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Silbernitrat und Quecksilberchlorid erzeugen in der wiissrigen
Ldsung farblose, krystallinische Niederschlige, von welchen die Silber-
verbindung in der Wérme ziemlich leicht, die Quecksilberverbindung
erheblich schwerer 16slich ist.

Bei obigen Versuchen habe ich mich der Hiilfe der HHra.
DDr. P. Hunsalz, F. Hibner und F. Lehmann erfreut. wofiir ich
denselben gerne meinen Dank ausspreche.

438. Carl Biilow und Ulrich von Reden:
Beitrige zur Kenntniss der 8.8-Diamidodiphenyl-2.9-dicarbon-
siure (8.8-Diamido-2.9-diphensiiure, o-Diamidodiphensdure,
Bengidin-o-dicarbonsiure).

[Mittheilung aus dem chemischen Laboratorium der Universitit Tiibingen.]
(Efngegangen am 10. October.)

Die 1874 von Peter Griess!) hergestellte und spiter von
Lowenherz?) analysirte 3.8-Diamidodiphenyl-2.9-dicarbonséiure
(8.8-Diamido-2.9-diphensiiure, ¢-Diamidodiphensiure, Benzidin-o-dicar-
bons#iure) hat in neuerer Zeit fiir die Technik eine gewisse Bedeutung
erlangt, da sie zur Darstellung des schénen substantiven Baumwoll-
farbstoffes Naphtylblau 2 B3#): auxo-n-1.8-Benzoylamidonaphtol-5-
sulfosdure- NH.R.OH [azo-3.8 - Diamidodiphenyl-2.9-dicarbonsiure-azo)
auxo-n - 1.8 - Benzoylamidonaphtol - 5 - sulfosfiure - ¥NH.R.00n Verwendung
findet. Ausserdem sind durch Patent 435244) einige weitere Combi-
nationen ihrer Tetrazoverbindung mit Aminen und Phenolen bekannt
geworden, und durch die oben erwihnte Griess’sche Abhandlung
weiss man, dass die tetrazotirte 3.8-Diamidodiphenyl-2.9-dicarbonséure
durch Kochen mit abeolutem Alkoho! in die Diphenyl-2.9-dicarbon-
siure und durch Erhitzen {iber ihren Schmelzpunkt unter Kohlen-
siureabspaltung in 3.8-Diamidodipheny! (Benzidin) iibergeht.

Man stellt die Robsiure am besten nach den Angaben obiger
Patentschrift durch alkalische Reduction der o-Nitrobenzo&séiure und
Umlagerung der erhaltenen Hydrazoverbindung durch Kochen mit
concentrirter Salzshure dar, wiischt dann das salzsaure Salz mehrere
Male gut mit 20-proc. Salzsiiure aus, zerlegt es durch Zusatz von
viel Wasser, filtrirt die zeisiggriine 3.8-Diamidodiphenyl-2.9-dicarbon-

1) Diese Berichte 7, 1612. 9 Diese Berichte 25, 2797.

%) Bilow, Chemische Technologie der Azofarbstoffe, Theil II, S. 461.
Otto Wiegand, Leipzig 1899.

) Derselbe, S. 451.
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giure ab und reinigt sie durch mehrmaliges Losen in verdiinntem
Alkali und Wiederausfillen mit Essigsiure.

Sie ldsst sich in salzsaurer Suspension durch Zusatz von geniigend
Natriumnitrit leicht in ihre Tetrazoverbindung iiberfiihren, deren Chlor-
bydrat sich aus concentrirten, sauren Ldsungen in braungelben Blitt-
chen abscheidet. L&st man die Letzteren in wenig Wasser auf und
versetzt die Losung mit einer Mischung von Alkohol und Aether, so
erhilt man nach mehrmaliger Wiederholung des Processes eine gut
krystallisirende, chlorfreie Substanz, welche als ein inneres Salz
der 3.8-Tetrazodiphenyl-2.9-dicarbonséiure aufzufassen ist.
Aus jhr bildet sich dureh Kochen mit absolutem Alkohol die Di-
phenyl-2.9-dicarbonsdure vom Schmp. 339—341°. Leitet man
in die methyl- oder &thyl-alkoholischen Losungen dieser Siure gas-
formige Salzsiure ein, so wird sie in die entsprechenden Diphenyl-
2.9-dicarbonsédureester iibergefiihrt.

Lisst man eine Losung der 3.8-Tetrazodiphenyl-2.9-dicarbonséure
in siedende, verdiinnte Mineralssiure eintropfen, so entsteht die ibr
entsprechende, bei 302—305° schmelzende Disalicylsdure, welche
sich als nicht identisch erwiesen hat mit der aus p-Dioxydiphenyl
und Kohlensiiure nach dem Verfahren von R. Schmitt und Curt
Kretschmar?!) hergestellten p-Diphenoldicarbonsiure, da deren
Schmp. bei 1319 liegt.

Aus der 3.8-Tetrazodiphenyl-2.9-dicarbonsidure kann man ferner
nach bekannter Methode das Perbromid und aus ihm die 3.8-Die-
diazoimidodiphenyl-2.9-dicarbonséiure gewinnen; lisst man
sie in essigsaurer Lodsung auf iiberschiissigen Acetessigester ein-
wirken, so entsteht der als (aa)-Disazofarbstoff aufzufassende Acet-
essigester [azo - 3.8 - Diamidodiphenyl-2.9-dicarbonsiiure - azo] Acet-
essigester. '

Auf ibnlichem Wege gelangt man zur entsprechenden Malon-
sdureesterverbindung, fir deren Hydrazonnatur jedoch die aus-
gezeichnet hervorzurufende Biil o w’sche Reaction spricht.

Redugirt man in geeigneter Weise die 3.8-Tetrazodiphenyl-2.9-di-
carbonsiure, so gelangt man zur Diphenyl-3.8-dihydrazin-2.9-di-
carbonsiure, welche alle charakteristischen Eigenschaften der aro-
matischen Hydrazine zeigt, in ihrem sonstigen Verhalten sich aber
sehr dem Hydrazin der Anthranilsiure’) nihert, da auch sie durch
Kochen mit concentrirter Salzséiure in eine Verbindung iibergeht, die
Fehling’sche Losung nicht mehr reducirt, durch nochmalige Behand-
lung mit Zinkstaub und Essigséiure aber wieder activirt werden kann.

1y Diese Berichte 20, 2703.
7 Diese Berichte 13, 680.



2576

Durch Condensation der obigen Dihydrazindicarbonsiure mit
Aceton gelangten wir zur Diacetondiphenyl-3.8-dihydrazon-
2.9-dicarbonsiure.

Schiittelt man 3.8-Diamidodiphenyl-2.9-dicarbonséiure nach der
Schotten-Baumann’schen Methode mit Benzoylchlorid oder mit
Essigsidureanhydrid, so bilden sich die 3.8-Dibenzoyl- bezw. 3.8-Di-
acetyl-Amidodiphenyl-2.9-dicarbonséuren.

Die Reindarstellung einiger der genannten Verbindungen ist ihrer
Schwerlgslichkeit oder Empfindlichkeit wegen nicht gerade einfach,
und dem entsprechend lassen die Ausbeuten hiufig zu wiinschen dbrig.

Experimenteller Theil

3.8-Tetrazodiphenyl-2.9-dicarbonséiure,
e W

OH.N.I\.\: o/ EA-?",.N.N.OH + 2H,0.

HOOC COOH

5 g feinst verriebene 3.8-Diamidodiphenyl-2.9-dicarbonsiure wer-
den in 20 cem conc. Salzsiure und 80 cem Wasser heiss gelost. Man
filtrirt und tetrazotirt bei 10—15" durch Zusatz von 12.8 —13 cem
einer 20-procentigen Natriumnitritlésung. Die zundichst blau gewor-
dene, dann rothbraune Flissigkeit wird zum Schluss der Reaction
hellgelb. Beim Abkfihlen scheidet sich ein braungelbes, krystalli-
nisches Salz aus, das in Wasser leicht 18slich ist. Versetzt man seine
wissrige Losung mit Aetheralkohol, so fiillt eine hellgelb krystalli-
nische, noch chlorhaltige Substanz aus, die nach dreimaliger Wieder- -
holung dieser Operation chlorfrei geworden ist, woraus sich ergiebt,
dass das gleichzeitige Vorbandensein von orthostindigen Carboxyl-
gruppen die Basicitit der Diazoniumgruppe betriichtlich abschwiicht.
Das durch dies Verhalten bewiesene Dissociationsbestreben, zusammen
mit dem durch Verbrennung und Stickstoffbestimmuug ermittelten
Befunde von Wassermolekiilen in der untersuchten Substanz, lidsst
den Schluss erlaubt erscheinen, dass in ihr die freie Tetrazoverbin-
dung obiger Formel vorliegt und nicht etwa ihr inneres Anhydrid.

CisHoN,Os+2H,0. Ber. C 45.89, H 3.82, N 15.3.
Gef. » 45.84, » 3.59, » 15.8.

Sie hilt sich, im Dunkeln aufbewahrt, mehrere Wochen lang ganz
gut und ist nur schwach explosiv, da sie gegen Schlag unempfindlich ist
und beim langsamen Erhitzen auf dem Platinblech ohne Knall ver-
pufft. Durch ldngeres Kochen mit absolutem Alkohol geht sie in die
von P. Griess beschriebene?!) Diphenyl-2.9-dicarbonsiure vom

1y Diese Berichte 21, 983,
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Schmp. 339— 3410 iiber, ans der man leicht durch Erhitzen mit Kalk-
hydrat das bei 71° schmelzende Diphenyl herstellen kann.

Diphenyl-2.9-dicarbonsiuremethylester.

0.7 g reine Diphenyl-2.9-dicarbonsiiure werden in absolutem Al-
kohol geldst und Salzsiure bis zur Sittigung eingeleitet. Aus der
eingeengten Lésung scheidet sich der Ester in regelmissigen Krystallen
ab, die abgesaugt und mit Ligroin gewaschen werden. Man krystalli-
sirt ihn nun durch Lésen in méglichst wenig absolutem Aether oder
Benzol und Fillen mit Ligroin. Schmp. 100—102°,

Der Ester ldsst sich durch Kochen mit Natronlauge leicht ver-
seifen; aus der verdiinnten, alkalischen L{supg kann man dann die
Diphenyl-2.9-dicarbonsiure durch Essigsdure niederschlagen.

CieH1404. Ber. C 71.1, H 5.2.
Gef. » 70.8, » 5.6.

Ganz dhnlich wird der

Diphenyl-2.9-dicarbonsiureithylester

erhalten. Er besitzt den Schmp. 68°, ist leicht 13slich in Alkohol,
Aether und Benzol, schwer léslich in Ligroin und ebenso leicht ver-
seifbar wie der Methylester.

C]aH]sO4. Ber. C 72.48, H 6.0.
Gef. » 72.03, » 6.2.

3.8-Dioxydiphenyl-2.9-dicarbonsiiure (Disalicylséure),

OH. D—D .OH.
COOH  COOH

Man lst chlorfreie Tetrazoverbindung der 3.8-Diamidodiphenyl-
2.9-dicarbonsiure in einprocentiger Schwefelsiure und lisst die filtrirte
Lésung eintropfen in stark siedende, einprocentige Schwefelsiiure. Den
unter Stickstoffentwickelung sich ausscheidenden Niederschlag kry-
stallisirt man mehrere Male unter Zuasatz von fein gepulverter, gerei-
nigter Thierkohle um, indem man immer wieder mit wenig Wasser
ausfillt. Das durch Auflésen dieses Productes in Natriumacetat zu
gewinnende Natrinmsalz der Disalicylsiure wird schliesslich mit
Wasser aufgenommen, und letztere durch Salzséiure ausgefillt. Die so
gereinigte 3.8-Dioxydiphenyl-2.9-dicarbonsiure schmilzt bei 302 —3059,
ist gut 13slich in Aether und Eisessig, schwer bezw. unldslich in
Benzol und Ligroin. Mit Kalkhydrat fein verrieben und im Réhr-
chen erhitzt, liefert sie unter Kohlensiureabspaltung das Griess’sche
3.8-Dioxydiphenyl.

Berichte d. D. chem, Gegelischaft. Jabrg. XXXI. 166
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Ci4H1006. Ber. C 61.3, H 3.1.
Gef. » 60.99, 61.3, » 4.2, 4.2,

3.8-Disdiazoimidodiphenyl-2.9-dicarbonséure,

_ /N N
N-N.( \_>.N N

Ny, N~ .
N

| |
COOH cooH

Die aus 7g 3.8-Diamidodiphenyl-2.9-dicarbonsiiure gewonnene,
krystallinische Tetrazoverbindung 16st man in méglichst wenig kaltem
Wasser, filtrirt und lisst einlaufen in 30 ccm einer Lésung von Brom
in Bromwasserstoffsiure. Das ausgeschiedene Perbromid wird decan-
tirt, mit Ammoniak ibersittigt und das krystallinische Ammonium-
salz der 3.8-Disdiazoimidodiphenyl-2.9-dicarhonsiure mit Alkoholither
bis zum farblosen Ablauf gewaschen. Dann l6st man es in Wasser,
fillt durch Salzséiurezusatz und trocknet die gut gewaschene Substanz
im Dunkeln im Exsiccator iiber Schwefelsiure. Zur Analyse wurde
die Disdiazoimidoverbindung in kaltem Alkohol geldst und durch vor-
sichtigen Zusatz von Wasser krystallinisch ausgeschieden. Sie hat
eine graugriine Farbe, ist léslich in Alkohol und Eisessig, schwer
bezw. unldslich in Benzol und Ligroin und zersetzt sich, ohne eigent-
lich zn schmelzen, bei 1659

[C]4H3N804]. Ber. C 51.9, H ‘2.5, N 25.9.
Gef. » 52.0, » 2.6, » 254.

p-Phenol-on[azo-3.8-diamidodiphenyl-2.9-dicarbonsiure-
azo]v-Phenol-oH.

Eine aus 1.7 g dér Diamidoséiure hergestellte Tetrazolosung lisst
man unter guter Kiihlung in eine concentrirte, sodaalkalische L&sung
von 2.5 g krystallisirtem Phenol einlaufen, Nach 24-stiindigem Riihren
verdiinnt man wegen der Leichtldslichkeit des Natriumsalzes der Sub-
stanz mit Sodalésung, filtrirt, presst, 16st in Wasser und tillt die
Disazofarbstoffsiure durch Zusatz von Salzsiure aus. Nach dem Ab-
filtriren und Auswaschen verwandelt man sie durch Losen in Kalk-
wasser In ibr Calciumsalz, das durch vorsichtigen Zusatz von Alkohol
ziegelroth krystallinisch ausgefillt wird. Nach nochmaliger Wieder-
bolung desselben Reinigungsprocesses schlimmt man in Alkohol auf,
zerlegt das Salz durch Salzsiurezusatz, filtrirt und wischt bis zur
volligen Aschenfreiheit mit verdiinnter Salzsiure nach. Der (sa)-Dis-
azofarbstoff ist leicht ldslich in verdiinntem Alkali, etwas l6slich in
Alkobhol und Eisessig, unléslich in Benzol.

[CisHisNyOs + 2Hs 0] Ber. C 60.2, H 425, N 10.8.
Gef. » 60.2, » 45, » 10.9.
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Acetessigester[azo-3.8-Diamidodiphenyl-2.9-dicarbonsiiure-
azo)-Acetessigester,

CH, ‘.3H=

Cco

CH N:N. < > .N:N.

COO0 C:H, L/ cooc,m

COOH COOH

Die wiissrige, aus 7 g 3.8-Diamidodiphenyl-2.9-dicarbonsiure her-
gestellte Losung der krystallinischen Tetrazoverbindung trigt man in
die auf 5—10° abgekihlte Losung von 12 g Acetessigester in 100 ccm
10-procentige Natriumacetatldsung und 500 cem Wasser ein.  Lisst
man pach tichtigem Durchschiitteln die schnell gelb werdende Flissig-
keit stehen, so erstarrt sie zu einer steifen, gallertartigen Masge. Nach
24-stiindiger Ruhe fiigt man 100 cem verdinnte Essigsdure hinzuo, er-
hitzt langsam zum Kochen, filtrirt und presst.

Ueber die firbenden Eigenschaften der Verbindung theilt une die
Direction der Badischen Anilin- und Soda-Fabrik giitigst das Fol-
gende mit:

»Der zur Priifung iiberlassene Farbstoff liegt in seinen Eigen-
schaften zwischen den substantiven und sauren Producten. Seine
Affinitdt zur Baumwollfaser ist eine sebr geringe und ohne praktische
Bedeutung. Fir Wolle erfordert derselbe ziemlich viel Aufmerksam-
keit und lisst sich daher schwer mit anderen Wollfarbstoffen combi-
niren. Auf Papier ist die Lichtechtheit eine sehr geringe, die Saure-
echtheit insofern besser wie bei Azoflavin, als das Gelb mit Siuare
nicht aus dem Ton fiillt. Der Farbstoff dirfte demgemiiss fiir den
einen oder andern Specialzweck gut verwendbar sein, wenn dem nicht
seine Preislage entgegenstinde.«

Der Acetessigester[azo-3.8-diamidodiphenyl-2.9-dicarbonsiiure-azo]-
Acetessigester 108t sich reichlich und mit rein gelber Farbe in concen-
trirter Schwefelsiiure, spurenweise in Wasser, spielend leicht in ver-
dipnten, kohlensauren Alkalien, gut in Eisessig, wenig in Alkohol
und schlecht in Aether, Benzol und Ligroin. Die Azoformel wurde
dem Kérper zuertbeilt, weil er die Biilow’sche Reaction auf Hydra-
zone picht zeigt.

Fiir die Analyse wurde er aus viel Alkohol umkrystalligirt.
Schmp. 275—278°,
[CosHasNsO10 + Hq0l Ber. C 54.6, H 4.9, N 9.8.
Gef. » 548, 54.1, » 5.2, 5.4, » 10.3, 9.9.
166*
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Dismesoxalsdureester-3.8-dihydrazondiphenyl-
2.9-dicarbonséuredithylester,

GH,00C g  COOGH;
. /__\ - .
c:N-N-(_ )=( )-N-N:C

C:H,00C q COOC:H

|
COOC;H; COOC:H;,.

Die aus 7 g 3.8-Diamidodiphenyl-2.9-dicarbonsdure gewonnene
kryatallinische Tetrazoverbindung, in Wasser gelost und filtrirt, trigt
man in eine Ldsung von 10 g Malonsdureester in 80 ccm 10-pro-
centigem Natriumacetat und etwas Alkohol ein. Der nach 24-stindigem
Rihren gebildete Niederschlag wird mehrere Male bezw. so oft aus
siedendem Alkohol umkrystallisirt, bis das Product den counstanten
Schmp. von 257° erreicht hat. Dabei geht die zundchst gebildete
Dismesoxalsiiureesterdiphenyl-3.8-dihydrazon-2.9-dicarbonsiure in ihren
Aethylester iiber. Er ist braungelb gefirbt und krystallisirt in recht-
eckigen, linglichen Tafeln, ist in Eisessig und Aceton leicht, in Benzol
und Ligroin schwer oder unldslich. Kalte, verdiinnte Natronlauge
nimmt ibn nicht auf. Da die Substanz, in Schwefelsiure geldst, anf
Zusatz von Bichromat sehr deutlich die Biilow’sche Reaction zeigt,
so wurde ihr in Einklang mit dhnlichen Beobachtungen von Pech-
mann’s!) und R. Meyer’s ?) die Hydrazonformel zuertheilt.

Fir die Analyse wurde das Dihydrazon im Exsiccator iiber
Schwefelsiiure getrocknet.

{[CsaH3sN;019 + 2 H30l Ber. C 544, H 5.9, N 1.8.
Gef. » 54.66, 54.6, » 6.3, 5.5, » 8.02, 8.3.

Diphenyl-3.8-dihydrazin-2.9-dicarbonsdure,

BN-BN-( )-(_ )-NH.NH,

COOH COOH.

Nach einer Reihe von vergeblichen Versuchem haben wir die
folgende Darstellungsweise als die beste gefunden, um zu einem
aschenfreien Product zu gelangen. Alle anderen Methoden er-
gaben aschenhaltige Verbindungen.

60 ccm kiiufliche Natriumbisulfit-L.osung werden mit Natronlauge
bis zur schwach sauren Reaction versetzt und dann durch Sodalésung
vollkommen neutraligirt. Darauf giebt man 10 g calcinirte Soda his-
zu und tréigt die aus 7 g 3.8-Diamidodiphenyl-2.9-dicarbonsiure her-
gestellte, krystallisirte und wieder geldste Tetrazoverbindung unter

1) Diese Berichte 24, 866 und 25, 3183.
%) Diese Berichte 24, 1241.
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gutem Rihren in der Kilte ein. Dann erhitzt man zum Sieden, fiigt
weitere 20 cem kiufliche Bisulfit - Lésung und dann langsam iiber-
schiissige Essigsiure hinzu und kocht ca. 2 Stunden bezw. so lange,
bis der Geruch nach schwefliger Siure fast verschwunden ist. Dann
bringt man die ausgeschiedenen Salze durch Wasserzusatz in Ldsung,
versetzt mit dem doppelten Volumen concentrirter Salzsfiure, erhitat
abermals, aber nur bis ein Niederschlag sich zu bilden beginnt, den
man pach dem Abfiltriren mit verdinnter Salzsiure aunswischt. Man
168t ihn in wenig alkalisch gemachter Bisulfit - Losung, erhitzt zem
Sieden, fallt das Dibydrazin mit iiberschiissiger Essigsiure auns, fil-
trirt und wiéscht es gut mit Wasser nach.

Es ist in allen gewdhnlichen Loésungemitteln schwer oder unlés-
lich, leicht lGslich indessen in verdiinnten Alkalien, wobei es sich je-
doch schnell oxydirt. Man erhilt es krystallisirt und rein durch Um-
16sen aus kochender Natriumacetatlosung (spec. Gewicht 1.07), muss
aber hierbei im Kohlensiure- oder Wasserstoff-Strom arbeiten und das
Filtrat sofort mit 1/ Vol. verdiinnter Essigsiiure (spec. Gewicht 1.03)
versetzen, um Oxydation durch den Luftsauerstoff zu vermeiden. Beim
Erkalten scheidet sich die Diphenyl-3.8-dibydrazin-2.9-dicarbonséiure
in mikrokrystallinischen, grau- bis réthlich-weissen Krystillchen ab.
Fiir die Analyse wurde sie im Dunkeln im Exsiceator iiber Schwefel-
sdure getrocknet. Einen Schmelzpunkt besitzt sie night; sie verkohlt
beim Erhitzen.

CNH“N‘O;. Ber. C 55.63, H 4.63, N 18.
Gef. » 55.2, 55.9, » 5.1, 4.9, » 17.5, 11.5.

Disacetondiphenyl-3.8-dihydrazon-2.9-dicarbonséure,

CH3 CH!
C:N-NH- / ) { \ .NH-N: c
CHs H;

COOH COOH

Um das Hydrazon in die zur Condensation geeignete Form zu
bringen, 16st man das gereinigte Product im Kohlensiurestrom in
mdglichst wenig, verdiinnter Sodaldsung auf, fillt es wieder durch Essig-
siure aus, erwirmt die Fldssigkeit auf 35— 400 und fiigt soviel Aceton
hinzu, bis Lésung erfolgt ist. Dann lisst man langsam erkalten und
scheidet das Dihydrazon durch Wasserzusatz ab. Es wird aus einer
Mischung voo Alkohol und Aceton umkrystallisirt. Man erbalt die
Disacetondiphenyl-3 . 8-dihydrazon-2.9-dicarbonsdure in dunkelgriinen,
platt lancettformigen Krystillchen vom Schmp. 265 — 2670 Es ist
unldslich in Benzol und Ligroin. Seine schwefelsaure, gelbe Lésung,
mit einem Tropfen Kaliumbichromat versetzt, firbt sich dunkelblauroth.

C-mHssNgOL Ber. C 62.5, H 62, N 14.6.
Gef. » 62.9, » 6.3, » 14.5.
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3.8-Dibenzoyldiamidodiphenyl 2.9-dicarbonséure,
cH,.co.Nu. ()~ >NH CO . CH

COOH COOH.

3 g 3.8-Diamidodiphenyl-2.9-dicarbonséiure werdem in Natronlauge
gelost. Man verdiinnt auf 600 ccm und fiigt abwechselnd unter tiich-
tigem Schiitteln und guter Kihlung 8 — 9 g Natronlauge und 7 g
Benzoylchlorid hinzu. Den sich ausscheidenden Niederschlag filtrirt
man ab, lost ihn in viel heissem Wasser und fillt die benzoylirte
Diamidosiure durch Essigsiure aus. Sie ist in fast allen gebriuch-
lichen organischen Lésungsmitteln so gut wie unldslich. Ibr Ammo-
piumsalz erhilt man, wenn man den frisch gefillten Niederschlag aus
einer Mischung von Alkohol und concentrirter Ammoniakfliissigkeit
umkrystallisirt. Es wurde iiber Kali im Exsiccator getrocknet.

[CgngsN405+2H20]. Ber. C 61.09, H 5.45, N 10.1.
Gef. » 60.78, » 5.92, » 9.72.

Beim mehrstindigen Erhitzen auf 160° verliert das Ammonium-
salz sein Krystallwasser und Ammoniak.

Die freie Sdure wird aus dem Ammoniumsalz leicht durch Essig-
siure abgeschieden. Schmp. 302—304°.

CzaHgoNﬁOs. Ber. C 70.0, H 4.2, N 5.83.
Gef. » 69.7, » 4.5, » 6.2.

3.8-Diacetyldiamidodiphenyl-2.9-dicarbonséure,
CHs .CO . NH. < —( 3 NH.CO. CHy.

COOH COOH

Man schiittelt eine gut gekiihlte, concentrirte und stark &dtzalkalische
Losung von 3.8 -Diamidodiphenyl-2.9-dicarbonsidure mit Essigsiure-
anhydrid, filtrirt den Niederschlag des Natriumsalzes der 3.8-Diacetyl-
diamidodiphenyl-2.9-dicarbonsiure ab und behandelt ihn noch einige Male
ebenso. Nach dem letztmaligen Abfiltriren und Auswaschen mit Al-
kobol 16st man ihn in Wasser und fillt durch verdiinnte Essigsdure
die Diacetyldicarbonsidure aus. Sie wird im Exsiccator getrocknet,
ist dann unlgslich in Alkohol, Aether und Benzol und schmilzt un-
scharf bei 300,

Cls HleNz 05. Ber. C 60.67, H 4.5, N 7.87.
Gef. » 603, » 4.9, » 8.08.

Bemerkt werden mag noch, dass sich die Carboxylgruppen aus
der 3.8-Diamidodiphenyl-2.9-dicarbonsiiure glatt abspalten lassen, wenn
man die Letztere in Glycerin 168t und einige Zeit kocht. Beim Ver-
dinnen scheidet sich Benzidin in den charakteristischen silberglinzen-
den Bléttchen vom Schmp. 1220 aus.





