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ist, aus siedendem Ligroin umkrystallisirt. Die Substanz bildet kleine,
schwach gelb gefirbte, rhombische Bléttchen, welche bei 54¢ schmelzen.
Ana.lyse: Ber. fiir 013H19N04.
Procente: C 61.65, H 7.51, N 5.54.
Gef. » » 61.38, » 7.59, » b5.82.

Die Ausbeute betrug 40 pCt. der Theorie.

0-Oxyhippuraldehyd, HO.CsH,.CO.NH. CH;.COH.

Die vorige Verbindung wird in der 6fachen Menge stark ge-
kiihlter Salzsdure (1.19) gelost. Nach etwa /3 Stunde beginnt die
Krystallisation des salzsauren Aldehyds. Derselbe wird nach 2 Stunden
auf Glaswolle filtrirt, mit Salzsiiure gewaschen und auf Thon ge-
trocknet. Zur volligen Reinigung 168t man in Wasser und fillt aus
dem abgekiihlten Filtrat durch Einleiten von Salzsiuregas.

Das Salz bildet schone, weisse Tafeln, schmilzt gegen 1509 unter
Zersetzung, ist in Wasser und Alkohol leicht, in starker Salzsiure
selir schwer 16slich und hat, iiber Schwefelsdure getrocknet, die Formel
CyHyNO; . HCL

Analyse: Ber. fir CoH;oNCl10;.

Procente: C 50.11, H 4.64, Cl 16.47.
Gef. » » 50.00, » 4.77, » 16.29.

Der freie Aldehyd, welcher aus der mit Soda neutralisirten, con-
centrirten, wissrigen Losung des Hydrochlorats ausgeithert werden
kann, ist ein in Wasser und Alkohol leicht ldslicher Syrup und redu-
cirt sehr stark.

Das Phenylhydrazon bildet schwach gelbe Nadeln, welche bei 134°
unter Zersetzung schmelzen. Das Oxim krystallisirt aus heissem
Wasser in Nadeln vom Schmelzpunkt 1429,

567. Walter Alexander: Ueber die Phtalylverbindungen
des Aminoacetals.
[Aus dem I. Berliner Universitits- Laboratorium.]
(Eingegangen am 12. November.)

Phtalyldiaminoacetal, CsH,(CONH.CH;. CH [0 C3Hs]a).

1 Mol. Phtalylehlorid (1 Gew.-Theil) warde zu 4 Mol. Aminoacetal
(2.13 Gew.-Theilen) — beides in der zehnfachen Menge gewdhnlichen
Aethers geldst — langsam unter Eiskiihlung und Umschiitteln zu-
gegossen. Am Ende dieser Operation schieden sich weisse Krystalle
von salzsaurem Aminoacetal aus. Die filtrirte Fliissigkeit wurde
mit etwas Wasser gewaschen, um Aminoacetal zu entfernen, dann durch
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Abdampfen stark concentrirt und mit viel Petroleumither versetzt.
Dabei fillt das Phtalyldiaminoacetal in farblosen Nadeln aus.
Analyse: Ber. fir CaoHzaNaOs.
Procente: C 60.6, H 8.1, N 7.1,
Gef. » » 603, » 7.9, » 7.3.

Die Substanz schmilzt bei 90¢ und zersetzt sich wenig fiber 100°.
Sie ist in kaltem Wasser etwas leichter 18slich, als in heissem. In
Alkohol, Aether, Benzol leicht 1dslich,

Der entsprechende Aldehyd, auf die mehrfach beschriebene Art
dargestellt, bleibt als Hydrochlorat beim Verdampfen der salzsauren
Lésung in Form eines griinen Syrups, welcher Fehling’sche Losung
stark reducirt. Das Chloroplatinat, welches aus der alkoholischen
Losung durch Aether als gelbes Pulver gefillt wird, wurde analysirt.

Analyse: Ber. fir Ci2HyuNaO,PtCle.

Procente: Pt 29.3.
Gef. » » 29.5,

o-Benzoylaminoacetalcarbonsiure,
HOOC.CgH,.CO.NH. CH,. CH(OC,y Hy)s.

Dieselbe entsteht aus der vorigen Verbindung durch Alkali.
Phtalyldiaminoacetal wird in starker alkoholischer Kalilauge geldst,
eine Stunde lang auf 60° erwirmt, dann die Losung mit Wasser ver-
diinnt, angesiuert und ausgeithert. Aus der concentrirten édtherischen
Losung fallen durch Petrolither weisse, sternformig gruppirte Nadeln.

Analyse: Ber. fir Ci3H;oNOs + Hz 0.

Procente: C 56.2, H 7.0, N 4.7.
Gef. » » 558, » 1.3, » 4.6.

Die Substanz schmilzt nicht constant gegen 100° unter Zersetzung;
schon im Exsiccator verliert sie Wasser, wobei die Krystalle zusammen
backen; auf Zusatz von wenig Wasser wird die Masse wieder ganz
krystallinisch. Diese Beobachtungen sprechen fiir einen Gehalt an
Krystallwasser, dessen genaue Bestimmung durch Gewichtsverlust
allerdings bei der Zersetzlichkeit des Korpers nicht gelang.

In Wasser ist sie schwer, in Alkohol und Alkalien leicht 1slich.

Terephtalyldiaminoacetal, CsHs(CO.NH.CH, . CH[OCyH;]o)a.
Wird ebenso gewonnen, wie das isomere Derivat der Phtalsiure.
Wegen der geringen Légslichkeit scheidet es sich grésstentheils mit
dem salzsauren Aminoacetal aus dem Aecther ab und bleibt beim
Waschen des Niederschlags mit Wasser als farblose Krystallmasse
zurlick. Aus verdinntem Alkohol krystallisirt es in flachen Nadeln
oder Blittchen. Ausbeute gut.
Analyse: Ber. fiir CooHagN3Os.
Procente:” G 60.6, B 8.1, N 7.1.
Gef. » » 60.5, 60.5, » 8.1, 8.0, » 6.9.
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Schmelzpunkt 1659 leicht laslich in Alkohol und Chloroform,
schwer in Aether, noch schwerer in Wasser und Ligroin.

Terephtalyldiaminoaldehyd, C¢Hs.(CO.NH. CHz. COH),.

Man I6st das Acetal in der 6fachen Menge rauchender Salzsiiure
verdiinnt mit dem doppelten Volumen Wasser, erhitzt bis fast zum
Sieden, entfirbt mit Thierkohle und iibersittigt das erkaltete Filtrat
mit festem Natriumcarbonat. Dabei fillt der Aldehyd als lockeres
weisses Pulver. Derselbe 18st sich in starker Salzsiure und in
Alkalien und reducirt sehr stark. In allen anderen Lésungsmitteln
ist er fast unl8slich, beim Erhitzen firbt er sich bald gelb und zer-
setzt sich schliesslich véllig. Da die Analysen keine guten Zahlen
gaben, so wurde die Zusammensetzung durch das Phenylhydrazon,
CsH,.{CO.NH.CH;.CH:N3H. CsHs)s, festgestellt. Dasselbe fillt
in gelben Flocken ans, wenn man die verdiinnte salzsaure Lésung des
Aldehyds mit iiberschiissigem Natriumacetat und essigsaurem Phenyl-
hydrazin versetzt.

Aus heissem Alkohol, worin es ziemlich schwer 13slich ist, kry-
stallisirt es in schwach gelben Blittchen, welche nicht constant gegen
1959 unter Zersetzung schmelzen und in Wasser, Aether, Benzol fast
unléslich sind.

Analyse: Ber. fir CssHayNegQ..

Procente: C 67.3, H 5.6, N 19.6.
Gef. » » 66.5, 66.4, » 6.0, 5.8, » 19.2, 19.2, 19.0,

Terephtalyldiaminoessigsiure, CoHy(CONH.CH;.COOH),.

Zu der verdionten salzsauren Ldsung des Terephtalyldiamino-
aldehyds wurde Brom im Ueberschuss zugefiigt. Nach zweitigigem
Stehen fanden sich am Boden des Gefisses schéne, fast zwei Centi-
meter lange farblose Nadeln. Ihre Menge vermehrte sich, als der
Ueberschuss des Broms durch schweflige Siure entfernt war. Sie
wurden aus heissem Wasser umkrystallisirt. Die Ausbeute betrug
etwa 70 pCt. der Theorie.

Analyse: Ber. fir Ci3HiaNaOs.

Procente: C 51.4, H 4.3, N 10.0.
Gof, » » 51.1, » 4.5, » 98,

Die Siure schmilzt gegen 240° unter Gasentwicklung, ist in
Alkohol leicht, in kaltem Wasser sehr schwer und in Aether fast un-
l16slich. Von Alkalien und Ammoniak wird sie leicht aufgenommen.
Das Silbersalz fillt aus der neutralen Ldsung in Ammoniak durch
Silbernitrat als weisser kisiger Niederschlag und lisst sich aus viel
heissem Wasser umkrystallisiren.

Analyse: Ber. fir CiaHjoN3OsAgs.

Procente: Ag 43.7.
Gef. » » 43.3.
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Das charakteristische, in Wasser unlGsliche und krystallinische
Kupfersalz ist im feuchten Zustand blau und wird beim Trocknen
griin.

Weit bequemer und schneller als oben beschrieben, wird die
Terephtalyldiaminoessigséiure aus Glycocoll und Terephtalylehlorid nach
der Methode von Schotten-Baumann gewonnen. Zu diesem Be-
hufe werden 3g Glycocoll in 35 g Sprocentiger Natronlauge geldst,
dazu allmihlich in mehreren Portionen 2 g Terephtalylchlorid zugesetzt
und umgeschiittelt, bis eine klare Losung entstanden ist. Dieselbe
wird mit verdiinnter Schwefelsiure neutralisirt und mit einem Ueber-
schuss von Kupfersulfat versetzt. Sofort fillt das Kupfersalz aus,
aus welchem die Siure durch verdinnte Schwefelsivre in Freiheit
gesetzt wird.

Isophtalyldiaminoacetal, CgH, (CO . NH . CH;CH [O CyHsla)a.
Die Darstellung ist dieselbe wie bei der Phtalylverbindung, und
die Ausbeute ist recht gut.

Der Kérper schmilzt gegen 759, ist in Wasser und Ligroin sehr
wenig, in Aether etwas leichter und in Alkohol sehr leicht l8slich.
Ber. Procente: C 60.6, H 8.1, N 7.1.

Gef. » » 60.5, » 81, » 7.0.
Der entsprechende Aldehyd wird ebenso gewonnen und besitzt
ganz dhnliche Eigenschaften wie die Terephtalylverbindung.

Isophtalyldiaminoessigsiure, C¢Hy(CONH.CH;.COOH),.
Da die Oxydation des Aldehyds mit" Bromwasser kein gutes
Resultat gab, so wurde die Sdure aus Glycocoll und Isophtalylchlorid
in der oben beschriebenen Weise dargestellt. Sie krystallisirt aus
heissem Wasser in farblosen, kleinen Wiirfeln, welche gegen 2100
anter Zersetzung schmelzen.
Analyse: Ber. Procente: C 51.4, H 4.3, N 10.0.
Gef. » » 51.8, » 4.1, » 9.8,
In heissem Alkohol ziemlich leicht, in Aether, Benzol #usserst
schwer 1dslich. Kupfer- und Silbersalz den Verbindungen der Tere-
phtalyldiaminoessigsiure sehr &hnlich.

568, Hermann Miiller: Ueber p-Hydrazinodiphenyl.
[Aus dem I. Berliner Universitits-Laboratorium.]
(Eingegangen am 12. November.)

In der Hoffnung, ein neues Mittel zur Isolirung der verschiedenen
Zucker zu finden, habe ich auf Veranlassung von Prof. Emil Fischer
aus dem p-Amidodiphenyl das entsprechende Hydrazin dargestellt
und seine Verbindungen mit den Aldehyden und Ketonen untersucht.



