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CsHleNs.2 H.4uC1, + l i ~ O .  Ber. C 11.13, II 2.62, Ail 46.93. 
Gef. D 11.18, B 2.52, D 46.96, 46.66. 

Krystallwasser. Ber. 2.14. Gef. 2.39. 
Das P l a t i n s a l z ,  C8HleN,.II,PtC16 + HsO, krystallisiert mit eineni 

Molektil Krystallwasser in orangefarbcne Tafeln oder kunen I’rismen. Aus 
warmer wrdiinnter Salzs5ure umkrystallisiert, schmilzt PS bei 239 O (korr.)- 
Es l k t  sich in Wasser und verdiinntem Alkohol, dagegcn nicht in obsoluteni 
-4lkoho1, Ather oder Benzol. 

0.3309 g Sbst.: 0.0112 g H20, 0.1130 g Pt. 
~ H , ~ N ) . H ~ P t C l ~ + H a O .  Ber. P t  34.21. Gef. l’t 34.15. 

Krpstallmasser. Ber. 3.16. Oef. 3.35. 

678. A. Wohl und M. Lange: mer Phenylamido-acetal. 
[hlitteil. aos dem Organ.-chem. Laborat. der Tcchn. Hochschule zu Danzig.1 

(Eingegangen am 11. November 1907.) 

Chloracetd, C1 CHS. C H  (OCa Hs)*, mit Anilin im Olbade erbitzt, 
reagiert erst uber 160°, dann aber unter gleichzeitiger Acetalspaltung, 
50 daB amorphe Produkte entstehen, bei denen die Aldehydgruppe 
mit in  Reaktion getreten ist. Beim Erhitzen rnit Natriumncetanilid 
oder Natriumformanilid tritt keine merkliche Umsetzung ein. Wird 
nber das Genienge von Chloracetnl mit Formanilid und Natrium- 
alkoholat unter Zusatz von Natriumjodid zur  Reaktionsbeschleunigung 
(vergl. A. W o h l ,  diese Berichte 89, 1951 [1906]) im Rohr erhitzt, so 
erhiilt man durch Austausch yon Chlor gegen den Formanilidrest eio 
nryliertes Amidoacetal nach folgender Reaktionsgleicliung: 

C!GH:,.NXa.CHO + ClCH,.CH(OCnH5)2 +[XaJ] 
CHO 

= N a C I +  [NaJ] + C ~ H S . N - C H ~ . C H ( O C ~ H & .  

Die Reindarstellung dieses Acetals bot jedoch grol3e Schwierig- 
keiten, weil dasselbe stets durch rnehr oder weniger groBe Mengen 
Formanilid verunreinigt war, die sich nicht gut entfernen lieBen. D i e  
Versuche, hier ein geeignetes Trennungsverfahren zu finden, wurden 
abgebrochen, als sich ein anderer, bequemer Weg zum Anilidoacetal 
fand. T i t h e r l e y  1) hat  1897 angegeben, daB Natriumarnid niit -\nilin 
unter Arnmoniakentwicklung ~ R S  sonst kauni erhaltliche Katriumanilin, 
NaHN.CGH5, bildet, und L. M e u n i e r  und E. D e s p n r r n e t  *) haben 

1) ‘Chem. SOC. 71, 464. 2) Compt. rend. lM, 273 [1907]. 
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kiirzlich die analog erhaltene i\'atriumverbindring des Diphenylamina 
bei gewolinlicher Temperatur init Benzylchlorid umgesetzt. Werden nun 
Satriumaniid, Anilin uud Chloracetal mit einnnder in Reaktion gebracht, 
wobei man zur  Vollendung derselben ziiletzt aiif 1 >Oo erhitzt, so erhalt 
~ m i n  in guter Ausbeute nnd Reinheit das gesuchte .inilidoacetal : 

C1 11s. NHNa + C1 ('112. CH (OC2 IT;): = Na C1 
+ c 6 ~ r j  .NI-I.cH,.cH((.)~?H,),. 

C h l o  r a c e  t a1 11 u d K n t r i u  in f o r ni a ii i l id .  
I n  eiii init 70 ccni hlkoliol beschicktes SchieBrolir uertlen 4.6 g 

Natririni eingetragen, dann 13 g Natriumjodid, 24 fi  Forinnnilid untl 
30 ccni Chloracetal zugegeben iind unch deni Zuschmelzeu 10 Stundeii 
aiif 1 j0-16Oo erhitzt. Die Titratiou zeigt, daS das Sntriumalkoholiit 
dann fast vollstiindig verbrauclrt i d .  Der Alkohol wird verdanipft, daa 
Beaktionsgeuiisch mit Ather ausgezogen, der -ither abgedanipft und 
das zuruckbleibende 01 im Y:ikuum destilliert; es gehen uuter 13 miii 
Druck hei 150-165O 22 g iiber. Die Analyse zeigt, da13 ein Gemenge 
de+ .lcetals iriit unverindertern Formanilid vorliegt. 

0.2053 g Sbst.: 16.0 ccm N (17.4", 740 nim). - 0.2136 g Sbst.: 15.2 cciii X 
(17.S0, 755 mm). 

C h 1 o r a c e t, a 1 i i  n d A n  i 1 i n  n a t  r i u ni. 

25 g feingepulvertes Katriumaniid werden in eineln Rundkolbeu 
(500 ccm) rnit 50 ccm Ather iibergossen, der Kolben mit einem Riick- 
SluWkuhler versehen und zur Verdrhgung der Luft Wasserstoff ein- 
geleitet, dann durch den Kiihler 75 ccm Chloracetal und hierauf irn 
Laufe von ca. 5 Min. eine Lijsung von 91 ccm Aniliii in 30 ccm Ather 
hinziigefiigt. Die Liisung farbt sich allniahlich dunkelrot, und unter 
Aufkochen des Athers und Ammoniakentwicklung setzt eine gelinde 
Reaktiou ein. Nnch halbstiindigem ErwLrnien auf den1 Wasserbade 
riutl A1)destillieren des ;ithers digeriert man eine halbe Stunde iin 01- 
bade bei 150". Das Reaktionsgemisch wird dann einige Male init 
i t . h e r  ausgelaugt, die Xusziige vierriial mit Wasser gewaschen, hierauf 
iiiit Kaliumcarbonat getrocknet und der -kther abdestilliert. Das zu- 
ruckbleibende dunke1gefarbt.e 0 1  gibt, ini hohen Vakuum fraktioniert, 
aii13er Anilin untl 28 g Chlorxetal, ;il g = 77.3 "in der 'rheorie au 
reiiieni ilnilidoacetal, auf verbrnuchtes Ch1or:rcetal berechnet; es 
destilliert bei 0.24-0.30 iiini Druck zwischen 92-94'. 

0.2470g Sbst.: 0.6338 g ('02, O.'LO07 g 11?0. - 0.1642 6 Sbst.: 10 .1  ccni N 
{ l i ' ) ,  758 m i i i ) .  - 0.2367 g Sbat.: 14.1 i'ciii S (19O, 76s mm). 
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&HiSO,N. Ber. C @.So, H 9.10, N 6.70. 
Gef. D 68.88, D 9.09, D 7.14, 6.95. 

Verseifung dea Acetals. 
Es war anzunehmen, daS durch Verseifung aus d i e m  Acetel 

der enteprechende Aldehyd, CC HS .Mi. CHI . CHO, und hieraua durch 
Wnsserabspaltung Indol entstehen wtirde: 

NH NH 

(j3i:: = H ~ O  + 1'-I-3cH j,---cH - 
OH 

Diw RingschlieSung hat sich aber nicht herbeihihren laasen. 
Auch die Isolieruug eines monomolekularen Pbenylamidoacetaldehyda 
gelang nicht; vielinehr kitt mit der Abspaltung der Alkoholgrnppe 
aus dem Acetal zugleich Polymerisation des Aldehpds und Wasser- 
abspaltung ein. 

4.2 g hcetal ( a / l ~  Mol.) werden mit 10 ccm Wasser und 10 ccm ver- 
diinnter (= 5-fachnormsler) Salzetiure fibergossen nnd die entstandene klare 
1,bsung ant dem Wassexbade erwlismt. Nach einer Minute fiirbt aich die 
Fliieeigkeit voriibergehend bltiulichgrhn ; nach 2 Minuten scheidet eich unter 
Freiwerden von Alkohol ein weiflea 01 ans, welchea alsbald erstarrt, 80 da6 
die Mischung sich sllm8hlich in &en ziemlich dicken Brei verwandelt. Nach 
a/, Stunde wird abgekhlt, drs Reaktionsproddt abgeaaagt und mit Weseer 
bis zuni Verschwinden der sauren Rerrlrtion gewaechen. Es hiiterbleiben 3.3 g 
einer briiunlichgrauen h e ,  die bei 1600 &gt sich zn zersetzen nnd bei 
1850 vollsuindig zn einer schwareen Flfiseigkeit geachmolzen ist. 

Das Rohprodukt iet unlaalich in Wasser, verdiinnten Siiuren und 
Alkalien, h e r ,  Ligroin, Petroliither; schwer loslich in kaltem Akohol, 
Methylalkohol, kaltem Eiseseig, leichter in der Wiirme; es fiillt aus 
Eiseeaig amorph au13 und 16st sich zu einem Anteil leicht in Benzol, 
Follstiindig in Essigiither, Chloroform, Aceton, Nitrobenzol und Pyridin. 
Ziir Reinigung wird das Rohprodukt in ChloroForkn gelast, die duhkel- 
rotbraune Losnng filtriert und mit Petroliither getiillt. Aha 2.5 g 
hinterbleiben 0.9 g einer grauweihn, amorphen 'Mas88, die ewiechen 
91 .>-245O flrissig wird. Nochmaliges UmWen liefert 0.65 g, die 'um 
2480 sich zersetzen. 

0.1225 g Sbst.: 0.3615 g CO9, 0.0696 g HIO. - 0.2053 g Sbst.: 20.0 ccm N 
(16.S0, 764 mm). 

JXe Analyse ergibt, dal3 aus einem Mol. Yhenylamidortcetaldehyd 
c i n  Mol. Wasser ausgetreten ist. 

Dieeee Produkt wurde analysiert. 

(C8HTN)n. Ber. C 82.00, H 6.00, N 12.0. 
Gef. D 80.48, 6.36, b 11.4. 

Berichte 6 D. Chem. G ~ l b d d t .  J&r& XMX. 303 
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Die Molekulargrofie wurde aus der Gefrierpunktserniedrigunq :in- 
nahernd zu (C8 H T N ) ~  gefunden. 

Lijsungsmittel Sbst. Gefrierpunkts- 
erniedrigung bl 

l h s  Produkt zeigt nicht die Fichtenspanreaktion. 
Hei Einwirkung verdunnterer Salzsiiure und auch iriit .tWrkrreu 

Sauren (70-prozentiger Schwefelsaure) erhllt ~iian ini wesentliclien 
dnsselbe Ergebnis; iu keineni Fnlle ist auch nur  spurenweise Indol 
nachzuweisen. Ohne S h r e  wird d a u  Acetal nicht gespalten: z .  R. 
bleibt es nach 7-stundigem Erhitzen hei 120° und dann noch 10- 
stiindigem Erhitzen bei 140' mit der 5-fachen Menge Wasser i r i i  

SrhtittelschieBofen unveriintlert. 

679. W. Marckwald: tfber das Atomgewicht de8 Tellura. 
[Aus dem Physikalisch-chemischen Injtitut der Universitit zu Berlin.] 

(Eingeg. am 26. November 1907; vnrgetragen in der Sitzung vom Yerfasser.) 

Seit der Aufstellung des periodischen Systems der E1ement.e hat 
das Atomgewicht des Tellurs besonders haufig den Gegenstand griind- 
licher Untersuchungen gebildet, weil es hiiher als dasjenige de;. Jods 
gefunden worden war  und sich deshalb dem System schlecht eiiifiigt. 

Eine vollstiindige Zusamnienstellung nller Verijffentlichungen iiber 
dieses Thema hat erst kiirzlich A. G u t b i e r ' )  gegeben, so claB von 
einer Wiederholung hier Ahstand genornmen werden kann. Niir die 
wichtigsten Ergebnisse seien hier kurz kritisch besprochen. 

Die U b e r f i i h r u n g  y o n  T e l l o r  i n  T e l l u r o x y d  mittels Sdpeter- 
siiure hat sich nicht mit befriedigendem Erfolge zu Atomgewichtslw- 
stirnmungen verwerten lassen. B. R r a u n e r ') glaubt dies darniit ~ I I -  

riickfiihren zu sollen, da13 das  Tellurdioxyd die letzten Restr vtin 
Stickoxyden erst bei einer Temperatur abgibt, bei der es sich xi1 ver- 
fliichtigen beginnt3). Sehr gut ubereinstimmende Werte fand er. a13 e r  
den Bromgehalt im Tellurtetrahromid titrimetrisch erinittelte. Er fnnd 

1) Sitzungsber. d. Physik.-niedizin. Soz. in Erlangen 87, 270 [ 1905]. 
2) Monatah. fiir Chem. 10, 411 [1898]. 
7 Vergl. auch Mc IVOI . ,  Cheni. N e w  87, 17 [1903]. 




