
an — und dass das p-Nitrochinolin aus heissem Wasser, wie aus
verdinntem, heissem Alkohol in schdnen, grossen, glinzenden Nadeln
krystallisirt, die Krystallwasser enthalten, aber freilich schon beim
Liegen an der Luft, schneller iiber Schwefelsiure, unter Einbiissung
ihres Glanzes verwittern. Endlich fanden wir, dass das entwisserte
p-Nitrochinolin in Aether durchaus nicht so schwer, sondern
vielmehr verhaltnissmissig leicht 16slich ist.

Um die oben berihrte Oxydationsregel in Beziehung auf die
substituirten Chinoline zu priifen, haben wir uns vorgesetzt, nun die
Amidochinoline und deren Additionsprodukte mit Halogenalkylen in
Angriff zu nehmen.

Wir haben zunichst das o-Amidochinolin dargestellt. Man
erhiilt es besser, als durch Behandeln mit Zinn und Salzsiure, durch
Einwirkung der berechneten Menge Zinnchloriir auf das in Salzsiiure
geldste o-Nitrochinolin, und zwar wird es am reinsten in ganz farb-

1) Vergl. Lellmann: Ueber die Nitroaniline, diese Berichte XVII, 2719.
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losen Blittchen nur durch Destillation mit Wasserdampf erhalten: bei
allen Versuchen der Umkrystallisation aus Losungsmitteln ergaben
sich stets mebr oder weniger gefiirbte Priparate und auch die Subli-
mation ist mit Verlusten verbunden, — Die reine Verbindung schmilzt
constant bei 67° C. (uncorr.). Wie sie mit Sduren zwei Reihen Salze
bildet, scheint sie auch Halogenalkyle in zwei Verhiltnissen addiren zu
konnen, nidmlich je ein und zwei Molekiile; mit der Untersuchung
dieser Verbindungen, die zum Theil schon leicht bei gewdhnlicher
Temperatur entstehen, ist Hr. Kramer soeben beschiftigt.

Das neue Metanitrochinolin wird, wie oben erwihnt, als
salpetersaures Salz erhalten. Dieses krystallisirt in kleinen farblosen
Tifelchen, die Krystallwasser enthalten. In letzterem schmilzt das
Salz bei 75—80° C., wird bei fortgesetztem Erhitzen, indem das
Wasser weggeht, wieder fest, beginnt dann bei 135° C. zu erweichen
und ist bei 170° C. vollstindig geschmolzen. Durch Natronlauge fillt
aus der Losung des salpetersauren Salzes das Metanitrochinolin.
Dasselbe ist in kochendem Wasser nur wenig loslich, und krystallisirt
aus dieser Losung, ebenso wie aus der Ldsung in Weingeist, in
welchem es in der Siedehitze leichter 16slich ist, in i#usserst feinen,
glinzenden, langen, farblosen Nadeln, die sich zu einem papierartigen
Filz zusammenpressen. Sie enthalten Krystallwasser, das sie iiber
Schwefelsdure leicht abgeben. Die entwisserte Substanz sublimirt gut
in feinen, glinzenden Nadeln, und schmilzt bei 720 C. — Bei der
Analyse erhielt Hr. Kramer, dem wir die weitere Untersuchung auch
dieser Verbindung iberlassen haben, folgende Resultate:

Gefunden Ber. fir CoHg N Oq) N
C 61.95 62.07 pCt.
H 3.72 3.45 »
N 15.36 16.09 »

Das a-Dinitrochinolin wird am besten durch wiederholtes Aus-
kochen mit Wasser, in dem es nur sehr wenig ldslich ist, gereinigt.
Auch in verdiinnten S&uren, in Benzol und in Aether ist es sehr
schwer 16slich, von kochendem Alkohol wird es leichter, von
Chloroform und concentrirten Siuren sehr leicht aufgelost. Es
krystallisirt in feinen, glinzenden, farblosen, wasserfreien Nidelchen
und sublimirt unzersetzt.in langen, farblosen Nadeln. Es schmilzt,
wie schon erwihnt, bei 182—183° C. (uncorr.). Von Natronlauge
wird es mit intensiv rother Firbung beim Erwirmen aufgeldst, und
aus dieser Losung fillen S&uren bridunliche Flocken, die sich im
Ueberschuss der Séure wieder lésen, die wir bis jetzt aber nicht in
krystallisirte Form {iberfilhren konnten. Beim Eintragen in schmelzen-
des Kali verpufft es heftig unter Feuererscheinung und unter Ent-
wicklung eines deutlichen Geruchs von Ammoniak. Die Schmelze
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enthéilt betréchtliche Menge von Cyankalium und ldsst beim Ueber-
séittigen mit SAure einen schmutzig braunen Niederschlag fallen, der
noch nicht weiter untersucht werden konnte. Bei der Oxydation mit
ibermangansaurem Kali entsteht Pyridindicarbonsiéure ), ein
Beweis, dass beide Nitrogruppen an Kohlenstoffatome des Benzol-
kernes angelagert sind.

Das «-Dinitrochinolin scheint iiberhaupt mit dem Orthonitro-
chinolin in naber Beziehung zu stehen, wenigstens konnten wir
durch weitere Nitrirang des Orthonitrochinolins bei héherer
Temperatur betrdchtliche Mengen dieser a-Verbindung er-
halten; B-Dinitrochinolin entsteht dabei nicht!

Die Verbrennung ergab folgende Resultate:

I.(:‘refmnienu Ber. fiir CoHs N Og)y N
C 4936 — 49.33 pCt.
H 250 — 228 >
N 189 1886 19.1 >

Die Salze des «-Dinitrochinolins sind sehr unbestindig. Das
salzsaure Salz erhielten wir aus der Chloroformlsung durch Einleiten
von trocknem, salzsaurem Gas als weisse krystallinische Ausscheidung,
die im trocknen Zustande schon bei gewdhnlicher Temperatur
Salzsiiure abgiebt und bei 1000 C. dieselbe vollstdndig verliert.
Auch beim Zusammenkommen mit Wasser scheidet sie sofort freies
Dinitrochinolin ab. ]

Das Platindoppelsalz ist etwas bestindiger; es fillt aus der
Losung der Base in concentrirter Salzsiiure auf Zusatz von Platin-
chlorid in Form von hellgelben, kleinen Krystillchen aus. Durch
Wasser und Alkohol wird es leicht zersetzt. Seine Zusammensetzung
entspricht der Formel:

(Cg H; (N OQ)QN . HCl)a .PtCl.
Gefanden Berechnet
Pt 22.96 23.1 pCt.

Das a-Diamidochinolin erhdlt man aus der vorigen Ver-
bindung durch Eintragen der Losung derselben in concentrirte Salz-
siure in die berechnete Menge Zinnchloriir. Es entsteht dabei zuerst
eine tief dunkle Firbung, die aber beim Schitteln schnell in eine
hellgelbe Farbe iibergeht, und wenn man nun langsam, bei mdg-
lichst méssiger Temperatur (beim léngeren Kochen der

1) Wir haben fir die gereinigte Pyridindicarbonsiure, die wir bei sehr
verschiedenen Reaktionen erhalten haben, den Schmelzpunkt immer bei 229
bis 230° C. (uncorr.) gefunden, die gewdhnlichen Angaben lauten alle auf
2210 C.
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Lisung entstehen braune, schmierige Produkte) eindunstet, dann
fallen bei einer bestimmten Concentration schéne bellgelbe Nadeln
eines Zinndoppelsalzes heraus. Dieses wird am besten mit Natron-
lauge zersetzt und die freigemachte Diamidoverbindung durch Aus-
schiitteln mit Aether gewonnen. Dieselbe bildet immer gelblich
gefirbte, dicke Nadeln, die auch durch Umkrystallisiren aus den ver-
schiedensten Lésungsmitteln nicht farblos erhalten werden konnten;
Alkohol, in dem sich die Substanz ausserordentlich leicht 16st, ist dazu
am wenigsten geeignet, da man immer dunkler gefiirbte Priparate er-
hilt. Mit Wasserdimpfen ist das «-Diamidochinolin nicht fliichtig,
ebenso kann es nicht unzersetzt sublimirt werden. Seinen
Schmelzpunkt fanden wir bei 156° C. (uncorr.).

Vor der Hand haben wir nur das Platindoppelsalz analysirt, das
aus der Lésung in verdiinnter Salzséiure durch fraktionirte Fillung mit
Platinchlorid in der zweiten Fraktion rein in Form von dunkelrothen
Krystallnadeln erhalten wurde.

Gefunden Ber. fur (Cg H;', (NHQ)QN . HCDQ . PtCh

C 29.60 29.58 pCt.
H 3.06 2.73 »
Pt 27.28 27.00 »

Uebrigens scheint auch noch ein zweites Platindoppelsalz erhilt-
lich, welches der Formel CyH;(NH;),N.2HCL.PtCl, entspricht.
Gefunden wurde nimlich bei der Platinbestimmung eines, unter etwas
anderen Umstiinden erhaltenen, Doppelsalzes 35 pCt. Platin, wihrend
dieser Zusammensetzung 34.5 pCt. Platin entsprechen.

Durch Schwefelammonium lésst sich die Reduktion der «-Dinitro-
verbindung in die Amidoverbindung nicht in glatter Weise erreichen,
denn trigt man - Dinitrochinolin in alkoholisches Ammoniak ein, so
entsteht sofort eine tiefdunkelrothe Losung, die sich beim Einleiten
von Schwefelwasserstoff immer dunkler, zuletzt fast schwarz
firbt, und aus der fast nur schwefelhaltige Produkte erhalten
werden koénnen.

Das #-Dinitrochinolin ist in kochendem Wasser und verdiinnten
Séuren leichter 16slich, als die «-Verbindung, es wird von heissem
Alkohol und Chloroform sehr leicht aufgenommen, ist dagegen in
Aether und Benzol nur wenig 16slich. Man erhélt es immer nur
in mikroskopisch kleinen, blendend weissen Nadelchen, die meist
zu netzformig aggregirten Klimpchen zusammen geballt sind. Die-
selben bilden nach dem Trocknen eine sich fettig anfiihlende Masse,
welche bei 133—134° C. (uncorr.) constant schmilzt. Dieselbe ist im
Gegensatz zar «- Verbindung nicht unzersetzt sublimirbar.
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Die Analysen ergaben folgende Resultate:

Gefunden Berechnet

. 1I. fiir CaHs(NO2)2 N
C .49.10 49.18 49.33 pCt.
H 2.80 2.50 2.28 »
N 18.79 — 19.18 »

Von heissen Alkalien wird die J-Verbindung ebenfalls mit
dunkelrother Farbe gelost, beim Eintragen in schmelzendes Kali
tritt jedoch keine Verpuffung ein, doch entwickelt sich auch
Ammoniak und die Schmelze enthiilt viel Blauséure. -

Auch das §-Dinitrochinolin enthélt beide Nitrogruppen an
den Benzolkern gebunden, denn auch aus ihm entsteht bei der
Oxydation wit Permanganat wesentlich Pyridindicarbonsiure.
Ein Versuch, einen eventuellen Zusammenhang dieser 8-Verbindung
mit dem Metanitrochinolin nachzuweisen, ergab negatives Resultat,
insofern das letztere beim anhaltenden Kochen mit einem Ueberschuss
eines concentrirten Nitrirungsgemisches unveréindert blieb. Diese
Bestiindigkeit des Metanitrochinolins diirfte auffallend erscheinen,
iosofern dasselbe andererseits nur dann beim Nitriren des Chinolins
in betrdchtlicherer Menge erhalten wird, wenn die Nitrirung bei
moglichst niederer Temperatur ausgefiihrt wird; doch werden die
Versuche eben noch wiederholt.

Das 3-Dinitrochinolin scheint im Allgemeinen etwas basischere
Eigenschaften zu haben, wie die «-Verbindung. Das salzsaure Salz
wird aus der Losung in Aether oder Chloroform durch Einleiten von
salzsaurem Gas in Form von schdinen, gelben Krystallnddelchen er-
halten, die bei gewdhnlicher Temperatur an der Luft unverdndert
bleiben, aber allerdings beim Zusammenkommen mit Wasser ebenfalls
dissociiren und beim Erhitzen auf 100° ihre Salzsiiure vollstindig
abgeben.

Das Platindoppelsalz bildet glinzende, hellgelbe Blittchen, deren
Analyse 23.05 pCt. Platin finden liess, wihrend die [Formel
{CoH; (NO2): N . HCl). . PtCly 23.19 pCt. Platin verlangt.

Das p-Diamidochinolin, durch Reduktion mittelst Zinnchloriir
in der oben beschriebenen Weise aus der $-Nitroverbindung dargestellt,
krystallisirt je nach der Concentration der alkoholischen Ldsung in
kleinen, gelben Nidelchen oder Blittchen vom Schmelzpunkt
162—163° C. (uncorr.). Es erleidet an der Luft und in seinen L&sun-
gen weniger leicht Veréinderung als die entsprechende «-Verbindung,
168t sich leicht in Wasser und Alkohol, schwieriger in Aether
und Benzol, sehr schwer in Ligroin und Chloroform. Es sublimirt
nicht und ist nicht mit Wasserdimpfen fliichtig.

Berichte d. D. chem. Geselischaft. Jahrg. XVIII. S3
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Die Analysen ergaben:

Gefunden Ber. f. CyHy(NHg)aN
C 67.55 67.92 pCt.
H 6.00 566 »

Das Platindoppelsalz, aus der dtherischen oder alkoholischen
Losung durch Fallen mit salzeaurer Platinchloridlésung dargestellt,
wird als hellgelbes Krystallpulver erhalten; es fingt schon beim Er-
hitzen aunf 120° C. an sich zu zersetzen und wird auch von Wasser
leicht zerlegt. Seine Zusammensetzung entspricht der Formel
(CyHs (NH2); N . HCI); . PtCl, : Gefunden 27.06 pCt. Pt — Berechnet
27.00 pCt. Pt. — Mit der Darstellung der Dinitroverbindungen scheint
die Grenze der Nitrirung fiir das Chinolin erreicht zu sein; wenigstens
ist es uns nicht gelungen, bei verschiedenen dahin abzielenden Ver-
suchen ein héher nitrirtes Derivat zu erhalten.

Anhangsweise sci noch erwidhnt, dass der Eine von uns in Ge-
meinschaft mit Herrn Muchall vor Kurzem noch auf einem andern
Weg zu einem Mononitrochinolin gelangt ist, von dem es jedoch vor
der Hand noch dahingestellt bleiben muss, ob dasselbe mit dem Pa-
ranitrochinolin identisch ist, oder vielleicht das zweite Metanitro-
chinolin darstellt. Es ist das nimlich das Produkt, welches bei der
Sublimation der sogenannten Chinolsiure (Dioxynitrochinolin) erhalten
wird. Schon Weidel?!), der Entdecker dieses bei der Oxydation des
Cinchohins mit Salpetersiiure entstehenden Produktes, hat gefunden,
Jdass dasselbe unter starker Verkohlung nur theilweise sublimirt.
Das Sublimat, das so entsteht, ist aber nicht die unverinderte
Chinolsiiure, sondern hat die Zusammensetzung des Nitrochinolins.

Gefunden Ber. f. CaH¢NOyN
C 61.80 62.06 pCt.
H 3.90 344 o
N 16.09 16.06 »

Eine nach der Schwartz’schen Methode ausgefihrte Dampf-
dichtebestimmung liess die Molekulargrosse gleich 176 finden, be-
rechnet 174,

Das Sublimat bildet schine, zolllange, glinzende, farblose Nadeln
mit dem Schmelzpunkt 149° C. (uncorr.). Aus kochendem Wasser,
in dem es jedoch nur wenig 1slich ist, ebenso aus heissem Weingeist
krystallisirt dieses Nitrochinolin in feinen, glinzenden Nadeln, die den
entsprechenden Krystallen des Paranitrochinolins kaum gleichen,
eher den Formen des oben beschriebenen Metanitrochinolins &hn-
lich sehen. Sie enthalten gleichfalls Krystallwasser und verwittern
schnell Gber Schwefelsiure.

) Anu. Chem. Pharm. 173, 92.



1251

Offenbar ist dieses Nitrochinolin aus der Chinolsiiure durch Re-
duktion in Folge der Verkohlung eines Theiles der letzteren gebildet:
Mit der néheren Untersuchung ist gegenwirtig Herr Jzns beschiftigt.

Freiburg i/B., April 1885.

263. 8. Gabriel: Zur Kenntniss des Bensylidenphtalids.
{Aus dem Berl. Univ.-Laborat. No . DLXXXXI.]
(Vorgetragen in der Sitzung vom Verfasser.)

1. Einwirkung salpetriger Siure auf Benzylidenphtalid.

Uebergiesst man 10 g Benzylidenphtalid!) mit 50 g Benzol und
leitet salpetrige Siure, wie sie sich aus arseniger Siure und Salpetersiure
vom specifischen Gewicht 1.34 entwickelt, durch die Flissigkeit, so ent-
steht unter freiwilliger Erwiirmung, welche man vortheilhaft durch Ein-
stellen des Kolbens in ein Gefiiss mit Wasser miissigt, eine klare smaragd-
griine Liosung. Bei milder Warme (etwa 30—40° verdunstet, wozu
24—48 Stunden gehdren, lasst die Ldsung eine weisse, an den Randern
gelbliche, bréckliche Krystallmasse zuriick (14 g), welche einen ziem-
lich leicht zersetzlichen Korper darstellt; versucht man ihn n&mlich
aus heissen Losungsmitteln umzukrystallisiren, so nimmt die anfangs
farblose Fliissigkeit bald gelbe Firbung an und scheidet gelbe Krystalle
ab, von denen weiter unten die Rede sein wird. Um vollkommen
farblose Krystalle zu erhalten, 16st man die-Substanz in ganz gelind
erwirmtem Eisessig, worin sie leicht 18slich ist, trépfelt zu der Ldsung
vorsichtig Wasser, solange als die entstehende Fillung beim Schiitteln
noch eben verschwindet, und lisst 1—2 Stunden stehen; im Verlaufe
dieser Zeit scheiden sich wasserklare, glasglinzende, rhombenformige
Krystalle aus, welche mit verdiinntem Eisessig ausgewaschen und im
Vacuum iiber Schwefelsiiure getrocknet werden. Sie sintern gegen 100°
und schmelzen bei 110—113° zu einer triiben Flissigkeit, welche Gas-
blasen entwickelt und gegen 120° vollig klar und gelb wird.. Die
Analysen der Substanz fihren zur Formel CysHjoN3Os:

Berechnet Gefunden
fiir Cis HioNaOg 1. 1L, 1.
C 57.32 57.95 — 57.49 pCt.
H 3.19 3.95 — 3.44 >
N 8.92 - 8.91 —

Die Formel CisHjoN3 Og unterscheidet sich von derjenigen des
Benzylidenphtalids Cy5 HyoOs durch den Mehrgehalt von N O, = 2NOs.
1) Diese Berichte X1, 1017; XVII, 2527.
$3*





