425

Das Kaliumsalz 168t sich in Wasser leicht mit wenig intensiver,
gelber Farbe anf. Natronlauge fillt die wissrige Losung sebr leicht.
Die Losung in concentrirter Schwefelsiure ist orange. Bei der Re-
duction mit Zinnchlorir und Salzsiure und mit Eisenvitriol und Am-
moniak entsteht eine schwer 13sliche, diazotirbare Amidoséiure, welche
verschieden von Diamidostilbendisulfosiure ist.

Die Umwandlung in firbende Stilbenderivate erfoigt bei massiger
Temperatur und mit concentrirter Lauge nur sehr langsam, wesentlich
rascher beim Kochen mit ¥erdinnter Lauge.

Bei der successiven Reduction mit Eisenvitriol und Natronlauge
tritt zugleich Bildung von Stilbenfarbstoffen oder Reduction der letz-
teren ein. Die 8o erhaltenen Orangefarbsioffe liefern bei der Reduction
Diamidostilbendisulfoséure.

Weitere Mittheilungen iiber den Gegenstand werden folgen.

92. Franz Feist und Hugo Arnstein: Ueber phenylirte
Aethylendiamine.
[Vorldufige Mittheilung.]
(Eingegangen am 22. Februar; mitgetheilt von F. Feist.)

Ein Referat im letzten Hefte dieser Berichte machte uns auf eine
vorldufige Mittheilung Purgotti’s {in der Gazz. chim. 24, [2] 427)
siiber die Reduction der Aminonitrile« aufmerksam. Durch Behandeln
des Cyanbenzylamins, C¢H; . CH(CN) . NH;, mit Zinn und Salzsdure
hat Purgotti eine dlige Base erbalten, die er auf Grund der Ana-
lyse des Platinsalzes und einer Stickstoffbestimmung der Dibenzoyl-
verbindung (N gef. 8.01, ber. 8.13) als Phenyldthylendiamin,
CgH; . CH(NH,) . CHsNH;, apspricht.

Anschliessend an die von Feist}!) ausgefibrte Darstellung des
Diphenylithylendiamins durch Reduction der Benzildioxime ist der
Eine von uns (Arnstein) seit lingerer Zeit damit beschiftigt, die
phenylirten 1.2-Diamine zu charakterisiren und namentlich za unter-
suchen, welchen Einfluss die Gegenwart von Phenylgruppen auf die
Condensationsfihigkeit der Diamine zu ringférmigen Complexen aus-
iibt. Wir bedurften daher auch des Phenylithylendiamins und
haben dasselbe vor geraumer Zeit durch Reduction des Phenylglyoxims
mit Natrinm und Alkohol dargestellt.

Die freie Base ist eine hellgelbe, alkalisch riechende Fliissigkeit,
die bei Winterkilte nicht erstarrt, bei 243 — 246° siedet und viel
stirker Kohlenséiure anzieht als das Diphenylithylendiamin.

") Diese Berichte 27, 213.
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Analyse: Ber. fir CgH;jsNa.

Procente: N 20.58.
Gef. » » 20.36.

Sie ist leicht léslich in allen gewdhnlichen Losungsmitteln, sehr
leicht in Wasser, aus welchem sie nur durch sehr starken Alkalizusatz
Slig ausgeschieden werden kann.

Das Carbaminat fillt beim Einleiten von Kohlensdure in die
Aetherlosung der Base als reinweisses Pulver aus, welches bei 155°
unter Gasentwicklung schmilzt.

Das Pikrat, CgHjgNsg. (CsHo (NOg); OH), scheidet sich beim
Versetzen des Carbaminats mit Pikrinsiureldsung allmihlich in gelben,
kornigen Krystillchen vom Schmelzpunkt 160° ab. Es ist 1aslich in
heissem, schwer léslich in kaltem Wasser, 16slich ferner in Aether
und Alkohol, unléslich in Benzol und Ligroin.

Analyse: Ber. fiir Cl4H15N5 07.

Procente: N 18.86.
Gef. » » 18.89.

Durch Behandeln der Base mit Benzoylchlorid nach der Schotten-
Baumann’schen Methode entsteht die Dibenzoylverbindung,
CeH; .CH.NH.CO.CeHs

CH;. NH.CO.CgH;
Aecther und kaltem Alkohol ziemlich schwer, in Benzol, heissem Wasser
und Eisessig ziemlich leicht 16slichen Pulvers vom constanten Schmelz-
punkt 2170, Purgotti erhielt ein Benzoylirungs-Product, welches,
aus alkoholischer Ldsung wiederholt mit Wasser ausgefillt, bei 33
bis 849 schmolz. Seine Ausbeute war indess so gering, dass er nur
die bereits oben angefiihrte Stickstoffbestimmung machen konnte. Hier
ist also eine Unstimmigkeit vorhanden, die den Zweifel aufkommen
ldsst, ob Purgotti wirklich die gesuchte Base in Hinden haste. Der
Schmelzpunkt 217° der Dibenzoylverbindung des monophenylirten
Diamins entspricht in seiner Grdssenordung dem der Dibenzylverbin-
dung == 245°1) und der Dibenzoylverbindung des Diphenylithylen-
diamins == 287°2), dagegen der von Purgotti angegebene nicht.

Analyse: Ber. fiir Cay HagNzOs.

Procente: C 76.14, H 5.81, N 8.13.
Gef. » » 16.63,76.53, » 6.03,5.96, » 8.19.

Trinitrodibenzoylphenylithylendiamin entsteht beim Be-
handeln der Dibenzoylverbindung mit Salpeterschwefelsdure in der
Kilte. Es ist ein in Wasser unldsliches gelbes Pulver vom Schmelz-
punkt 1179,

Analyse: Ber. fir CsHs(NOg)s(NHCOCsHs)..

Procente: N 14.61.
Gef. » » 14.66, 15.14.

, in Form eines weissen, kornigen, in

1) A. W. v, Hofmann, diese Berichte 21, 2332. 2) Arnstein.
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-'Mit der ‘Base und ‘ihren Acylpreducten sind, ebenso wie dem
Diphenylithylendiamin 1) verschiedenartige Condensationen ausgefiihrt
worden, desgleichen die 'Umwandlang der Acylverbindungen in hy-
drirte Imidazole, woriiber Niheres in der Dissertation von Arnstein
and spiter in diesen Berichten erscheinen wird.

Zirich. Chem.-analyt. Laboratorium des Polytechnicums.

98. ATb. Edinger: Ueber die Bestimmung des Schwefels
und des Chlors vermittelat Natriumsuperoxyd.
[Vorlanfige Mittheilung.]

(Eingeg. am 4. M&rz; mitgetheilt in der Sitzung von Hrn. C. Friedheim.)

Das in letzter Zeit in grosser Reinheit in den Handel gebrachte
Natriumsuperoxyd eignet sich in gewissen Fillen zur Bestimmung
des Chlors und Schwefels gane vorziglich und zwar sowohl in an-
organischen wie organischen Verbindungen. Ich will nicht unterlassen,
darauf hinzuweisen, dass schon in fritherer Zeit diesbeziigliche Versuche
von Hempel %), :Clark 3) ferner von Poleck ¢), Hoenel, Cassner )
and schliesslich neuerdings von Spiiller und Callmann %) gemacht
worden sind. 'Dieselben bewegten sich jedoch ausschliesslich auf
anorganischem Gebiete. Durch eine Reihe von Untersuchungen habe
ich nun festgestellt, dass man das Natriumsuperoxyd bei den meisten an-
organischen Schwefelverbindungen, behofs Ueberfiihrung des Schwefels
in Natriumsalfat im Verein mit wenig Soda im Porzellantiegel dann
ganz gut anwenden ‘kann, wenn man keine Riicksicht auf Kieselsidure
zu nehmen hat, -ebenso habe ich gefunden, dass man auf diesem Wege
Chlor neben ‘Schwefel durch Ueberfihrung in Chlornatrium neben
Natriumsulfat ‘leicht quantitativ bestimmen kann.

Besonders verwendbar aber fiir alle organischen Chlor- und
Schwefelverbindungen, die in alkalischer Ldsung nicht flichtig sind,
hat sich das Natriumsuperoxyd in wassriger Losung bewshrt. So
kounte durch Einengen von Sulfonsiaoren und Mercaptanen ver-
mittelst einer drei- ‘bis -vierprocentigen Natriumsuperoxydsolution in
<inem Platingefiss und Auskoechen des schwach geglihten Rickstandes
mit concentrirter Natriumsuperoxydlésung der Schwefel leicht in
Natriumsulfat {bergefiibrt werden. Aechnlich gestaltete sich die Be-

) Die Spaltung des Diphenylathylendiamins in optisch active Compo-
menten ist ebenfalls durchgefihrt worden.

9) Zeitschr. . anorg. Chem. 5, 193f. 3) Journ. chem, Soec. 1893, 1, 1079 1.

9 Ber. d. Breslauer naturf. Gesellsch., 1. Dec. 1893.

%) Arch. d. Pharm. 1894, 220 ff. 6) Chem.-Ztg. 1894, 2039.



