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I. 0.2464 g gaben 0.232 g Baryumsulfat. 
II. 0.2356 g gaben 25.5 ccm feuchten Stickstoff bei 24.80 und 717.25 mm 

Druck. 
Ber. f ir  C14 H16 S Nz Gefunden 

I. 11. 
S 12.92 - 12.89 pCt. 
N -  11.40 11.29 B 

S a l z s a u r e s  Cumeny l th iohydan to i ' n ,  
,S-CH2 

Cl~H13. N . C I 7 HCl, 
\NH-CO 

wurde durch Erwarmen einer weingeistigen Liisung von Cumenylthio- 
harnstoff mit Monochloressigsaure bereitet. Es bildet farblose, glanzende 
Krystalle, die zwischen 225 und 235 0 unter Zersetzung schmelzen. 

0.1394 g gaben 12.2 ccm feuchten Stickstoff bei 150 und 733 mm Druck. 
Gefunden Ber. fiir C13H16N2SO 

N 9.84 9.85 pCt. 

Z iirich. Chem. analyt. Laboratorium des Polytechnikums. 

189. Heinrich Goldschmidt und Victor  Badl: 
Ueber die Disdiazoamidokorper. 

(Eingegangen am 23. Marz; mitgetheilt in der Sitzung von Hrn. A. Pinner.) 

Unter Disdiazoamidokiirpern verstehen wir solche Verbindungen, 
die von primaren Aminen durch Ersatz der beiden Amidwasserstoff- 
atome durch zwei Diazoreste deriviren. Eine derartige Verbindung 
ist bereits beschrieben worden, es ist diese das Dis-p-diazotoluolathyl- 

amin, CzHS . N<N2 . c7 H7 p, das der Eine von uns gemeinschaftlich 

mit J. Holm durch Einwirkung von p-Diazotoluolchlorid auf Aethyl- 
amin erhalten hat 1). Die Entstehung dieses Korpers geht, wie 1. c. 
angegeben ist, nach folgender Gleichung vor sich: 

Nz . C7H7 p 

l) Diese Berichte XXI, 1025. 
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Die Bildung eines Disdiazoamidok6rpers bei dieser Reduction war 
anffallend, da ja bekanntlich die primawn aromatischen Amine hier- 
bei nur Monodiazoamidok6rper liefern und die Basen der Benzylamin- 
reihe, wie Go ldschmid t  und Holm') gezeigt haben, sich ihnen 
vollig analog verhalten. Zudem haben B a e y e r  und J a e g e r a )  an- 
gegeben, dass aus Aethylamin und Diazobenzolnitrat Diazobenzolathyl- 
amin, CaH5 . N H  . Na . CsH5, entsteht. Wir haben uns daher die Auf- 
gabe gestellt, zu untersuchen, wie die Reaction zwischen primaren 
Aminen der Fettreihe und Diazochloriden verlauft, ob die Bildung von 
Disdiazoamidokijrpern hierbei das Normale ist oder aber nur ver- 
einzelt auftritt. In  den Bereich der Untereuchung wurden Methylamin, 
Aethylamin und Allylamin gezogen. 

Me thy lamin  und Diazobenzo lch lo r id .  

Zu einer 33procentigen Lijsung von Methylamin wurde unter 
Kiihlung eine Losung von Diazobenzolchlorid hinzugegossen. Das 
Verhaltniss von Base und Chlorid war entsprechend der Gleichung: 

3 CH3. NHa + 2 C6H5. NaC1 
= 2CH3.NH2,  H C l + C H 3 . N < ~ ' C s H 5  a .  csH5 

gewahlt. Hiebei schied sich ein Niederschlag ab, der der Fliissigkeit 
mittelst Aether entzogen wurde. Die nach dem Verdunsten des 
Aethers zuriickbleibende Krystallrnasse wurde scharf abgepresst und 
mehrmals aus Aether umkrystallisirt. So wurden prachtvolle , lange, 
hellgelbe Nadeln vom Schmelzpunkt 112 - 1130 gewonnen. Der 
K6rper 16st sich in Aether und Benzol leicht, in Alkohol und Ligroi'n 
in griisserer Menge nur in der Warme. Die Analysen stimmten auf 
die Formel C13Hi~N5, e8 war also wirklich Di sd iazobenzo lme thy l -  

~~ 

a m i n ,  CHI .  N < Z  : ::$, entstanden. 

I. 0.1499 Q gaben 0.3603 g Kohlensiure und 0.0732 g Wasser. 
II. 0.074 g gaben 20.3 ccm feuchten Stickstoff bei 21 O u. 722.5 mm Druck- 

HI. 0.1623 g gaben43.4 ccm feuchten Stickstoff bei 12.5O u. 713 mm Druck. 

Ber. ftir c13&3& 
Gefunden 

I. 11. 111. 
C 65.55 - - 65.27 pCt. 
H 5.44 - - 5.40 B 

N -  29.64 29.67 29.29 D 

Mit der neuen Verbindung wurden einige Umsetzungen versucht. 
Zunachst wurde die S p a l t u n g  mit  verdi innter  S c h w e f e l s a u r e  

1) Dieee Berichte XXI, 1016. 
a) Diese Berichte VIII, 148. 
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vorgenommen. In der Kiilte tritt keine Reaction ein, beim Kochen 
hingegen findet Zersetzung statt, es entweicht St ickstoff ,  ferner wird 
Methylamin,  An i l in ,  Methylalkohol ,  P h e n o l  und eine kleine 
Menge Amidoazobenzo l  gebildet. Die Spaltung ist demnach, ab- 
gesehen von der Entstehiing von Amidoazobenzol, ganz analog der- 
jenigen des Dis-p-diazototuolathylamins, die Go ldschmid t  und 
Ho lm untersucht haben, verlaufen. Man muss, wie bei jener Ver- 
bindung, so auch hier annehmen, dass zunachst ein Diazorest 10s- 
geliist wird unter Bildung eines Monodiszobenzolmethylamins, das 
dann nach Art der meisten gemischten Diazoamidoverbindungen in 
doppeltem Sinne zerfallt: 

I 

= Na + C6H50H + CH3. N H  . Na . csH5; 
2a. CH3. N H .  Na . C6H5 + Ha0 

= Nz + CsHg OH + CH3. NH2; 
2b. CH3. N H .  Na . c6H5 + Ha0 

= Nz + CH3. OH + CsH5. NHa. 

Weiter haben wir die Einwirkung von s a l z s a u r e m  Ani l in  auf 
Disdiazobenzolmethylamin untersucht. Die in Alkohol geliiste Mischung 
der Kiirper wurde erwarmt, hierbei wurde, wie zu erwarten, die Bil- 
dung von Amidoazobenzo l  beobachtet. 

Der in Alkohol 
geliiste Kiirper wurde mit Zinkstaub und etwas Essigsaure erwarmt. 
Die gelbe Farbung verschwand rasch. In der Liisung konnte Met  h y 1- 
amin nachgewiesen werden, sowie P h e n y l h y d r a z i u ,  das durch 
die Ueberfiihrung in Benzylidenphenylhydrazon nachgewiesen wurde. 
Demnach scheint die Reduction im Sinne folgender Gleichung ver- 
laufen zu sein: 

Auch ein Reductioneversuch wurde ausgefuhrt. 

Na csH5 CH3. N<Na : c 6 ~ 5  + 8 H  = CH3. NHa + 2C6H5.  N H .  NH2. 

Die Reduction der Disdiazoamidokiirper sol1 tibrigens noch ein- 
gehender untersucht werden , da es nicht ausgeschlossen erscheint, 
dase hierbei Kiirper von der allgemeinen Formel: X . N<NHa N Ha 

entstehen kiinnen. 

Me thy lamin  und p -Diazo to luo lch lo r id .  

Bei unserem ersten Versuch der Einwirkung von p - Diazotoluol- 
chlorid ( 2  Mol.) auf Methylamin ( 1 Mol.) erhielten wir folgendes 
Resultat: Ale das Rohproduct, das wiederum dem Reactionsgemisch 
mit Aether entzogen worden war, aus heissem Ligroi'n umkrystallisirt 



wurde, zeigte es sich, dass kein einheitlicher Korper vorlag, sondern 
dass neben einer in Ligroi'n schwer liislichen Verbindung auch noch 
eine sehr leicht liisliche vorhanden war. Erstere erwies sich als 
Dis-p-diazotoluolmethylamin, CH3. N<Na: N2 CsH4.CH3p csH4. CH3 p. 

Sie bildete im reinsten Zustand gelbe Prismen rom Schmelz- 
punkt 1470. In heissem Aether ist sie ziemlich leicht lijslich, in 
heissem Ligroi'n und Alkohol schwieriger. Die Analysen gaben 
folgendes Resultat : 

I. 0.1521 g gaben 0.3768 g Kohlensaure und 0.0889 g Wasser. 
11. 0.0825 g gaben 19.9 ccm feuchten Stickstoff bei lSo  u. 713 mm Druck. 

% 

Ber. fur C15H17 Nj Gefunden 
I. 11. 

C 67.56 - 67.40 pCt. 
H 6.46 - 6.30 > 

N - 26.46 26.22 w 

Die in Ligroi'n leicht 16sliche Verbindung, die bei 460 schmolz, 

erwies sich als p - D i a z o t o l u o l d i m e t h y l a m i n ,  g Z > N .  N2.GH.r. 
Sie wird weiter unten beschrieben werden. Ihre Entstehung ver- 
dankte sie einer starken Verunreinigung unseres Methylamins rnit Di- 
methylamin. Dass reines Methylamin nur den bei 147O schmelzenden 
Kiirper bei der Einwirkung von p-Diazotoluolchlorid liefert , wiesen 
wir so nach, dass wir uns nach den Angaben von A. W. H o f m a n n  
reines Methylamin aus Acetamid darstellten und dessen wasserige 
Lijsung mit p-Diazotoluolchlorid versetzten. Hierbei entstand einzig 
und allein Disdiazotoluolmethylamin, von dem bei 46 schmelzenden 
Korper war nicht die geringste Menge nachweisbar. Bei spateren 
Darstellungen des Disdiazotoluolmethylamins wandten wir Methylamin- 
liisung von K a h l b a u m  an, vermischten die Base und das Diazo- 
chlorid im Verhaltniss ron 3 Molekiilen auf 2 Molekiile, filtrirten 
den Niederschlag ab und krystallisirten nach dem Abpressen aus 
Aether um, wobei der Korper sofort rom richtigen Schmelzpunkt er- 
halten wurde. 

Es  wurde untersucht , wie sich das Dis-p-diazotoluolmethylamin 
beim Kochen rnit Wasser verhalt. Hiei-bei erwies sich der K6rper als 
viillig bestandig. Auch nach stundenlangem Kochen war keine Ver- 
anderung eingetreten, auch war er mit Wasserdampfen nicht fluchtig. 

Beim Kochen mit v e r d i i n n t e r  S c h w e f e l s a u r e  liist er sich 
nach iind nach unter Stickstoffentwicklung auf. Die Zersetungspro- 
ducte sind Methy lamin ,  Me thy la lkoho l ,  p - T o l u i d i n  und 
p - K r e s o l .  Beim 'kochen mit Natronlauge wir der gleichfalls gespalten, 
doch ist sehr langes Kochen hierzu niithig. Die bei der Spaltung 
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entstehenden Basen wurden untersucht. Hierbei zeigte es sich , dass 
hauptsachlich M e t  h y l a  m i n  und nur in sehr geringer Menge p-Toluidin 
entstanden waren. 

Wir  liessen weiter Methylamin und p-Diazotoluolchlorid in  dem 
Verhaltniss auf einander reagiren, dass ein Monodiazotoluolmethyl- 
amin, CH3 . N H  . Nz . C7H7 als Reactionsproduct zu erwarten gewesen 
ware. Entsprechend der Gleichung 
2CH3 . NH2 + C I H ~ . N ~ . C ~ =  CH3.NH2, H C l + C H 3 . N H . N 2 .  C7H7 
wurde auf 2 Mol. Base 1 Mol. Diazochlorid angewandt. Der  entstan- 
dese  Niederschlag wurde rnit Aether extrahirt. Nach dem Verdun- 
sten desselben hinterblieb eine gelbe Krystallmasse , die sich als fast 
reines Dis-p-diazotoluolmethylamin erwies. Um zu untersuchen , ob 
nicht vielleicht in den geringen Mengen der anhaftenden Schmieren 
der  gesuchte Diazoamidokcrper enthalten sei , wurde ein Theil der 
Masse in Aether gelijst und mit Phenylisocyanat versetzt. Ware 
Monodiazoamidokijrper vorhanden gewesen , so hatte nach den Ver- 
suchen von G o l d s c h m i d t ,  H o l m  und M o l i n a r i ' )  ein Diazoharn- 

Na C7H7 stoff der Formel CH3 . N c C d  . NH . CsH5 entstehen miissen. In- 

dessen gab Phenylcyanat nur eine ganz geringfiigige Triibung, so dass 
man auf die Abwesenheit eines Monodiazoamidokiirpers schliessen 
konnte. Ein anderer Theil der Reactionsmasse wurde mit Wasser- 
dampf destillirt. Zuriick blieb fast reines Disdiazotoluolmethylamin, 
im Destillat liessen sich sehr geringe Mengen von p-Toluidin, Methylamin 
sowie eine Spur von p-Diazotoluolmethyldiamin nachweisen , letzteres 
offenbar von einer geringen Verunreinigung des Ausgangskcrpers mit 
Dimethylamin herriihrend2). Aus diesem Versuch lasst sich schliessen, 
dass das Haupteinwirkungsproduct von Diazochloriden auf primare 
Amine die DisdiazoamidokCirper sind, in welchen Verhaltnisseii auch 
die Componenten auf einander wirken. 

CHn p - D i a z o  t o  1 u o l d i  m e t h y 1 a m i  n , cH' > N .  N2. CS Ha. c H3. p. 
3 

Wie oben erwahnt, erhielten wir beim Arbeiten mit Dimethyl- 
aminhaltigem Methylamin neben Disdiazotoluolmethylamin einen bei 
46O schmelzenden Kijrper. Derselbe bildet farblose rhombische Tafeln 
und ist in Aether und Ligroi'n sehr leicht lijslich. Durch die Ana- 
lyse wurde er a19 Diazotoluoldimethylamin identificirt. 

1) Diese Berichte XXI, 1019, 2 5 5 i .  
2) Die Einwirkung Ton p-Diazotoluolchlorid bietet , mie man aus diesen 

Veimchen ersieht, ein eben so einfaches, mie genaues Mittel, uni Mono- und 
Dimethylamin neben einander nachzuweisen. 
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I. 0.2345 g gaben 0.5704 g Kohlensiiure und 0.1654 g Wasser. 
11. 0.0977 g gaben 23.1 ccm feuchten Stickstoff bei 180 und 725 mm Baro- 

meterstand. 
Gefunden 
I. 11. Berechnet f i r  C9H13N3 

C 66.34 - 66.24 pCt. 
H 7.83 - 8.04 2 

N -  26.01 35.77 )) 

Zur volligen Sicherstellung der Formel bereiteten wir uns reines 
Dimethylamin aus Nitrosodimethylanilin und liessen darauf p-Diazo- 
toluolchlorid einwirken. Das Reactionsproduct erwies sich mit dem 
zuerst erhaltenen vijllig identisch. Zum Ueberfluss wurde noch eine 
Stickstoff bestimmung gemacht. 

0.117 g gaben 27.9 ccm feuchten Stickstoff bei 21° und 721.5 mm Druck. 

Gefanden 
N 25.73 

Berechnet 
-25.77 p c t .  

Das  p-Diazotoluoldimethylarnin ist ebenso, wie das von B a e y e r  
und J a e  g e  r ') beschriebene Diazobenzolmethylamin , mit Wasser- 
dampfen sehr leicht fliichtig. In  verdunnten Sauren liist es sich in 
der Rake ohne Zersetzung auf, beim Erwarmen der Losung entweicht 
S t i c k s t o f f ,  und D i m e t h y l a m i n  und p - K r e s o l  entstehen: 

M e t h y l a m i n  u n d  o-  D i a z o a n i s o l c h l o r i d .  

O C H 3  (1) 
6H4<N = N C1 (2), 

wurde im Kijrper erhalten, der nach dem Umkrystallisiren aus Aether 
biischelformig angeordnete, gelbe, durchsichtige, spitee Nadeln bildete. 
Er schmolz bei 140-141O. Der  Analyse zufolge lag D i s - o - d i a z o -  

Aus Methylamin und o-Diazoanisolchlorid, C 

I. 0.1518 g gaben 0.3345 g Kohlensaure und 0.085 g Wasser. 
11. 0.0835 g gaben 18 ccm feuchten Stickstoff bei 15.50 und 710 mm Druck. 

Gefunden 
I. 11. Berechnet f i r  ClsH17NsOa 

C 60.09 - 60.20 pCt. 
H 6.22 - 5.86 B 

N - 23.41 '23.41 B 

l) Diese Berichte XIII, 145. 



Met h y la m i n un d p -D i a z o a n i s o 1 c h 1 or i d. 
Das Reactionsproduct, Die -p-di azoa  n i s olm e t h y lami  n 

Na cs H4 ' 0cH3p ' krystallisirt aus Aether in verfilzten, cH3* N<Nz.Cg&.0CH3p 
gelben Nadeln vom ' Schmelzpunkt 1 1 1 - 1 1 20. 

Gefunden 
0.0885 g 19.1 ccm feuchten Stickstoff bei 150 und 721 mm Druck. 

N 23.85 23.41 pCt. 
Berechnet fiir G5 Hi7 N5 02 

Aethy lamin  und Diazobenzo lch lo r id .  

Wie schon oben erwahnt, erhielten B a e y e r  und J a e g e r  durch 
Einwirkung von 1 Mol. Diazobenzolnitrat auf 2 Mol. Aethylamin ein 
Oel, das sie auf die Analyse des Pikrats hin als Diazobenzolathylamin 
ansprachen. Wir liessen 2 Mol. Diazobenzolchlorid auf 3 Mol. Aethyl- 
amin einwirken. Das Reactionsproduct war 61%. Als wir aber dieses 
Oel einige Tage bei Winterkalte stehen liessen, erstarrte es fast voll- 
stiindii zu einem Haufwerk von gelben Prismen. Diese wurden aus 
Aether mehrmals umkrystallisirt, bis sich der Schmelzpunkt (70-71O) 
nicht mehr anderte. Bei der Analyse stellte es sich heraus, dass auch 
in diesem Falle ein Disdiazoamidokiirper, das D i s d i a z o b e n z o l a t h y l -  

I. 0.1436 g gaben 0.3512 g Kohlenshre und 0.0798 g Wasser. 
II. 0.1199 g gaben 30.3 ccm feuchten Stickstoff bei 14" und 713 mm Druck. 

Berechnet fur ClaH15N5 Gefunden 
I. 11. 

C 66.70 - 
H 6.17 - 
N - 27.77 

66.40 pCt. 

27.67 D 

5.93 

Zu einem zweiten Versuch liessen wir auf zwei Molekiile Aethy- 
amin ein Molekul Diazochlorid einwirken, hier herrschte also dasselbe 
Verhiiltnms vor, das B a e y e r  und J a e g e r  bei der Einwirkung von 
Diazobenzolnitrat auf Aethylamin gewiihlt hatten. Indessen verlief 
die Reaction genau so, wie bei dem ersten Versuch. Das zuerst ent- 
standene Oel erstarrte in der Kalte zu einer Krystallmasee, die nach 
dem Umkrystallisiren den Schmelzpunkt 70-710 zeigte und sich 
auch im Aussehen von dem Disdiazobenzolathylamin nicht unterschied. 
Da miiglicherweise doch vielleicht kleine Mengen von Monodiazo- 
benzolatthylamin hierbei entstanden sein konnten, wurde ein Theil des 
noch nicht erstarrten Oels der Destillation mit Wasserdampf unter- 
worfen. Es scheint namlich aus der Arbeit von B a e y e r  und J a e g e r  
hervorzugehen, dass sie das von ihnen erhaltene Oel auf diese Weise 
gereinigt haben. Es zeigte sich nun, dass hierbei kleine Mengen 
eines gelb gefarbten Oels iibergingen, daa aber zum griissten Theil 
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aus Anilin bestand. Namentlich folgender Versuch war  entscheidend 
dafiir, dass dieser Kiirper und nicht Monodiazobenzolathylamin vorlag: 
Beim Versetzen der concentrirten atherischen Losung des Oels mit 
Phenylisocyanat schied sich namlich ein krystallinischer Niederschlag 
aus, der nach Schmelzpunkt und Aussehen nichts anderes als Diphe- 
nylharnstoff, der j a  aus  Anilin und Phenylcyanat entsteht, war. Ein 
Diazobenzolathylphenylharnstoff, Ca H5 . N<c Nz 0‘. CsH.5 N H cS H5, der bei 

Anwesenheit von Monodiazobenzolathylamin hatte entstehen miissen, 
liess sich im Reactionsproduct nicht nachweisen. Damit ist an einem 
.zweiten Beispiel bewiesen, dass sich primare Amine der Fettreihe 
rnit Diazochloriden ohne Riicksicht auf die angewandten Mengen- 
verhaltnisse stets zu Disdiazoamidokiirpern vereinigen. 

Wir  priiften auch das Verhalten des reinen Disdiazobenzolathyl- 
amins bei der Wasserdampfdestillation. Hierbei zeigte es sich, dass 
ein sehr geringer Theil desselben iiberging, ferner war eine kleine 
Part ie  bei langerem Kochen zersetzt worden, die Zersetzungsproducte, 
von denen etwas Phenol und Anilin nachgewiesen werden konnten, 
waren natiirlich ebenfalls ins Destillat iibergegangen, der griisste Theil 
der Substanz w a r  aber  unverandert im Kolben zurcckgeblieben ’). 

A e t h y l a m i n  

Bei Zusammenwirken 

d i a z o a n i s o l a t h y l a m i n ,  

u n  d o - D i a z  o a n  is o 1 c h l o r i d .  

dieser beiden Kiirper entstand das D i s-  o - 

1) Die von B a e y e r  und J a e g e r  veraffentlichte Analyse des Pikrats 
lilsst die Deutung zu, dass sie in eine Verbindung von 1 Mol. Disdiazobenzol- 
athylamin mit 2 Mol. Pikrinsilure, C I ~ H I ~ N ~ , ~ C ~ H ~ N ~ O ~  in Hiinden hatten. 
Wir haben, um zu priifen, als DisdiazoamidokBrper sich mit 2 Mol. Pikrin- 
siiure verbinden, auf Dis-p-diazotoluolilththylamin Pikrinsilure einwirken lassen. 
Zur titherischen L6sung des Disdiazoamidokarpers wurde eine LBsung yon 
Pikrinsaure in Alkohol gegeben. Der zuerst ausfallende Niederschlag erwies 
sich als reine Pikrinsilure. Das Filtrat davon fgrbte sich bald dunkel, eine 
schwache, aber continuirliche Gasentwickelung war zu beobachten, und nach 
und nach schieden sich gelbe Nadeln pus, die bei 1130 explodirten. Die Ana- 
lysen, die mit Praparaten zweier Darstellungen unternommen wurden, stimmten 
nicht auf die Formel CleH~gNs, 2 C683N307, sondern angeniihert auf das 
Pikrat des p - Diazoamidotoluols, C7 H7 . NH . Na . C7 H7, c6 H3 N3 07. Wir 
stellten uns diese Verbindung direct aus p - Diazoamidotoluol dar und beob- 
achteten an derselben die gleichen Eigenschaften. Daher ist anzunehmen, 
dass die Pikrinsitnre langsam zersetzend auf den Disdiazoamidokarper wirkte. 
Es ist aber wohl mcglich, dass sich unter anderen Versuchsbedingungen 
Pikrate von Disdiazoamidokarper gewinnen lassen. Die Versuche hieriiber 
sind noch nicht abgeschlossen. 
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Aether umkrystallisirt goldgelbe, kleine , dicke Prismen ergab. 
Schmelzpunkt liegt bei 1300. 

Der 

0.0757 g gaben 15.4 ccm feuchten Stickstoff bei 14.5 0 und 720 mm Druck. 
Gefunden Berechnet fur C16H19NsOa 

N 22.59 22.37 pCt. 

A e t h'y 1 a mi  n u n d p - D i a z o a,n i s o lc  h 1 o r  i d. 

Das Einwirkungsproduct bildete, aus Aether umkrystallisirt, lange, 
gelbe Nadeln vom Schmelzpunkt 114-1150. Es war Di s -p -d iazo -  

N2. C s H 4 . 0 .  CH3p * 
a n i s o l a t h y l a m i n ,  C2&. N < N 2 .  CgH4. c. c H 3 p .  

0.0937 g gaben 19.1 ccm feuchten Stickstoff bei 1 6 O  und 721 mm Druck. 
Gefunden Ber. fur C ~ G H I ~ N ~ O ~  

N 22.52 22.37 pCt. 

A l ly l amin  u n d  D i a z o b e n z o l c h l o r i d .  

Bei der Reaction Ton Allylamin (3 Mol.) auf Diazobenzolchlorid 
(2 Mol.) entstand ein Oel, das bei langerem Stehen in der Kalte zu 
einer krystallinischen Masse erstarrte. Dieselbe wurde aus Aether 
umkrystallisirt. So wurden gelbe Nadeln vom Schmelzpunkt 74 O 

erhalten. Der Analyse zufolge war D i s  d i a z o  b en z o l  a l l y  l a m  i n ,  

C3H5. N<N2 : C6H5 , entstanden. 

verloren. 

N2 CsH5 

I. 0.1435 g gaben 0.3549 g Kohlenslture. Die Wasserbestimmung ging 

11. 0.0793 g gaben 18.3 ccm feuchten Stickstoff bei 12O und 729 mm Druck. 
Gefunden 

I. II. Ber. fiir G15H15N5 

C 67.31 - 67.92 pCt. 
N -  26.25 26.42 B 

A l l y l a m i n  und  p - D i a z o t  o luolch lor id .  

Das aus Aether umkrystallisirte Reactionsproduct bildet lange, gelbe, 
Es ist, wie zu erwarten verfilzte Nadeln vom Schmelzpunkt 85- 87. 

war, Dis-p-diazotoluolal lylamin,  C3H5. N<Na N2 ~ c s ~ ~ ~ H 3 p .  C6H4 CHsp 

I. 0.1362 g gaben 0.3471 g Kohlensgure und 0.0777 g Wasser. 
II. 0.0788 g gaben 16.7 ccm feuchten Stickstoff beil3Ound 725.5 mm Druck. 

Gefunden 
I. 11. Ber. fiir 4, H19N5 

C 69.62 - 69.62 pCt. 
H 6.34 - 6.48 s 
N -  23.79 23.89 s 
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Beim Kochen des Dis - p - diazotuolallylamins mit v e r  d ii n n t e r  
S c h w e f e l s a u r e  wurden, wie bei der Spaltung anderer Glieder dieser 
Korperklasse, 4 Spaltungsproducte nachgewiesen : A 11 y l a lko  h o 1, 
A l ly l amin ,  p - K r e s o l  und p-To lu id in .  

Von weiteren Versuchen zur Gewinnung von Disdiazoamido- 
kiirpern seien noch folgende erwahnt: Allylamin und p - Diazoanisol- 
chlorid geben ein ’in gelben Nadelchen vom Schmelzpunkt 98 - 100 0 

krystallisirondes Product, Allylamin und o-Diazoanisolchlorid ein Oel, 
das nicht zum Erstarren gebracht werden konnte. Auch aus Methyl- 
amin und a-m-Diazoxylolchlorid liess sich nur ein iiliges Einwirkungs- 
product gewinnen. 

Durch unsere Untersuchung ist die Existenz der Disdiazoamido- 
ktirper festgestellt. Sie sind als die Hauptproducte der Einwirkung 
von Diazochloriden auf primare Amine der Fettreihe erkannt. Ein- 
schliesslich des von Go ldschmid t  und Holm bereiteten Dis-p-diazo- 
toluolaethylamins sind bis jetzt 10 Glieder dieser neuen Korperklasse 
genauer untersucht. 

Na . CsH5 

Na CsHs 

Na CsH5 

1. Disdiazobenzolmethylamin, CHa . N<N2 . cs H5 , F.-P. 11 2 - 1 13 O, 

2. Disdiazobenzolathylamin, C2H5 . N<Na CsHs , F.-P. 70 - 71 O, 

3. Disdiazobenzolallylamin, C3H5 . N<N2 ’ CsHS, F.-P. 74O, 

N a ’ c 7 H 7 p 7  F.-P. 1210, 5. Dis -p - diazotoluolathylamin, Ca H5 . N<N 

6. Dis-p-diazotoluolallylamin, C3 H5. N < z  : E: :: , F.-P. 85 - 87 O, 

7. Dis-o-diazoanisolmethylamin, C H S . N < ~ : ,  : c~~~ o0, F.-P. 140°, 

8. Dis - o - diazoanisoliithylamin , Ca HI, . N<Na . G H, 0 o ,  F.-P. 1300, 

9. Dis-p-diazoanisolmethylamin, CHs.N<”. C7H70p, F.-P. 111-1120, 

10. Dis-p-diazoanisolathylamin, QHs .N<z i :  :;:$;, F.-P. 114-1 Is0. 

2 .  c 7 H . r ~  

N2 C7&00 

Na . C7 H7Oo 

Na . C.rHiOp 

Z iiri c h,  Chem. analyt. Laboratorium des Polytechnikums. 


