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Ciz Hi NS, Ber. C 73.20, H 5.16, N 6.57, S 15.02.

Gef. » 72.98, 72.24, » 5.22, 530, » 6.81, » 15.54.
(Summe im Mittel 98.87)

In der gleichen Weise wurden noch folgende Verbindungen dar-
westellt:

Thiobuttersiureanilid, C;H;.NH.CS.CH,.CH;.CH;, aus
Phenylsenfél und n-Propylmagnesiumbromid, weisse Nadeln vom
Schmp. 32—33° aus verdiinnter Essigsiure, schwer I6slich in heissem
Wasser, leicht in Chloroform, Benzol, Alkohol, Aether, Eisessig und
Ligroin.

0.1564 g Sbst.: 10.4 cem N (20.59% 765 mm).

CioH;sNS. Ber. N 7.82. Gef. N 7.66.

Thioisovaleriansiureanilid, CsH;.NH.CS.CH,.CH(CH;),,
aus Phenylsenfél und Jsobutylmagnesinmbromid. Weisse Nadeln aus
50-procentiger Essigsiure, Loslichkeit wie beim vorigen Korper.

0.2072 g Shst.: 13.1 cem N (18% 761 mm.)

C;1HisNS. Ber. N 7.25. Gef. N 7.35.
Thioisocapronsiureanilid, C¢Hs . NH.CS.CH,.CH; .CH{CH;).,
aus Phenylsenfsl und Isoamylmagnesinmbromid. Weisse Nadeln vom
Schmp. 63°. Eigenschaften wie bei den vorangehenden Verbindungen.
0.1328 g Sbst.: 0.3385 g CO;, 0.0953 g H,0.
Ci:Hy7 NS, Ber. C 69.56, H 8.21.
Gef. » 69.52, » 8.05.
Die Untersuchung wird fortgesetzt.

108. C. Haase: Ueber 2,7-Dimethylacridin.
[Miltheilang aus dem Laboratorium fiir Farbenchemie und Fiérbereitechnik
der Technischen Hoechschule Dresden.]

(Eingegangen am 9. Februar 1903.)

Bisker sind zwei Dimethylacridine bekannt. Einerseits das durch
Reduction von 2.4-Dimethylacridon gewonnene 2.4-Dimethylacridin'},
andererseits das aus Phenyl-p-toluidin und Eisessig mit Chlorzink
entstehende 2.9-Dimethylacridin 2).

Ein drittes, das 2.7-Dimethylacridin, habe ich durch Abbau des
aus Tetramidoditolylmethan gewonnenen 3.6-Diamido-2.7-dimethyl-
acridins erhalten.

) Kaufmann, Ann. d. Chem. 279, 286 {18941
%) Bonna, Ann. d. Chem, 239, 63 [1887]
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Das aus Formaldehyd und m-Toluylendiamin in neatraler Lisung
entstehende Methylen-m-toluylendiamin (Aphydroformaldehyd-m-toluy-
lendiamin) und das in saurer Losung gebildete Tetramidoditolylmethan
sind schon von Ullmann und Naef!) beschricben worden. Ich habe
ithren Angaben nichts hinzuzufiigen.

3.6-Diamido-2.7-dimethylacridin,
cH
H; O~ ™-"~CH;
H. N‘\\/;\?//\/iNHg
N

Zur Darstellung dieser Base wurde in Anlebnung an die Angu-
ben der D. R.-P. Nr. 52324 folgendermaassen verfabren:

3 ¢ Tetramidoditolylmethan wurden mit 10 g concentrirter Salz-
siure und 60 ccm Wasser im Autoclaven wihrend 2 Stunden unter
3 Atmosphiren Druck erhitzt. Nach dem Erkalten warde der
Autoclaveninhalt, eine braune Lésung, filtrirt und zu der zum Sijeden
erhitzten Flissigkeit zur Oxydation intermedidr gebildeten Diamido-
dimethylhydroacridins Eisenchloridiésung so lange hinzugefiigt, als
noch Fillung gelber Krystalle des Acridineisendoppelsalzes stattfand.
Letztere wurden nach dem Abfiltriren wieder in kochendem Wasser
gelost. Durch allmahliches Zugeben verdiinnter Salzsiure wurde das
Eisensalz zerlegt und das in der Technik unter dem Namen Acri-
dingelb bekannte Chlorhydrat in orangegelben Nadeln abge-
schieden.

0.1955 g Shst.: 0.1081 g AgClL.
C]5H1GN3CI. Ber. Cl 1282 Gef. Cl 13.15.
Die freie Base wurde durch Erwirmen des salzsauren Salzes

mit Natronlauge erhalten. Aus verdiinntem Alkohol krystallisirt sie
in gelben Tifelchen, welche oberhalb 300° schmelzen.
0.2608 g Shst.: 0.7240 g COs, 0.1477 g H; 0. — 0.1263 g Sbst. 20.4 com
N (250, 749 mm).
C15H15N3. Ber. C 75.95, H 6.32, N 17.73.
Gef, » 75.86, » 6.30, » 17.77.

Das 3.6-Diamido-2.7-dimethylacridin ist leicht 1éslich in Alkohol,
Aceton und Pyridin, schwer 18slich in heissem Wasser, Benzol, Chloro-
form und Eisessig, unléslich in Aether und Ligroin. In concentrirter
Schwefelsiure 168t es sich mit gelber Farbe und griiner Fluorescenz.

1 Diese Berichte 33, 912 [1900).



590

CH
H; C """~ CHj;
2.7-Dimethyl-acridin, ‘ ; i .
N
N

Zur Entamidirang des Diamidodimethylacridins wurde dasselbe
in der zwanzigfachen Menge concentrirter Schwefelsiure geltst und
in die gekiihlte Lésung, deren Temperatur von ungefihr 10° auch
nach unten nicht erheblich tiberschritten werden darf, weil die Fliissig-
keit sonst erstarrt, ein Strom gasférmiger, salpetriger Sdure aus Nitrit
eingeleitet. Nach halbstiindigem Einleiten zeigte eine mit Wasser
verdiinnte Probe keine IPluoreseenz mehr. Das Ilinleiten wurde da-
her unterbrochen und zur Verdringung des absorbirten Salpetrig-
siuregases unter fortdauernder Kiihlung ein lebhafter, trockner Luft-
strom durch die Losung gesaugt. Als pach drei Stunden der Geruch
nach Salpetrigsiure nicht mehr wahrnebmbar war, wurde die schwe-
felsaure Ldsung allmilhlich in die hundertfache Gewichtsmenge sieden-
den Atkohols eingegossen. Dabei trat lebhafte Stickstoffentwickelung
und starker Aldehydgeruch auf. Nach dem Abdestilliren des Alko-
hols wurde die Losung in iiberschiissige verdiinnte Natronlange ge-
gossen. Dabei schied sich das rohe Acridin in brionlichen Flocken
aus, welche sich zuosummenballten und eine harzige Masse bildeten.
Diese wurde der Destillation mit {iberhitztem Wasserdampf unter-
worfen. Das Dimethylacridin ging nun mit diesem iiber und erschien
in der Vorlage in der Form farbloser Nédelchen. Diese wurden aus
verdiinntem Alkohol mehrfach umkrystallisirt und schmolzen als-
dann constant bei 176°

0.1124 g Shst.: 0.3590 g CO4, 0.0669 g HoO. — 0.4289 g Shst.: 27 eem
N (200, 754 mm).

CisHisN. Ber. C 86.96, H 6.28, N 6.76.
Gef, » 87.18, » 6.61, » 7.00.

Das 2.7-Dimethylacridin ist leicht 18slich in Alkohol, Benzol
und Pyridin. Die Losungen fluoresciten griin. In concentrirter
Schwefelgéiure 16st es sich mit gelber Farbe und leachtend griiner
Fluorescenz, in verdiinnten Siuren mit schwach gelber Farbe und
bliulich-griiner Fluorescenz.

Die Synthese des 2.7-Dimethylacriding aus p-Ditolylamin und
Ameisensiure oder Chloroform zu bewerkstelligen, ist mir trotz
aelirerer Versuche nicht gelungen.



