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Aus dem Pyridinderivat durch Kochen mit Natronlauge.
3. Aus dem Acetat des Oxydibrompseudocumenols durch Na-
tronlauge in der Kilte.

Didthylidther des Stilbenderivates: Schmp. 171—172.5°%
Heidelberg, Universititslaboratoriam.

586. K. Auwers und J. Marwedel: Ueber ein abnormes Tri-
bromderivat des Pseudocumenols. II.
(Eingegangen am 14. November.)
Dibrompseudocumenoibrom, CgBra. O Br(CHj)s.

Als Ausgangsmaterial fiir unsere Versuche diente krystallisirtes
Pseudocumidin, welches in sehr guter Qualitit aus der Schuchardt-
schen Fabrik bezogen wurde. Diazotirt man das schwefelsaure Salz
der Base in starker Verdiinnung — in der Regel wurden 30 g Cumidin,
15 ccm concentrirte Schwefelsiure und ungefihr %/, Liter Wasser ange-
wendet — und sorgt fir langsame Zersetzung der Diazoverbindung,
so erhilt man regelmissig etwa 75 pCt. der Theorie an reinem
Pseadocumenol, das bei 700 schmilzt und bei 230 — 2310 siedet.

Lisst man aof eine Lésung von Pseudocumenol in Eisessig unter
Kiihlung ein Molekill Brom einwirken, so bildet sich vorwiegend das
bei 329 schmelzende Monobromderivat. Arbeitet man in der Hitze, so
entsteht bei weiterem Bromzusatz zuniichst das Dibrompseudocumenol
-vom Schmp. 149%, dem bei wachsendem Bromiiberschuss mehr und
mehr von dem Tribromderivat beigemengt wird. Um letzteres als
Huuptproduct zu erbalten, muss man das Brom in grossem Ueber-
schuss und in starker Concentration einwirken lassen. Die Reindar-
stellung der Verbindung bot anfangs grosse Schwierigkeiten, da ihre
leichte Veridnderlichkeit durch sonst indifferente Mittel wie Alkohol
nicht bekannt war. Man kann auch nicht durch Behandeln des Re-
actionsproductes mit verdiinntem Alkali den neuen Bromkdrper isoliren,
da er in uureinem Zustande, namentlich wenn ihm noch Brom an-
haftet, durch Alkali in eine iiber 2000 schmelzende Substanz verwan-
delt wird. Nach vielen Versuchen sind wir bei folzendem Verfahren
stehen geblieben:

10 g reines Pseudocumenol wurden in Portionen von je 2g abge-
wogen, in fiinf kleine Krystallisirschalen vertheilt, und jede Portion mit
} ccm Eisessig befeuchtet. Man giebt nun zur ersten Probe méglichst
schnell unter Umriihren eine Mischung von 8 ccm Brom und 2 ccm
Eisessig. Unter heftiger Entwickelung von Bromwasserstoff und Brom-
dimpfen findet anfangs Lisung der Substanz statt, dann scheidet sich
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ein Krystallbrei aus, der sich jedoch schon nach Zusatz der ersten
Hilfte der Bromldsung wieder zn ldsen beginnt. Bei Zusatz des
letzten Viertels ist Alles in eine dunkelrothe Fliissigkeit verwandelt
und es findet keine merkbare Reaction mehr statt. Man bedeckt die
Schale mit einem Uhrglase, bromirt in gleicher Weise die iibrigen
Portionen, vereinigt dann den Inhalt der einzelnen Schilchen auf
einem grossen Ubrglase, das man mit einem zweiten bedeckt, und
lisst die Flissigkeit erkalten.

Bromirt man grdssere Quantititen des Phenols auf einmal, so ver-
schlechtern sich die Ausbeuten an der gewiinschten Verbindung erheb-
lich. Es bilden sich dann betriichtliche Mengen schwer Idslicher, boch
schmelzender Substanzen, die wabrscheinlich durch Einwirkung des
Tribromderivates auf noch unangegriffenes Psendocumenol entstehen.

Sobald das Reactionsproduct zu einem rothen Krystallkuchen er-
starrt ist, bringt man eine kleine Probe auf Thon, trocknet sie auf
dem Wasserbade, bis alles anhaftende Brom verschwunden ist, und
priift danp mit wiissrigem Alkali, wie viel von der Substanz sich noch
in Alkalien 18st. Je nach dem Aunsfall der Probe erwiirmt man die
gesammte Masse kiirzere oder lingere Zeit auf dem Wasserbade, wo-
bei man das Ubrglas bedeckt lisst, damit das Brom besser auof die
wieder geschmolzene Masse einwirtken kann. In der Regel ist es gut,
7—10 Minuten zn erwiirmen. Zeigt eine zweite Probe, dass nur noch
wenig oder gar nichts von Alkali anfgenommen wird, so ldsst man
von Neuem erkalten, streicht die Krystallmasse auf Thon und ldsst
sie einige Stunden liegen, bis sie nur noch wenig feucht ist, und die
anfangs dunkelrothe Farbe in Rosa bis Gelb iibergegangen ist.

Die filzige Krystallmasse wird darauf zu einem feinen Palver
verrieben und mit so viel Eisessig versetzt, dass sie grade davon be-
deckt ist. Man verriihrt gut, saugt die dunkelrothe Lauge ab und
wiederholt diese Behandlung noch einmal. Die Substanz enthiilt nun-
mehr nur noch etwas Dibrompseudocumenol beigemengt. Um dieses
zu entfernen, wischt man das Product in der gleichen Weise zweimal
mit Ligroin, in dem duas Tribromderivat schwer, das Dibrompseudo-
cumenol leicht 1gslich ist. Zum Schluss wird der Rickstand aus
heissem Ligroin umkrystallisirt. Ungeldst bleibt hierbei eine geringe
Menge einer dunkelrothen, kérnigen Substanz; aus dem Filtrat scheidet
sich beim Erkalten das Tribromderivat in concentrisch grappirten,
diionen Nadeln aus, die gegen 12490 schmelzen und fiir die weitere
Verarbeitung geniigend rein sind. Will man den Kérper véllig rein
haben, so krystallisirt man ihn noch ein- bis zweimal aus Ligroin
oder Eisessig um.

Hat man grosse Quantititen rohes Dibrompseudocumenolbrom zu
reinigen, so kann man mit Vortheil eine etwas abgeinderte, von
Hrn. Avery aunsgearbeitete Methode benutzen. Man stellt sich eine
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gesittigte Losung von Eisessig in Ligroin her. 10 g des in der beschrie-
benen Weise gewonnenen und auf Thon getrockneten Rohproducts 16st
man in der Hitze in 20 cem dieser Fliissigkeit auf. Man filtrirt, lisst
erkalten, saugt die ausgeschiedenen Krystalle ab und krystallisirt sie
noch dreimal in der gleichen Weise um. Die erste Mutterlauge giesst
man fort, die zweite benutzt man, um neue 10 g umzukrystallisiren,
die das zweite Mal aus der dritten Mutterlange der ersten Portion
umkrystallisirt werden, und so fort.

Man gewinnt auf diese Weise durchschnitilich 50 pCt. der Theorie
an reinem Tribromderivat, d. h. etwa 4 Gewichtstheile aus 3 Gewichts-
theilen Pseudocumenol.

Das reine Dibrompseudocumenolbrom krystallisirt aus heissem
EKisessig in grossen, flachen, lanzettformigen Nadeln, die concentrisch
verwachsen sind und starken Glanz besitzen. Es schmilzt bei
125—126°, erweicht jedoch leicht 1 —29 tiefer. In Aether, Benzol
und Chloroform ist die Verbindung schon in der Kilte leicht loslich,
schwer in kaltem Eisessig und Ligroin. Methyl- und Aethylalkohol
nehmen sie in der Kilte ziemlich schwer, in der Wirme leicht auf,
verwandeln sie jedoch gleichzeitig in alkalilosliche Producte. Ebenso
wirkt Egsigester; ob dies etwa von einem Alkoholgehalt des benutzten
Essigesters herriihrt, bleibt noch zu untersuchen.

Alkali greift die reine Verbindung in der Kilte bei kurzem
Stehen nicht an; kochendes Wasser spaltet Bromwasserstoff ab unter
Bildang schmieriger Massen. Fiigt man zu einer Aufldsung des
Kérpers in Aether oder Ligroin einige Tropfen wissriges Silbernitrat
und schiittelt durch, so scheidet sich rasch Bromsilber ab. Aus Jod-
kaliumldsung wird Jod frei gemacht.

Analyse: Ber. fir CyHoBr; 0.

Procente: C 28.95, H 2.41, Br 64.33.
Gef. » » 29.31, » 2,58, » 64.31, 64.1510).

Mcthoxydibrompseudocumenol, CsBro . OH(CHj;); CH: (O CH;).

Kocht man das Tribromderivat finf Minoten mit ungefihr der
dreifachen Menge Methylalkohoel, so wird durch vorsichtigen Wasser-
zusatz aus der Lésung ein weisser Kirper in hiibschen, feinen Nadeln
gefillt. Man versetzt ohne zu filtriren mit verdiinnter Natronlange,
filtrirt von dem geringen Riickstand ab und versetzt das Filirat
) Alle Verbrennungen der beschriebenen Substanzen wurden mit Blei-
chromat und zwei vorgelegten Silberspiralen ausgefihrt, da sonst der Kohlen-
stoffgehalt zu hoch gefunden wurde. Bei stickstoffhaltigen Substanzen wurde .
eine Silberspirale durch eine Kupferspirale ersetzt. Bei den Brombestimmun-
gen nach Carius musste das Bromsilber, wenn reichlich Silbergitrat ange-
wendet worden war, sehr lange mit heissem Wasser behandelt werden, an-
derenfalls wurden zu hohe Zahlen erhalten.



2905

tropfenweise mit verdinnter Salzsiure. Das ausgefillte feinkrystal-
{inische Product ist nahezu véllig rein und wird noch ein- bis zwei-
mal aus siedendem Ligroin amkrystallisirt. Ausbeute etwa 75 pCt.
der Theorie.

Seideglinzende, verfilzte Nidelchen vom Schmelzpunkt 91 —920.
Der Korper ist leicht loslich in allen gebriuchlichen organischen Lé-
sungsmitteln, am schwersten in Ligroin. Aetzalkalien lésen ihn
spielend; Soda und Ammoniak nehmen nur geringe Mengen auf.
Durch Siduren wird er aus diesen Losungen, auch pach lingerem
Kochen, unverindert wieder ausgefillt.

Analyse: Ber. fir CioHyaBryO,q.

Procente: Br 49.38.
Gef. » »  49.90.

Zum Nachweis der Hydroxylgruppe in der Verbindung wurde
ibr Benzoésidureester, CsBre. 0COCgH; . (CHs), . CHp (O CHs3),
nach der Schotten-Baumann’schen Methode dargestelit. Das zihe
Rohproduct reinigt man zunichst durch vorsichtiges Waschen mit
einigen Tropfen Alkohol und krystallisirt es dann aus warmem
Ligroin um. Biischelformig verwachsene, seideglinzende Nadeln oder
durchsichtige, fluche, spitze Prismen. Schmelzpunkt 120°. Leicht
18slich in Benzol, Chloroform und Aether. miéissig in kaltem Alkohol,
Ligroin, Eisessig und Essigester.

. Analyse: Ber. fir Cys Hys Br2 03.
Procente: Br 37.38.
Gef. » » 38.00.

Aethoxydibrompseudocumenol, CgBr: . OH(CH;); CH: (OCsH;).

Die Darstellung entspricht genau der des Methoxyderivates, auch
die Ausbeate ist ungefihr gleich. Concentrische, seideglinzende Na-
delchen aus Alkohol. Schmelzpunkt: 85—870. Laslichkeitsverhaltnisse
wie bei der Methoxyverbindung.

Analyse: Ber. fir Ci1 Hi4BraOs.

Procente: C $9.05, B 4.14, Br 47.33.
Gef. » » 39.34, » 4.22, » 471.54.

Der Benzoésiureester der Substanz krystallisirt aus Alkohol
in seideglinzenden Nidelchen vom Schmelzpunkt 109 —110°. Es ist
missig l6slich in kaltem Alkohol und Eisessig, leicht in den {ibrigen
-organischen Losungsmitteln.

Analyse: Ber. fir Cig HisBra Os.

Procente: Br 36.20.
Gef. » » 36.35.

Anilinderivat, CgBrs. OH(CHs)s CHe(NHC; H;).
Bringt man zu einer Auflésung des Dibrompseudocumenolbroms
in kaltem Benzol die halbe Gewichtsmenge frisch destillirtes Anilin
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— ungefibr 2 Mol. Anilin anf 1 Mol. Bromderivat — so erfolgt so-
fort unter merklicher Erwiirmung die Abscheidung von weissem kry-
stallinischen Anilinbromhydrat. Das Gewicht des abfiltrirten und
getrockneten Niederschlages entspricht ungefiihr der fiir 1 Mol. Brom-
hydrat berechneten Menge.

Das Filtrat lisst man auf cinem grossen Uhrglase bis fast zur
Trockne eindupsten. Schliesslich hinterbleibt eine gelblich- weisse
krystallinische Masse, die abgesangt und mit Benzol gewaschen wird.
Zur Reinigung krystallisirt man den Korper aus heissem Alkohol um,
ans dem er sich langsam in gut ausgebildeten, rhombenférmigen,
diamantglinzenden Krystallen ausscheidet, die constant bei 134 bis
134.59 schmelzen.

Wendet man einen grdsseren Ueberschuss von Anilin an, so ver-
liuft die Reaction in gleicher Weise.

Das Anilinderivat ist schwer 15slich in kaltem Ligroin, missig
in kaltem Alkohol, leicht in Benzol und Aether.

Analyse: Ber. far CisHis BraNO.

Procente: N 3.63, Br 41.56.
Gef. » » 3.18, » 41.02

Salze des Anilinderivates.

Die Anilinverbindung bildet mit Basen und mit Sduren Salze.
Bringt man die fein gepulverte Substanz in Beriihrung mit einigen
Tropfen gewdhnlicher Natronlauge, so schmilzt sie zu einer zihen,
6ligen Masse zusammen, die beim Kratzen mit einem Glasstabe zu
einem weissen, krystallinischen Brei erstarrt. Auaf Zusatz von Wasser
168t sicb dieser auf; concentrirtes Alkali fillt aus der Losung das
Natriumsalz in seideschimmernden Nadeln aus. Wegen seiner grossen
Léslichkeit in reinem Wasser konnte das Salz nicht in analysenreinem
Zustand erhalten werden.

Leitet man in eine alkalische Losung der Substanz Kohlensiure
oder fiigt idberschiissige verdiinnte Essigsiure hinza, so fillt ein
amorpher Niederschlag aus, der aus dem unverinderten Korper be-
steht. Mit Mineralsduren bilden sich dagegen Salze. Am besten er-
hiilt man sie, wenn man zu der alkalischen L&sung des Anilinderivates
unter starkem Schiitteln auf einmal einen grossen Ueberschuss der
betreffenden Séure hinzusetzt: die zunichst entstehende Fillung 16st
sich zundchst wieder auf, und pach wenigen Augenblicken beginnt
dann die Abscheidang des Salzes in gut krystallisirtem Zustand.
Fiigt man die Siure allmihlich binzu, so erhilt man klumpige Nieder-
schlige, die weniger rein sind. Aunch die Sduren direct auf die
trockene Base einwirken zu lassen, ist nicht vortheilhaft.

Diese Salze sind 30 gut wie unléslich in kaltem, und nur spuren-
weise 16slich in heissem Wasser.
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Das Bromhydrat bildet mikroskopische, filzige Nadelchen, die
bei etwa 200° schmelzen.

Das Chlorhydrat krystallisirt in concentrisch gruppirten mikro-
skopischen Nidelchen vom Schmelzpunkt ca. 2059, _

Das Nitrat sieht dbnlich aus und schmilzt bei ungefihr 1720
unter volliger Zersetzang.

Das Sulfat wurde pur in undeutlich krystallinischem Zustand
gewonnen. Die Masse schmolz bei 135— 150° und war wohl nicht
vollig rein.

Aunalysirt wurde das Bromhydrat. Fiir die ersten beiden Brom-
bestimmungen diente ein Priiparat, das wie oben angegeben dargestellt,
gut mit Wasser ansgewaschen und im Vacuum iber Schwefelsiure
getrocknet war. Der gefundene Bromgebalt deutete darauf hin, dass
das Salz noch ein Molekiill Wasser enthielt. Da sich dieses durch
Trocknen bei hoherer Temperatur nicht ohne beginnende Zersetzung
der Substanz austreiben liess, wurde eine neue Probe des Salzes an-
davernd mit Benzol gekocht. Der Bromgebalt dieses Préparates
stimmte gut auf wasserfreies Salz.

Analyse: Ber. fir C;3H;sBra NO . HBr. HO.

Procente: Br 49.60.
Gef. » » 49.08, 49.28.

Ber. fiir C;5Hy5Bra NO . HBr.

Procente: Br 51.50.
Gef. » > 51.83.

Acetylverbindung des Anilinderivates.

Zur Gewinnung einer Acetylverbindung des eben beschriebenen
Korpers erwirmt mao die feingepulverte Substanz mit iiberschiissigem
Essigsiiureanhydrid, bis sich Alles klar geldst hat. Die in der Kilte
sofort erstarrende Masse wird auns heissem Benzol umkrystallisirt.
Diamantglinzende Prismen vom Schmelzpankt 223—225% In Aether,
Alkohol und Ligroin ist der Kérper miissig, in Benzol schwer 13slich.

Analyse: Ber. fir CisH;7BrNO;s.

Procente: Br 37.47.
Gef. » » 37.87.

Piperidinderivat, CgBrz. OH(CH3): CH : NH : C; Hyo.

Die Piperidinverbindung wird wie die entsprechende Anilinver-
bindung gewonnen. Das nach dem Abfiltriren des bromwasserstoff-
sauren Piperidins und Eindunsten der benzolischen Mutterlauge bhinter-
bleibende Rohproduct wischt man got mit Wasser, um anhaftendes
Piperidin zu entfernen, und krystallisirt es aus heissem Alkohol um.
Man erhilt dann die Verbindung in concentrisch verwachsenen, feinen
weissen Nidelchen, die constant bei 919 schmelzen. Will man das
Piperidinderivat weiter verarbeiten, so geniigt es, das Rohproduct in
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wenig Alkohol aufzusehmen und vorsichtig mit Wasser zu fillen.
Die so gewonnenen Producte schmelzen meist bei 89° und sind fir
die meisten Zwecke rein genug.

Der Korper ist leicht léslich in Aether, Benzol, Chloroform,
‘Essigester, Ligroin und Schwefelkohlenstoff, weniger in Alkohol,
.Aceton und Essigsiure. Das beste Krystallisationsmittel ist Alkohol.

Analyse: Ber. fiir ;4 HyoBraNO.

Procente: C 44.56, H 5.04. Br 4244, N 3.71.
Gef, » » 4451, » 5.153. » 4242, » 3.56.

In ihrem Verhalten gegen Alkalien und Siuren gleicht die Ver-
bindung dem Anilinderivat, nur sind ihre Salze mit Mineralsiuren
‘l6slicher in Wasser. Niher untersucht wurde das Bromhydrat.
“Verreibt man die gut gepulverte Substanz mit wenig starker Brom-
wasserstoffsiure, so erbilt man eine Glige Masse, die bei weiterem
‘Séurezusatz einen weissen Krystallbrei bildet. Fiigt man noch etwas
mehr Siiure und gleichzeitig einige Tropfen Wasser hinzu, so 15sen
sich die Krystalle in Folge der entwickelten Wirme fast vollstindig
auf. Filtrirt man jetzt dber Glaswolle und setzt zu dem klaren Filtrat
einige weitere Tropfen Wasser, so scheidet sich das bromwasserstoff-
saure Salz reichlich in weissen, kugelférmig verwachsenen Nadeln
aus. Diese werden mit Wasser gewaschen, bis das ablaufende
Wasser nur noch schwach sauer reagirt und schliesslich im Vacuum
fiber Aetzkalk getrocknet. Der Schmelzpunkt des Salzes liegt bei
207—208°. :

Analyse: Ber. fiir CiyHyjoBraNO . HBr.

Procente: Br 52.40.
Gef. » » 52,46,

Die Hydroxylgruppe in dem Piperidinderivat wuarde durch die
Darstellung des Benzoé&siureesters nachgewiesen, Die in tiblicher
Weise gewonnene Verbindung krystallisirt aus verdiinntem heissem
Alkohol in Nidelchen, die constant bei 136.5—137.5% schmelzen.
Leicht loslich in Benzol, Chloroform und Eisessig, massig in Aether,
Alkohol und Ligroin. Unldslich in Alkalien.

Analyse: Ber. fiir Co Haz BraNOs.

Procente: Br 33.26.
Gef. » » 33.68.

Zersetzungsprodact des Piperidinderivates.
Tetramethyltetrabromdioxystilben,
CsBra . OH(CH;); CH . CH . C¢Bra OH(CH3):

Breitet man das Piperidinderivat auf einem Ubrglase aus und er-
hitzt auf dem Wasserbade, so tritt nach ungefihr 20 Minuten der
Geruch nach Piperidin auf, und die helle Flissigkeit beginnt sich zu
verdicken und réthlich zu firben. Nach etwa 2 Stunden ist eine
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zithe, dicke Masge entstanden, die beim Erkalten zu einem steinharten,
fleischfarbenen Kuchen erstarrt. Man pulverisirt die Masse, kocht sie
mit Alkohol awos und krystallisirt den Riickstand mehrfach aus viel
siedendem Benzol' um. Wenn néthig, kocht man zunéichst die ben-
zolische Ldsung einige Zeit mit Thierkohle.

Aus Benzol, dem besten Krystallisationsmittel, und Chloroform
scheidet sich die Substanz in derben, diamantglinzenden Prismen und
Nadeln ab, aus Eisessig in filzigen Nidelchen. Der Schmelzpunkt
liegt bei 232.5—234%; von etwa 240° an beginnt Zersetzung unter
langsamer Gasentwicklung.

Der Kérper ist in allen gebriuchlichen Lésungsmitteln schwer
l16slich, auch in der Hitze; am leichtesten wird er von siedendem
Benzol oder Chloroform und von warmem Aether aufgenommen.

In Aetzalkalien 16st sich die Verbindung leicht auf und wird
durch Sduren unveriindert wieder gefillt. Mit Brom scheint sie ein
Additionsproduct zu liefern.

Analyse: Ber. fir CigHieBryOa.

Procente: C 36.98, H 2.74,
Gef. » » 37.29, 35.43, 35.62, 36.94, » 3.12, 2.70, 2.93, 3.93,
Br 54.80.
» 55.25, 55.74, 55.83.

Aethylither des Zersetzungsproductes.

Da das Molekulargewicht des eben beschriebenen Korpers wegen
seiner geringen Loslichkeit auf kryoskopischem Wege nicht bestimmt
werden konnte, wurde sein Aethylither dargestellt.

Man erhitzt zu diesem Zweck die Substanz mit der #guivalenten
Menge Aetznatron, etwas mehr als 2 Mol. Jodithyl und absolutem
Alkohol 10 Stunden im Robr anf 100° Der Inbalt des Rohres
besteht aus Jodnatrinm und glinzenden Krystallblittchen, die dureh
Waschen mit verdiinntem Alkali und Wasser isolirt werden. Durch
mehrfache Krystallisation aus Eisessig erbilt man diamantglidnzende
Blattchen, die constant bei 171—172.59 schmelzen.

Die Substanz ist unléslich in Alkalien, auch beim Erwirmen;
leicht léslich in Aether, Benzol und Ligroin, schwer in kaltem, missig
in heissem Alkohol und Eisessig.

Analyse: Ber. fir CoaHayBryOs.

Procente: C 41.25, H 3.75, Br 50.00.
Gef, » » 40.62, » 4.04, » 5I1.18.

Das Molekulargewicht der Verbindung wurde mittels des Beck-

mann’schen Apparates durch Gefrierpunktserniedrigung bestimmt.

g Losungs- Beob. g Substanz auf Gef. Ber.
mittel & Substanz Erniedrigung 100g Losungsmittel Mol.-Gew. Mol.-Gew.
16.14 0.23717 10.103¢ 147 701 640
16.14 0.4365 0,191° 2.71 694 640

Berichte d. D. chem. Gesellschaft. Jahrg. XX VIIL. 185
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Die Versuche iiber die Reduction des Dibrompseudocumenol-
broms und die Darstellung des Essigsiurederivates werden in.der
folgenden Mittheilung gemeinschaftlich mit den hieriiber von Hrn. Avery
angestellten Experimenten beschrieben werden.

Heidelberg, Universitiitslaboratorium.

566. K. Auwers und S. Avery: Ueber ein abnormes
Tribromderivet des Pseudocumenols. IIT.
(Kingeg. am 14. November.)

Condensationsprodact von Dibrompseudocumenolbrom
mit Dimethylanilin,
C¢Brg . OH(CH;3)3CHy. N (CHs)s CeH;
Br '

Wenn man benzolische Lasungen &dquivalenter Mengen von Di-
brompseadocumenolbrom und Dimethylanilin mit einander vermischt,
go beginnt in der Kilte nach einigen Minuten, beim Erwirmen sofort
die Aunsscheidung feiner Krystalle, welche das Additionsproduct beider
Componenten darstellen. Die Ausbeute ist annihernd quantitativ.
Ein Ueberschuss von Dimethylanilin éindert nichts an der Reaction.
Beispielsweise wurden aus 11.5 g Bromkérper und 3.6 g Dimethyl-
anilin 13.5 g reines Product erhalten = 92 pCt. der Theorie.

Trigt man das Tribromderivat in einen Ueberschuss kochenden
Dimethylanilins ein, so firbt sich die Masse violet. Es wird etwas
bromwasserstoffsaures Dimethylanilin gebildet, das Hauptproduct
bleibt aber auch in diesem Falle der durch Addition entstehende
Kérper.

Die Substanz ist nach dem Abfiltriren und Waschen mit Benzol
und Wasser rein. Aus siedendem Eisessig erhilt man sie in schdnen,
glinzenden, blitterigen Krystallen, die langsam erhitzt bei 226—2300,
rasch bei 234—236° schmelzen. Bei etwa 240° wird Gas entwickelt
und die Substanz schwirzt sich.

Die Verbindung ist unléslich in Chloroform, Ligroin und Essig-
ester, sehr schwer in Aether und Benzol, leicht in heissem Eisessig.
Bei andauvernder Einwirkung kalten Wassers spaltet sie Spuren von
Bromwasserstoff ab, beim Kochen mit Wasser verliert sie allmihlich
ein Molekill Bromwasserstoffsiure.

Anpalyse: Ber. fir Ci7HgBrsNO.

' Procente: Br 48,58,
Gef. » » 48.78.





