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0.2033 g Sbst.: 0.4951 g 

Ci3Hi6OaN~.  

N (20°, 755 mm). 
COz, 0.1253 g HaO. - 0.2043 g Sbst.: 21.6c~111 

Ber. C 67.84, H 6.89, N 12.07. 
Gef. D (i7.43, )) 6.95, 12.01. 

CSHS . C Hz . C IT. C 0 
'N.CsHg 

NH.CO' 
k' h e n y I b e n z y 1 h y d a 11 t o i'n , 
Die entsprechende Hydantoi'udure , welche aus Phenylisocynnat 

und dem activen Pbenylalanin entsteht, ist schon iri der vorhergeheii- 
den Abhandlung oon E. F i 6 c h e r  und mir (s. 2386) beschrieben wordeii. 
Der  Kacemkorper wird unter denselben Bedingungen und mit derselbeii 
Ansbeute erhalten und scliniilzt grgen 182" unter Zersetzung. 

Fiir die Umwaiidluiig i i i  das Hydalitoi'n wurde die Substanz wegen 
ihrer Schwerlijslichkeit mit der 400-fachei: Menge verdiinnter Salz- 
saure (1.124) Stunde lang gekocht. Beim Erltalten fie1 dann das  
Hydantoi'n in Nadeln aus,  welche in heissem Alkohol geliist, niit 
Thierkohle entfdrbt und init Wasser gefallt wurdeii. Wenn die salz- 
saureii Mutterlaugen verarbeitet werden, so ist auch hier die Ausbwte 
fast quantitatir. 

0.2023 g Sbnt.: 0.5370 g CO., 0.0385 g HgO. - O.?Oi l  g Sbst.: 19.1 ccin 
X (20". 757 mm). 

Fur die Anulyse war bei 100' getrockoet: 

C I ~ H ~ ~ O ~ N ? .  Bcr. C 74.13, H 5.26, N 10.45. 
Gef. x 7?.211. n ,539, Y) 10 53. 

Die Substnnz scbinilxt bei 173 -174O (corr.). Sie bildet schiinr 
Nadeln. welche in Waseer selir wenig, i n  Iieisseni Alkohol und Acetoii 
wcht leicht liislich siiid. 

385. F. D. Chattaway und K. J. P. Orton: Notizen uber  
einige Aniline und Anilide. 

(Eingegangen am 1 .  August.) 

0 -  C h l o  r - f o r m  a n  i l  i d ,  C ~ H I  CI. NH. CHO, 
IRsst sich darstellen durch mehrstiindiges Kochen vou o -Chloianiliii 
niit 90-procentiger Arneisensaure. Es ist in allen Solventien, mit 
Ausnahme von Wasser  und Ligroi'u, leicht liislich; aus Letztereiit 
krystallisirt es in l'liittchen vom Scbmp. 770. 

0.18GO g Sbst.: 0.1738 g AgCI. 
C7HcONCI. Ber. CI 22.79. Gef. CI 23.1. 

0 -  C h l  o r  - b e n z  a n  i l i  d ,  CS Hd CI . NH . CO C6 Hs, 
wurde nach der S c h o t t e n - B a o m a n u ' s c h e n  Methode aus o-Chlor- 
:tnilin dargestellt. Es ist in alleii Solventieu, aas~enommen Wasser 
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und Ligroih, leicbt laslicb. Ails verdiinntem Alkahol scheidet es sich 
i i i  langeii Nadeln ab, welche bei 99" schmelzen. 

0.lGGS g Shst.: 0.105 g AgCI. 
C I ~ H ~ O O N C ~ .  Ber. C1 15.33. Gef. C1 15.56. 

o - B r o  in - fo r m a n i l i  d , Cs HI Br . NH, CHO, 
wurde wie das  Chlorderivat dargestellt, dern es ausserst iihnlich ist. 
Scbmp. 870. 

0.1812 g Sbst.: 0.1713 g AgBr. 
CTHGONBr. Ber. Br 39.97. Gef. Br 40.23. 

3.5 - D i b r o  UI - for  111 a n i l  i d , Cti Ha Bra. N H . CHO, 
elitstand beim Erhitzen vou 3.5 - Dibromanilin mit 90-procentiger 
hmeibensiiurc; es krystallisirt aus Alkohol in langen Nadeln, schmilzt 
bri 100" und ist iii d l e n  Losuogsmitteln, ausgenommen Ligroiii, leicht 
lnslich. 

0.2?Si g Sbst.: 0.30 I 1  g AgBr. 
GHsONBri. Ber. Br 57.33. Gef. Br 57.38. 

3.5-  D i b r o m  a c e  t a n  i 1 i d ,  C ,  HB Br2. N H .  CO CBS, 
bilJet sicli ;(us Artilin und Acetanhydrid in heftiger Reaction. Bus 
Alkohol scheideri sich lnitge, weisse h'adelo ab, die bei 231O sctmelzen. 
hlissig loslich in Alkohol iind Essigsaure, wenig liislich in Chloroform 
und Reiizol. 

0.1771 g Sbst.: 0.2305 g AgBr. 
CsH,ONBrl. Ber. Br 55.59. Gef. Br 55 .46  

3.5 - D i b  r o m - b e n  z an  i l  i d ,  C,j He Br2 . N H  . CO Cd Hs, 
wuide aus 3.5-Dibromnnilin nach der Methode von S c h o t t e n - B a u -  
inanxi gewonrien. Es ist miissig loslich in Essigsaure und Alkohol, 
 US welchem es in kurzen, dicken Prismen krystallisirt, die bei 1690 
schmelzen. 

0 3205 g Sbst.: U.2329 g AgBr. 
C13H:,ONBr2. Ber. BY 45.05. Gef. Br 4439.  

2 - B r o m - 4 - c h l o  r -  a n il i n ,  C ~ H J  CI Br . NHp, 
iet erhaltlich durch Hydrolyse des entsprechenden Anilids rnit 
SchwefelsAure in Gegenwart von Alkohol. Nach dem Zusate causti- 
scher Soda wird das  Product mit Wasserdampf destillirt uod aus 
Ligroiu (Sdp. 50-80°), in welchem es gut loslich ist, umkrystallisirt. 
Es bildet lange, weisse, EeidenglAnzende Nadeln, schmilzt bei 69" uitd 
siedet unter 20 mm Druck bei 127O. 

0.21G6 g Shst.: 0.3465 g AgCl + AgBr = 0.2255 g Ag. 
C,,HsNClBr. Ber. CI 17.17, Br 38.72. 

Gef. )) 17.IG, * 38.55. 



2 - B r o m - 4 - c h I o r - a c  e t a n  i l  i d  , Cb: €18 Cl Br . N H  . CO CHs, 
entsteht durch intramolekulare Umlagerung von Acetylbromamino- 
4-chlorbenzol. Die Substanz scheidet sich aus hlkohol, in welchem 
eie sehr liislicb iet, in Rhomben ab,  die haufig wie Wiirfel aue- 
sehen und bei 1370 schmelzen. Leicht Ioslich in Chloroform, Benzol 
und Essigsaure. 

0.3014 g Sbst.: 0.3965 g AgCl + AgBr = 0.?583 g Ag. 
CsH7ONCIBr. Ber. CI 14.26, Br 32.17. 

Gcf. ') 14.0?, 31.71. 

2 - C  h 1 o r - 4  - b r o  m -  a c  e t , a n i l i  d ,  C g  HiCl Br  . NH . COCHa, 
bildet sich aus Acetylchloramino-4-hrombenzol, gleicht in der Krystall- 
form der zuletzt beschriebenen Verbindung sehr, ist aber in Alkohok 
u. s. w. vie1 weniger loelich. D e r  Scbmelzpunkt liegt bei 1510. 

0.3167 g Sbst.: 0.4213 g AgCl + AgBr = 0.2748 g Ag. 
CsHTONCIBr. Ber. C1 14.26, Br 32.17. 

Gef. n 14.35, * 31.92. 
Bei der Hydrolyse dieses Anilids entsteht das 2 - C b l o r - 4 - b r o n i -  

a n i l i n ,  welches F i t t i g  und B i i c h n e r l )  durch Chloriren roil p-Rrom- 
aniliu erhalten haben. W i r  fanden den Schmp. 73O, wabrend die ge- 
nannten Autoren 60.5" angaben. 

0.217 g Sbst.: 0.347 g AgCl + AgBr = 0.226 g Ag. 
CeHsNCIBr. Ber. CI 17.17, Br 38.72. 

Gef. 17.05, )) 38.71. 

2 - B r o rn - 4 - n i t r o  - a c e  t a n  i 1 id  , Cg HI Br (KOl).  N H  . CO CHJ. 
liiest sich darstellen durch Erhitzen ron in Essigsaure geloetem 
2-Brom-4-nitro-anilin mit der berechneten Menge Acetylchlorid auf 
130O. ICs ist in allen organischen Solrentien leicht liislich und wird 
am besten BUS einer Mischung von Benzol und Ligroin umkrystalli- 
sirt, aus welcher es in gelben, vierseitigen Prismen anschicsst, die 
von Domen begrenzt werden, welche einen sehr spitzen Winkel bilden. 
Schmp. 129". 

0.2084 g Sbst.: 0.1468 g AgBr. 
CgHT03NaBr. Ber. Br ii0.85. Gef. Br 30.86. 

2.6 - D i  b r  o m - 4 - n  i t r o -  u c e t a n i  1 i d  , C,; H2 Bra (N01).  NH . COCH3. 
liess sich darstellen durch Erhitzen von 2.6-Dibrom-4-nitro-anilin mit 
der berechncten Menge Acetylchlorid in Essigsaure auf 1.30". Es 
krystallisirt in schwach gelblichen , durclisichtigen Prismen Tom 
Schmp. 234" und ist in kalten Solventien sehr wenig loslicb. 

0.?157 g Sb8t.: 0.2408 g AgBr. 
CaH603N3Bra. Ber. Br 47.31. Gef. Br 47.50. 

~ 

I )  Ann. d. Chem. 188, 14. 
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N B l t i n g ,  Q r a n d m o u g i n  und M i c h e l l )  beschrieben ein Mono- 
acetylderivat des 2.6-Dibrom-4-nitro-anilins, welches bei 1358 achmilzt 
ond sehr lange, weisse Nadeln bildet. W i r  fanden jedoch, dase diese 
Substanz ein D i acetyl- und nicht ein Monoacetyl-Product ist. Sie 
erhielten dieselbe durch Erhitzen des Aniline rnit Essigsiiureanhydrid 
und beetimmten den Stickstoffgehalt, welcher sich in beiden Acetyl- 
verbindungen jedoch nur urn 02% pCt. unterscheidet. 

Das 
2.6 - D i b  r o m - 4 - n i t  r o - d i a c e  t a n  i 1 i d , Cs H2 Bra (N 02). N (C 0 C H&, 
bereiteten wir durch mehrstiindiges Erhitzen von 2.6-Dibrom-4-nitro- 
anilin rnit Acetanhydrid. Es krystallisirte aus Alkohol in langen, 
weissen Nadeln oder Prismen vom Schmp. 1350. Sehr leicht lbslich 
in Chloroform, Benzol und Essigsiiure, aber nur wenig liislich in  
kaltem Alkohol. 

0.2302 g Sbst.: 0.2292 g AgBr. 
CloHsOlNsBrz. Ber. Br 42.08. Gef. B r  42.37. 

2.6 - D i c  h lor  - 4 - n i t r o - d i a c e t a n  i l i  d , CS Ha Clo (N 02). N (C 0 C H&, 
ist erhaltlich durch mehrstiindiges Erhitzen des A d i o s  mit Acet- 
anhydrid. Leicht lbslich in  allen organischen SolventieD, mit Aus- 
nahme von kaltem Alkohol, aus welchem es in sehr langen, seiden- 
gliinzenden Nadeln krystallisirt. Schmp. 140". 

0.2038 g Sbst.: 0.2001 g AgCI. 
CloHsO~NgCla. Ber. CI 24.35. Gef. C1 24.31. 

3.5 - D i  b r  o m  - 0 -  a c e  t t o l u i  d ,  C6 H2 (CHS) Bra .NH. COCH3, 
kauri durch Erhitzen von o-  Acetylbromamino- 3- brom-toluol unter 
Wasser auf 1000 oder rnit Essigsiiureanhydrid im zugeschmolzenen 
Rohr dargeetellt werdena). Die Verbiddung ist ferner aus 3.5-Dibrom- 
toluidin und Acetylchlorid erhaltlich; sie ist leicht loslich in  allen 
organischen Solventien, mit Ausnahme des Ligroi'ns, und krystallisirt 
in langen, farblosen Nadeln, die bei 205O schmelzen. 

0.2291 g Sbst.: 0.2812 g AgBr. 
CgHgONBr2. Ber. Br  62.1. Gef. Br 52.16. 

4-13 r o m-  1 - f o r  rn n a p h  t a 1 i d ,  C10& Br . NH. C HO, 
bildete sich, als a-Formnaphtalid rnit eioer schwach alkalischen 
Liisung vou Kaliurnhypobromit bei Oo behandelt wurde. Das bromirte 
Product wurde aus Chloroform oder Benzol, in welchem es  nicht sehr 
lbslich ist, urnkrystallisirt. Es schied sich dann in feiueu, weissen 

1) Diese Berichte 25, 3337. 
a) Journ. of the Chem. SOC. 77  [1900], 794. 

neriehte d. 0. chcru. Gesellsrhaft. Jalrrg. X S X I l I .  155 



Nadeln ab, die bei 1720 schmolzen; bei der  Hydrolyee entetand 
4-Brom-1-naphtylamin vom Scbmp. 1029 

0.1763 g Sbst.: 0.1328 g AgBr. 
CloHeONBr. Ber. Br 31.97. Gef. Br 32.06. 

Chem. Lsboratorium, St. Bartholomew’s Hospital, L o n  d o n .  

386. C. Liebermann und C. N. Ri iber:  
Ueber die Siede- und Sublimations-Punkte einiger Alloeauren. 

(Vorgetragen in der Sitzung von Hrn. C. Lieburmann.) 

Mit den folgenden Versuchen wurde bezweckt, festznstellen, o b  
leicht stereomer sich umlagernde und zersetzende Allosliuren, wie es  
diejenigen der Allozimmtsaurereibe sind, im absoluten Vacuum des 
Eraff t ’schen I) Destillirapparats sich noch unverandert destilliren, 
bezw. sublimiren und ihre Siede- bezw. Sublimations-Punkte sich er- 
mitteln liessen. Verwendet wurden die 3 Paare:  

Zimmtsaure und Allozimmtslure, 
Cinnamylidenessigsaure und Allocinnamylidenessigs&ure, 
Furfuracrylslure und Allofurfuracrylsaure, 

welche in reinem Zustande aus friiheren Arbeiten des Einen’ von uns 
zur Verfiigung standen a) nnd von deneu jedesmal ungefahr j e  3 g 
zur Verwendung gelangten. Eine erste Versuchsreihe diente mehr 
zur Orientirung. Es zeigte sich, dass von diesen Sanren beim Er- 
hitzen im absoluten Vacuum n& die Allozimmts&ure als Fliissigkeit 
iiberdestillirte, die Allocinnamylidenessigsaure zwar schmolz, aber 
dann sublimirte, wahrend die iibrigen Siiuren vorn festen Zustande 
aus obne Verfliissigung sublimirten, wohei man im DestillirkBlbcben 
das L e i d e n f r o s t ’ s c h e  Phanomen, worauf schori K r a f f t l )  aufmerksam 
gemacht hat, sehr schiin beobachten kann. Die Siede-, namentlich s b e r  
die Sublimatious-Temperaturen lassen sich nur bis auf einigeGrade genau 
angeben, da, trotzdern das  Thermometer constante Temperatur zeigt, 
bei der Langsamkeit der Sublimation - 3 g Substsnz brauchten zur  
Sublimation ungefahr 20 Miuuten - die Sublimationstemperatur doch 
ron  einigen Nebenurnstanden, namentlich auch von der Hohe der Tempe- 

._ 

I) Diesc Berichte 28, 2588 und 29, 2240. 
z, Beiliiufig bemerkt, hatten sich die eimmtlichen Sitnren, auch die 

3 Allosiiuren, withrend 5-jzhriger Aufbewahrung unveriindert erhalten. 


