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1;er PPalageiirrasserstof~~ire gleichzeitig eine partielle Verseifung der 
Berrzoylverbindung erfolgt; das hierdurch regenerirte Methylphenyl- 
hytlrazin wird aber, wie oben bemerkt, nicht weiter angegriffen. 

Auch beim symm. D i b e n  zo  y 1 m e t h y l p h e ii y 1 h y d r a z i n  , C b  1-13. 
S (COCSH~) .N(COCeHS). CH3. eeigt siclt eine Beeinflussung der Bin- 
d u i g  des Alphyls durch den Siiurerest; die gefundene Menge Hnlogen- 
tilber war  in diesem Falle alterdings eine sehr geringe 1). 

C Z I I ~ I S N Z O ~ .  Ber. CH3 4.34. Gef. CH3 0.36, 0.46. 
Man kijnnte nun a priori annehmen, dass die Methylgruppe am 

leichtesten entfernbar sei, wenn sich der Siiurerest neben Methyl und 
Ary1 an dem g l e i c h e n  Stickstoffatom befindet. Dies ist jedocii nicht 
dcr Fall, da  bei derartigen Amiden sicherlich die Abspaltung des Siiure- 
rerrstes derjenigen des Alphyls quantitstiv voraufgebt: Acetyl- wie 
Benaoyl-Methylanilin liefern nicbt die Spur Jodmethyl. 

Hinsichtlich der LSrauchbarkeit des Z e i s  el 'schen Apparates fiir 
die Entscheidung zwischen Methoxyl und Methylimid ergiebt sich aus 
Yorsteheiidem also, dass zwar b e i  n e g a t i v e m  A u s f a l l  d e r  P r o b e  
d i e  A b w e s e n h e i t  v o n  M e t h o x y l  a ls  b e w i e s e n  g e l t e n  l r a n n ,  
w i i h r e n d  i m  a n d e r e n  F a l l e  n i c h t  o h n e  V e i t e r e s  e i n  e i n -  
d r n t i g e s  R e s u l t a t  e r l a n g t  w i r d .  

Bei dirser wie der vorhergehenden Untersuchung hatte ieh rukh 
dtr eifrigrn Unterstiitzung von Hm. Dr. T h e 0  C ' l m e r  zit erfrenen. 

0 577 g Sbst.: 0.0327 g AgJ. - 0.3985 g Sbst.: 0.0287 g AgJ. 

253, The  o U lmer: Ueber asyinm.-o-Diaminodibenzylhydrazin. 
trheilung aus dem eheinischon Lsboratorinm dw Univorsitat Erlangen]. 

(Eingegangen am 16. April 1902.) 

Das usymm.- 0- Diaminodibenzylhydrazin ist brreits 1705 R iisch 
2nd W e i s s  2, aus der Dinitroverbindung in Form des Monoacetyl- 
dwirats erhalten worden: Letzteres wurde darnnis aiieh bei der Re- 
duction dcs Dinitrodibenzylnitrosamins mit Zinkstaub und Eisessig ge- 
wonnen. Da das o-Diaminodibenzylhydrazin in rnehrfacher Hirisicht 
ein werthvolles Unterstichungsmaterial bilden diirfte. habe ich auf 
'ieranlassnng von Hrn. Prof. B u s c h  die Reduction des ieicht zugiing- 
lriehcn o-Dinitrodibenzylnitrosamins 3, wieder aufgenommen und dabei 

I) Uelxigens fithren auch Hcrsig und M s y e r  1. c. die nierkwordige Thst- 
=ache an, dsss das s?ymm. Methylphenylhydraziu die ein~ige linter der grossrn 
Amah1 der nntersuehtrn Basen ist, deren Jodhydrat h i m  Erhitzen n n r  z. Ti). 
-L'=ter .4irgnbe von C€I$ J zerlegt nird. 

1 I h s e  Bevichte 33, 2701 [1908]. 
G n i , r i c l  tind .Tansen, dirw Bericlite 24, :lOcl:% [IS91 
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nun auch dae Hydrazin als solches isoliren kBnnen. Nachdem jedoch 
unerqoickliche Eigenschaften der Rase neben mangelhafter Ausbeutt. 
die beahsichtigte Untersuchung erschwerten , habe ich meine Arbeit 
einstweilen auf die Darstellung und Charakterisirung des Hpdraziris 
beschrlnkt. 

R e d u c t i o n  des  Dini t rodihenz_vlni t rosamins:  5 g Nitrosamin 
wurden in 100 ccm Alkohol und 50 g 75-procentiger Essigsaure fein 
suspendirt und im Verlauf einer Stunde in eine Xischung von 120 g 
Zinkstaub ond 50 ccm Alkohol eingetragen, wobei die Fliissigkeit 
durch ein Riihrwerk kraftig durchgearbeitet rind die Temperatur mag.- 
lichst auf  150 gehalten wurde. Naehdem alles Nitrosamin eingetragen 
is4 h s t  man das Ruhrwerk iioeh etwa 1 Stunde in Thatigkeit, wobri 
die Temperatur rim einige Grade steigen kann. Man verdiinnt nun- 
mehr mit Wasser, saugt den uberschiissigen Zinkstaub ab, fiigt zum 
Eltrat Nrttronlauge bis zur Liisung des Zinkhldroxyds und extrahirt 
wiederholt mit Bettier. Aus der getrockneten atherischen Lasung 
w d e  das Redactionsproduct als Cblorhydrat isolirt, das anf Zusatz 
von alkoholiseher Salzsaure %IS gelbliche Krystallmasse niederf3lt. 
Ausbeute ca. 25 pCt. vom angewandten Nitrosamin. Das Rohprodoct 
ist jedoch niclit einheitlicher Natur; behufs Reinigung wurde es  mit 
wenig Wasser aufgenommeri, Ungelostes abfiltrirt, die Rase wieder 
durch Soda in Freiheit gesetzt und der PIGssiqkeit durch mehrmaliges 
Busschiitteln mit Aether entzogen. Aus tier iitherischen Liisung 
scheidet sich dann nuf vorsichtigen Zusatz von alkoholist'her Salz- 
saure das c h lo  r h s d r a t d e s Dia m i n o  d i b e n  z J 1 h y d r az  i II s xneipt 
in fast farblosen, kleinen Blattern ab, deren Schmelzpnnkt iiber 260c 
liegt. I h s  Salz ist leicht 1Bslich in Wasser, sehr scbwer in abso- 
lutem Alkohot; es enttiiilt der Anal! se zufolge 4 Molekule Salzsaurr. 

0.2723 g Sbst.: 0.4037 g AgCI. - 0.2036 g Sbst.: 27.5 ccm N (21tv9 
739 mm). 

C I ~ L H I ~ N ~ . ~ H C I .  Ber. CL 36.60, N 14.44. 
Gef. >) 36.59, )> 14.94. 

o - D i a m i n o d i \ ~ e n z y l E y d r a z i n ,  (NHa. C b  Ha. CHs)2 N .  NMa. 
Last man das eben beschrieberie SaIz in wenig Wasser und giebt vor- 
sichtig Sodaliisong hinzu, SO scbeidet sich zun5chst ein ziihfliissiges 
Or1 am; man giesat von demselben ab und fiihrt mit dem Sodazusafz 
fort, worauf die Flussigkeit bald zu einem Rrei weicher, farhloser 
Nadeln gesteht, die unscharf bei 64-65O schmelzen und ' F O ~  den ~ e -  
brauchlichen Solventien sehr leicht aufgenommen werden. Der  Kiirper 
ist 40 unbestiindiger Natur, dass ich nuf eine Analyse verzichtete: 
bereits bei kurzem Verweilen irn Exsiccator begannen die Nadeln ZLI 

einer ziihen Masse zusammenzubacken. Nach dem ganzen Vwhaltrc 
des Kiirpers kann jedoch kein Zweifel hestehen, dass i n  ihin wiik- 
lich das gesuchte Hydrazinderivat vorliegt. Die Substanz redacirf 
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f e h l i n g ’ s c h e  Lijsung bei gelindem Erwarmen; durcb ihr V e r h a h o  
2egen salpetrige Saure giebt sie sich als primare Base zu erkenuen: 
sie liefert ein Diazoniumsalz, das sich mit $-Naphtol zu einem schijn 
rothen Azofarbstoff vereinigt. illit Essigsaureanhydrid entsteht untes 
heftiger Reaction die schon von B u s  e h  und W e  i s s l) beschriebene T r i - 
a c e t y l r e r h i n d u n g  vom Schmp. 239O. 

0.1183 g Sbst.: 16 cein N (180, 737 rnm). 
C20El~~O~N, .  Ber. N 13.22. Gef. N 15.15. 

m- N i t r o b e n  z y 1 i d  e n -  d ia m i n  o d i  b e n  z y 1 h y d r a z  on , 
(NHa.C6114.CHa)aN.N:C€I,.Cstl~.NOz. 

Wird das sslzsaure Salz des Diaminodibenzylhydrazins in w a s -  
riger Liisung mit iiberschussigern Natriumacetat und einer alkoholischen 
Losung der molelrularen Menge m - Nitrobenzaldebyd versetzt, so  
scheidet sich das Hydrazon sofort als ziihes, gelbes Oel ab, das mit 
Aether aufgenommen wurde und sich beim Verdunsten des L6- 
sucigsmittels als gelber , krystallinischer Ueberzug an den Gefiisswan- 
duitgen absetzte. Durclr Umkrystallisiren aus Benzol-Gasolin gewinnt 
man das Coiidensationsproduct als echwach glanzendes, intensiv gelbe8 
Krystallpulver. Schmp. 3 75*. Schwer liislich in  Alkohol, leicht in 
heissem Kenzol. 

O . t l G  g Sbst.: 19.4 ccm N (I@, 736 mm). 
C21Hsl OaNj. Bcr. K 15.67. Gef. N ld.73. 

254. S. Gabr ie l  und J. Colmaa: Zur Kenntniss der methv- 
lirten Pyrimidine. 

[Am dem 1.  Berliner Universitkts-Laboratorium.] 
(Eingegangen am 16. April 1902.) 

1. A b k i j m m l i n g e  d e s  4 - M e t h y l p y r i m i d i n s .  
1. g.2.6- itl~thyldichEol.pyrinaidin und Chlor. 

Leitet man in die dichlorirte Base2) bei 130-145° so langz 
Chlor ein, bis die Flussigkeit gelb wird and Salzsaure nicht rnehr 
antweieht, so geht beim Destilliren die Hauptmenge des Products 
Lwischen 26.1 - 266O Gber; Letztere ist indess nicht einheir- 
lich, zeigt vielmehr einen ewischen den] Tetrachlor- und Pentachlos- 
I h i v a t  liegenden Halogeogelialt (63.72 pCt.). Heim Stehen crstarr: 
die Fraction zu einer Gldurchtrankten Krystallmasse, die man aui 

I) Di~se  Bsrichte 3:1, 2708 [1900]. 
2) Dieso Berichte 32, 3533 [1899]. 




