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dann der entstandene, rothviolette Niederschlag abfiltrirt und aus Eisessig 
umkrystallisirt. Rothviolettstichige Krystalle vom Schmp 250°. In Wasser 
uniBslich, in Essigsiiure schwer , in Eisessig, sowis den gewohnlichen organi- 
schen LBsungsmitteln leicht loslich. 

0.0871 g Sbst.: 18 ccm N ( I Y O ,  754mm). 
C13Hll 0,N5. Ber. N 23 25. Gef. N 23.56. 

2.6- D i n i  tr  o b  e n z  a1 d e h y d - 4  - d i a z  o n i  u m c  h l o r i d  , 
(CHO) (NOZ)2 Cs Ha. N2. C1. 

Das 2.6-Nitro.4-aminobe~zaldoxim wurde in absoluter alkoholi- 
scber Salrsaure gelrist und rnit Arnylnitrit in der Kalte turbinirt. Nach 
einiger Zeit und nach dem Hinzufiigen von etwils Aether krystallisirte 
ein hellgelber, schwerer Kijrper aus. Der  Niederschlag wurde nach 
einigem Stehen abfiltrirt und mit Alkohol und Aether gewascheu. 
D e r  Kbrper war in Wasser sebr leicht, i n  den gewohnlichen organi- 
schen Liisungsmitteln aber rollig unloslicb. Beim Erhitzen zersetzte e r  
eich, ohne zu schmelzen, explosioosartig. Gcgen Sto3s iind Sctilag 
war  er auch ziemlich empfindlich. Mit Phenolen u'w. rermocbte er, 
scbon gefarbte Azofarbetoffe zu geben. Wegen seiner Explosivitat 
konnte von dem Korper keine Kohlenstoff Wasserstoff-Restimmung 
ausgefiihrt werden, dagegen gaben die Stickhtoff- und Chlor-Restirnmung 
braiich bare Werthe. 

0.2553 g Sbst.: 0.1579 g AgC1. - 0.1964 g Sbst.: 38.4 ccm N ('250,762 mni). 

C ~ H B O ~ N ~ C I .  Ber. CI 13.73, N 21.66. 
Gef. B 13.63, )) 21.88. 

450.  C. Heeussermrtnn: Zur Kenntniss der tertiaren aro- 
matischen Amine. 
[ V. M i t t  h e i l  u II g.] 

(Eingegangen am 28. Ju l i  1906.) 
In einer friiheren Mittheilung haben E. B a u e r  und ich') darge- 

than, dass bei der Einwirkung ron salpetriger Saure auf Triphenyl- 
amin ein Kiirper entsteht, welcher mit dem von E. Herz ' )  aus 
Tiiphenylarnin und Salpetersanre erhaltenen M o n o n i  tro- t r i p  h e n y l -  
a m i n  identisch ist. 

Dime BPrichte 31, 2987 [1898]. 
*) Diese Berichte 33, 2537 [IS90]. In besserer Ausbeute, als nach dem 

dort beschriebenen Verfahren, erhiilt man die Nitroverbindung, weun man das 
Triphenylamin in der 100-fachen Menge Eisessig 16st und die mit Nitrit ver- 
r-otzte LBsung 24 Stuaden I m g  stehen Iaast, bevor man mit dem gleichen 
Volumcu Wasser ausfallt. Zum Umkrystallisiren eigcet sich am besten Toluol. 
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In Bezug auf das Verhalten dieses Nitroamins gegen alkalische 
Reductionsmittel ist zu berichten, dass es auch bei mehrstiindigem 
Kochen rnit einer LBsucg von Natrium in Methylalkohol keine Ver- 
linderung erleidet, wogegen die Reduction auf elektrolytischem Wege 
leicht gelingt, wenn man den Kathodenraum des Bades rnit einer 
etwas Natriumacetat enthaltendeii LBsung des Nitrokarpers io Alkohol, 
den Anoderiraum mit wassriger Sodttlo3ung beschickt und Elektroden 
aus  Nickeldrahtnetz bezw. aus Platin verwendet. 

I n  Folge seiner SchwerlBslicbkeit selbst in kochendem Alkohol 
scheidet sich das Reductionsproduct schon wlhreod der Operation 
ziemlich vollstaiidig ab und kann durch ewei- bis drei.maliges Um- 
hrptallisiren aus Benzol rein erhalteri werden. 

0.3139 g Sbst.: 30.4 can N (220, 7-13 mm). 
C ~ ~ H ~ S N L .  Ber. N 10.87. Gef. N 10.95. 

Das T e t r a  p h e n  y 1 d i a  m i n  o - a z o  b e n z o l  bildet orangerothe Kry- 
stallchen, welche bei 20 I -202.5O schmelzen mid sich mit gelber Farbe 
ansser in Alkohol, auch sehr schwer in Aceton, etwas weniger schwer 
in  Eisessig und Essigester, leicht i n  Benzol rind Toluol h e n .  Beim 
Einleiten von Chlorwasserstofgas nehmen diese Losungen eine blau- 
griine Farbe an; doch liess sicli das salzsaure Salz nicht im trockneu 
Znstande erhalten, d a  es schon an der Luft Chlorwasserstoff ahspaltet. 

Die Reduction des Nitrophenylamins in saurer Fliissigkeit ist 
bereits von E. Herz’). mittels Zion und Salzsaure ausgefiihrt worden. 
Dieser Forscher hat aber das Amin nicht als solches isolirt, sondern 
nur aus der Losung des Chlorhydrats durch Alkali in Form weisser 
Flocken abgeschieden, son welchen er aogiebt, dass sie sich a n  der 
Luft rasch mit rothvioletter Farbe oxydiren. Diese Angabe ist inso- 
fern nicht zutreffend, als die aus dem Chloihydrat mittels Ammoniak 
in  Freiheit geoetrte Base nach dem Umkrystallisiren aus Aether und 
dann aus Alkohol lange, glanzende, beinahe farblose Nadeln darstellt, 
d ie  sich auch bei jahrelangem Anfbewahren nicht verandern. 

0.2067 g Sbst.: 19.7 ccm N (150, 733 mm). 

Das  A m i n  0- t r i p  h e n  y l a m i n  o d w  u n s y  mm. D i p  h e n  y l -  p h e - 
a y l e n d i a m i n  schmilzt bei 146- 147.5O. Es siedet linter gewijhnlichern 
Druck oberhalb 360°, l i s s t  sich aber griisstentheils unzersetzt destil- 
liren. Es last sich sehr leicht in Benzol, weniger leicht in Aether und 
Alkohol und ziemlich schwer in Petrolbenzin. 

Die durch Erhitzen der Base mit Eisessig hergestellte Acetylverbindung 
zeigte deoselben Schmelzpuokt (197O) wie das schon friiher von H e r z  durch 
Erhitzen dea Chlorhydrats mit Essigaiureanhydrid gewonnene Priiparat. 

C1s816Na. Ber. N 10.75. Gef. N 10.76. 

‘1 1. c. 
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Was das Verhalten des Triphenylamins gegen Benzoldiazonium- 
chlorid anbelangt, so hat sich gezeigt, dass dieses Amin eine nur sehr 
gerbge  Neigung besitzt, Eich mit dem genannten Agens zu combiniren. 
Zwar farbt sich die Liisung des Triphenylamins in Eisessig (1 : 100) nach 
einiger Zeit intensiv violett: wenn sie mit in Eisessig gelostem Benzol- 
diazoniumchlorid versetzt wird; der beim Eingiesseo der Pliissigkeit in  
Wasser ausfallende Niederschlag entbalt aber neben unverandertem 
Tiiphenylamio nur  sehr geringe Mengen von Aroverbiodung, selbst 
wenn die Flussigkeit wochenlang sich selbst iiberlassen gewesen war. 

Dagegeu triit das D i p  h e n  y l -m-  tol ;  id in ' )  verhaltnissmassig rascb 
mit Beutoldiazoniumchlorid zu3amnien. Immerhin ist e8 auch in  diesem 
Fall zweckmassig, die Miecbung der in Eisessig gelosten Azocompo- 
neritena) einige Tage stehen zu lassen, be-ior man das Kuppelungs- 
product durch Eingiessen in Wasser ausfallt. Dasselbe stellt zuniichst 
eine gelbrothe, klebrige Masse dar, welcher sich durch Auskocben mit 
(wenig) Petrolbeozin ein braunrothes Harz entziehen liisst. D a s  
hinterbleibende kriimlige Palver liefert nach dem wiederholten Um- 
krystallisiren aus Aceton scharlachrothe Nadelchen, welche bei 168 
-1 69O schmelzen 

0.2402 g Sbst.: 23.05 ccm N (3..5O, 746 mm) 

Das B e n z o l a z o d i p h e n y l - m - t o l u i d i n  lost sich mit gelbroiber 
Farbe leicht in Benzol, weniger leicht in Aceton, sowie in Alkohol und 
schwer in Petrolbenzin. Versetzt man die alknholiwhe Liisung rnit 
starken Saaren, so nimmt sie in Folge ron Salzbiidung eine rothvio- 
lette Farbe a n ;  durch Zusatz von Wasser tritt Dissociation ein, und 
die Base scheidet sich in Form gelber Flocken ab. 

Im Anschluss hieran soil noch erwahnt werden, dass sich das  Tri- 
phenylamin rnit B e n z a l d e h y d  bei Gegenwart von (50-proc.) Schwefel- 
saure schon bei gewohnlicher Temperatur conden-irt, wobei eine zahe, 
schwach gr6n gefarbte Masse entsteht, welche sich, nachdem sie durcb 
Behandeln rnit Wasserdampf und Auskochen rnit Al kohol gereinigt 
ist, zu einem beinahe weisscri h l v e r  zerreiben h s t .  

Dieses Pulver lost sich in lieinem der getriiuchlichen Liisungs- 
mittel ; ee ist unschmelzbar und ausserordentlicb schwer verbrennlich. 

Trotzdem die nach der Methode von K j e l d a h l  vorgenommene 
Stickstoffbestimmung einen nicbt unerheblichen Fehlbetrag ergab 
(gef. N 4.4 anstatt ber. N 4.84 fiir C,3H8,Nz), so stellt die Substanz 

CssHalNs. Ber. N 11.59. Gef. N 11.57. 

1) Diese Berichte 34, 39 [1901j. 
a)  Das Diphenyl-m-toiuidin lBst sich in den meisten Solventien, insbe- 

sondere auch in Eisessig erheblich leichter als das Triphenylamin. 



doch unzweifelhaft das T e t r a  p h e n  y 1 d i a m i n o -  t r i p  h e n  y l m e t  h a n  
dar. In  Beruhrung mit concentrirter Salz- oder Schwefel-Siiure nimmt 
das  Pulver allmahlich eine schwarze Farbe an;  eine liisliche Verbin- 
dung liess sich aber nuch mit Hiilfe ron rauchender Schwefelsaure 
(mit 20 pCt. Schwefelsaureanhydrid) nicht erhalten. 

S t u t t g a r t ,  Technische Hochschule. 

451. Eyvind  Bodtker:  Ueber Adipinsaureanilid. 
(Eingegangen am ?. August 1906.) 

Bei einem Versuche, einige der Sauren, die bei der Oxydation d e r  
Sebacinsiiure entstehen, als Anilide zu trennen , habe ich zufallig d a s  
A d i p i n s a u r e - a n i l i d  dargestellt. Es ist das einzige, bisher noch 
nicht bekannte Anilid in der Oxalsaurereihe. 

10 g Adipinsiure, Schmp. 1520, wurden mit 15 g Anilin 8 Stunden im 
gerchlossenen Rohr auf 1300 erhitzt, nachher iiberschussiges Anilin durch 
Waschen mit siurehaltigcm Wasser entfernt und das zuriickbleibende Anilid 
aus hei>sern Alkohol umkrystallibirt. Schmp. 2400 (corr.). Ausbente etwa 

0.147% g Sbst. verbrauchten nach Kje ldahl  10.02 ccm '/io-n. HCl. - 
80 pct. 

0.1515 g Sbst.: 0.4056 g COa, 0.1002 g HaO. 
CmHaoNaOa. Ber. C 72.97, H 6.82, N 9.46. 

Gef. v 73.02, 7.34, 9.5G. 
Das AdipinsZlureanilid krystallisirt aus heissem Alkohol bei pl6tzlicher 

Abkuhlung in feinen , volumin6seo Nidelchen, bei langsamer Abkiihlung in 
dem hcetanilid ganz gleichen Blftttchen. Es lost sich leicht in den gew6hn- 
lichen organischen LGsungsmitteln, aber nicht in h ther .  Beim Erhitzen zer- 
setzt es sich etwas iiber 3000 unter Bildung einea recht angenehm ketonartig 
riechenden Theers. Anil bildet sich dabei niclt. Es ist dies ein weiterer 
Beweis daiiir, dass die Fihigkeit, ringffirrnige Derivate zu liefern, in der Oxal- 
skurereihe rnit der Glutarsiure aufh6rt I). 

K r i s t i a n i a ,  Juli 1906. Chem. Laboratorium der Universitat, 

') Seitdcm ich ein geeignetes Verfabren fiir die Darstellung der Sebacin- 
siure (Dissertation, Leipzig 1891, G u s t a v  F o c k )  angegeben habe, ist der 
Preis derselbcn von 7 Mk. im Jabr 1891 auf 2.50 Mk. pro 10Og im Jahr  
1906 heruntergegangen. ( K a h l b a  urn). Die Sebacinsiiuro diirfte demnach 
jetzt das billigste Material fur die Darstollung der Adipinsirure sowie der 
Glutarsfture sein. Durch ein Missrerstiindniss meinerseits ist meine diesbeztig- 
liche Arbeit nur als Dissertation veroffentlicht und im Handbuch von B e i l -  
s t e i n  nnr thoilweise referirt worden. 




