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291. S. G a b r i e l :  y-Nitropropyl-phtalimid. 
[ Au- den1 I. Berliner Univerdiits-Laboratoriuni.] 

(Eingegaogen mi 20. April 1905.) 

Gelegentlich der Versuche, y-Brompropylphtalimid Lur Ge-  
wiiiii~iiig von @-Amidopropionsaure zu verwerthen, die vor kurzem ') 
beschrieben worden sind, wurde auch der folgende Weg beschritten, 
d r r  zwar ebenfalls zum erstrebten Ziel gefiihrt, sich aber wegen der 
ausserst geringen Ausbente und der Schwierigkeit in der Ausfiihrung 
d s  unvortheilhaft erwiesen hat. 

Das Verfahren besteht darin, dass man das aus dem Bromkorper 
leicht erhiiltliche ,Jodpropylphtalimid durch Silbernitrit in y-Nitro- 
propylphtalimid iihprfiihrt. Letzteres wird \ erseift; dabei tritt nebeu 
Phtalsgrire intermediiiir gewiss y-Nitropropylamin auf, und dieses wird, 
Bhnlich v i e  sich Nitromethan in Ameisensaure und Hydroxylamin auf- 
spaltct, r'u $-Alanixi und Hgdroxylamin hydrolysirt: 

CHj.NO2 + H a 0  = HzCOz + PUH30. 
XH2. [CH?], . NO2 + HzO = NHz. [CH?]:, . COOH + NH3 0. 

,-) g pJodpropylphtalirnid und 8 g innig mit Seesand gemischtes 
Silbernitrit werdeii mit 30 ccm absolutem Aether im Schiittelbade 2- 
3 Stunden lang auf 100° erhitzt; dann giesst man die Liisung FOR den 
zusainmengeballten Silbersalzen ab und verdunstet sie, wobei ein bald 
kr! dnllinisch erstarrendes Oel hinterbleibt. Durch Umkrystallisiren 
nus Alkohol litferr es etwa 1.2 g lange, seidengliinzende Nadeln voni 
Schmp. 83-\4". 

0.1631 g Sbst.: 0.0381 g C02, 0.0648 g H20. - 0.1725 g Sbst.: 17.G ccni 
K '190. 739 mm' 

CliHloN20.1. Bcr. C 56.41, H 4.28, N 11.97. 
Gef. B 55.55, )) 4.41, )) 11.77. 

Das ; - X i  t r o p  r o  p y 1- p h t a l i  m i d ,  Cs Hd 02: X.CH2.CH*.CH2.N01, 
d e b t i k t  unzersetzt im Vacuum. Zur Hydrolyse erhitzt man 1 g Sub- 
stanz mit I 0  ccm rauchender Salzsiiure 1 Stunde lang im Rohr auf 
1.50- f40°, wobei eine klare Liisung entsteht, die beim Erkalten z u  
einem Brei ron Phtalsaure gesteht. hlan liltrirt, dampft das Filtrat 
ziir Trockne, nimmt mit kaltem Wasser auf, dampft wieder zur Trockne 
und nimmt nochnials niit wenig kaltem Wasser auf, wobei noch etwas 
Phtalsaure hinterbleibt. Das Filtrat wird 3 Ma1 mit tiberschiissigem 
Silberoxyd grkocht, liltrirt und etwa 3 Ma1 eiogedampft, wobei sicli 
jedesmal etwas metallisches Silber abscheidet ; dann entsilbert man 
das  Filtrat mit Schwefelwasserstoff und dampft es stark ein, wonach 

') S. G a b r i e l ,  diese Berichte 38, G33 [l905!. 



es in1 Exsiccator krystallinisch erstarrt; niit wenig 66-procentigem 
Alkohol angerieben, auf Thou gestrichen und dann aus ganz wenig 
Waeser umkrystallisirt, schrnolz die Substanz bei 301-203° unter 
Schlumen und gab beirn Verschnielzen niit der andertlialbfachen 
hlenge Phtalsaureanhydrid bei 170° Krystalle vorn Schmp. 150-151°; 
demnach liegt $ - S l a n i n  Tor, das hei 203--806° und als l'htalylderirat 
bei 150--151° schmilzt. 

%urn N a c h w e i s  d e s  H y d r o x j l a r n i n s  wurde das folgende, zur 
Erkennung kleiner Hydroxplaminmengen empfehlenswerthe Verfahren 
beniitzt: man remischt  mit der fraglichen Losung einige Staubcheu 
0- oder m-Nitrobenzaldehyd; fiigt man nun bis zur alkalischen 
Reaction einige Tropfen verdiinnte Natronlauge hinzu, so geht der 
Aldeliyd beini Verreiben niit gelber Farbe als Aldoxim i n  Losung: 
inan filtrirt Tom Ungeliisten ab und fiigt Salzslure zurn Viltrar, 
worauf 0-  rrsp. m-Nitrobenzaldoxini vom Scbrnp. 9 i 0 1 )  resp. 1 18°1) 
nusfii~lt. 

Hrn. Dr. E r i c h  K o l s l i o r n  bin ich fur Unterstiitzung bei dieseri 
Vercriichen zu bestem Dank verpflichtet. 

292. I(. Auwers und Q. Keil:  
Ueber cyclische Ketone &us Chloroform und Phenolen. 

L.5. M i t t h e i 1 u n g .] 

'Eingeg. am 4. April 1905: mitgethcilt in  dar  Sitzung von Hrn. I!:. M a r c k w a l d . )  

Schon friiher') haben wir kurz erwlhnt, dass wir bei Versuchen, 
dna Keton I in den zugehorigen Kohlenwaseerstoff, das I .]-Dimethyl- 
cy clohexadiPn-( 2.5),  

/ \  

I. IT. , 

zu verwandeln, nicht diese Verbindung, sondern statt ihrer 0-Xylol 
erhallen haben. Von den damals ausgefiihrten Versuchsreihen theilen 

I '  Nach Ciamician ( d i w  Herichte 36. 4268 [1903] liegen die Schmelz- 

2! Diese Berichte 36, 3905 [19031. 
punkte bei 102--103° resp. 121O. 




