
T h i o  c a r b  a n i l  i d  o a m  i n  o d i t o  1 y 1 g u a n i d  i n  , 
H7 *N,C. N H  .N H. CS. NH. Cs HA,  C7 H I ,  NH' 

wird aus der conceutrirten alkoholischen Liisung der Guanidinbase 
auf Zusatz von Phenylsenfol in  weisseu, seidenglanzenden Nadeln ab- 
geschiederi; es ist ziemlich lijslich in A41kohol, schwer in Aether u d  
Benzol. Schmp. 1480. 

C ? ~ H ~ S N ~ S .  Ber. N 17.99. Gef. N 18.03. 

CTH7.N- - C H  
4- P ar a t 01 y 1- 5- p a r  a t  01 u i d o t r i a z  o 1, C, H; . NH . C N , 

a;/ 
N 

bildet sich glatt, wenn das Amiuoditolylguanidiri mit Ameisensaure 
ca. '/a Stunde auf dem W asserbade erwarmt wird. Farblose Bliittchen. 
Schmp. 224". Leicht loslich in eiedendem Alkohol, schwer in Benzol 
iind Wasser, fast unl6slich in Aether. 

C16H16Na. Ber. C 72.72, H 6.06. 
Gef. ') 72.50, n 6.25. 

CiH7.N--  N 
p -T o 1 y 1 i m i n o - p -  t o 1 y 1 t e t r  a z  01 on , C7 H7. JS: C N , 

\/ 
NH 

aus Aminodi-p.tolylguanidii1 l e i  der Einwirkung roil salpetriger Saure. 
Schneeweisse, seidenglanzende, feine, verfilzte Nadeln. Ziemlich schwer 
loslich in Alkohol und Aether, lesser  in heissem Benzol, am leichtesten 
in Chloroform. Schmp. 207O. 

C ~ S H I S N S .  Ber. N 26.41. Gef. N 2ti.55. 

174. F. Sommer: Ueber m-Xylylamin und m-Methylphenyl- 
Ithylamin. 

[Aus dem chem. Inst i tut  Breslau.] 
(Eingeg. am 31. Mitrz; mitgetheilt in der Sitzung von Hrn. W. Marckwitld.)  

Tolubenzylamin naniite K r  6 b e  r I) die Base, welche e r  aus 0-  und 
p-Toluidin in der Weiee gewann, dass e r  dieses in das  Nitril iiber- 
fiihrte und Letzteres der Reduction mittels absolutem Alkohol und 
Natrium unterwarf. Nachdem jetzt auch das m-Toluidin im Handel 
leichter zugiioglich ist, wurde e3 ale Ausgangsproduct ahnlicher Unter- 
suchungen benutzt. rn-Toluidin, aus der cheniischen Fabrik von vorm. 
M e i s t e r ,  L u c i u s  &, B r i i n i n g  in Hiiclist, der  iclr noch meinen be- 

') Diese Berichte 23, 1026. 
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sonderen Dank ausspreche, wurde fractionirt und nach der S a n d -  
m e y  er'schen Methode in daa Nitril ubergefuhrt, indem diazotirte 
salzsaure m-Toluidinlosung in heisse , frisch bereitete Kupfercyanur- 
losung eingetragen wurde. 

Das  entstandene Nitril wurde rnit Wasserdiimpfen fiberdestillirt. 
Durch Ausschiitteln mit Aether wurde das gelbe Oel ron der wassri- 
gen Fllssigkeit getrennt. Um mitiiberdestillirte Kresole zu entfernen, 
wurde die atherische L69ung mit Natronlauge geschuttelt, wobei die 
Kresole in wasserlosliche Natriiimvalze ubergingen. Die atherische 
Fliissigkeit lieferte nach dexn Trocknen iiber Chlorcalciuin beini 
Fractioniren reines m-Tolunitril vom Sdp. 206-210° I;. 

rn-Tolu b e n z y l a m i n .  
Das m-Tolunitril wurde nach der Ladenburg ' schen  Methode 

der Reduction unterworfen. cJe 10 g Nitril wurden iii einem geriiu- 
migen Kolben, der init einem moglichst langen, aufsteigendeii Kiihler 
rerbunden war ,  rnit der 30-fachen Menge ganz absoluten Alkohols 
auf dem Wasserbade erhitzt und zii der siedenden Flussigkeit 3 0 g  
metallisches Natrium, welches iii kleiiie Stiicke zerschnicten und 
unter wasserfreiem Aetber getrocknet war ,  allmahlich eingetragen. 
Nach dern Erkalteii wurde das exitstandexie Natriumathylet init etwa 
der gleichen Menge Wasser zersetzt, der Alkohol abdestillirt, wobei 
Spuren der Base rnit iibergingen, die dndurch gewonnen wurden, dass 
das alkoholische Destillat xnit Salzsaure angesauert und die salzsaure 
Base t o m  Alkohol durch Destillatiou befreit wurde. 

Die alkalische Liisung wurde darauf der Dampfdestillation unter- 
worfeii. Dabei ging die Base -nls farbloses Oel iiber. Die iiber- 
destillirte Plussigkeit wurde rnit Salzsaure oeutralisirt, filtrirt, bis auf 
etwa 50:ccm eingedampt't und im Schutteltrichter mit Natronlauge 
rersetzt. Es schied sicli die Base als hellgelbes Oel ab, welches rnit 
Aether aufgenommen , rnit Kaliumcarbonnt getrocknet und nach dem 
Verjagen [des Aethers destillirt wurde. Die Hauptmenge der Base 
ging zwischen 199 und 195O iiber. 

Statt das  Natriumathylat mit Wasser zu zersetzen, wurde spater 
ein anderer Weg eingescblagen. Zu der  alkoholischen Liiaung des 
Natriumathylats wurde concentrirte Salzsaure unter guter Kiiblung 
des Kolbens bis zur sauren Reaction allmahlich hinzugefiigt. Von 
der alkoholischen Losung, welche jetzt das salzsaure Salz der Base 
enthielt, wurde das unliislicbe Chlornatrium abfiltrirt, der Alkoliol 
abdestillirt, der Riickstand in wenig Wasser geliist und rnit Natroxi- 
lauge versetzt. Aus der alkalischen LBsung wurde die freie Base 
wieder mit Wasserdampf iibergetrieben und auf dieselbe Weise wie 

I) Diese Berichte 22, 841. 



vorhin gewonnen. Bei beiden Methoden war  die Ausbeute dieselbe 
und betrug etwa 35 pCt. des angewandten Nitrils. 

Die  so dargestellte, anfangs farblose, spiiter sich gelblich farbende 
Fliissigkeit vom Sdp. 192- 195O zeigte stark basische Eigenschaften, 
besass arninartigen Geruch, der  an Haringslake erinnerte und zog aus 
der  Luft  Kohlensiiure an. 

0.1201 g Sbst.: 12.6 ccm N (200, i53.2 mm). 
C~,EL(CHQ)CH~.NH~.  Ber. N 11.57. Gef. N 11.89. 

Diese Base,  m - T o l u b e n z y l a m i n ,  musste identisch sein mit 
dem Korper, den Br i i rnmel )  aus m-Xylylphtalimid und Salzsiiure 
erhielt und 9n-Xylylamin nannte. (Ich werde aucb im Folgenden die 
Namen Tolubenzylamin und Xylylamin zur Bezeichnung der Herkuuft 
der  Basen vorliiufig beibehalten.) Die Angaben B r i jmme's  uber 
Siedepunkte der Base, sowie die Schmelzpunkte verschiedener Salze 
stimrnten durchaus nicht init den von mir erhaltenen Zahlen der ent- 
sprechenden Tolnbenzylaminrerbindungen iiberein. Es war: 

Tolubenzyl-Amin, Sdp. 192-195U, 
nach Bromme 

Xglyl-Amin, Sdp. 201-20:!0, 
9 Chlorid, Schmp. 154O, ? von Br. nicht angegeben, 

Oxalat, Schmp. 1680, 9 Oxalat, Schmp. 1i2O, 
Pikrat, als Oel erhslten, 9 Pikrat, Schmp. 1 5 6 O ,  

* Pt-Doppelsalz,Schmp. 1740, Pt-Doppel-alz, Schmp. 2120. 

Vollkornmeri iibereinstimrnend wurde nur der Schmelzpunkt der 
betreffendeli Harnstoffverbindung gefunden, namlich 148", wie ihn 
auch Br i i rn lne  angiebt. 

Dagegen zeigte eine Base, welche P i e  p e r2) durch Erhitzen von 
Xylylchlorid mit alkoholischern Ammoniak auf 116O, neben Diamin und 
Triamin, erhielt uud auch Xylylamin nannte, und welche ron B e i l -  
s t e i n  in  seinem Handwiirterbuch der organischen Chemie (3. Auflage, 
TI. Theil, S. 545) als vermuthliches m- Tolylrnethylamin bezeichnet 
wird, dieselben Eigenschaften, wie das von mir dargestellte Tolu- 
benzylamin. P i e p e r  giebt als Siedepunkt der Rase 1 9 6 O  an und als 
Scbmelzpunkt des Chlorides 185O, wahretid als entsprechende Zahlen 
fur Tolubenzylamin 192-195 reap. 1840 gefunden wurden. Auch 
das  aus den Salzen durch Natronlauge zuriickerhaltene Tolubenzylamin 
sott wieder bei 192-195". 

Es lag daher die Verrnuthung nahe, dass zunlichst rn-Tolubenzyl- 
amin mit dem von P i e p e r  dsrgestellten Xylylamin identisch war, und 
dass ferner die Abweicbungen beider von den Angaben iiber B r i i m -  
me's Xylylarnin auf eine eventuelle Isomcrie zwischen den beiden 
erstgenannten Kiirpern einerseits und B r om m e 's Xylylamin anderer- 
seits zuriickzufuhren sei. 
-~~ ____ 

l) Dime Berichtc 21, 3701. ?) Ann. d. Chem. 151, 12:). 



D a  eine Isomerie zwischen dem m-Tolubenzylarnin und dem m- 
Xylylamin schwer zu erklaren ware, so beschloss ich zunachst, die 
Angaben B r o m m e ' a  auf ihre Richtigkeit zu priifen und danach m- 
Xylylamin darzustellen. 

Xylylpbtalimid I), das durcb Einwirkung von m-Xylylbromid auf 
Phtnlimidkalium erhalten war, wurde mit concentrirter Salzsiiure im 
geschlossenen Rohr 1- '3 Stunden bei 180-300'J erhitzt. Die Krystall- 
inssse wurde rnit Wasser versetzt und die Mischung von abgeschie- 
dener Phtalsaure durch Filtration befreit. Aas der salzsauren klaren 
Fliissigkeit wurde durch iiberschtissige Natronlauge die Base in Frei- 
heit gesetzt, welche mit Aether aufgenommen und fractionirt wurde; 
aie sott bei 199-2000 (747 m m  Barometerstand) und zeigte die von 
H r 6 m m e angegebenen Eigenschaften. 

D e r  Schmelzpunkt des salzsauren Salzes wurde bei 208O liegend 
gefuuden, also auch nicht iihereinstirnmend mit dem des salzsauren 
Tolubenzylamins (1840) und dem Xylylamin r o n  P i e  p e r (1 85O). Die 
-1ngabeii H r o  m m e ' s  iiber die Platinchloriddoppelverbindung (Schmp. 
3130) und den Xylylharnstoff (Schmp. 148O) wurden durch nieine 
SchmelzpunktbestiImuIlgen bestiitigt. Die Platinrerbindung des WXY- 
Iylaniins wurdc analysirt. 

O.l?S9 g exsiccatortrockne Sbst.: 0.03% g Pt. 

(CyHII.NH.1.HCI)aPtCl~. Ber. P t  29.91. Gef. P t  29.57. 

Der  Umstand nun, dass die Harnstoffverbindungen des Xylyl- 
aiiiins und des Tolubenzylamins in Beaug auf die Schmelzpuukte genau 
iibrreinstimmten , ferner die Thatsache, dass der Tolubenzylharnstoff 
vollkommen rein erhalten wurde, I'iihrte michrdarauf, aus dem Tolu- 
brnzylhsrnstoff die Base zuriickzugewinuen. Die Reinheit des Tolu- 
benzylharnstoffes wurde durch die Analyse bewiesen: 

0.198Sg Shst.: 0.1335 g HsO, 0.4787 g C02. 
C.H:!.NH.CO.NH?. Ber. C 69.85, H 7.32. 

Grf. )) 65.67, )) 7.46. 

in - T o 1 u b e n z y 1 b a r n s t n f f. 

Salzsaures Tolubenzylamin wurde in Wasser rgel6st und dazu 
eine wiissrige Losung der aquivalenten Menge von cyansaurem Kalium 
hinzugefugt; nsch gelindem Erbitzen auf dem Wasserbade trat die 
Bilduug des Harnstofes ein, der von der Mutterlauge getrennt und 
aus Wasser umkrystallisirt wurde. Beim Erkalten der;LBsung schieden 
sich feine, weisse Nadeln a b ,  welche den Schrnp. 1480 besassen und 
die oben angegebenen Analysenwerthe lieferten. 

I Diese Berichte 2 1, 2700. 
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Dieser Tolubenzylharnstoff wurde, mit concentrirter Natronlauge 
gemischt, in einem Destillirkolben vorsichtig erhitzt. Es wurde da- 
durch die Base wieder in  Freiheit gesetzt und ging mit den Wasser- 
dampfen iibcr; zu gleicher Zeit bildete sich Ammoniak, wHhrend Na- 
triumcarbonat in dem Kolben zuriickblieb. Die Rase wurde rnit 
Aether aufgenommen , getrocknet und destillirt. Fast  die gesammte 
Menge der Base sott bei 198--199", also nur urn einen Grad niedriger, 
als das  m-Xylylamin, wodurch schon rnit ziemlicber Sicherheit die 
Identitlit von m-Tolubenzylamin und m-Xylylamiu dargelegt wurde. 
Zum ferneren Nachweise der Identitat der beiden Basen wurden aus 
dem gereinigten Tolobenzylarniu folgende Salze dargestellt : 

Das salzsaure Salz wurde in farblosen Biiscbeln erbalten, deren 
Schmelzpunkt glatt bei 2080 lag. Das schwefelsaure Salz bildete 
weisse Blattchen, welche bei 248 O unter Zersetzung schmelzen. Der  
Schmelzpunkt der  Platinverbindung lag bei 213O. 

Eine Platinbestimmung ergab in  0.1534 g Sbst.: 0.0459 g Pt. 
(CsHs.NHr,.HCl)aPtClr. Ber. Pt 29.91. Gef. Pt 29.92. 

Die aus dem Tolubenzylharnstoff riickwarts dargestellte Base 
zeigte also jetzt dieselben Eigenschaften wie die entsprecbenden Ver- 
bindungen des m -Xylylamins, sodaes an einer Identitat der heiden 
Basen nicht mehr zu zweifeln war. Die Veracbiedenheit der Siede- 
und Schmelz-Punkte der Basen resp. ibrer Salze kann nur  dadurch 
erklart werden , dass daa Tolubenzylamin fremde Beimengungen ent- 
hielt. Yerunreiuigungen, welche sich auch in dem von P i e p e r  dar- 
gestellten Xylylamin vorfinden mussten. 

Aus dem m-Xylylamin wurde noch Folgendes dargestellt: 

Q u e c k s i l b e r d o p p e l s a l z .  
Versetzt man die wiissrige Liisuug des salzssuren 712-Xylylamins 

mit kalt gesiittigter Quecksilberchlorid-LBsung, so entsteht ein weisser 
Niederschlag, der in heissem Wasser leicht liislich ist und beim Urn- t 

krystallisiren weisse Bliittcben bildet, deren Schmelzpunkt bei 184" 
liegt. 

2 (Cs Hs . N Ha. H Cl) . Hg Cl?. 
Die Analyse rechtfertigte die Formel 

0.1537 g Sbst.: 0.2207 g COz, 0.0507 g HaO. - 0.4318 g Sbst.: 0.1692g HgS. 
Ber. C 32.87, H 4.11, Hg 34.25. 
Gef. n 32.77, w 4.27, a 34.58. 

Es verbindet sich also 1 Mol. Quecksilberchlorid mit 2 Mol. salz- - 
saurer Base. 

Das Go Id c h  l o r i d d  o p  p e l  s a 1 z konnte nicht erhalten werden, 
da Goldchlorid beim Zusatz zur salzsauren Losung der Base ZLI 

rnetallischem Golde reducirt wurde. 
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m-X y 1 y 1 a 1 k o h 01, CS H r c C  CH Hi. (3). (1) 
6 g Xylylarnin wurden i n  der berechneteu Menge verdiinnter Salz- 

saure gelost und dazu eine Liisung von 4 g Kaliumnitrit, etwas mehr 
als die theoretische Meirge, hinzugefugt. Schon in der Kalte fand 
schwache Stickstoffentwickelung statt. Nach kurzern Erwiirmen auf 
dem Wasserbade scliied sich auf der Fliissigkeit ein dunkelbraunes 
Oel ab, welches mit Aether aufgenommen wurde. D e r  Aether wurde 
rerjagt und das dunkelbraune Oel mittels Wasverdampf gereinigt. Es 
ging ein hellgelbes Oel iiber, welches rnit Aether von der wassrigen 
Flissigkeit getrennt und nach dem Trocknen destillirt wurde. Bei 
21 3 - 215 0 ging der Alkohol als fast farblose Fliissigkeit iiber; er besass 
somit dieselben Eigenschaften, wie der von R a d z i s z e w s k i  und 
W i s p e k  1) durch Verseifen des m-Xylylessigsaureesters erhaltene 
m-Xyly lalkohol. 

)u- X y 1 y l a l d  c h y d , Cg H4(C Hs). C H 0. 
Der Xylylalkoholwurde in der herechneten Mengeverdiinnter Schme- 

felsaure suspendirt und tropfenweise eine Liisung der entsprechenden 
Meuge doppeltchronisauren Kaliums hinzugefiigt. Kiihlung erwies sich 
nicht als nothwendig. Die Fliissigkeit, welche starken Bittermandel- 
iilgeruch zeigte, wurde der Darnpfdestillation unterworfen, wobei der 
Aldehyd als ein hellgelbee Oel iiberging, welches in  die Natrium- 
bisultitverbindung iibergefiihrt wurde. Aus dieser Verbindung, welche 
weisse, seidenglanzende Schuppen darstellte, wurde durch Natronlauge 
der Aldehyd wieder abgeschieden, der in Aether geltist, getrocknet 
und destillirt wurde. Er sott bei 197-1960 und stellte ein farbloees, 
lichtbrechendes Oel dar  , welches starken Bittermandelolgeruch 
besass. D e r  Kiirper reducirte amrnoniakalische Silberlosung und 
zeigte in allern dieselben Eigenschaften des Aldehydes, den B o r n e -  
n innn  *) nach der k ta rd ' schen  Reaction durch Einwirkuug von 
Chromylchlorid auf nz-Xylol erhalten hatte. 

S e m i  c a r  b a z  o n d e s n 2  - X y l y  1 a 1  d e h y d s , Cs Ha : N . €1 N . CO . N Ht. 
Salzsaures Semicarbazid (1 g) wurde rnit Natriumacetat (1.5 g) 

in wenig Wasser gelijst und eine alkoholische Liisung von 1 g 
In-Xylylaldehyd hinzugefiigt. Beirn Urnriihren entstand sofort ein 
dicker Iirystallbrei, welcher rnit Alkohol bis zur klaren Liisang ver- 
setzt wurde. h'ach langerem Stehen schieden sich an der Wandung 
des Gefasses feine, weisse Nadeln ab, deren Menge dadurch vermehrt 
wurde, dass die alkobolische Losung rnit Wasser versetzt wurde, 
worauf ein krystallinischer Niedersclilng, aus feinen Kadeln bestehend, 
entstand. 

_.____ 

1) Dicse Rerichte 13, 1747. 2) Dicse Bwichtc 17, 1462. 
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Das Semicarbazon schmilzt glatt bei 2160, ist in  Alkohol und 
Aether liislich, dagegen unliislich in Wasser. 

0.1636 g Sbst.: 0.0958 g HaO, 0.3665 g COz. 
CgH1lN30. Ber. C 61.02, H 6.". 

Gef. 61.09, 6.50. 

C H3 nz-M e t h y l  p h e n  y l i i t  h y l  a m  i n ,  C6 H,<C Hi. c HZ .N Hz. 

Nach den Angaben von R a d z i s z e w s k i  nnd W i s p e k ' )  wurde 
aus m-Xylylbromid und Cyankalium Methylphenylessigsawenitril 
(m-Sylylcyanid) dargestellt. D a s  h'itril wurde 10-grammweise der  
Reduction nach der L a d e n  b urg'schen Methode nnterworfen und in 
derselben Weise behandelt, wie dns m-Tolnnitril. Es wurde eine 
farblose Fliissigkeit erhalten, die stark alkalisch reagirte, begierig 
Kohlensiiure aus der Luft anzog, aber wenig ausgeprlgten Gernch 
besass. D e r  Siedepunkt der Base liegt bei 214-215O unter 744 mrn 
Druck. 

0.1157 g Sbst : 10.5 ccm N (.20°, 754 mm) 
CgE13N: Ber. N 10.37. Gef. N 10.30. 

Das s a l z s a u r e  S a l z  bildet sich leicht unter starker Warmeent- 
wickelung beim Nentralisiren der Base mit verdiinnter Salzsaure und 
bildet nach dem Umkrystallisiren weisse , feine Bliittchen, deren 
Schmelzpunkt bei 1590 liegt. 

Das P l a t i n d o p p e l s a l z  lasst keine Krystallform erkennen; es 
schmilzt bei 2430 unter Verkohlung. 

0.0644 g Sbst.: Q.024Og Pt. 
(CyH,,.NHa.HCl)rrPtClr. Ber. Pt 28.66. Gef. P t  28.51. 

Go1 d c h  1 o ri d d o p p e lsal z. 

Beim Versetzen einer wlissrigen Losung der salzsauren Rase mit 
Goldchlorid entsteht sofort ein hellgelber Niederschlag, der sich theil- 
weise in warmem Wasser lost, theils sich ale g e l  zu Boden setzt. 
Beim Erkalten wird daa Oel krystallinisch fest, und es scheidet sich 
das geliiste Salz in  grossen goldglanzenden Bliittchen a b ,  die in 
warmem Wasser, auch in Aether, leicht liislich sind. Reim Erhitzen 
sintert die Verbindung bei 73O und schniilzt undeutlich bei 85". 

0.2386 g exsiecatortrockne Sbst.: 0.0977 g Au. 
&811.NHp.HCl.AuCls. Ber. Au 41.4i. Gef. Xu 41.46. 

P i  k r a  t , Cs HI (CHI). C Hz. C Ht . N Hz , Cs HZ (NO&.  0 H. 
Werden aquivalente Mengen der Base und Pikrinsaure, beide in  

alkoholisclier Lomng zusammengebracht , so bilden sich beim Ver- 
dunsten des Alkohols schone gelbe Bliittchen, die in Wasser unloslich 
sind. Das Salz schmilzt glatt bei 173O. 

~ -. ~ 

1) Diese Barichte 15. 1262. 



0.1648 g Sbst.: O.CIG!)l g Hg0, 0.1990g CO2.'- O.2OlG g Sbst.: 37 CCN 

N (18". 746 mm). 
CI;,H1607N,. Ber. C 49.45, H 4.40, N 15.35. 

Gef. D 49.48, >) 4.6.5, )) 15.17. 

Der H n r n s t o f f  wird in gleicher Weise erhalten, wie der Tolu- 
Er bildet weisse Rllttcben, die bei 54'3 schmelzen. benzylharnstoff. 

O.lG65 g Sbst.: 0.4104 g CO?, 0.1190 g H?O. 
C O I I I I . N H . C O . N H ~ .  Bcr. C G7.42, H 7.S6. 

Gef. 67 .22 ,  )) 7.P3. 

B e n  z o y I - m- m e t h y 1 p h e n  y I a t  h y 1 a m i n  , Cs H11. N H. CO . CG HJ. 
Salzsaure Base wurde mit Natronlarige und Benzoylchlorid kurze 

Zeit geschiittelt. Heim Ausschiitteln der weissen Krystallrnasse mit 
Aether wurde von diesem die Benzoylverbindung aufgenommen. Nach 
dem Verdunsten des Aethers Llieb ein hellgelbes Oel zuriick, welches 
wegen Msngel an Material durch Destillation nicht gereinigt werden 
konnte. Nach mehrtagigem Stehen erstarrte dns Oel zu einer festen 
krystnllinischen Masse, welche analysirt wurde. 

C16H170N. 
0.1495 g Sbst.: 0.5398 g C02, 0.1056 g H20. 

Ber. C 50.33, H 7.11. 
Gef. x) 50.07, D 7.S. 

C H2 A'- n ~ -  T o I y 1 -at h y 1 - d i h y d ro i s 0  i n d  o 1, Cg H I < ~ ~ ~ > N .  Cs HI,.  

Die Einwirkung van 0 -  Xylyleiibromid auf primare aromatische 
A4mine hhngt davon a b ,  ob das Amin einen zur Amidogruppe ortlio- 
stiindigen Substituenten besitzt oder nicht. Im ersten Falle entsteht 
ein Xylylendiaminderivat, CS Ha (CIT:, . N H . R)2, wahrend irn zweiten 
Falle unter Ringbildung ein Dihydroisoiodolderivat gebildet wird l). 

Ein derartiger KBrper rnusste auch bei der Einwirkung von o-Xylylen- 
bromid auf nL-Methylphenylathylamin entstehen. Es wurden 2.6 g 
o-Xylylenbrornid in Alkohol gelost und mit 4g der dreifacben aqui- 
valenten Menge, der freien Base eine Stunde am Riickflusskuhler er- 
hitzt, wobei die farblose Fliissigkeit sich riithlich fArbte. 

D e r  Alkohol wurde abdestillirt, wobei, ausser bromwaeserstoff- 
saurer Base, eiii in Wasser unlosliches Oel zuruckblieb, welches mit 
Aether aufgenomnien und getrocknet wurde. Nach dem Verjagen des 
Aethers hioterblieb wieder ein iiliger Ruckstand, der such in der 
Kalte nicht fest wurde. D s  wegen Mange1 an Material daron abge- 
sehen nerden rnusste, das  Oel durch Destillation im Vacuum 211 

reinigen, so wurde zur Analyse die Platinchlorid -Doppelrerbindruig 
herangezogen. 

I) S c h o l t z ,  diese Berichte 31, 114. 6". 
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Das Oel wurde mit concentrirter Salzsiiure 
es theilweise verharzte , theils in Losung ging. 
Lasung wurde mit Waseer verdiinnt und mit 

iibergegossen , wobei 
Die farblose filtrirte 
Platinc hlorid-L6sung - 

versetzt. Es entstand ein gelber Niederschlag, der sich beim Er- 
warmen theilweise schmierig zusammenballte. Die klare, heisse Lo- 
sung liess beim Erkalten das Doppelsalz in  kleinen, gelben Krystallen 
fallen, welche bei 216O undeutlicb unter Verkohlung schmolzen. 

Eine Platinbestirnmung ergab in 0.0936 g bei 1000 getror!<netef Snbstanz 
0.031'2 g Pt. 

(CIT I1,gN.HCl)~PtClr. Ber. Pt 22.41. Gef. Pt 22.65. 
Es war also auch in diesem Falle Ringbildung eingetreten. 

178. A. Ladenburg nnd K. Soholt8e: Ueber aal-Methyl- 
pyridinoarboneaure. 

Bingegangen am 31. Mlirz; rnitgetheilt in der Sitzung von Hm. W.Marckwald.) 
Das von dem Einen von uns (L.) entdeckte aal-Lutidin') ist 

jetzt durch die Fabrik Erkner  in  griisserer Menge zuganglich. 
Man gewinnt es verhaltnissmassig leicht, wenn man die von dort 
bezogene Fraction 142- 147O nach der  friiher beschriebenen Methode 
durch das  H g S a l z  reinigt, wodurcb man die reine Base von den 
dor t  angegebenen Eigenschaften gewinut. 

Friiher standen unr kleine Mengen der Base zu Gebote, sodass 
nur  die Dicarbonsaure durch Oxydation gewonnen werden konnte. 
Es ist uns jetrt verhiiltnissmassig leicht geworden , auch die Mono- 
carbonsiiure, die a-Picolin-a-carbonsaure, daraus darzusteldn. 

Zu diesem Zwecke oxydirt man 10 g Base mit 30 g KMn01 
in  3-procentiger Losung bei 90-60". Die entstandene Siiure wird 
mit Hiilfe des Cu-Salzes isolirt. Dieses krystallisirt in hellblauen, 
scharf ausgebildeten, kleineu Krystallen , iet in kaltem Wasser  schwer 
und auch in heieeem Wasser nicht leicht l68lich. Ee zersetzt sich bei 
252-253O. Die Analyse fiihrt zur Formel (C?HINO,)~CU + HzO. 

Ber. C 47.50, H 3.96, Cu 17.90. 
Gef. w 47.40, % 4.21, * 1756. 

Die aus dem Cu-Salz isolirte Sliure krystallisirt in  farblosen. 
glanzenden, kleinen Nadeln und ist selbst in kaltem Wasser leicht liislich. 
Nach dem Trocknen a n  der Luft hat sie die Formel  Cr H7NOa + H20.  

Ber. C 54.19, H 5.80. 
Gef. * 54.06, * 6.00. 

Sie achmilzt im Krystsllwaeser bei 95O. Ihre  nahere Untersuchung 
behalten wir uns For. 

9 ADD. d. Chem. 447, I. 
Bericbte d. D. obem. Gescllschaft. Jahrg. X X X I I I .  70 




