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reiclilicher Auslheute die 4 -  A iii i d n-  1 -1) h e n  01- 2 -s i l l  fo  sii u re .  1,etztere 
kanii tlurcli Krystnllisntion ails Wnsser von geringen Mengen Anisidin- 
sulfnsiiure, nelclie sie hartniickig zuriiclihalt, nicht befreit werden. 
3)ie 'lreniiuiig erfolgt aber leiclit fiber die 1:enzalrerbindungen der 
beideu Siiureii. I jnD d i e  Ather tles p-Ainidopheuols beim Solfonieren 
Z U R I  Teil verseift werden, ist bcrrits Y O I I  C o h n  I) beobnchtet worden, 
welcher beini SrilPunieren des I'l~enacetins die 4-Aniido-1-phenol- 
2-srilfosiiure neben anderen Kiirpern erhielt. 

312. Rudolph Bauer: Uber Oxalsiiure-imidchloride. 11. 
.fMittcilung nus tlem Chcm. Lnborat. tlcr Akad. dei, Wisscnsch. zu Munchcn.] 

~:Eiiigcgang~~n an1 26. Mai 1909.) 

In nieiuer ersten Abhandluug : ))Uber i)snlsiiure - imidcliloridec( ') 
hxbe ich beschrietirn, mie aus deni 1)iphenyl- und den drei 1,i-tolyl- 
oxalimidcliloriden clurcli Einwirkiing von konzentrierter Schwefelsiiure 
Isatin rrsp. Nethyl- jsatin entsteht. I jurch Ubertrngnng dieser Reak- 
tioil nu! die P i - n n i s p l - o ~ n l i n i i d c l ~ l o r i d e  hoffte ich, M e t h o x y -  
i s a t i n  zu erhaltei-,. Dieses entstcht jedoch nus deni Di-o-anisyl-osal- 
irnidchlorid gar iiiclit runt1 nus tler eiitspreclieiideii p-Verbindung als 
Nebenprodukt nur  i n  gauz geringer Xenge, wiilirend ii1:iii i n  beiden 
Fallen als ITnuptprodukt 0 s n l  - n  n i s  it1 i t i -di-  s i i  1 f o s i u  r e erliiilt. 

1:) i -17- n i i  i s y1- o s n I i rn i tl  c h I o r i d  , 
/ - \  

C&C( )K=CCI - c C l =  iX( - ,ocn,. 
\ 

1):~s nls r\usg:i~jsiiiaterin1 Lienende O s n l - p - a n i s i d i d  wurtle aus 
p-Anisicliri und \v:ibserfreier Osnluiiure (lurch Krliitzen nuf 160 dar- 
gestellt. Sclimp. 261 nach Unikrystnllisieren ails Kisessig, wie 
B iscl i  o f f i i i i t l  1; r 6 h 1 i c li :') ihn :tngeben. 

50 6 Osal-l~-aoisidid werden niit 200 ccni nenzol und 100 g Phos- 
phorpentnchloritl zrisnrninengebrncht und das Gemisch 4 Stunden Z u n i  
Sieden erlritzt. Reini Abkuhlei: i n  Eiswasser scbeiden sich 38 g des 
Imidclilorids als gelbes Krystnllpuiver ah; nus tler Mntterlauge koiinen 
diirch 1l:indunsteu noch 5 g gewonnen werden. Die Ausbeute betragt 
demnach 43  g = 76.5 " i o  der  Theorie. 

I) Ann. d.  Clicm. 309, 235 [1399]. 
2) Dicse Berichtc 40, 2650 [laoil ,  j) Diese Berichte 39, 3975 [1906]. 
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l ) a s  l n i i d c h l o r i t l  ist iinliislich iu \b-asser, spureuweise loslich 
in Gasolin, sehr scliwer l6sliv.h i n  Ligroiii , iuiiliig liislich in Essig- 
iither, Aceton, Scli\~efelkohleristoff, leiclit liislich i n  Benzol, Chloro-  
form, Alkohol. I n  Kisessig liist r s  d i  beitii Kr\viirii ieii  aiil; 
tlabei entweiclit Sxlzsiure, \\ i h reud  sich Oxal-p-anisidid lirystallinisdi 
nussclieidet. Umkrystnllisiert nus Ligroiti init etwas Benzol bildet rs 
gelbe Nndeln i-oni Sch~rip. 150°. 

AgCI.  
0.2244 Sbst : 0.4657 CO1, 0.0926 g H,O. - 0.2580 6 Sbst.: 0.1185 

L',G I l l ,  U2 S z  Clo. Ber. C 56.97, I1 4.15, C1 91.07. 
Gef. )) 56.96, )) 4.5s. )) '20.94. 

Ui-/~-:iuisyl-osaliiriidchloritl lost sich in  Italter, krazentrierter 
Schwefelsiure mit indigoblnuer Parbe, die beim Er\yarnieii der Liisung 
i r r  1)rauurot iibergeht. ISutldt die Schwefelsiiure Anliytlrid, so zeigt 
die Liisung die Farbe der 1; e h l i  n gscheri JAoji iug.  

31nn t r igt  10 g tles feiri gepulverten Itniclclilorids in 50 cciit reitie, 
konzentrierte Schwefelsiiure, welclie nuf tleni Wasserbad erxiirmt wirti, 
i n  klrinen I'ortioneri rin und erhitzt dns (;eniisch nocli 5 illinutrri 
king, wornuf ti inn dasselbe ;iuF gestufienrs Eis gieI3t. Sot'ort scheidrt 
sich ein dicker, weil3er Krystallbrei y o n  Oxal-~,-auisididdi~ullfos~~~~re 
nus. Wird Clns tlrinlielrote Filtrnt d a y o n  in der Weise weiter Yerarbeitet, 
wie icli es bei tler 1)nrs te l lun~ tles Isatitis a i l s  Ui1)tietiyl-trxalirriidchlorid 
angegeben I i n l ~ ~ ~ ) ,  50 k n n n  t i i i i i i  eirir gxnz geringe 3leiige p-llethosy-isntin 

NIJ N kI 
1, / \**  

(I), die jedoch ziir Uutersiiclinng tiiclit ausreicht. isolierrn. I k s e r  ist die 
Ausbeuttt, \\ enti ~ I I : I I I  t lns Filtrnt sclii~;tch essigsauer iiiacht und in  der 
\Viirtiie ntit essigsauretit Plieti~lhydrazin versetzt. 1 )abei fallt das 
p -  \ I  e t liox j- - i  s n  t in-1) h e ti y 111 y d r  a z  o n (11) iti gelbttii Flocken ails. 
Ausbeiite 0.S g nus  40 g Itiiitlchloritl. \lati krystallisiert dassel0e 
ziterst nus Hcnzol, danii ni is abso~iiterii Alkoliol utii utid erhllt es so 
in tliitikelgelbeii, haarfiiriiiigei~ Nadeln voni Sctitiip. 219 3. Es ist in 
den gebraucblicheu Losungsriiit.teln sehr schwer lijslich , rerhsltnis- 
ruiiliig leicht liislich i n  Acetoil n n t l  Essigiitlier, iittloslich i n  Gnsoliu 
untl Rasser. 

S 707 mm). 
0.1030 .$ Sbst.: 0.2.iG0 g (,'O?, ll.(l4?(J g I1,O. - O . I G K *  R SbSt.: 24.4 CCIIL 

( ' l iI f1102N3.  Bcr. C 6i.42, 11 4.67, h' 15.73. 
Gel. x 67.78, )) .".;", )) 15.57. 
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U:L m:iniiigfache Veriinderungeii iii der -1rt der Einwirkung der 
Schwefelsiure anf dxs L)i-~~-anisyl-osnIiiiiidchlorid die Ausbeute an 
Phenylhydrazon iiicht verbesserten, ninfite ich auf eine weitere Unter- 
.. i i c h tin g verz ich te n '). 

0 s nl -p-a  I I  i s i d id  - d i - o  - 5  11 1 f o s ii 11 r e ,  
i >  (:i~c( / \NH--CO-CO-NH~ , ,  - -.. )OCH,. 

go3 11 5 0 3  I1 
Ihese Siiure entsteht i i i  der oben bescliriebenen Weise als Iianpt- 

~irorlnkt bei der Eiu wirliiing von Schwefelsiiure auf Di-p-anisyl-oxal- 
imiclcbloritl. Sie ist aufJerordentlich leiclit und tinter starker Abkiih- 
lung i i i  Wnsser Ioslich, schner  i n  verdiinnten SHuren, spurenweisr in 
Alkohol, in den iibrigeri gebrinchlichen Losungsniitteln dagegen nicht. 
Sip krystallisiert nus Gemischen y o n  Alkohol oder Aceton mit Wasser, 
aiii besten aber ,  iiitleni man sie in Wasser lijst iiiid iiiit etwas Salz- 
siiure :iusfillt. 11:iii erliiilt sie so i n  feinen, weil3eu Nacieln und Pris- 
meii, (lie bei 261 tinter Aufscliiiunien schnielzen nnd 8 .\Iolekiile 

ill\\nsser enthalteu. h i m  Entwassern wird die Substanz erst 
gelb, tlanii \vietier weif3. Dit. wasserfreie Substanz nininit das Kry- 
stallxasser unter 15r\~iriiiung wieder it t if ,  intiein sie erst gelb, d:tinn 
\vietler \veil3 wird. 

1.6880 g I u l t t l o ~ l i ~ <  Substnnz ~c i . lu i~e i i  bt* i i i i  Er1iitzc.n i i i i  Vakuum auE 
11.5'' 0.4020 g IVassei.. 

I h r  Geschninck ist erst kiihlend, daiin bitter. 

016HICO1ONS& + S lJ?O. lit'r, 1 1 2 0  33.54. ( ; c€ .  1 1 2 0  23.32. 
0.3010 g Sbst.: 0.461.)0 g CO,, 0.10B8 g lI?O. - 0.21;%5 g Sbst.: 17.1 ccin 

iu (170, 7'24 niin). - 0.1645 g Sbst.: 0.1651 g 13aSO~. 
C l , ; I i l , ; O l ~ S ~ d ~  11t.r. C 41.74, 11 3.4$, N 6.09, S 13.91. 

Gef. )) 41.6S, )) 3.35, )) 6.03, )) 14.01. 

Die Siiure gibt krine 1;iirbung niit Eiaenchlotid und retlnziert 
:tiiiiiioiii:ik;ilisc:Lle Silberliisung :i11(.11 i n  tler JViiriiie iiicht. die l o a t  
sich i n  S o t l : ~ ,  Aninioniak unt l  Alkalien, wobei die betreffenden Salze 
sich auch :ius verdiinrter Liisiirig i i i  weiIJen Nndeln ausscheiden. Man 
erh$lt tlieaelbe S i u r e ,  wenii ni:iii 0s;tl-p-aiiisiclid niit reiner, konzeri- 
trierter Scliwefelsiure 10 .\finuteri auf den1 Wasserbade rr\virmt.  

Kocht. man .5 g Os;il-p-:i~iisi~lid-di-u-siilfosilri~.e mit 40 ccni ver- 
tliinnter Schwefelsiirire yon 30 Ojo  1 Stunde Iang unter Riickflufl, so 
scheidet sich beini Erknlteii die f ) - A i ~ i s i d i n - o - s u l f o s h u r e  in Icijrneru 
atis. Diirch Analyse u n d  durcli Darstellurig rler 13enzal- nnti der  
T)iazoverbiuduiig, die ebenfnlls analysiert wortleii sind, ltonnte ich die 

1)  Ich bin niit Vwsuclien bcscliiiftigt, (Ins MttLoxp-isatin auE eineni an- 
~. . 

d e w n  Wc,zc tl:~rzastelIc.ri. 
1 3 i  
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Identit,$t dieser Aiiisidin-siilfosiiiire init der i n  cler vorhergehenden 
Abhnndliing ') 1)escliriebenen 1 - \ I  e t h o s I--4-n iii i d o  - l ien z91-2 - su  I f O -  

siiu r e  beweisen, wodurch zrigleich die Stellling d r r  Pulfngrrippe in der 
Oxal-~,-nnisidid-di-o-siilfos~iiire bestiiii1ilt ist. 

SclilielJlich linbe ich die I~riisitlinsrllfosiiure i i i  die 4 - A  m i d  r ) -  1 - 
p h e i i o l -  l!-siil Pnsiiiire iiliergefiihrt, indeni icli 6 g derselbeii niit 60 C C I ~  

fl!l-Snlzs;iure i i r i  t tohr :j Strintlen :tiif 175- 180° erliitzte. 13s ist 
vichtig,  t1ie.q.e I3edingi:ngen geii:iii eirizulinlten, denn iinch G a t t e r -  
m a n  1 1  ') IiiM sich in derselberi .~niirlophencilsiil~('siiiire die Sulfogruppe 
durch Wnsserstoff ersetzen, wenn man 1 g ilerselbeii mit 25 ccm 
Wasser iind 2 (:ciii lionzeritrierter Salzsaure 6 Strinden :tuf 160" er- 
bitzt. Ich erwiline dieseii Yersucb, weil meines Wissens die Ver- 
seifung \on l'lienoliitherii durch Erhitzeri init ';1-Noriiialsalzsaure aut' 
175--180°, eirie Jlethode, die arich in anderen Fallen oft gute nienste 
leistet, in tler Iiiterntiir noch niclit beschrieben ist. 

1) i - o - a II i s y 1 - o s n I - i ni i d  c h I o r i d ,  

1- ';L\'=C:Cl-Cc( l = N  I \, . 
\ I  \. .-./ 

(-) CI I:, OCHy 
Das O s a l - o - a n i s i d i d ,  welc.1ie.z 21s Arisgangsniatrrial zu dern 

Iinidchlorid tliriit, w;irtle cliirch K:liitzen v o i i  , I -  Auisidin mit wnsser- 
freier Oxala~iicre niil 175 O dargestcllt; es bildet, atis Eisessig iinikry- 
stallisiert, \yeifie iT:;cleln vnni Schnip. 3.15' (13ischoff untl F r i i h -  

20 g Oxnl-o-anisidd \rcrtlen i r i  i s  ccni Uenzol .cnspendiert; nach Zugabv 
von 40 g Pliospliorpentaclilo~itl wirtl (Ins Geniiwli aut' tleiii \Vasscrl~ad 3 Stun-  
den lang zuni Sicden erhitzt. Man versetzt es darauf mit 150 ccm Gasolin 
and kiihlt i n  Eis1vnsbsr d), bis ncbeu bmuneiii F1ai.z Krystalle sich abzu- 
scheidcn beginnen. V'on dicscn gicCt inan die Liisiing msch ab und destil- 
liert sic auf deni W:isscrhnd iin \ 'n l i~un i  .w lange ab, his niclits mehr iilier 
geht. Die zurucltbleibeiitle rotc i\f:~sse, welche krystallinisch fest w i d ,  mird 
Init xcnig Ligroin, aus tlein sich h i m  Erltaltcii (1.1s Clilorid abscheidet, aus- 
gekocht. 

Das 1 niidchlorid wird aus Ligroin umkrptall isiert  und bildet 
kleine, rlwmbeiiformige, gelbe Tafelii voin Schmp. 101'. 

0.2255 Sbst.: 0.6718 g C02,  0.0907 g HzO. - 0.1910 g Sbst : 0.1607 g 
A g  Cl. 

Ci l ;H140nN~C12.  

1 i c h 3 )  2160). 

Ausbeute S g = 35.6 "/,, der 'lhcorie. 

Her. (2 56.97, 11 4.15, C1 21.0i. 
Gef. )) 57.01, )) Mi, )) W.80. 

') Dirw Bcrichte 42, 2109 [1909]. 
3, Diese Bcrichtc 39, 39i3 [l906]. 

%) Diese Berichte 27, 1938 [1894]. 



Der 1Corl)er ist, Ieiclit liislizti i n  deu gebriiuchliclreu Losuugs- 
niit,telii, schwer i n  Ligroiii, sehr schwer in Gasolin, uiiliislich in 
Wasser. I3eini Erv irnieu mit Kisessig \rird er in Oxal-o-anisidid 
z t i  r i ic k v er w an del t. 1 n ka 1 te r , li u n z eu t ri e r ter Sc h\v e f el saur e 1 i i s t  er sit: h 
init griiner Farbe, die beirn Erwlirnien i n  rot umschliigt. 

0 x nl- o - a n  i s i d i d - d i s  u 1 f o s i II re .  
4 g liiiidchlurid werdeu fein gepulvert i n  15 ccni reine, konzeu- 

trierte Schwefelshure, (lie auf tlem \Vasserbad erwjiruit wird, rnsch ein- 
L;etr:lgen. I>ie Masse, welclre tlabei z i i  eineiii festen Brei erstnrrt, 
uird noch weitere 10 Minuten erhitzt, und tlann in Eiswasser einge- 
trageii. Den ausgeschiedenen weifleir Kiederschlag , welclier sich so 
iiicht :rl)s:tugen hWt, bringt illan durch Krwirmen , wenn nijtig rnit 
Lus t t z  vou Wasser , zur Liisung u n t l  IiiIJt i l i r i  lniigsaiii nuskrystalli- 
3iere.n. Iiri Filtrat tlavou lilJt sicti kein Kiirpttr, der die Realitionen 
ties Isatins zeigt, unchweisen. l j ie  so tl:rrgestellte (.)sal-u-nuisidid- 
clisdfosiiure scheitlet sich ails Wnsser a i t P  Zusntz Y O U  SalzsLnre in 
Iiaarfiirmigeu Kryst,allen aus ,  die eine g:rllert:irtige h s s e  bilden und 
-ich :tuch beiin Absnugen \vie pine solclie rerhnlten. Ztir Reini;ung 
fiihrt man sie in clns r ~ i n i i i o n i u m s a l x  iiber, dns :?,us tler whfirigen 
Ilijsiing der SBure :iuF Zusntz Y O U  Aniiuouiak ausfiillt uud niis IVnsser 
i n  \reideu Prismen 1iryst:tllisiert. 

0.9737 g lofttrockue Substnnz ver1ori.n b u i  115'' iin Vakouni 0.0694 g 
\Vasaer. 

ISiuen Sclimelzpunlit hat es nicht. 

C16HY?OI0X4& + % H20. Ber. IlzO 6.79. Gef. 1120 7.12. 

C I G B ~ ~ O ~ , , N ~ S ? .  Bey. N 11.34. Gef. N 11.0s. 
0.2103 g Sbst.: 21.6 ccni N (17.9, 709 mm). 

A 4 ~ ~ s  cler wiillrigen Liisung diesrs Aiiimouiurns:ilzes wird durch 
Lus;itz ron Siinre die Osal-anisidid-di-sul~os~ure arisgefRllt u u d  ails 

Wasser niit wenig Salzshure umkrystallisiert. Auch auf diese Weise 
erhRlt n1:tn sie i n  tlein obeii beschiiebeneu %tistand, ihr Schmelzp~~nkt  
lie@ I)ei 271 O, wobei sie sich linter Aufscliiunieii zersetzt. 

0.2216 g Sbst. rim Yakuuni bei 1l.io getrocknet): 0 . 3 3 5  g (:Or, 0.0742 g 
112 ( ) .  

CItiHitjN?S?. Bw. C 41.74, I[ 3.48. 
Gef. )) 41.66, )) 3.72. 

Die Osal-o-anisidid-tlisulfosaure ist in \Vasser behr leicht loslicli, 
i n  rlen iihrigeii gebrauchlichen Lijsuiigsniittelii tlagegen nicht. Ails 

Eisessig mit Wasser krystallisiert sie in farblosen Nndeln, die an der 
Loft unter Verlust von Essigsiiure rasch verwittero. Mit Eisenchlorid 
gibt die waBrige Losuug keine FHrbuug, aber h e n  weil3en Nieder- 
soblag, tler sich i n  der Wirnie  lijst u n t l  beirn ICrkalteu in weiWen 



Nadeln wieder ariskr! stnllisiert. Aurli iiiit nnderen Metnllsalzeii ei i t -  
steben Niederscblige.  Die w5Iirige riisiiiig reaqic‘rt - o u  oh1 a i i f  I A n i  k- 
miis, als auch nuf liongo snuer. Ails O h n l - o -  anisidid entsteht heiiii 
E rwarmen  rnit konzentrierter ScliwefelGiire dieselhe 1)isiilfosLiire. 

Uher  die Stellung de r  Sul foxylgrup~w im Molekiil kann icli iiiir 
die Vermutung aussprechen, darj sie sicli in d e r  (,-Stellriiig z u m  Meth- 
o i y l  hefindet. tin 1 d d t  die Foriiiel der biinre dnher  Mnlirarheinlic.Il 

ocrr3 OCHJ 

,NH-C( )- C( )-- N H  4 \ 
\ I  ( 

so3 I1 
ist. 

Zii meiner ersteri A b h n o d l u n ~  .l’ber Osn l s~ r i r e - in i i t l c l i l~ r i~ l e~~  I) 

hnhe irh Folgendes nachziitragen : 
Daselbst  h n h e  icli d ie  D a r s t e l l l q  eiiies \ l e t l i ; v l i s a t , i n s  X I I S  / I / -  

1 o l  y l o x  n I - i  m i d  c h  l o  r i d  liesclirieben , desseii lionstitiitioii riocli niif- 
zuklaren war. n i t s  dnmals :iusgesprorliene l-er- 

(.;IT2 ,,..,,. ‘I3 miitring, diesern r<iirper die nebenste~ietitir 
(-10 Forniel zuk5nie,  untl dafi e r  dntier mit deni 

w i i  Fin t l e k l e e  ’) 311s clrr entsprecbenclen Me- 
tli~l-plithalon-:iniiri~;iiiiie d:irgestellteii w-hfetliyl- 

isntin identiech sei, hat  sich bestatigt. 
Das Y e  r f a  h r e n  z 11 I’ I )  a r  s te l l i i  n g v o t i  ni- .\re t. Ii y [ - i s  a t  i n 1i:iIw 

icli i n  folgender IVeise abgeiindert: 
170 g fein gepu1vcrte.s //~-TolyIo.rnliniiclc.l~loiitl w t ~ i d i . u  i n  I’ortionen vun 

5 g i n  i c  20 ccni reinc, konzentriertr Schncfclziiur;., die i i i  eincni I3ad von 
90-95” crwiirnit w i d ,  allniiihlich eingrtrxgen. Dak Geniiscli \\ i i d  ho 1:tngt: 
auf diescr Tcnil,cratiir erhnltcn, bix eiiie [’robe i n  yerc;iiunteni Alkali klar 
liislich ist,  iiiitl s d a n n  anf Eisbtucke gcgossen. 1)is so crhnlteucu, dunkel- 
braunen, wiiCrigc-n L6sungen werden rcreinigt untl i i i i t  1Sasigiithcr erscliiip- 
f i , U d  ausgrhchiittv[t, bis  cr iiicht mehi gclb gef;ii.bt \\ iril. h i i n  Eindunstcn 
desselbcn erlidlt man eincn brauneii Itcickstand, ail: \velchcm cin ’l’cil dr> 
m-Mctliylisatins aiiskrysfnlIi.siert. hlnn snugt die 1iryst:ille sc1i:irf a11 niid 
trocknct sie auf Ton ( I 0  g). Die abgesaugte h.liittcrlaii:;t: wird fiber .:\tzltali 
im Vakuuni weiter eingcdunstct iind e.rgil,t, tlann cine zweite Krystallisattion 
(7 g). Man erlli’t demnach RUS I 7 0  ;. m-‘I’ulylo\-:tliinitlcliloriil 17 g relic.. 711- 

Ncthylisatin = 18.9 o’,, der Tlieoric. I h s  Ilohprodiikt wird c y s t  :ins \\’ 
nnd  sclilie8licli nus ahscllnteni :illtoliol uniltrgstallisiert. 

1 )as -Xiethylisatin ist iinliislic:h in I ig ro in  , spiirenweise liiJic4i 
i n  Henzol und &i the r ,  loslicli i n  iilkohol , \ I ~ t h ~ l ~ l l i o l i ~ ~ l ,  ICssigEther, 
Acetnn, Chloroform, Ieicht liislicli in Kisessig. JCs giht xlle fiir Isatin 

2) 1)iese Uericlrti: 38, 3.551 [190>]. 

., ,.,, 
CC) 

1) Diese Rericlitc 40, 3650 [19@;]. 
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charakteristischen Reaktionen und bildet nrangerote, gefiederte Kide l -  
chen vom Schmp. 185O nach I'mkrystnllisieren n u s  nbsoluteni Alkohol. 

0.2662 g Sl.)st.: (1.6311 g Cot, 0.1015 g 1 1 2 0 .  
CFTI7OzN. Ber. C 67.05, 13 4.35. 

Gef. )) 67.18, )) 4.40. 
Ris atif den Sdimelzpunkt stinimen die Eigenschafteri ineines ) I / -  

hkthylisatins mit den ilngaben w i i  F i ride k l e e  ') iiberein. Wlhreiid 
er nls Schnip. 169': angibt, schniilzt mein Prapnrat bei 182O '). DnlS 
beitle trotzdeni dieselbe Koiistitution hnben, ist in] Folgenden bewiesen. 

Oxydiert man das nach ineinern Verfahren dargeetellte ui-Methpl- 
isatin nach der Vorschrift, nach welcher Ko l l ) e3 )  

cI-I:l,/- /'\ 'I1 C,() die ISntnsiiure aus Isatin tlargestellt hat ,  rind 
I I , welche P a n a o t o v i c * )  zu den1 gleichen Zweck 

Iwini p-Methylisatin anwnntlte, so erhalt. m:in 

die / , / - I€c in io- i sn tns i i i i re  yon riebeiistehender 
Forniel. 

I n  eine Suspencic+n voii 4 g. feiri gepulverteni / I /  -Methylisatin i n  
.50 ccni Eisessig werden linter Ki ih lung  i n  Riswasser 4 g Chrouisaure 
iii kleinen Portionen b:) I:ingsani ringetrngen, dnll sich tins Gemisell 
nicht erwiirnit. Nnchdeni es iibrr Nacht i n  Eiswasser gestauden hat, 
n.ird es 1 Stuntie lang :iuf 40--50° und daraiif ' / x  St.unde auP 55-GO" 
erwiirnit. FJieranf vertliinnt ninn i n i t  Wasser und set,zt so \  iel \-er- 
tliirinte Schwefelslrre h inz i i ,  bis sich dns Chroinsalz geliist hat. 1)abei 
wlieidet sich die m-Homo-isntosiiire XIS gelbliclier, krystallinischrr 
Nietlerschlag ah .  Umltrystnllisiert~ ai ls  absolutein .\lkohol, biltlet sir  
pliinzeiide, gelbliclie I:l.:ittchen voni Schinp. 226 '. 

,,, ~ .._,,' 0 
co 

0.3341 g Sbxt.: 16.9 ccrn K (lie, 717 mm). 

Ihre Eigerischafren stinirneii init, den Y O U  N i e i n e n t o  w s k i  und  
I: o z a n sk i j) augegebeneu, \~elcl ie  sie aiis ,,r-IIonionnthranilsiiiire durch 
E;rliitzcn mit Chlorkol~lensair i~ee~ter  riargestrllt liaben, iiberein. Uni 
nieiu Priiparnt daniit i-erglrichen Z I I  liiiniien, hxbe ich tlie I / (  - Ifonio- 
isatos;iiire ci:trgestellt. aber niclit nnch Nienren  t o w s k i  und K o z a o s l i i ,  
sf)ndern nach den: riel Lequenieren Verfnhren, welches 15 r d  m a 11 I I  '') 
fiir die Dnrstellung rrtn Isntosiiure am iinthrnnilsaure angegeben hat. 
Leitet nian nach seiner Vorschrift Phosgen in eine Sotinlosung y o n  

C ~ I I T O ~ K .  Bcr. N 7.91. C k f .  K 7.59. 

- . 

1) 1. c. 
3) Mcitle Crate AnpalJe, nnch d r y  ich 1 6 . 5 O  gtsfunden h:itw, hat sich m i i i t  

als falsch erwiescn. 
:I) .ronrn. f. prakt. Cliem. [2] 30. ,169 LlSX41. 
3 )  .lourn. f. pmkt. Cliem. [.2] 33, .is [1856]. 
") Diese Berichte 22, 1675 [lF59!. G, Diese Berichtc 3?, 2164 [1899]. 
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~~c-Hoiiio-:~nthranilsiiure ein, so fBllt  die t,~-llctiiio-isat~~saiire sofort rein 
BUS. Beide Priioarate derselben, sowie auch die ails beideri darge- 
stellte ~~t-~~ortic~nntlir~irri lsi ir ire und das ~ t~ -~ io i i i oa~ i tb rnn i l s~ure -ami t l  er- 
wiesen sich alb identisch. 1)alicr konimt deni von niir dxrgestellten 
?I! - hlethyl-isatin ebenso, wie tlenr yon 1'i 11 d e k l e  e die schon S. 21 16 
angegebene Formel Z I I .  

%iir Charalit,erisierung des / / I  - 3letliylisatins IiaOe ich die beiden 
folgenden Derivate lieu tlargestellt. 

I)as 
) t L -  11 e t li y l i  s a  t i 11 -1) 11 en y 111 y (1 r az  o n , 

entbteht beini Yersetzeri einer heiWen, wiiilirigeti Iiisung von m-Methyl- 
isatin mit der tlieoretisi~hen Menge Phenylliytlrazin i n  verdiinnter, 
essigsnurer Losung. Es ist spuren\\-eise li~slich i n  Iigroio , Iknzol, 
Ather, Chloroforiii, sch\ver liislich in Alliohol, 1lethylalkoho1, 1l;ssig- 
iithrr , leicht 1,islich i n  ICisessig iiiid. Aceton, nicht kislich i n  Wasser. 
Aus :ibsolurenr Alkoliol unikrystallisiert, bildet es goldgelbe, haar- 
fiirniige Nadeln \ on1 Sclinip. 236". 

0.1324 g Slist.: 19.S cciii N (15U, 725 nini). 
CI, ,H130N3.  Bci,. N 16.73. Gef. N 16.70. 

I )as 

xhr ide t  sich in bliittrigen Krystalleii nus, Ivenii iiian eine heifie, 1va13- 
rige Liisung 1011 //c-3Iethylisatin tilit, eiuer die tlieoretische XIenge freies 
IIydrusylaniin enthaltenden J&xing versetzt. J h  ist ~iuliislich in Li- 
groin, Benzol, Ather, Cliloroforiii, sehr schwer loslicli i n  1fethylalkc+ 
1101 l i t i d  Wasser ,  schwer lijslicli i n  EssigBther untl Alkohol. Aus 
absoliitem Alliohol rimkrystalliaiert, bililet es gelbe Bliit.tchen voin 
Schnip. 235 O. 

0.1489 g S h t . :  21.6 ccni N (16", 709 miii). 

( ' g I 3 s O ~ S ~ .  H C Y .  S 15.90. G t ' f .  N 15.76. 




