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161, St. Niementowski: Zur Kenntniss der Anhydro-
verbindungen.
(Erste Mittheilung.)
[Vorgelegt der Akademie der Wissenschaften zu Krakau.

(Eingegangen am 22, Mirz; mitgeth. in der Sitzung von Hrn. Ferd. Tiemann.)

Trotz der ausgedehnten Untersuchungen iiber Anhydroverbindungen,
welche wir F. Hobrecker!), A. Ladenburg?, H. Hiibner und
dessen Schiillern?) und Anderen verdanken, sind wir bis jetzt noch
wenig in der Erkenntniss ihrer Structur vorgeschritten. Wir wissen
nicht, in welcher Weise der Wassecraustritt aus einem acetylirten resp.
benzoylirten u. 8. w. o-Diamin bei dessen Condensation zar Anhydro-
base stattfindet, ob nimlich das Sauerstoffatom des Siureradicales mit
beiden Wasserstoffatomen einer und derselben Amidgruppe oder mit
zwei Wasserstoffatomen verschiedener Amidgruppen austritt. Aller-
dings ist das ganz gleichgiiltig bei solchen Verbindungen, welche ausser
der Anhydrogruppe

N~

X.  C.C.H,

‘NH
im Kohlenwasserstoffrest X keine anderen Substituenten enthalten, also
z. B. beim Aethenyldiamidobenzol, sobald aber die Wasserstoffatome
dieser Kohlenwasserstoffgruppe X durch andere Elemente resp. Atom-
gruppen ersetzt werden, ergiebt sich die Moglichkeit mehrerer isomerer
Verbindungen. 8o z. B. leiten sich vom m-p-Toluylendiamin zwei
isomere Aethenyldiamidotoluole ab:

CH; CHy

L Lo

HN---C--CH;3 N::=:C---CHj,
je nachdem die Methylgruppe im Benzolkern sich in der Parastellung
zur Amidgruppe oder zum Stickstoffatom der Anhydrogruppe befindet,
und wir wissen bis jetzt nicht, welche von diesen beiden Formeln der
zuerst von Hobrecker aus Nitracetamidotoluol dargestellten Anhydro-
base in der That zukommt.

1) Diese Berichte V, 920.

2) Diese Berichte VIII, 677; IX, 1524; X, 1123,

3) Ann. Chem. Pharm. 208, 278; 209, 339; 210, 328; und diese Berichte
an verschiedenen Stellen.
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Zur Entscheidung dieser Fragen hoffte ich durch ein niéiheres
Studium der Einwirkung der Silureanhydride auf o- Amidoanhydro-
verbindungen etwas beizutragen, ein Weg, auf welchem auch zugleich
der Aufbau der Dianhydroverbindungen von der allgemeinen Formel

N.
M Cn}Im
C.H,{N<

Iy

moglicher Weise zu erlangen war.

/ Cn I'Im

Obwohl meine Arbeiten nach dieser Richtung noch nicht abge-
schlossen sind, méchte ich schon jetzt der Gesellschaft einige Resultate
mittheilen, um mir dadurch das ungestirte Bearbeiten dieses Gebietes
zu sichern.

Als Ausgangsmaterial zu meinen Versuchen habe ich das Dinitro-
acettoluid von der Constitution

CH;
NO:  NO
NH.COCH;

gewiihlt. Bei der Reduction dieser Verbindung sollte sich nach der
Hobrecker’schen Reaction ein Aethenyltriamidotoluol bilden, welches
eine der beiden folgenden Structurformeln besitzen konnte:

(3) N,
\ “C.CH;
j(4) NH/
(5) NH;

I. (1) CH;s.CsH,

oder
(3) NH
CH;.

. (1) cna.c,-,Hg)(J‘) N

(5) NHq

Von einer Verbindung von der ersten Formel konnte man erwarten,
dass sie als Endproduct andauernder Einwirkung von Essigsdure-
anhydrid ein Diithenyltriamidotoluol

(3) Iqos
(1) CH; .ceﬁg)(4) N<

\(5) N~

ergeben wiirde; wilhrend die Entstehung einer Dianhydroverbindung
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aus einem nach der zweiten (II.) Formel zusammengesetzten Kérper
sich ohne Annahme einer vorhergehenden Umlagerung in die erste
Form nicht erkldren liesse.

Diamidoacettoluid,
(1) CH3.CgHz.(3.5) (NHg)2. (4)NH.COCH;s.

Die Darstellung des Dinitroacettoluids erfolgte hauptsichlich nach
der von F. Beilstein und A. Kuhlberg!) angegebenen Vorschrift.
Es ist zweckmissig, nicht mehr als 25 g Acettoluid in einer Portion
zu nitriren, und darf die Temperatur nicht iiber 5° C. steigen. Man
erhilt dann an reinem Dinitroproduct bis 66 pCt. vom Gewichte des
angewandten Acettoluids.

Will man die Bildung von Mononitroacettoluid moglichst ver-
meiden, so muss man auf 1 Theil Acettoluid 6 Theile Salpetersiure
vom spec. Gew. 1.52 anwenden, oder auch Acettoluid in ein Gemisch
von 4 Theilen Salpetersiure (1.52) und 4 Theilen concentrirter
Schwefelsiiure eintragen. Indessen muss man dann die Temperatur
von 50 C. noch peinlicher innehalten, da die Einwirkung sehr heftig ist.

Zum Zwecke der Reduction wurde in einem geriumigen Kolben
1 Theil des Dinitroacettoluids in 8 Theilen concentrirter Salzsiure
suspendirt und dazu allmihlich 3 Theile Zinn eingetragen. Dabei
steigt die Temperatur des Gemisches rasch bis zum Aufkochen und
das Dinitroacettoluid geht in Lsung. Es wurde nun der Kolben noch
etwa eine Stunde auf dem Sandbade erhitzt, darauf der Inhalt in einer
Schale zur Trockniss abgedampft, mit Wasser aufgenommen und das
Zinn mit Schwefelwasserstoff ausgefillt. Die vom Schwefelzinn be-
freiten Losungen wurden nun rasch bis zur Syrupconsistenz einge-
dampft und in der Kilte stehen gelassen. Es scheiden sich dann nach
einiger Zeit, schneller beim Reiben mit dem Glasstabe, dicke, concen-
trisch gruppirte Nadeln des salzsauren Salzes des Reductionsproductes
aus. Dieselben wurden nach zweimaligem Umkrystallisiren aus Al-
kohol, aus welchem man sie rein weiss erhiilt, analysirt:

I. 1.4035 g der lufttrocknen Substanz verloren bei 1}0° 0.0550 g
Wasser.

II. 0.2024 g Substanz (bei 110° getrocknet) gaben 0.1365 g Chlor-
silber. '

IIL. 1.3482 g Substanz (bei 110° getrocknet) gaben 0.9037 g Chlor-
silber.

Gefunden Berechnet fir
1. CoH3N30 .HCl+ 1'5H.0  CoHy(N;HCl4-1/,H 0
H:0 391 4.00 4.35 pCt.
11. 111, C.Hi;3N;O0.HCI CH N.HCI
Cl 16.68 16.58 16.47 17.97 pCt.

1) Ann. Chem. Pharm. 15§, 341.
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Dieses salzsaure Salz ist in Aether, Aceton und Benzol unléslich,
l6slich in Alkohol, sehr leicht in Wasser. Versetzt man es mit Platin-
chlorid. so entsteht ein dicker, fast schwarzer Niederschlag.

Ammoniak oder Natronlauge fillen in wiisserigen Losungen dieses
Salzes gran gefiirbte Flocken der freien Base. Dieselben wischt man
auf einem Filter mit etwas Wasser aus und trocknet auf pordsem
Porzellan. Durch wiederholtes Umkrystallisiren aus Alkohol bekommt
man schliesslich die Substanz in hiibschen, perlmuttergliinzenden Stiib-
chen. welche 1 Molekiil Krystallwasser enthalten:

1. 0.2911 g der lufttrocknen Substanz verloren bei 140—1500
0.0275 ¢ Wasser.

II. 0.3138 g der lufttrocknen Substanz verloren bei 1100 C. 0.0293 g

Wasser.

Gefunden Berechnet fiir
I_ H. CgH|3N30+H‘10 C&DH11N3+H2O
H-0 9.44 9.33 9.13 10.05 pCt.

I. 0.2078 g Substanz (getrocknet bei 110°) gaben 0.4640 g Kohlen-
siure und 0.1215 g Wasser.
IL. 0.1960 g Substanz (getrocknet bei 140—150°) gaben 0.4330 g
Kohlenséiinre und 0.1141 g Wasser.
IIL. 0.2390 g Substanz (getrocknet bei 140—150%) gaben 48.7 ccm
feuchten Stickstoff, bei 25° C. wnd 755.5 mm Barometerstand.

G:efunden Berechnet fiir
I 18 1. CyH13N;0 CoHy N3
C 60.89 60.25 — 60.33 67.08 pCt.
H 6.49 6.50 — 7.26 6.83 »
N — — 22.94 23.46 26.08 »

Die Analysen ergaben somit fiir die vorliegende Base die Zu-
sammensetzung eines Diamidoacettoluids, CyHy3s N3O, ein um so mehr
iiberraschendes Resultat, als das salzsaure Salz nur 1 Molekiil Salz-
siure enthilt. Offenbar ist die Sachlage hier eine iihnliche wie lei
dem Benzdiamidoparatoluidid, '

1. CH3 . CsH2 . p(NH . COCGH5)H'INH2 . mNHg,
fiir dessen salzsaures Salz Kelbe ebenfalls nur 1 Molekiil Salzsiure
fand?!). Diese Eigenthiimlichkeit erklirt Hiibner durch die Annahme,
dass »ein zuerst entstandenes benzoylirtes Triamid Wasser abgegeben
hat und in das Salz einer Amidoanhydrobase ilibergegangen istc. Es
scheint mir wenig wahrscheinlich, dass bei der Darstellung des salz-
sauren Salzes die Wasserabspaltung stattgefunden hat; um hier die
Entscheidung zu treffen, hiitte man aus dem Salze die frcie Base aus-
scheiden miissen, was Kelbe nicht gethan hat. Bei der von mir dar-

) Ann. Chem. Pharm. 208, 318.
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gestellten Substanz wiirde man die Erklirung Hiibner’s keineswegs
anwenden konnen; es scheinen eher derartige acetylirte resp. ben-
zoylirte Triamide schwach basische Eigenschaften zu besitzen, was
vielleicht durch die gegenseitige Stellung der Amidgruppen bedingt ist.
Das Diamidoacettoluid ist in Wasser fast gar nicht 1dslich; 1&slich
in Eisessig und siedendem Alkohol, schwer in siedendem Aceton, un-
loslich in Benzol und Aether. Es besitzt keinen scharfen Schmelz-
punkt; im Capillarrohr erhitzt fingt es an sich bei etwa 250° zu schwiirzen
und schmilzt erst bei 262—2049 unter gleichzeitiger Zersetzung. Auch
bei monatelangem Liegen an der Luft verdndert sich die Substanz nicht.
Bei dreistindigem Erhitzen mit concentrirter Salzsiure im zu-
geschmolzenen Rohr auf 200° C. wurde die Acetylgruppe aus dem
Diamidoparaacettoluid nicht abgespalten. Diese grosse Bestiindigkeit
der Verbindung findet ihre Krkliirung darin, dass die concentrirte
Salzsiiure bei so hoher Temperatur zuerst wasserentziehend einwirkt
und dieselbe in das bestiindigere salzsaure Amidoiithenyltoluylendiamin
iiberfiihrt.
~ Beim Erhitzen mit verdiinnter Salpetersiure liefert Diamidoacet-
toluid einen kirschrothen Farbstoff, welcher durch Natriumacetht in
braunen, amorphen Flocken gefillt wird, in Sduren und Alkalien gleich
leicht léslich ist, ebenso 18slich in Alkohol, unléslich in Aether.
Treibt man das Erhitzen des Diamidoacettoluids mit verdiinnter
Salpetersiiure zu weit, so verschwindet anf einmal unter Entwicklung
brauner Dimpfe der Stickoxyde die rothe Farbe der Losung, und
beim Eingiessen in Wasser fiillt cin Nitrokdrper in gelben Flocken aus.

Aethenyltriamidotoluol,
(1) CH;.CsHz. [(3)NH. CoHs . (4)N]. (5) NHs oder
(1)CHs . CsHz [(3)N . CsH3 (4)NH] (5)NHo..

Als bei einem Reductionsversuch auf 1 Theil Dinitroacettoluid,
10 Theile concentrirter Salzsiiure und 5 Theile Zinn angewandt
wurden, und nachdem die erste stiirmische Reaction sich eingestellt
hatte, noch 5 Stunden lang auf dem Sandbade zum Sieden erhitzt wurde,
schied sich aus den stark eingedampften Lisungen des Reactionspro-
ducts ein in anscheinend dem rhombischen System angehdrenden Tafeln
krystallisirendes Chlorhydrat aus. Aus alkoholischen Lésungen scheidet
sich dasselbe in schneeweissen, zu Drusen vereinigten Nadeln aus.
Versetzt man die wissrigen Losungen dieses salzsauren Salzes mit
Ammoniak, so fallen dlige Tropfen einer Base zu Boden, welche nach
einiger Zeit krystallinisch erstarren. Die so erhaltene Krystallmasse
wurde durch wiederholtes Umkrystallisiren aus siedendem Wasser ge-
reinigt, wodurch man sie schliesslich in sehr gut ausgebildeten, durch-
sichtigen, dem monoklinen System angehirigen Krystallen erhielt.
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Die krystallographischen Messungen, welche ich Hrn. Prof. Dr.
K. Haushoffer verdanke, theile ich im Folgenden mit:

»Krystallsystem monoklin,
a:b:c = 1.5813:1:0.8216,
g = 82044’
Kleine, lebhaftgliinzende Krystalle der Combination
e Poo (b), P (p), —P(0), gewdhnlich tafelfSrmig nach
o»Pw; selten cine Andentung von wPoo,

Gomessen Berechnet
pro = *1360 I’ — — (vorn)
prb = *147029 - —
b:o = *124032 - —
pio = 102040 1020 57" (hinten).
Eine Auslischungsrichtung auf b schneidet die Kante op

unter ca. 33° (im stumpfen Winkel 8).¢
Haushoffer.
?eim Erhitzen anf 1000 C. schmilzt die Verbindung unter Verlust
eines Molekiils Krystallwasser und erstarrt nachher beim Erkalten zu
einer glasigen, klaren und durchsichtigen Masse. Bei der Analyse
ergab dieselbe fiir cin Aethenyltriamidotoluol genan stimmende Zahlen:
1. 0.1537 g Substanz verloren bei 100° C. — 0.0155 g Wasser.
II. 0.2147 g der lufttrocknen Substanz gaben 0.4718 g Kolilen-
siure und 0.1476 g Wasser.

Gefunden, Ber. firr Ca Hyi Ns 4+ Ha 0
Ha O 10.0% — 10.05 pCt.
C —  59.93 60.33 »
H — 7.63 7.26 >

L. 0.1323 g der bei 1000 getrockneten Substanz gaben 31.3 cem
feuchten Stickstoffs Lei 200C. und 729 mm Barometerstand.
Gefunden Ber. fir CoH; N;
N 26.05 26.08 pCt.

Das Aethenyltriamidotoluol ist in siedendem Wasser sehr leicht
loslich, ebenso in Alkohol, fast unléslich in kaltem Wasser, schwer
loslich in Aether und Benzol. Es schmilzt unter vorhergehendem Er-
weichen bei 1000 C.

Acetylithenyltriamidotoluol,
(1)CHj . CsH:[(3)NH . C:H; . (4)N] (5)NH . CO . CHj oder
(1)CH; . CeH2[(3)N . CoH;3 (4)NH] (5)NH.CO . CH;.
Das Diamidoacettoluid veriinderte sich anch nach mehrstiindigem
Kochen mit Eisessig nicht.
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Uebergiesst man es mit Acetylchlorid, so 18st es sich darin unter
starker Wiirmeentwicklung. TUm die Reaction zu Ende zu fiihren,
wurde die Losung noch vier Stunden lang auf 1400 C. erhitzt. Das
Rohr &tfnete sich ohne Druck. Das iiberschiissige Acetylchlorid wurde
abdestillirt und der Riickstand aus moglichst wenig Alkohol umkry-
stallisirt. Bei lingerem Stehen schieden sich aus demselben kurze und
derbe Nadeln aus, welche unschart bei 130—150° C. schmolzen. Die-
selben wurden nun mit Aether gewaschen und abermals aus Alkohol
umkrystallisirt.  Sie schmolzen jetzt bei 166°C.

Unterdessen ist es mir aber gelungen, aut einem viel kiirzeren
Wege denselben Korper in grésscren, zn Analysen ausreichenden
Mengen zu gewinnen. '

Erhitzt man nimlich das Diamidoacettoluid mit Essigsdureanhydrid
etwa fiinf Minuten lang zum Kochen und lisst erkalten, so gesteht in
kurzem die ganze Masse zu einem Brei weisser Nadeln. Dieselben
wurden durch Absaugen von iiberschiissigem Essigsiureanhydrid befreit,
autf porésem Porzellan getrocknet und aus Benzol umkrystallisirt.
Beim Erkalten der Benzollosungen schieden sich sehr schéne, concen-
trisch gruppirte, atlasglinzende, weisse Nadeln aus, welche bei 166°
schmolzen.

" 1. 0.2062 g Substanz gaben 0.4296 g Kohlenséiure und 0.1162 g

Wasser.

II. 0.0747 g Substanz gaben 9.8 ccm feuchten Stickstoffs bei 230 C.

und 715 mm Barometerstand.

Gefunden
. 1I.
C 56.82 — pCt.
H G.26 —
N — 14.02 »

Der analysirte Korper konute seiner Bildungsweise nach das
Triacetyltriamidotoluol oder das Acetylithenyltriamidotoluol oder
endlich das Diithenyltriamidotoluol vorstellen.

Die erste Auffassung ist ausgeschlossen durch die Thatsache, dass
auch das vorherbeschriebene Aethenyltriamidotoluol bei der Behandlung
mit Essigsiiureanhydrid denselben bei 1660 C. schmelzenden Kérper
liefert.

Um zwischen den beiden iibrigen Formeln zu entscheiden, war
es néthig:

1. das Verhalten der Verbindung bei héherer Temperatur, und

2. die Einwirkung der concentrirten Salzsiiure oder auch der
Alkalien auf dieselbe zu studiren.

Was nun den ersten Punkt anbetrifft, so konnte man auch bei
wochenlangem Trocknen der Verbindung bei einer 110° C. nicht iiber-

Berichte d. D. chem. Gesellschaft. Jahrg. XIX, 48
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steigenden Temperatur keine Gewichtsconstanz erzielen. Bei 130 bis
1400 tritt schon cine tiefergreifende Zersetzang eint).

Unterwirft man die vorliegende Substanz der Destillation, so tritt
erst lei einer der Rothgluth nahe liegenden Temperatur, unter starkem
Aufblihem der Masse, die Entwicklung gelber Dimpfe ein. welche in
der Vorlage zu einer glasigen, braunen Masse erstarrten. Gleichzeitig
tritt deutlicher Geruch nach Acetamid auf, woll ein Zeichen der vor
sich gehenden Zersetzung. Das Destillat konnte ich der geringen
Menge halber weder weiter reinigen noch analysiren..

Von besonderem Interesse wur das Studinm des Verhaltens der
bei 1669 C. schmelzenden Substanz gegen concentrirte Salzsiiure. Im
Jahre 1877 hat nimlich H. Salkowski in Gemeinschaft mit C.
Rudolph ?) getunden, dass bei zehnstiindigem Kochen des von der
Chrysanissiure sich ableitenden Triamidobenzols mit Essigsiure-
anhydrid eine Verbindung von der Zusammensetzung:

CeHa(NH.CH;0)(NeH . CoH;) + 2H,0
entsteht, welche beim Behandeln mit Salzsiure in das salzsaure Salz
des Aethenyltriamidobenzols iibergeht. Es war nun sehr wahrscheinlich.
dass auch die von mir dargestellte Verbindung durch concentrirte
Salzsiiure in salzsaures Aethenyltriamidotoluol iibergefiihrt wird. In
der That erhielt ich durch mehrstiindiges Kochen der fraglichen Sub-
stanz mit concentrirter Salzsiure dic anscheinend dem rhombischien

Y Ich theile in Folgendem die Analysen der Substanz mit, welche so

lange getrocknet war, bis sic 82.04 pCt. von ihrem Gewicht verloren hatte.
(Der Formel

\N H.COCH;
' N
CI'I3-CGH‘.’) /CUI{3+ IIQC'ZH-]O'J
NH-
entspricht der Gewichtsverlust von 30.71 pCt.; wihrend der Formel
I
SC.CH;
CHz.CgH, N\’_ +(11202H402+H~30)
>C. CHa ¢
N~

36.86 pCt. entsprechen.)
I. 0.2252 g Substanz gaben 0.5121 g Kohlensiiure und 0.1181 g Wasser,

11, 0.1189 g Substanz gaben 19.0 cem feuchten Stickstoffs bei 209 C. und
720 mm Barometerstand.

Gefunden Berechnet fiir

. II. C[1H13N’-)O C]IH[] Nj
C 62.01 — 65.02 71.35 pCt.
H 5.82 — 6.40 394 »
N —_ 17.39 20.68 22,70 »

2) H. Salkowski, diese Berichte X, 1692.
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Bystem angehdrenden, sehr diinnen Tifelchen, welche unter dem
Mikroskop die charakteristischen Abstumpfungen der spitzen Ecken
zeigten, welche ich manchmal anch bei salzsaurem Aethenyltriamido-
toluol beobachtet habe. Versetzt man die wiissrige Ldsung dieses
salzsauren Salzes mit Ammoniak, so krystallisirt in kurzer Zeit das
Aethenyltriamidotoluol aus, welches durch Krystallform, Schmelzpunkt
und Léslichkeitsverhiltnisse als solches erkannt wurde.

Die urspriingliche, bei 1669 C. schmelzende Verbindung kann so-
mit nichts anderes sein, als das Acetylithenyltriamidotoluol, welches
anderthalb Molekiile Krystalleisessig enthilt und fiir welches die Theorie:

57.26 pCt. Kohlenstoff,
6.48 » Wasserstoff,

14.33 » Stickstoft
fordert.

Auf Grund dieser und Salkowski’s friiber erwiihnter Beob-
achtung erscheint cs sehr wahrscheinlich, dass bei der Condensation
eines acetylirten resp. benzoylirten o-Diamins zur Anhydrobase der
‘Wasseraustritt in der Weise stattfindet, dass das Sauerstoffatom des
Carbonyls mit zwei Wasserstoffatomen verschiedener Ammoniakreste
austritt.

Dem Hobrecker’schen Aethenyltoluylendiamin wiirde dann die
Formel

(3)NH .
(l)CHa.C(;Ha; ,CoH3
(4) N~

zukommen miissen, dem beschriebenen Acetylithenyltriamidotoluol die
Formel
. (3)NH-
. C:H.
(I)CH}).CSH2( (4) N/ 248
8(5)NH.CO.CH3.

Nitrodthenyltoluylendiamin,
(DCH3.CeHy [(3)NH.C;H; . (4)N](?)NO2.

Es war von Interesse zu erfahren, ob man vom Aethenyltoluylen-
diamin ausgehend zu demselben Aethenyltriamidotoluol gelangen konne,
wie vom Dinitroacettoluid.

Zu dem Ende wurde ans Mono-m-nitroacettoluid nach Hobrecker’s
Angaben das Aethenyltolaylendiamin dargestellt. Dasselbe wurde
unter Kiihlung in die vierfache Gewichtsmenge Salpetersiure (spec.
Gewicht 1.52) eingetragen, in der es sich ohne merkliche Temperatar-
erhGhung ldste. Das Reactionsproduct wurde dann in das etwa fiinf-

48*
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bis zehnfache seines Volumens kalten Wassers gegossen und einige
Stunden stehen gelassen. Es scheiden sich dann réthliche Nédelchen
eines, wie Ladenburg!) angiebt, salpetersauren Nitroiithenyltoluylen-
diamins aus, aus deren wiissriger Lésung Ammoniak das freie Nitro-
#ithenyltoluylendiamin ausfillt, Da indess die Menge des sich freiwillig
ausscheidenden Nitrats ziemlich gering war, so wurden die Filtrate von
demselben mit Soda neutralisirt. Dabei fallen barzige Klumpen aus,
welche abfiltrirt, in siedendem, ammoniakhaltigen Wasser geldst, noch
bedeutende Mengen von reinem Nitroithenyltoluylendiamin ausscheiden.

Das Nitroiithenyltoluylendiamin scheint Ladenburg nicht in den
Héinden gebabt zau haben, weswegen ich die Verbindung analysirte und
die Eigenschaften desselben hier angeben méchte. In siedendem Wasser
ziemlich léslich, scheidet sich dieser Korper beim Erkalten der Fliissig-
keit fast vollig aus in hiibschen, zu Bischeln vereinigten, derben
Nadeln, welche durch wiederholtes Umkrystallisiren aus Wasser ihren
gelben Farbenton véllig verlieren. In gewéhnlichen Ldsungsmitteln,
wie in Alkohol, Aether, Benzol, Aceton, Eisessig ist die Substanz
grosstentheils, besonders in der Hitze sehr leicht léslich. Sie schmilzt
bei 201—2020C. und enthiilt kein Krystallwasser.

L 0.2156 g Substanz (bei 1100 C. getrocknet) gaben 0.4496 g

Kohlensfiure und 0.0981 g Wasser.
II. 0.0985 g Substanz (lufttrocken) gaben 18.8 cem feuchten Stick-
stoffs bei 200C. und 720 mm Barometerstand2).

L(:‘refundenn. Ber. fiir CoHy N3Oy
C 5678 — 56.54 pCt.
H 5.05 — 4.71 »
N — 2077 21.98 »

Das Reductionsproduct dieses Nitroithenyltoluylendiamins in
reinem Zustande zu gewinnen, gelang mir bis jetzt nicht. Ebenso
hat die Reduction des Dinitroacettoluids mit alkoholischem Schwefel-
ammonium bis jetzt kein bestimmtes Resultat ergeben.

Es muss somit vorliufig unentschieden bleiben, welche Constitution
dem beschriebenen Nitroithenyltoluylendiamin zukommt.

Die mitgetheilten Versuche habe ich in den Laboratorien der Land-
wirthschaftlichen Hochschule in Berlin und der Technischen Hoch-
schule in Miinchen ausgefiihrt.

Minchen, 20, Mirz 1886.

1) Diese Berichte VIII, 677.
%) Der etwas zn niedrig gefundene Stickstoffgehalt ist wohl durch geringen
Feuchtigkeitsgehalt der Substanz zn erklaren,





