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Kurz erwiihnt seien noch einige Versuche iiber den Einfluss an-
derer Kationen. Ammoniak in geringer Menge, wie es z. B. bei der
YVerwendung von Zinkammoniumsulfat entsteht, ist unschidlich, eben-
so die Gegenwart von Hydroxyden der alkalischer Erden. Von Mag-
nesium und Aluminium lidsst sich Zink mit Hilfe der angegebenen
Methode trennen. Die Hydroxyde von Wismuth, Blei und Kupfer
sind ebenfalls in Kalilauge mehr oder weniger 16slich. Das Wismuth
besitzt jedoch in den angewandten Losungen eine Abscheidungsspan-
nung von 3.1 Volt und l#sst sich demgemdss stets in dem ausgefill-
ten Zink nachweisen. Blei und Kupfer dagegen scheiden sich bet
hochstens 2.5 bezw. 2.8 Volt ab, sodass, trotzdem das Blei immer
schwammig ausfillt, Versuche iiber eine Trennung desselben von Zink
noch durchgefiihrt werden sollen. Mangan geht, obgleich der grossere
Theil sich als Hydroxyd abscheidet, in geringen Mengen mit in das
Zink iber, wihrend bei Gegenwart von Eisensalzen in der Ldsung
die Farbe des Zinkniederschlages schon unzweideuntig auf Eisengehalt
schliessen lisst.

Kurz zusammengefasst besagen obige Ausfiihrongen:

1. Die elektroanalytische Fallung von Zink aus alkalischen L3-
sungen ist ohne jeden Zusatz anderer Elektrolyte mdglich.

2. Die Fillung bedarf keiner stindigen Aufsicht, wenn man auf
0.5 g Zink 40 g Aetzkali bei einem Gesammtvolumen von 150 ecm
anwendet, die Ldsung 60—70° warm mit 3.0— 3.1 Volt beschickt und
die Stromdichte nach der Abkiiblung auf ca. 0.5 Ampere einstellt.

3. Nickel -eignet sich bei dieser Art der Fillung vorziiglich zum
Material der Kathode.

Aachen, 8. Juli 1903.

425. Hugo Kauffmann und Alfred Beisswenger: Ueber
das 3-Aminophtalimid.

(Eingegangen am 3. Juli 1903; mitgetheilt in der Sitzung v. Hrn. O. Diels)

Beschiftigt mit der Krforschung des Zusammenhanges zwischen
der Abspaltbarkeit der Carboxylgruppe und dem Zustande des Benzol-
ringes in Aminocarbonsiiuren, haben wir gelegentlich der Darstellung
der 3-Aminophtalsiure einige neue und unerwartete Thatsachen auf-
gefunden. Wir versuchten diese Sdure nach dem von Onnertzl) ge-
gebenen Verfahren durch Reduction von 3-Nitrophtalsiure mit Eisen-

5y Diese Berichte 34, 3746 [1901).
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vitriol und Barythydrat herzustellen und sind dabei auf einen Stoff
gestossen, von dessen Aufireten Onnertz nichts erwihnt.

5 g 3-Nitrophtalsiure, welche nach der Vorschrift von Seidel
urd Bittner!) durch Nitriren von Phtalsiureanhydrid gewonnen
waren, wurden in der Wirme in wenig iiberschiissigem Ammoniak
geldst und diese Lidsung portionenweise in einen Brei von Eisenoxy-
dulhydrat (durch Eingiessen einer heissen, wissrigen Ldsung von
50 g Barythydrat in eine heisse Ldsung von 39.5 g kryst. Eisen-
vitriol erhalten) eingetragen. Nach beendigter Reaction wurde abge-
saugt und das Filtrat auf dem Wasserbade zur Trockne verdampft,
der Riickstand in wenig Wasser aufgenommen und die stark gefiirbte
Losung durch Filtriren von einer geringen Menge eines unldslichen
Stoffes befreit. Zur Abscheidung der freien Aminosiure haben wir
die das Ammoniumsalz der Siure enthaltende Fliissigkeit mit Eis-
essig in geringem Ueberschuss versetzt und erhielten, wie dies auch
Onnertz angiebt, eine Ausscheidung weisser Krystalle. Diese Kry-
stalle sind jedoch nicht die freie Siure, sie enthalten Ammoniak
und schmelzen bei 117—118°, also 67—68° niedriger als die durch
Reduction mit Zinn und Salzssiore erhaltene Siure. Das Schmelzen
erfolgt unter Gelbfirbung und Abgabe von Ammoniak.

Zur Reinigung haben wir das Product in Wasser gelost und
durch Alkohol wieder gefillt. Die fein krystallinische Substanz ist
der Analyse nach das saure Ammoniumsalz der 3-Aminophtal-
sdure.

0.2101 g Sbst.: 26.0 cem N (149, 731 mm).

CgHmO;Ng. Ber. N 14.14, Gef. N 13.99.

Zur vollstindigen Charakterisirnng stellten wir nach den An-
gaben von Onneriz noch das Silbersalz dar, dessen Analyse das
Vorhandensein einer Aminophtalsdure bewies.

0.1958 g Shst.: 0.1087 g Ag.

CeH;0:NAgy. Ber. Ag 54.59. Gef. Ag 54.67.

Um die letzten Reste des sauren Ammoniumsalzes aus der Mut-
terlauge zu gewionen, liessen wir dieselbe einige Zeit stehen. Schon
nach wenigen Stunden firbte sie sich etwas dunkler und begann in-
tensiv mit griiner Farbe zu fluoresciren. Als sie nach eintligigem
Stehen durch Eindampfen auf dem Wasserbade concentrirt wurde,
schied sich nach dem Erkalten ein gelbes, anscheinend krystallinisches
Pulver aus, welches ganz andere Eigenschaften aufwies, wie das saure
Ammoniamsalz. Selbst bei 280° ist es noch nicht geschmolzen. In
‘Wasser, sowie anderen gebriuchlichen L&sungsmitteln, ausser Kis-
essig, ist es kaum l16slich.

1) Wiener Monatsh. fiir Chem. 23, 418.
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Derselbe Stoff entsteht, wenn man das reine, saure Ammonium-
salz mit Eisessig kocht, oder fiir sich sllein auf dem Wasserbade,
besser im Trockenschranke bei 110° einige Stunden erhitzt.

Wir vermutheten, dass durch das Erhitzen eine Abspaltung von
Kohlensiure eingetreten sei, und versuchten deshalb, das Product
darch Kochen mit Ammoniak in ein Ammoninmsalz und Letzteres
zur Analyse in ein Silbersalz iiberzufiihren. Dabei zeigte sich, dass
beim Bebandeln mit Ammoniak die Substanz sich zwar auflost, dass
aber beim Erkalten aus der Ldsung schione, gelbe Nadeln anschiessen,
welche der Elementaranalyse, sowie ihrem chemischen Verhalten nach
gich als 3-Aminophtalimid erwiesen. Maoglicher Weise ist das
zuerst erhaltene gelbe Product das Anhydrid der 3-Aminophtalsiiure,
welches dann durch das Kochen mit Ammoniak in das Imid iibergeht.

3-Aminophtalimid krystallisirt aus Wasser in feinen, gelben
Nidelchen. Sein Schmelzpunkt liegt bei 256 —257°. In den meisten
organischen Ldsungsmitteln, mit Ausnahme des Acetons, ist es nur
wenig ldslich.

0.2530 ¢ Sbst.: 0.5546 g COy, 0.0877 g HsO. — 0.2959 g Sbst.: 45.3 cem
N (139, 728 mm).

CsHs0yNs. Ber. C 59.26, H 3.70, N 17.98.
Gef. » 59.80, » 3.88, » 17.31.

Die Liosungen sind ausgezeichnet durch eine kriftige Fluorescenz,
die je nach der Natur des Lo&sungsmittels griin, blau oder violet ist.
In Alkalien 16st es sich beim Erwérmen farblos auf, beim Ansiuern
zeigt sich eine zunichst schwache, mit der Zeit stirker werdende
griine Fluorescenz. Durch starke Siuren wird das 3-Aminophtalimid
entfirbt; es ldsst sich diazotiren und mit Naphtolen kuppeln.

Zur weiteren Identificirung suchten wir 3-Aminophtalimid auch
auf anderem Wege zu gewinnen. Durch Reduction von 3-Nitrophtal-
imid mit Zinn und Salzsiure erhilt man es leicht mit allen seinen
charakteristischen Eigenschaften, nur ist es etwas dunkler gefiirbt.

In guter Ausbeute und in bequemer Weise entsteht es ferner
beim Behandeln der 3-Nitrophtalsiure mit Schwefelammoniam, wenn
man das gebildete Ammoniumsalz der Aminophtalsdure einige Zeit
auf 110° erhitzt und daon aus heissem, ammoniakbaltigem Wasser
umkrystallisirt.

Auch ohne vorangehende Reduction lidsst sich die 3-Nitro-
phtalsiiure in Aminophtalimid verwandeln. So konnten wir in dem
nach Seidel und Bittner!) durch Ueberleiten von Ammoniak iiber
geschmolzene 3-Nitrophtalsiure hergestellten Nitrophtalimid die Gegen-
wart von Awminophtalimid ziemlich sicher nachweisen In grosserer

") Wiener Monatsh. fir Chem, 23, 420.
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Ausbeute, bis zu 20 pCt. der Theorie, erhilt man das 3-Aminophtal-
imid, wenn 3-Nitrophtalsiiure und Rhodanammonium etwa in gleichen
Gewichtstheilen bei 170—180’ verschmolzen wird. In der 3-Nitro-
phtalsdure scheint demnach, wie auch in den Nitroanthrachinonen?),
die Nitrogruppe leicht durch Aminreste ersetzbar zu sein. Weitere
Versuche hieriiber sind im Gange.

Ganz besondere Aufmerksamkeit verdient die Farbe und Fluo-
rescenz des 3-Aminophtalimids. In Wasser, Eiseasig, Alkohol l&st
es sich mit gelber Farbe und griiner Fluorescenz, in Benzol farblos
mit violetter Fluorescenz. In anderen Lésungsmitteln, wie Aceton,
Aether, Ligroin tritt ebenfalls keine oder nur minimale Ldsungsfarbe
anf, wihrend die Fluorescenz rein blau bis violet ist.

Wahrscheinlich existirt das 3-Aminophtalimid in zwei tautomeren
Formen, die eine von gelber Farbe und griiner Fluorescenz, die an-
dere farblos mit violetter Fluorescenz, Ein ibnliches Auftreten von
Tautomerie bei Phtalimiden haben Piutti und Abati?) beobachtet.

Fiir die Theorie der Fluorescenz sind die hier beschriebenen
Thatsachen von grossem Werthe. Wir werden daher diese Versuche
fortfilhren und insbesondere Derivate des 3-Aminophtalimids in den
Kreis ungerer Untersuchungen hereinziehen.

Stattgart, 1. Juli 1903.

Techniche Hochschule. Laborat. fiir allgem. Chemie.

426. Arthur Michael: Zur Geschichte der Isozimmtsidure.
(Eingegangen am 10. Juli 1903.)

Die Liebermann’sche Verdffentlichung?®), die sich auf meine?)
Arbeit {iber Isozimmtsidare bezieht, veranlasst mich za folgenden Con-
statirungen: Wihrend des Jahres 1901/02 war ich von meinem La-
boratorium abwesend, aber auf meine Veranlassung hin unternahm
Dr. W. W. Garner die Fortsetzang der Arbeit von Whitehorne
und mir®) tber Isozimmtsiure. Wie mitgetheilt wurde, zeigte sich,
dass die von Whitehorne und mir angewandten Methoden sich nicht
zur Trennuog der Zimmtsiuren eigneten, was uns zar vollstindigen
Wiederholung der Arbeit filhrte. Dieselbe war beendet, als ich im
October 1902 meine chemische Thitigkeit wieder aufnahm. Um Ge-
wissheit dber die Natur und die gualitative und quantitative Zusammen-

Y Franz. Pat. 315416. ) Diese Berichte 36, 996 [1903].
%) Diese Berichte 36, 1448 [1903%. 3) Diese Berichte 36, 900 [1903]
5 Diese Berichte 34, 3640 [1901].



