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Chloratome in der Stellung = j ?~  hat. Die Stellung des dritten Chlor- 
atomes in dem Naphtalinkerne ist nicht bekannt. Ich habe versucht, 
das Kaliumsalz der Diazonaphtalindisulfosiiure durch Kochen rnit abso- 
lutem Alkohol in Naphtalindisulfosaure zu verwandeln , aber diese 
Reaction gelang mir nicht. 

A t t e r b e r g  l) hat  durch Eiriwirkung von Chlor auf a-Nitro- 
naphtalin ein Trichlornaphtalin mit dem Schmelzpunkt 90° C. erhalten. 
Ob dieses Trichlornaphtalin mit dem meinigen identisch ist oder nicht, 
kann ich jetzt nicht brstimmen. Sind sic identisch, so hat  mein Tri- 
chlornaphtalin cin Chloratorn iu einer a-Stellung und die beiden ubrigen 
in der Stellung = pz.  

Die Untersuchung wird fortgcsetzt. 
U p s a l a ,  im December 1888. Universitats-Laboratorium. 

646. A. Voswin ke l :  Ueber das Orthodiathylbenzol. 
[Mitthcilung aub den1 chmischcn Institut der Universitat Bonn.] 

(Eingcgangen am 21. December.) 

Da ich das Orthodiathylbenzol mittelst der F r i e d e l - C r a f t s ' s c h e n  
Synthese nicht erhalten hatte *) , so interessirte es mich, genannten 
Kohlenwasserstoff in anderer Weise darzustellen und zwar wahlte ich 
hierzu die F i t  tig'sche Synthese ausgehend vom Orthodichlorbenzol. 

Die Einwirkung des Natriums auf das Gemisch von Orthodichlor- 
benzol und Aethylbromid begann schon nach wenigen Minuten und 
verlief so heftig, dass ich durch starkes Abkuhlen die Reaction 
massigen musste. Kach Verlauf von zwiilf Stunden war  die Umsetzung 
zu Ende, das flussige Reactionsproduct wurde mit sammt dem von 
den Halogensalzen herriihrenden Actherauszug der fractionirten 
Destillation unterworfen. His 1900 C. destillirte verhiiltnissmiissig 
wenig, auch konnte beim Steigern der Temprratur bis auf 2200 C. 
nicht mehr vie1 iibergetrieben werden. Der  Riickstand bestand in 
einer amorphen, weichen, harzartigen Masse, aus welcher nichts kry- 
stallinisches erhalten werden konnte. Die unter 1900 C. siedenden 
Fractionen sammelten sich schliesslich hauptsachlich zwischen 180 bis 
1850 C. an. Jedoch muss ich bemerken, dass die Ausbeute herzlich 

1) Diese Bcrichte IX, 926. 
a) Diem Berichte XXI, 2829. 
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schlecht war uiid ich aus 300 g Orthodichlorbenzol nur ca. 25  g des 
rohen Kohlenwasserstoffes erhalten habe. 

1 2 

o - D i a t h y l b e n z o l ,  Cg&. CzHg. CaH.5, aus dem reinen S.ulfamid 
durch Erhitzen mit Salzslure dargestellt, ist eine farblose, das Licht 
starker als Wasser brechende Flussigkeit von schwach aromatischem 

1so c. 
Geruch und vom spec. Gewicht 0.8662 bei 4oc; . Es siedet con- 

stant zwischen 184 - 184.50 C. und wurde bei - 20 O C. dickfliissig. 
Mit Pikrinsaure verbindet es sich nicht. 

0.364 g lieferten bei der Verbrennung 1.195 g Kohlcnsaure = 0.325 g 
Kohlenstoff und 0.343 g Wasscr = 0.0351 g Wasserstoff. 

Ber. fur CloHla Gefunden 
C 89.58 89.28 pCt. 
H 10.44 10.46 B 

Durch Kaliumpermanganat in wtisseriger, alkalischer Liisung wird 
es zu o-Phtalsaure oxydirt. 

Der oben erwahnte zwischen 180-185O C. siedende rohe Rohlen- 
wasserstoff liiste sich in gleichem Volumen concentrirter und dem 
halben Volumen massig rauchender Schwefelsaure nach kraftigem 
Schiitteln und Erhitzen auf 50-60° bald auf. Durch Zusatz von 
Eis wurde die Sulfonsiiure abgeschieden und hierauf in das Baryum- 
salz iibergefiihrt. 

(Clo Hi3 s 0 3  )a Ba 
+ Ha 0, krystallisirt in kleinen centrisch geordneten Prismen, welche 
in Wasser ziemlich leicht lSslich sind. 

0.696 g dcs Salzes verloren bei 110-120° C. 0.023 g Krystallwasser. 

Gefunden 
H20 3.09 3.11 pCt. 

o - D i a t h y l  b en z o 1 s ul fo s a u r e s Bar  y um , 

Ber. fur ( C ~ O  H13 S 03)s Ba + €11 0 

0.426 g lieferten 0.172 g Baryumsulfat = 0.101 g Baryum. 
Bercchnet Gofunden 

Ba 23.4 23.7 pCt. 
Das Kaliumsalz dieser Sulfonsaure ist in Wasser sehr leicht liislich 

und konnte deshalb nicht krystallisirt erhalten werden. In concentrirter 
Lijsung wird es durch Alkohol amorph gefiillt, ist jedoch im Ueber- 
schuss des Fallungsmittels wieder liislich. 

o - D i a  thy1 ben  z o l  su l fa  mid ,  CloIIl3 S 0 2  NH2, krystallisirt aus 
verdiinntem Weingeist in farblosen , rhombischen Tafeln, welche bei 
119O C. schmelzen. (Das Amid der rn-Diathylbenzolsulfonsaure schmilzt 
hei 101-1020 C. und dasjenige der p -  Diathylsulfonsaure bei 85O C.) 

Durch Einwirkung von Salpeterschwefelsaure auf den Kohlen- 
wasserstoff erhielt ich ein fliissiges Nitroproduct, welches beim Erhitzen 
explodirte, wahrscheinlich also ein Trinitro-o -diathylbenzol. Jedoch 
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stand mir selbiges niir in geringer Menge zur Verfiigung, SO dass ich 
yon einer weiteren Untersuchung absehen musste. 

T e t r a b r  o m - o - d i a t h y l  b e n  z o 1 , c6 (Cz H5)2 Hrq, krystallisirt aus 
Alkohol in  farblosen, derben Prismen, welche bei 64.5O C. schmelzen. 

0.225 g dcs Salzcs liefertcn 0.374 g Bromsilber. 
Bcr. fur CloHloBr4 Gefunden 

Rr  71.11 70.66 pCt. 

646. A. W. r e l m e r :  Ueber Pentemidotoluol. 
(1' o r  1 a u f i g e Mi t t  h e i 1 u n g. ) 

(Eingegangen am 21. December.) 
[Aus dem I. Berliner chemisehen Laboratorium S o .  DCCXXVII.] 

Um zu dem Pentamidotoluol zu gelarigen, wurdm zunilchst die 
bisher unbckannten Verbindungen, d;ts Trinitrodibromtoluol c6 . . 
(NOZ)~  Br2 und das Trinitrodiamidatoluol c6 . CH3 . (KO2)s (NE1)2 dar- 
gestellt, und dann letzteres durch Reduction mittelst Zinn und Salz- 
saure in das Chlorid des Pentamidotoluols ubergefiihrt. 

T r i n i t r o d i b r o m t o l u o l  wurde erhalten durch Kochen des sym- 
metrischen Dibromtoluols (Schmp. 390) mit der 20fachen Gewichts- 
menge einer Mischung von gleichen Volumen englischer Schwefelsaure 
und Salpetersaure (spec. Gew. 1.52). Es krystallisirt ausnlkohol  in langen, 
schwach gelb gefarbten Prismen, welche bei 229 - 230° schmelzen. 

Stickstoff bestimmung : 
0.4154 g Substanz gaben bei 14" und 761mm Druek 39ccm Stickstoff. 

Thcorie Versuch 
h' 10.91 1 1.06 pCt. 

T r i n i t r o d i a m i d o t o l u o l .  Dicse Verbindung entsteht aus dem 
eben beschriebenen Trinitrodibromtoluol, wenn man diese wlhrend 
8 Stunden im Wasserbade unter Druck mit alkoholischem Ammoniak 
erhitzt. Das Reactionsproduct wurde abgesogen, mit kaltem Alkohol 
gewaschen und aus kochendem Alkohol umkrystallisirt. Es bildet 
kleine, gelbe Prismen vom Schmelzpunkt 222 O. 

mit 

Stickstoff bestimmung : 
0.2019 g Substanz gaben bei 14" und 768 mm Druek 465 ccm Stickstoff. 

Theorie Versuch 

P e n t a m i d o t o l u o l .  Trinitrodiamidotoluol wurde in der Kalte 
Zinn und Salzsaure reducirt. Aus der nahezu entfarbten Liisung 

N 27.24 27.38 pCt. 


