
Da in der Literatur der Schlnelzpunkt des Amidophenazins 
x u  2740 angegeben ist, wurde Amidophenazin durch Oxydation 
von Diamidodiphenylamin (aus 1.2.4-Chlordinitrobenzol + Anilin und 
nachfolgende Reduktion mit Eisen und Salzsaure) mittels Bleioryd I) dar- 
gestellt und nach der Originalvorschrift 2-ma1 aus verdunntem Alko- 
hul umltrystallisiert. Dieses Produkt zeigte geoau denselben Zer- 
>etzhogspunkt, wie das aus  Nitrnnilin und Anilin dargestellte. 
Sochmals ails Xylol umkrystnllisiert, blieb die Substauz unveriindert. 
Eine Nischprobe verhielt sich ebenso. 

A m  i d  o - D a p  h t h o  p h e n a z in .  
1.4 g o-Kitranilin + 1.4 g Naphthylamin + 4.1 g Chlorzink w r d e n  

\vie vorher gemischt und auf 150° erhitzt. Nach cn. 4-5 Minuten 
tritt Reaktion ein; die Temperatur steigt bis auf ]SO0 und wird nocb 
Y O  Minuten dabei gehalten. Die Schmelze liefert, wie beim Amido- 
phenazin behandelt, ca. 0.5 g Sublimat, das nnscharf bei ca. 293" 
srhmilzt. A us S y l o l  krystallisiert das Produkt in gelbbraunen, gl8n- 
zenden Prismen, die bei ca. 294O tinter Zersetzung scbmelzen. 

345. A. Wohl und R. Maag: Darstellung der Brenatrauben- 
siiure. 

[Mtteilung aus dem Organ.-chem. Labor. der Techn. Hochschule Danzig.) 
(Eingepangen am 2s. J u n i  1910.) 

13ei rascher Destillation der Weinsiiurc fur sich entsteht zwar ein hoher 
Prvzentsatz an fltichtigen Saureri (als Brenztranbensiure berechnet iiber 70°/" 
der Theorie), aber es iiberwiegen Essigsiure und andere Umsetzungsprodukte, 
so daB an reiner I~renztraubensiiure nur schr geringe Mengen erlialten wertlen. 
E m i l  Erlenmeyer?) ,  der den Zusatz von Bisulfat bei der Wcinsiiure- 
cle>tillation vorgeschlagcn hat, gibt eine AusLeute von 50-60 O / O  der Theorie 
an Brenztraubenskure vom Sdp. 165-170O an, hat aber die Art des i\r- 
beitens nicht niher beschrieben. D B bn e r  3), der diese Liicke ausfullte, 
scifircibt 4-5-stunctige Dcstillation aus dem Olbade unter 2200 und in eineni 
6ehr geriiumigen Kolbeo vor und verzeichnet eine regelmlUige husbeute von 
500/,, der Theoric, Simon4) erhi i l t  6Oo/o dor Theorie, braucht aber such 
belir grol3e Destillierkolben und innigste Mischung der feinst gepulverten 
IIaterialien. E. Fiscl iers  Anleitung zur Darstellung organischer Priparate 
schlicl3t rich DBbners  Vorschrift an, gibt aber nur cine Ausbeute von 

I)  Diese Berichte 8, 127 [1S70]; 28, 2969 [1895]; 29, 1875 [189G]. 
2, Diese Berichte 14, 32 [IS61]. 3, .Inn. (I.  Chem. 448, 269. 
4 ,  Bull. SOC. chim. [3] 13, 333. 

__ 



32 - 42 "/a der Theorie. Das D 6 b n e rsche Verfahren ist dabei durch 
die Notwendigkeit, sehr gro5e Olbader zu benutzen und durch das 
lastige Schaumen der Reaktionsmasse recht unbequem. Gelegentlich syn- 
thetischer Versuche, zu denen Brenztraubonsiuro in gr6Berem Mdstabe ge- 
braucht wurde, haben wir das E r l e n m e y e r s c h e  Verfahren unter wecliseln- 
den Versuchsbedingungen nachgepriift und gefunden, daO die Bedingung fur 
ein bequenies Arbeiten und vortreffliche Ausbeuten gerade in der entgegen- 
gesetzten Riehtung liegen, wie sie die besonderen VorsichtsmaQnahmen der 
D 6 bn erschen Vorschrift anzureigen scheinen. Das Wesentliche der Neuerung ist 
dieBenutzung einerMetallretorte und raschesErhitzen mitstarker Flamme. Unter 
diesen Umstanden konnen 500 g gesto5ene Weinsiiure mit 780 g technischeni 
Kaliumbisullat grob gemischt aus einer Kupferretorte von 2 1 Inhalt destilliert 
werden, ohne dal3 der Inbalt stijrend aufschiumt oder gar iibersteigt. Die 
Kupferretorte wird gegen den ziemlich starken Angriff des geschmolzenen 
Bisulfates innen zweckma5ig durcli cine Auskleidung mit Asbesi papier und 
Wasserglas geschiitzt und mit cinem kriiftigen Gaskocher ( F l e t s c h e r s  
Radialbrcnner) erhitzt ; dic Destillation dauert Stunde. Das Destillat fan$ 
man in ciner niit Itiltegemisch gekiihltcn Vorlage auf, die aul3erdeni niit 
einem aufsteigenden Kuhler verbunden ist; cin Wattepfropf am Endc des 
Kuhlers halt noch ciu wenig sonst nicht kondensierbare Brenztraubensaure 
zuruck. Gewicht des Destillates 350 g, daraus werden durch fraktionierte 
Destillation an der 5-Kugelkolonnc im Vakuum 176 g reine kryatallisierte 
Brenztraubensaure, Sdp. 59-600 bei 12 mm (Badtemperatur 70°) gewonnen, 
entsprecheiid einer Ausbcute von 60 o/o der Theorie. Yorlauf 134 ccm= 142 g, 
darin sind nach Titration und spez. Gewicht noch 27 g Brenztraubensiiuie 
enthaltel~, aomit insgesamt 193 g entsprechend 69 o/o  entstnnden. 

Die vorstehende Beobachtung ist im Zusammenhang mit noch nicht ah- 
geselilossenen Arbeiten gemacht worden, fiir welche die J n b i l ~ u m s s t i f t u n g  
fur d i e  D e u t s c h e  I n d u s t r i e  in dankenswerter Bereitwilligkcit Mittel zur 
Yerfiigung gestellt hat. 

346. Elmil F i scher  und Geza ZemplBn: Nachtrag eu den 
Mitteilungen iiber t-Amino-u-guanido-caprons~~ I )  und iiber 
meue Synthese von Amino - oxyeiiuren und von Piperidon- 

derivaten ?). 
[Aus dem Chemischen lnstitut der Universitiit Berlin.] 

(Eingegangen am 11. Juli  1910.) 
Bei de r  Spal tung d e r  E-Benzorlamino-a-guanido-capronsaure riiit 

Salzsaure entsteht,  wie schon berichtet, dss Dihydrochlorid eines 
Anhydrids  d e r  E -  Amino -R-gaanidocapronsiure ,  welcbe wi r  rnit dern 
salzsauren Krentinin verglichen haben. Urn da r sus  die freie Base, 

a) Diese Uerielite 42, 4878 [1909]. 
-~ - 

I )  Diehc I3erichte 43, 934 [1910]. 




