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531. G e o r g  G o l d  berg: Ueber Isophtalendiarnidoxim.  

yon Hrn. Tiemnnn.] 
[AUS den] I. Berl. Univ.-Laborat. DCCLXVII: Forgetragen in der Sitzung 

Als Ausgangsmaterial fur die Darstellung des Isophtalendiamid- 
oxims benutzte ich das m-Dicyanbenzol, das  Nitril der Isophtal- 
saure. Ich bereitete dasselbe durch Destillatioii einev innigen Ge- 
nienges von benzol - m - disulfonsaurem Kalium mit der aquiralenten 
Menge reinen, aus Blnusaure dargestellten Cyankaliums im luft- 
verdiinnten Raume. Man erhiilt die besten Ausbeuteii, wenn man zii 
j e  einer Operation immer nur kleine Mengen (15-20 g) des Gemenges 
anwendet. Das m- Dicyanbenzol sublimirt in den Retortenhals und 
wird durch abermalige Sublimation sowie durch Umkrystallisiren aus 
Alkohol gereiiiigt. So dargestellt bildet es feiiie, bei 15s - 159 O 
schmelzende Nadeln. 

I s  o p h t a1 e n d i a m i d o x  i 111, 

( H ~ K  . ) (HON :) 6 .  c ~ H ~ .  d (: N O H )  (. KH*) 
bildet sich, wenn man in allioholischer Losung 1 Mol. nt-Dicyanbenzol 
mit etwas mehr als 2 Mol. Hydroxylamin Iangere Zeit in Verschluss- 
flaschen bei Tempernturen bis 900 digerirt. Die Umwandlung geht 
m r  langsam ron Statten und die Ausbeuten an Diamidoxim sind 
nicht sehr befriedigende. Das  Diamidoxim krystallisirt beim Ein- 
engen der alkoholischen Losung aus und bildet, a u s  Alkohol um- 
krystallisirt , weisse Prismen, welche bei 193 0 unter Zersetzung 
schmelzen, sich leicht in heisseni Wasser und Alliohol, aber schwer 
i n  Aether losen und die bekannten charakteristischen Eigenschaften 
der Amidoxime zeigen. Die erwahnten Prismen exithalten Krystall- 
wasser, wahrscheinlich nur '/z Molekiil; sie rerwittern schnell, weil 
das Krystallwasser schon beim Liegen an der Luft entweicht. Das  
Chlorhydrat des Isophtalendiamidoxims ist durch grosse Krystallisations- 
fahigkeit ausgezeichnet. Aus der wasserigen Losung des salzsauren 
Salzes scheidet sich das Diamidoxim auf Zusatz r o n  Natriumcarbonat 
in Krystallen erst wieder aus, nachdem man sie auf ein sehr geringes 
Volum eingedampft hat. 

Elementaranalpse der bei 1000 getrockneten Substanz: 
Versnch 

I. 11. Theorie 

Cs 9G 49.45 49.83 - 
Hio 10 5.1G 5.14 - 
N1 56 28.87 - 25.69 
0 2  32 16.49 

194 100.00. 

- - 
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Ich habe auf die eingehende Untersuchung dieses Diamidoxims 
verzichten miissen, weil es mir bislang nicht gelungen ist, dazu aus- 
reichende Mengen von dem Kiirper darzustellen. 

532. E mi l  Ro s ent  hal: Ueber Homoterephtalendiamidoxim 
und Abkommlinge desselben. 

[ Aus dem I. Bed. Unir. -Laborat. DCCLXVIII; vorgetragen in der Sitzung 
yon Hrn. Tiemann.] 

Als Ausgangsmaterial fur die folgende Untersuchung diente das 
p- Cyanbenilcyanid, welches nach den Angaben von Mel l inghoff  ’) 
dargestellt wurde. Zu dem Ende fuhrt man das p-Toluidin nach der 
Sandmeyer’schen  Methode in p-Cyantoluol iiber, chlorirt das er- 
haltene Product in der Siedehitze und ersetzt das Chlor darauf durch 
Cyan. 

Auf 1 Mol. dieses Dinitrils liess ich 3, 2 und 1 Mol. Hydroxyl- 
amin einwirken und erhielt dabei im ersten Fall Diamidoxim, in 
letzterem ein Monoamidoxim, und bei der Anwendung zweier Molekiile 
ein Gemenge beider Korper. 

Die Ausbeute betrug aus 225 g p-Toluidin 50 g Dinitril. 

Homoterephtalendiamidoxim, 
a 1 

(H2N.)(HON:) C .  C6H4. CH2C(:NOH)(.NHa). 

Behufs Darstellung dieser Verbindung wird die wasserige Liisung 
von 3 Molekiilen Hydroxylaminchlorhydrat und der aquivalenten Menge 
Natriumcarbonat mit der Auflijsung des Nitrils in Alkohol vermischt 
und die hellgelbe, klare Fliissigkeit einige Tage bei gewiihnlicher 
Temperatur in einer verstiipselten Flasche sich selbst iiberlassen. Daa 
dabei gebildete Homoterephtalendiamidoxim scheidet sich theils aus, 
theils wird es aus der Mutterlauge durch Einengen und Abfiltriren 
der heissen Losung von einem in grosser Menge auftretenden, harzigen 
Product gewonnen: Aus heissem Wasser wiederholt umkrystalliskt, 
zeigt der Korper unter dem Mikroskop die bekannte Krystallform der 
Amidoxime, schrag abgestumpfte Saulen. Er schmilzt bei 192O unter 
Zersetzung. 

‘1 W. Mellinghoff, Inaugural-Dissertation. Berlin Juli 1SS9. 


