
Aehnlich verhalt sich j a  auch Fumarsaure und Malei'naaure, 
Fumarsaure lasst sich mit Alkohol und Chlorwasserstoff glatt esteri- 
ficiren, Maleinsaure aber  nicht, sondern diese lagert sich dabei eher 
in  Fumarsaure urn, als dass sie sich esterificiren lasstl). 

H e i d e l b e r g ,  im November 1895. 

580. Franz Lustig: Ueber einige Amidoderivate  des p-Xyiois. 
[Aus dem I. Berliner Universitats - Laboratorium.] 

(Bingegangen am 27. November.) 
Ich babe einige Amidoderivate des p-Xylols dargestellt, in der  

Absicht, sie in Abkommlinge des Chinazolins zu verwandeln. Dieses 
Ziel wurde nicht erreicht; ich begniige mich daher, die Ton mir ge- 
wonnenen Korper im Polgenden zu heschreiben. 

p - X  y 1 y 1 p h t a l i  mid. 
Fiir die Darstellung dieser Xylylverbindung babe ich die von 

G a b r i e l a )  angegebene Methode der Umsetzung des p-Xylylbromids mit 
Phtalimidkalium benutzt, beim Bromiren des Xylols bin ich den Vor- 
schriften von S c h r a m  m3) gefolgt, der im directen Sonnenlicht Brom 
in kaltes p-Xylol eintropfen liess. Ich erhielt hierbei durchschnittlich 
50 pCt. Monobromid und gegen 10 pCt. Dibromid, CaH4(CHaBr)a auf 
das angewandte Xylol berechnet. Da mir beide Bromverbindungen 
als Ausgangsmaterial dienen sollten, ihre Trennung durch Fractioniren 
oder Umkrystallisiren jedoch nicht ohne betrachtliche Verluste zu be- 
werkstelligen ist, so wurde das Gemisch beider in die entsprechenden 
Phtalimidverbindungen ubergefiihrt , weil diese sich leichter trennen 
liessen. Am geeignetsten erwies sich hierbei folgendes Verfahren: 
- 

1) In Bezug auf das von Hrn. V. Meyer  (S. 2775) zur Prioritatsclebatte 
zwischen Hrn. W e g s c h e i d e r  und mir Bemerkte, nehme ich Gelegenheit, 
hier das Folgende nochmals festzustellen : Der Parallelismus zwischen Esteri- 
ficirungs- und VerseifungsfBhigkeit bei den a l i p h a t i s c h e n  SBuren ist 
keineswegs von Conrad  und Br t ickner  (Zeitschr. physikal. Chem. 7 ,  290, 
[1891]) entdeckt worden, sondern war schon aus den von Menschutkin 
1880-1583 und von Reicher  1885 durchgeffihrten Untersuchungen bekannt, 
wie ich dies ja  auch ausdrucklich hervorgehoben habe (diese Berichte 25, 
1812 [1892j). Conrad  und B r i c k n e r  haben dieser Kenntniss etwas wesent- 
lioh Neues nicht hinzugefigt. Dass aber bei der Esterificiruog einer cyclischen 
asymmetrischen BicarbonsBure mit Chlorwasserstoff und Alkohol dasjenige 
Carboxyl zuerst esterificirt wird, welches bei der Verseifung des neutralen 
Esters zuerst verseift wird - diese neue Erscheinung ist von mir (1592) auf- 
gefunden worden. 

a) Diese Berichte 20, 2221. 3) Diese Berichte 18, 1227. 
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Das robe Gemisch von CHS . Cg Hd . CH2 Br und Cs H4fOHaBr)l 
wird zunachst durch Einleiten von Koblensliure von anhaftendem 
Bromwasserstoff befreit, sodann mit der auf das angewandte Brom 
berechncten Menge Phtalimidkalium innig gemengt und im Oelbade 
auf 180-200° erhitzt. Nach bis l/a Stunde fiirbt sich die Schmelze 
gelb; vollstandiges Erstarren einer herausgenommenen Probe zeigt 
das Eude der Reaction an. Die Masse wird nun mit Wasser aus- 
gekocht, mit kalter verdiinnter Natronlauge gewaschen und getrocknet. 
Darnach zieht man das  Product 3-4 Ma1 mit kaltem Schwefelkohlen- 
stoff aus, der nur die Monopbtalimidrerbindung aufnimmt. Beim lang- 
samen Verdunsten der filtrirten Losung scheiden sich grosse rhorn- 
bische, bernsteingelbe Krystalle ab, die leicht in Alkohol und Eisessig 
liislich sind und bei 1170 schrnelzen. Sie bestehen den Analysen zu- 
folge aus 

p - X y l y  Ip h t a l i m i d ,  CHa . CS Hs . CHzN : (CgH4Oa). 
Analyee: Ber. f i r  C I ~ H ~ ~ N O ~ .  

l'roceute: C 76.49, El 5 18, N 5.55. 
Gef. s x 76.54, 5.29, )) 5.73. 

Die eingangs ausgesprochene Absicht sollte in der Weise ver- 
wirklicht werden, dass man in das genannte Imid eine Nitrogruppe in 
o-Stellung znr Phtalimidgruppe einfiihrte; BUS dem Product sollte durch 

(4) (1) (2) 
Spaltung mit Salzsaure o-Nitro-p-xylylamin, CHs, CcHa. CHsNHz NO2 
hervorgeheu und dieses analog dem o-Nitrobenzylamin 1) zu Chinazo- 
linen umgesetzt werden. Es gelaug air jedocb nicht, in die Phtal- 
imidverbindung lediglich eine Nitrogruppe einzufuhren : trotz rnannig- 
fach abgeanderter Versucbsbedingungen erhielt ich stets Gemische 
von Mono- und Dinitroxylylphtalimid, die sich nicht trennen lieseen. 
Ieh versuchte deshalb zunachst das  Amin aus der Phtalylverbindung 
abzuspalten, und alsdann dessen Acetyl- oder Benzoylderivat zu 
nitriren. 

Wird p-Xylylphtalimid niit etwas mehr als der berechneten Menge 
alkoholischer Ealilauge am Riickflusskiihler gekocht, so tritt bald 
volletandige Losung ein; nacb etwa 10 Minuten ist die Reaction be- 
endigt. Dampft man nun die klare Flussigkeit ziemlicb stark eiii 
and verdiinnt mit vie1 Wasser, so wird durch Zusatz von Salzsaurc 
ein grauweisses Pulver ausgefallt, das, aus Alkohol umkrystallisirt, 
aich bei 147O zeraetzt. Eine Stickstoffbestimmung deutete auf die 
erwartete 

1) G a b r i e l  und J a n s e n ,  diese Berichte 23, 2807; 24, 3091 ; C. Wol f f ,  
ebend. 26, 3030. 
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p - X y l y l p h t a l a m i n s l u r e ,  CH3.  CsH4.  CHaN(CsH6Os). 
Analyso: Ber. f i r  C16 HIS Nos. 

Procente: N 5.20. 
Gef. B 5.15. 

I b r i S i l b e r s a l z  wird erhalten, indern man die SIure  i rr  concen- 
trirtem Ammoniak lijst, das iibcrschtissige Ammoniak iiber Scbwefel- 
saure abduustet und zur verdiionten Losung Silbernitrat zusetzt. Das 
sich aussctieidende weissliche Salz braunt sich beim Erhitzen und 
zersetzt sich bri ca. 1900, ohne zu schmclzen. 

Analyso : Ber. Iiir ClGHlr NO3 Ag. 
Procente: Ag 28.72. 

Gef. )) n 28.66. 

p - X y l y l a m i n ,  NH2CH2. CgHc.  CH3. 
Da entgegen den bisherigen Erfahrungen die genannte Phtalamin- 

saure sich gegen kochende Salzsaure ebenso bestlndig zeigte, wie die 
Pbtalimidverbindung, LO fiihrt man die letdtere zweckrnassig direct 
durch Phtalsaureabspaltung in das Arnin uber. 5 g Xylylphtdimid 
werden zu diesem Zweck niit 5 ccin Eisessig und 5 ccm rauchender 
Salzsaiure 3-3 Stunden i r n  Einschlussrohr auf 150-1600 erhitzt. Den 
Inhalt des Rohres verdunnt man niit vie1 Wasser, filtrirt die ausge- 
schiedene PhtalsPure a b  und verdanipft das Filtrat zur Trockne. Zur 
Entfernung der letztrn Spuren von Phtalsgure wird der Riickstand mit 
kaltem Wasser aufgeuommen, filtrirt und wieder zur Trockne ver- 
dampft. Die Ausbeute a n  salzsaurem p-Xylylarnin ist quantitativ. 

Dieser Korper ist bereits wiederholt dargestellt worden : zuerst 
von P a t e r n b  und S p i c a  '), welche das Chlorbydrat und Platin-Doppel- 
salz, dann von B a m b e r g e r  und L o d t e r 2 ) ,  welche die freie Base be- 
schrieben haben; genauer untersucht wurde das Amin von Krii b e r  9.- 
Rei der Bestimmung der Schmelzpuukte einiger Derivate habe ich 
Abweichungen von den Kri iber 'schen Angaben beobachtet, die in 
de r  folgenden Tabelle zusammengestellt sind : 

Pikrat 
Acetyl-Verbindung 

Benzoyl-Verbindung 

p-Xylylamin: I L u s t i g  I KrBbcr  

204' 194- 199" 
107 - 10s' 106.51~ 

137" 125" 

1) Diese Berichte 8, 411. 
3, Dime Berichte 23, 1030. 

') Diem Berichte 20, 1710. 
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Ni t r o - p - X  y I y I a m i  n. 
Man nitrirt das Benzoyl-p-Xylylamin vom Schmp. 1370 a m  besten 

i n  der Weise, dass man es unter gelinder Efihlung in concentrirter 
Schwefelsaure liist und eine LSsung der berechneten Menge Salpeter 
in concentrirter Schwefelsiiiire eingiesst. Die Mischung wird in Eis- 
waeser getriipfelt, wobei sich ein weisser, ziiher, alsbald eratarrender 
Eiirper ausscheidet. Diesen erhalt man aus Alkohol oder Eisessig 
in  Nadeln vom Schmp. 145-147O. 

N i t r o - p - X y l y l b e n z a m i d ,  C H 3 .  C6Hs(NOp). CHaPU'H(C0. C6H5). 

Es ist das  erwartete 

Analyse: Ber. fiir C15H14Na03. 

Procente: C 66.67, H 5.19, N 10.37. 
Gcf. n >\ 66 36, n 5.16, B 10.49. 

Dass die Nitrogruppe im Xylylkern und nicht im Benzoylrest haftet, 
zeigte sich, als der Korper durch zweistfindiges Erhitzen mit Salz- 
aaure auf 150- 1600 gespalten wurde; der Rohrinhalt enthielt ausser 
Benzoesaure ein Chlorbydrat , das aus Alkohol oder concentrirter 
Salzslure  in Nadeln vom Schmp. 213-214O krystallisirte und aiif 
Grund der Aualysen der beiden folgendrn Salze salzsaiires N i t r o -  
p-xy 1 y 1 a m  i n darstellt. 

Aaf Zusatz von Platinchlorid zur wassrigen LSsung des Chlor- 
hydrates f d l t  das P l a t i n d o p p e l s a l z ,  ( N O z .  CsHs.  NHa)aHaPtC16, 
als orangegelbes Krystallpiilver aus, das sich bei 23 1 0  zersetzt. 

Analyse: Ber. fiir C16H12NdOJPtCl6. 
Procente: P t  26.58. 

Gef. B n ?6.44. 
Das P i k r a t ,  N O ? .  C s N s .  NH2(CsHaN30v), krystallisirt ails 

Pleissem Wasser in kurzen, hellgelben Nadeln, die bei 21 1 iintrr 
Zersetzung schmelzen. 

Bnalyse: Ber. fir ClaH13N509. 
Procente: C 42.53, H 3.30, N 17.72. 

Gef. )) )) 42.34, n 3.32, n 17.45, 17.62. 

A m i d o - p  - X y 1 y 1 a m i n. 
Die Reduction dee Nitroxylbenzamids fiihrte ich nach der Tor-  

schrift aus, die G a b r i e l  und J a n s e n  ') beim Nitrobenzylbenzamid 
befolgt haben. 5 g der Benzoylverbindung werden in 50 ccm 96 pct .  
Alkohol gelost, und zu der nur noch lauwarmen Liisung 50 ccrn 
Salzsaure vom spec. Gew. 1.19 zugesetzt, woraiif der griissere Theil 
der Substanz sich in fein vertheilten Krystallen wieder abscheidet. 
Darauf werden Zinkschnitzel eingetragen und dae Oanze iiber Nacht 
bei Zimmertemperatur aich eelbst fiberlassen. Die reenltirende, klare, 
achwach gefiirbte Liisung wird ron dem iiberschfiseigen Zinlr abge- 

1) Diese Berichte 23, 2507. 
190' 



gossen, mit 150 ccm Wasser verdiinnt, und eine durch basische Zink- 
salze bervorgerufene Triibung durch wenige ccm Salzslure fast ganz 
zum Verschwinden gebracht. Hierauf scbiittelt man die Fliissigkeit 
mit vie1 Natronlauge, bis zur Wiederlosung des Zinkoxyds. Die  
Emulsion wird mit Aether ausgezogen, welcber beim Verdunsten 
einen dicken, schwach griinlich gefarbten Syrup zuriicklasst, der beim 
Reiben zu einer strahligen Krystallmasse erstarrt. Die Ausbeute an 
Rohproduct betrug ca. 4 g. Der  Kijrper ist in Alkahol und Aether 
sehr leicht loslicb und wird am besten aus Benzol oder sehr vie1 
Wasser umkrystallisirt. Er bildet weisse Nadeln, schmilzt bei 113 
bis 115O zu einer blasigen Masse und besteht den Analysen zu- 
folge aus 

X m i d o - p - x y l y l b e n z a m i d ,  CH3 . CgH3 (NH2) CH2 NH (COCsH5)- 
Analyse: Ber. ftir C15HtsNa 0. 

Procente: C 75.00, H 6.67, N 11.67. 
Gef. n n 74.65, n 6.75, )) 11.87. 

Befanden sich in diesem Korper die Amido- resp. Benzamido- 
Gruppen in o-Stellung zu einander, so war  es wahrscheinlich, dass 
eine Anhydrisirung unter Bildung eines Dihydrochinazolin- Derivats 
sich bewerkstelligen lassen werde, im Sinne der Gleicbung: 

Eine Wasserahspaltung war jedoch weder durch Erhitzen des  
Kiirpers auf 3000 nocb durch Destillation zu erreichen. Da analoge 
Verbindungen, deren Amido-Gruppen in o-Stellung zu einander stehen, 
unter denselben Bedindungen in Cbinazoline oder Dihydrochinazoline 
iibergehen I) ,  so darf geschlossen werden, dass die beiden genannteii 
Gruppen nicht die o-Stellung zu einander einnehmen; somit bleibt 
fur sie, da der Korper durch Nitrirung des p-Xylylbenzamids ent- 
standen ist, nur die m-Stellung iibrig; man hat also 

CHs . NH CO Cs H5 CH2. NH . COCsH5 
/ \  / \  
;,/IN02 ;,/I. K H z  

C HS CH3 
Schmp. 145-147O Schmp. 113-114°. 
m-Nitro-p-xylyl- m-Amido-p-xylyl- 

benzamid benzamid 
Das C h l o  r h y d r a t  des m- Amido-p-xylylbenzamids krystallisirt 

aus verdiinnter Salzsaure in scbiinen, silberglanzenden Nadeln, die sich 
bei ca. 2300 briiunen und bei ca. 2370 unter Zersetzung schmelzen. 

I) G a b r i e l  und J a n s o n ,  diese Berichte 43, BSOS, 24, 3991; Wolff, 
diese Berichte 25, 3030. 
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Analyse: Bar. fiir C1sH17NaOCl. 
Procente: C1 12.84. 

Gef. B s 12.54. 
Platinchlorid erzeugt in der  wiissrigen Liisung dea Chlorhydrats 

our eine Triibung. 
Das Pi k ra t, CIS H16 Ns 0 . CS H3 Ns 07, krystallisirt pus heissem 

Wasser in hellgelben Nadeln , die zu kugelfijrmigen Aggregaten ver- 
einigt sind. Es schmilet unter starker Braunung bei 170-171O. 

Analyse : Ber. fir Ctl H19 Ns 08. 
Procente: C 53.79, H 4.05, N 14.93. 

Gef. )) B 53.58, 4.36, B 14.98. 

Auf Zusarz von Kaliumbichromat - Losung zur kalten wassrigen 
Losung des Chlorhydrats fallt das C h r o m a t ,  ( C ~ , H ~ ~ N ~ O ) S H ~ C ~ ~ O , ,  
in  gelbrothen Nadeln aus, die bei 800, allmahlich auch bei gewiihn- 
licher Temperatur sich zersetzen. 

Analyse : Ber. ffir C30 H34 NI 0 9  Crs. 
Procente: Cr 14.86. 

Gef. )) s 14.35. 
Um die Benzoyl-Gruppe alizuspalten, wurden 2 g der Base mit 

20 ccm rauchender SalzsHure 2 Stunden lang auf 1500 erhitzt. Die 
mit vie1 Wasser serdiinnte tirid Ton der ausgeschiedenen BenzoLfure 
abfiltrirte Fliissigkeit wur de  zur Trockne verdampft und das zuriick- 
bleibende Clorhydrat aus hinreichend verdiinntem Alkohol umkrystal- 
lisirt. Es bildet feine farblose Nadeln, die sich bei ca. 2600 braunen 
und bei 285O unter lebbaftem Aufschaumen schmelzen. Der Korper 
ist das  erwartete 

m - A m i d  o -p  -Xy 1 y 1 am i n c h  l o r  h y d ra t , 
C H 3 .  C 6 H 3 ( C H a N H a .  H C l ) ( N H a .  HCI). 

Analyse: Ber. fiir CgH14NaCJn. 
Procente: C1 33.97. 

Gef. a 33.84. 
Das Pi k r a t  bildet lange hellgelbe Nadeln, die linter Zersetzung 

bei 285O schmelzen. Wassriges Platinchlorid erzeugt in der wass- 
rigen Losung des Chlorhydrats keinen Niederschlag. 

Nachdem das Gemisch der Mono- und Diphtalimidverbindung, wie 
oben (a. 2987) beschrieben, mit Schwefelkohlenstoff ausgezogen ist, wird 
der Riickstand durcb Auskochen mit Alkohol gereinigt. Es verbleibt 
ein in Alkohol, Aether, Chloroform, Benzol und Eisessig ganz un- 
loslicbes Pulver, dae aus heissem Nitrobenzol in schr feinen weissen 
bis gelbeti Nadelchen krystallisirt. Der  Korper schmilzt bei 279-2800 
und ist das erwartete 
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p - X y 1 y 1 e n  d i  p h t a l  i m i d ,  C6 H4 (CHa N . c8 €34 0212.  

Analyse: Ber. fir Cs~HisNa04. 
Prooente: C 72.73, H 4.04. N 7.07. 

Gef. * 2 72.70, * 4.24, * 7.35. 

Die p - X y  l y l e  n d i p h t  a l a m  i n  sa u r  e C ~ H ~ ( C H ~ N H C O C ~ H I C ~ ~ H ) ~  
wird analog der oben beschriebenen Monaminsaure erhalten; eie ist ia 
den gebrauchlichen Liisungsmitteln unliislich und bildet, aus ihrer 
Liisung in Alkali durch Salzsaure gefallt, ein grauweissea Pulver 
ron  der Formel C6H4(CHaNHCsH50&. Bei 279O, dem Schmelz- 
punkt des Xylylendiphtalimids, spaltet die Saure Wasser a b  unter 
Riickbildung jenes K8rpers. 

Analyse: Ber. fir C.raHaoNaO6. 
Procente: N 6.45. 

Gef. )) )) 6.74. 

Das S i l b e r s a l z  wird gleichfalle analog dem der MonaminsauLe 
erhalten, nur muss die Fallung in  der Hitze vorgenommen werden. 
Das  Salz braunt sich beim Erhitzen und schaumt bei 2660 auf. 

Analyse : Ber. fur Caa HisNa 0s Aga. 
Procente: Ag 33.44. 

Gef. )) n 33.35. 
Zur Bereitung von Ni t ro-p-  Xylylendiphralimid werden 3 g per 

Diphtalirnidverbindung unter Eiskiihlung in 15 ccm rauchende Salpeter- 
saure langsam eingetragen, die Fliissigkeit i n  die fiinffache Menge Eis- 
wasser gegossen und das in feinen weissen Flocken ausgescbiedene 
Product abfiltrirt. Der  Kiirper krystallisirt aus Kitrobenzol in feinen 
weissen Nadeln vom Schmp. 253-255O und ist das erwartete 

N i t r o  - p  - X y 1 y l e n  d i  p h t al i  m i d  NO2 . CS Ha (CH2 N . Cs Hr Oa)2. 

Die Ausbeute betragt etwa 85 pCt. der Theorie. 
Analyse: Ber. f i r  C U H I ~ N ~ O ~ .  

Procente: C 65.31, H 3.40, N 9.52. 
Gef. )) n 65.69, n 3.52, 2 9.50. 

p -  X y 1 y 1 e n  - D i a m i n, C6 Hr (CH4 NHa)2. 
5 g Xylylen-Diphtalimid wurden mit 5 ccm Eisessig und 5 ccm 

rauchcnder Salzsaure 2 Stunden lang auf 150-1600 erhitzt, die 
Fliissigkeit mit vie1 kaltem Wasser verdunnt, die ausgescbiedene 
Phtalsaure abfiltrirt und das Filtrat zur Trockne verdampft. DHS 
80 erhaltene C h l o r h y d r a t  gewinnt man durch Umkrystallisireo 
aus verdinntem Alkohol in farblosen Nadeln. Es besitzt die Formel 
CgH4(CHaNHaHCl)a + 1'/a H a 0  und wird bei 1400 wasserfrei. 

Analyse: Ber. fkr CgH~?NaClao~+. 
Procente: C1 30.08, N 11.87, HzO 11.44. 

Gef. n )) 29.51, D 12.04, 11.46. 
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Platiocblorid fiillt aua der  wassrigen Liisung das C h l o r o p l a t i n a t ,  

Analyae: Ber. ftir CsHl4N:,PtCl6. 
CaHd(CHaNH9HCl)s PtCI1. das sich bei ca. 250° zersetzt. 

Procente: Pt 36.07. 
Gef. m 35.86. 

Das P i k r a t ,  CsHs(CHaNHa . CsHsN307)a, krystallisirt in langen, 

Analyse : Ber. f i r  C Z O H I ~ N ~ O I ~ .  
prachtvoll orangefarbigen Nadeln, die sich bei 2320 zersetzen. 

Procente: C 40.40, H 3.03, N 18.85. 
Gef. 40.35, B 3.38, )) 18.55. 

Zur Darstellung der Acetylverbindung wurden 2 g salzsaures Salz 
mit 3 ccm Essigsaureanhydrid und 2 g wasserfreiem Natriumacetat 
I Stunde am Riickflusskilbler zum Sieden erhitzt. Auf Zusatz vou 
kaltem Wasser schied sich ein feines Pulver aus, das aus Alkohol in 
Nadeln vom Scbmp. 1940 krystallisirte. Wegen Materialmangels 
konnte nur eine Stickstoffbestimmung gemacht werden, der zufolge ein 
Tetr  acetylder ivat  c6 Hc (CHt N (CO CH&s vorliegt. 

Analyse: Ber. fiir CsHloNa(CsH30)~ Procente: N 12.73. 
3 CsHsNa(CnH3O)r 2 n 9.21. 

Gef. n 9.24. 
Die D i b e n z o y 1 v e r b i  n d u n g der Base Cs Hlo Nz (C7 Hs 0 ) a  wird 

in iiblicher Weise aus dem Chlorbydrat, Benzoylchlorid und Natron- 
lauge erhalten, ist in Alkohol, Eisessig und Benzol liislich und krystal- 
lisirt in Nadeln, die bei 193-194O schmelzen. 

Analyse: Ber. fiir C ~ ~ H & ~ O Z .  
Procento: C 76.74, H 5.81, N 5.14. 

Gef. )) n 76.34, >) 5.91, )) 7.91. 

N i t r o - p - X y l y l e n d i a m i n .  
Man erhitzt 3 g Nitro-Xylylrndiphtalimid (5. oben) mit 3 ccm Eis- 

essig und 3 ccm raiichender Salzsaure 2l/z Stuuden i m  Rohr auf 160°. 
Der Robrinhalt wird mit vie1 kaltem Wasser verdunnt, die Phtalsaure 
abfiltrirt und das Filtrat eingedampft. Das resultirende C h l o r -  
h y d r a t  NO2CgH4(cH2N&)a. 2 HCI + ll/z H a 0  krystallisirt aus ver- 
diinntem Alkohol in derben, farblosen Octagdern , die treppenfiirrnig 
angeordnet sind. Bei langsamem Erbitzen schliumt der Kiirper erst 
bei 258O auf, zersetzt sicb aber bei langerem Erwiirmen bereits 
bei 160°. 

Analyse: Ber. fiir C~H16N3Cll03+. 
Procente: N 14,95, C1 25.27. 

Gef. )) 14.98, n 25.51. 
Eine directe Wasserbestimmung kannte nicht vorgenommen werden, 

d a  der Kiirper selbst in der Nahe seiner Zersetzungstempcratur sein 
Krystallwasser noch nicht vollig abgegeben hatte. 
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Das C h l o r o p l a t i n a t ,  NO2. CgHs(CHaNHaHCl)aPtCId, zer- 

Analyse: Ber. fiir CsHl3N3PtCle. 
setzt sich bei 2950. 

Procente: Pt 33.33. 
Gef. )) )) 33.21. 

Das Pi k r a t ,  NOS.  C ~ H J ( C H ~ N H ~ .  C ~ H ~ N S O ~ ) ~ ,  krystallisirt aus 
heissem Wasser in kurzen, dicken, hellgelben Saulen. Das Salz 
schaumt bei 2370 lebhaft auf. 

Analyse: Ber. fir C%oHITNg016. 

Procente: N 19.74. 
Gef. )) n 19.77. 

N i t r o  - p -  X y 1 y 1 e n  d i b en z a mi  d ,  Nos. CeH3 (CHaNH . CO CeH&, 
wird wie iiblich aus der Nitrobase durch Benzoyliren erhalten. Es 
ist in Alkohol, Cblnroform und Benzol nur wenig liislich und krystal- 
lisirt in feinen weissen Nadeln, die bei 210.5-21 1 " schmelzen. 

Analysc: Ser. fur C31 HlgN304. 

Procente: C 67.87, H 4.88, N 10.80. 
Gef. % n 67.69, )) .5.09, )) 11.11. 

Da dieser Riirper die Nitrogroppe zu einer der beiden Piitramido- 
gruppen in o-Stellung enthalt, so wird cr bei der Reduction ein 
o -Amido-p-Xylylendibenzamid liefern, welches sich durch Wasser- 
abspaltung i n  ein Dihydrochinazolinderivat iiberfuhren lassen sollte: 

CHa . N H  
NHa CO . CsH5 

= C 7 H 5 0 .  N H .  CHa.  CtjHg< 

C T H ~ O .  N H .  CH2. C s H 3 C  . H2O 

CHa.  N H  
N - L C - C ~ H S '  

Dieser Versuch konnte wegen Materialmangels nicht mehr vor- 
genommen werden. 

581. E. K n o e v e n s g e l  und W. Renner :  Einwirkung von 
H y d r o x y l a m i n  auf Benzalacetessigester .  

(Eingegangeo am 37. November.) 
Die i n  dem letzten Hefte der Berichte S. 2731 von R. S c h i f f  

veroffentlichte Abhandlung iiber BDarstellung des Oxims des Acet- 
essipesters und davon sich ableitender Verbindungen<, veranlasst uns 
zur Mittheilung der folgenden Versuche, welche unter anderen zu dem 
von S c h  i f f  beschriebeneu a Benzylidenketomethylisoxazoloncc fiihrten. 
Der  Weg, auf welchem wir zu der Verbindung gelangten, weicht in- 
dessen ab ron demjenigen, welchen S c h i f f  beschrieb, so dass die 
beidereeitigen Versuche sich in gewisser Weise erganzen. 




