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48. O t t o  Mumm, Hugo Heese  und Hans Volquarta: 
Zur Kenntnis der Diacylamide. 

[Aus dem Chemisohen Institut der Universitiit liiel.] 

(Eingegangen am 22. Februar 1915.) 

Wahrend von den A l k  ylderivaten der Sliureamide vielfach beide 
etrukturell miiglichen Isomeren, R .  GO. NH . RI und R .  C (:NH). ORI, 
bekannt sind, hat  man bei den entsprechenden Ac y lverbindungen 
statt zweier Isomerer, R.CO.NH.CO .RI uod R.C(:NH).O.CO.RI, 
immer nur ein einziges Produkt erhalten konnen I). Diesem pflegt 
man, besonders seit den Untersuchungen von W h e e l e r  und seinen 
Mitarbeitern$), die erste der beiden angegebenen Formeln beizulegen, 
es also als richtiges Diacylamid aufzufassen. 

D a  der eine von unsa) vor liingerer Zeit zur Darstellung von 
Diacylamiden eine bcqueme Metbode aufgefunden bat, bei welcher die 
O-acylierten Verbindungen zweifellos als primlire Prodakte aukreten, 
haben wir die Frage nach deren Existenz und nach der Konstitution 
der Diacylamide uberhaupt einer erneuten Prtifung unterzogen. 

Znr Darstellung der Diacylamide wird das  entsprechende Sliure- 
imidchlorid in atherischer oder ligroinischer Losung mit der w5Brigen 
Adtisung des Natriumsalzes derjenigen SIure, deren Rest in das  
Molekul eingefuhrt werden soll, bei Zimmertemperatur geschuttelt. 
Das Diacylamid findet sich dann in  der Itherischen Liisung, sofern 
es sich nicht teilweise fest abscbeidet. Den Reaktionsverlauf veran- 
schaulioht folgende Gleichung: 

Bei der Auswahl der herzustellenden Djacylamide haben wir uns 
hauptslchlich von folgenden Uberlegungen leiten lassen. 

Zuniichst mul3te an einem moglichst einfach gewiihlten Beispiel 
experimentell gepruft werden, ob unter den angegebenen Versuchs- 
bedingungen iiberhaupt intramolekulare Umlagerungen eintreten. Zu 
dem Zwecke wurden einerseits Benzanilid-imidcblorid mit m-nitro- 

1) Nur Kuhara (C. 1911, I, 1514) scheint die beiden isomeren Forrnen 

a) Am. 18, 385, 540 [1896]; 19, 136 [1897]; 80, 24 [1903]. 
*) Mdomm, B. 43, 887 119101. 

des Acetyl-benzanilids in HHnden gehabt zu haben. 
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benzoesauremXatrium, andererseits nr-Nitro-benzanilid-imidchlorid mit 
benzoesaurem Natrium zur Reaktion gebracht : 

CsH5 . C . 0 . co . cs Hd . N 02 CsH5. c: 0 
t __ Cs H5 .C. C1 

CsH5.N CsH5. N CsH5 .N . CO. Cs HI .NO, 
NO,. CsHb .C. C1 xo1. CSiI I .c .0  . C o  .c6II5 N & .  CsH4 I c: 0 --* - *  

CsH5 . N  CsHs. N CsH5. k . CO . CsHs 

Fanden lieine Atomrerschiebungen statt, so muaten die beiden 
Reaktionen zu rsrschiedenen Stoffen fiihren, wahrend sonst die Reak- 
tionsprodukte identisch sein muaten. D a  das letztere der Fall war, 
kann die Konstitution der Diacylamide ohne weiteres aus  dem Verlauf 
der von uns benutzten Reaktion ebensowenig abgeleitet werden , wie 
aus allen fruheren. - Wir wollen die Reaktionsprodukte ohne Ruck- 
sicht auf ihre Iionstitution als Diacylamide bezeichnen. 

Wenn auch in dem soeben besprochenen Beispiel die Wanderung 
des Acylrestes vom Sauersloft zum Stickstoff auderordentlich leicht 
erfolgte, so konnte eie doch bei geeigneter Wahl der Saurereste so 
sehr erschwert werden, dal3 die Isolierung der ah Zwischenprodukt 
auftretenden 0-acylierten Stoffe miiglich wurde. 

Dieser Fall konnte z. B. eintreten, wenn der eingetuhrte Siiure- 
rebt sehr hoch molekular war. Wir  haben deshalb T r i p h e n y l -  
a c e  t y l -  b e  n z atnilid aus Benzanilid-imidchlorid und triphenyl-essig- 
saurem Natrium hergestellt. Der  Stoff erwies sich aber als identisch 
mit dem zurn Vergleich aus Tripheoyl-acetanilid-imidchlorid und 
Natriumbenzoat dargestellten Produkt. Ein sehr hohes Molekular- 
gewicht haben die in Betracht kommenden Reste auch bei den Reali- 
tionsprodukten von Saureimidcbloriden mit Salzen zweibasischer 
Sauren, sofern beide Carboxylgruppen zur Reaktion kommen. Bei 
dem von uns untersucbten D i b e n z o y l - o x a n i l i d  mud z. B. das  
Radikal der Benzoyl-oranilsaure seinen Platz im hlolekiil wechseln. 
Das Auftreten labiler Isomerer war  nicht zu beobachten. 

Die Umlagerung des am Sauerstofl ncylierten Produktes in  sein 
N-acyliertes Isomeres konnte auch infolge sterischer Hinderung er- 
schwert werden, sowohl wenn der in Betracht kommende Siiurerest 
ein aromatischer mit besetzter ortho-Stellung war, als auch wenn bei 
P h e n  y lamiden das o -Wasserstoffatom des Benzolkerns substituiert 
war. Deshalb haben wir einerseits Benzanilid-imidchlorid mit o-toluyl- 
saurem Natrium, andererseits Benz.o-nitranilid-imidchlorid mit benzoe- 
saurem Natrium umgesetit, auch wieder ohne die Diacylamide i n  iso- 
meren Forrnen fassen zu k6nnen. - nbrigenu hat W o h l ' )  kurzlich 

1) B. 48, 3476 [1910]. 



auch beobachtet, daB intramolekulare Umlagerungen durch sterische 
Bebinderung nicht beeinfluat werden. 

Ebenso war die Anwesenheit von Substituenten an anderer Stelle 
des Benzolkerns und der Ersatz des aromatischen Restes am Stick- 
stoflatom durch einen aliphatischen ohne EinfluB. 

SchlieBlich konnte auch ooch die Starke derjenigen Saure, deren 
Radikal i n  das Molekul eiogefiihrt wird, fur die Bestandigkeit der 
0-Acyl-Verbindungen von Bedeutung sein . 

Wir habeo deshalb auBer Siiuren von miigiichst verschiedenen 
Dissoziationskonstanten auch einige Phenole mit in den Kreis der 
Uotersuchungen gezogen. Auch bei diesen Versuchen haben wir stets 
nur ein einziges Renktionsprodukt erhalten kllnnen, mit alleiniger 
Ausnahme des Phenols selbst, das uns den Erwartungen gemiiB ah 
primlires Produkt den 0-Phenylather des Benzanilids lieferte. Diesen 
konnten wir durch Erhitzen auf h8here Temperatur glatt in das iso- 
mere Benz-diphenylamid uberfuhren : 

Den 0-Phenylather hatte Han tzsch ’ )  bereits fruher auf iihn- 
liche Weise hergestellt, und die isomere Verbindung ist ebeofalls 
schon bekannt. Sie ist aus Diphenylamin mit Benzoylchlorid darge- 
stellt worden ’), wodurch ihre Konstitution festgelegt ist. Die Miig- 
lichkeit der Umwandlnng des ersten Produktes in das zweite war 
friiher nicht beobachtet worden. 

Da die zur Darstellung der Diacylamide von uns bisher ange- 
wandten Methoden immer nur ein einziges Produkt geliefert hatten, 
haben wir noch auf andere Weise die beiden moglichen Isomeren zu 
erhalten versucht. 

Der Weg, der wohl am meisten Aussicht auf Erfolg versprach, 
ist durch Untersuchungen von C1 a i sen  a) vorgezeichnet. Dieser stand 
einem iihnlichen Problem wie wir gegeniiber, als er den Versuch 
unternahm, die beiden isomeren Acylverbindungen des Acetessigesters?: 

und 
CHa . CO. CH, COOR C& . C : CH . CO 0 R 

0.CO.Rr ’ 60. RI 
und Phnlich gebauter Stoffe darzustellen. 

Wjibrend aus den Natriumsalzen allgemein die am Kohlenstoff 
acylierten Derivate entstehen, tritt, wie Cl a i sen  gezeigt hat, der 

1) B. 26, 986 [1893]. 
*) A. 291, 106 (18961. 
4) Claisen und Haase, B. 83, 1242 [1900]. 

a)  Hofmann, A. 132, 166 [18653. 
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Siiurerest stets an den Sauerstoff, wenn man das SBurechlorid bei 
Gegenwart von P y r i d i n  auf die freie Verbindung einwirken I&&. 
Die Pyridin-Methode hat in der Folgezeit auch anderen Forschern 
gute Dienste geleistet. Mit ihrer Hilfe ist es z. B. Auwere ' )  ge- 
lungen, aus Hydroxylverbindungen, welche gleichzeitig ein basisches 
Radikal enthalten, die sonst kaum zugiinglichen O-Acglverbindungen 
darzustellen. 

Benzanilid-imidchlorid setzte sich bei Gegeuwart von Pyridin in 
absolut-atherischer Lbsung mit Carbonsluren zwar glatt um, aber die 
Reaktionsprodukte waren, auch wenn sie aus indifferenten Losunge- 
mitteln umkrystallisiert wurden, rnit den entsprechenden, nach der 
Schiittelmethode hergestellten Stoffen identisch. 

Da die von uns angewandten Synthesen ebensowenig wie die 
friiher benutzten erkennen lassen, ob die Diacylamide wirklich beide 
Siiurereste am Stickstoff enthalten, oder ob sie nicht vielleicht we- 
nigstens xum Teil als O-acylierte Verbindungen aufgefaBt werden 
miissen, haben wir versucht, auf andere Weise einen Einblick in den 
Bau des Molekuls zu bekommen. 

Besonders zweckmldig erschien es uns, die Saurereste so zu 
wahlen, dad die Moglichkeit zu intramolekularen Ringschltissen ge- 
geben war. Aus dem Bau der cyclischen Verbindung lieB eich dann 
die Konstitution des Diacylamides ableiten. Wenn z. B. bei der Um- 
setzung von anthranilsaurem Natrium mit Benzanilid-imidchlorid, wie 
Mumm und Hessea) gezeigt haben, Diphenyl-chinazolon entsteht, 80 

ist dadurch bewiesen, daB der o-Amino-benzoyl-Rest am Stickstoft 
sitzt: 

Bildet sich dagegen, wie bei den drei isomeren Benz-nitranilid- 
imidchloriden mit anthranilsaurem Natrium unter sonst gleichen Be- 
dingungen Renzoyl-anthranil, so folgt daraus, dad hier der Amino- 
benzoyl-Rest an Sauerstoff gebunden ist: 

Benzoyl-anthranil war von M um m und H e  s s e aus Benzanilid- 
imidchlorid und Anthranilsaure nur nach der Pyridin-Methode erhalten 
worden. 

- 

l) B. 37, 3900 [1904]. z, B:'43, 2508 [1910]. a) loo. cit. 
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Bei der Umsetzung von Methyl-  anthranilsiiure mit Benzanilid- 
imidchlorjd entstand ein Korper, der sich durch Kochen mit stark 
verdiinnter SaIzs5ure in ein Isomeres, das allem Anschein nach auch 
ringformige Struktur hatte, umwandeln lie13: 

Uber weitere cyclische Abkommlinge von Diacylamiden werden 
Mum m und K n u e t demnachst berichten. 

Uber die Konstitution der Diacylamide hat in einigen Fgllen auch 
ibr Zerfall bei gewohnlicher oder erhohter Temperatur AufschluB ge- 
geben. So lieferte Dibenzoyl-oxanilid, das aus Benzanilid-imidchlorid 
rnit Natriumoxalat erhalten wurde, beim Erhitzen uber seinen Schmelz- 
punkt unter Abspaltung je eines Molekiils Kohlenoxyd und Kohlen- 
dioxyd Benzoyl-diphenyl-benzamidin: 

Die Gleichung zeigt, daB ein solcher Zerfall nur dann m8glich 
ist, wenn die Verbindung wenigstens halbseitig 0-acyliert ist. Einige 
verwandte Stoffe verhielten sich ebenso. 

Vereuche zur Darstellung einer mit dem eben beschriebenen Di- 
.acylamid isomeren Verbindung aus Oxanilid-imidchlorid und Natrium- 
benzoat, 

scheiterten an der geringen Reaktionsfiihigkeit des Oxanilid-imid- 
chlorids. 

Beim Benz-p-nitranilid-imidchlorid nahm die Umsetzung rnit Ka- 
Siumoxalat einen wesentlich anderen Verlauf : 

Ce Hs . C. C1 Cs H5 .C. 0.CO. COOH 
__t 

Nos .  c6 I34 .N Nos. C6 HI. 6 
G O .  COOH 

__.t 
C6&.CO 

-4 
NO,. C6 H4 . N. CO . COOH NOp . C ~ H I  .N.CO. COOH 

Es geht also nicht nur dae primare 0-acylierte Produkt eofort in 
das A'-acylierte uber, sondern es wird auch noch die Benzoylgruppe 
durch den Rest der Oxalsiiure ersetzt. Nur das Endprodukt der 
Umwandlungsreihe konnte gefaBt werden. Der Beweis fur die Rich- 
tigkeit der angenommenen Formel liegt in der Tatsache, daB durch 



verdiinnte Salzsiiure unter Abspaltung 
Nitropbenyl-osaminsaure entsteht: 

des einen Oxalsturerestes 

CO. COOH + Ca 01 Hz. CO*COOH +%pq+ 
COOH. co .i. C ~ H ,  .NO, HN.Cs H, .NO* 

Letztere ist schon fruher von A s c h a n ’ )  durch Nitrieren yon 
~ r a n i l s i i u r e  dargestellt worden. 

Bei der Einwirkung von saurem oxalsaurem Natrium auf Benz- 
anilitl-imidchlorid bildet sich intermediar ebenfalls ein Produkt, wel- 
cbes den Oralsiiurerest durch Vermittlung von Sauerstoff gebunden 
enthiilt. Dieses spaltet aber spontan schon bei gewohnlicher Tempe- 
ra tur  je ein Molekul Kohlenoxyd und Koblendioxyd a b  und gebt i a  
Benzanilid iiber : 

C O . O H  
60 . o . c ( c ~ . I I ~ ) : N . c g H g  = C G I I S . C O . N H . C ~ H ~  + CO + COZ. 

Die Cesamtreaktion, Urnwandlung von Benzanilid-imidchlorid in 
Benzanilid, ist dieselbe, welche sich ancb mit Wasser allein abspielt. 
DaB aber die Oxalsture an der Reaktion beteiligt ist, gebt daraus 
hervor, dal3 Kohlenoxyd und Kohlendioryd nabezu in  der berechneten 
hfenge auftreten. 

Die grode Neigung der am SauerstofE acylierten Saureamide zu 
intramolekularen Umlagerungen ist vielleicht durch das Vorhanden- 
sein uon Partialvalenzen an dem wandernden Kohlenstoffatom und an 
dem in Betracht kommenden Stickstoffatom bedingt, indem dem 
eigentlicben Platzwechsel ein lhi ibergreifen der Partialvalenz vom 
Kohlenstoff- zum Stickstoffatom vorausgeht, etwa so, wie es durch 
folgende Formelbilder dargestellt wird: 

Y 

CgH6. CrXT1N. Cs Hs Cs Hs . C - - N.Cs H5 cs Hs . c N .Cs H s  
4- -0 I I 0, --t g 0-1 

0-- - c. CIJS 0 C . CH3 0 - -C.CHs 
Die Umlageruog wird dann um so scbwerer erfolgen, je schwacher 

die beiden in Betracht kommenden Partialvslenzen sind. Damit mag 
es  zusammenhlngen, daB die aoalogen Abkommlinge der Slureami’de 
mit einem Alkyl- oder Arylrrtdikal am Sauerstoff bestandig sind, und 
da13 bei dem oben beschriebenen Dibenzoyl-oxanilid die Umlageruog 
der primiiren 0-Acyl-Verbindung i n  die isomere AT-Acyl-Verbindung 
ebenfalls scheinbar aulbleibt. In  der Oxalsiiure siittigen sich doch 
die beiden Partialvalenzen, urn die es sich handelt, gegenseitig ab, 

HO. C- C.OH 
O / O /  

I) B. 18, 2936 [1885]. 
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Die Ursache dafiir, daB das Dibenzoyl-oxauilid sich wie eine 0- 
acglierte Verbindung verhiilt, kann aber auch darin liegen, da6 bei 
den Diacylamiden die Umlagerung der 0-acylierten Verbindungen in 
die N-acylierten umkehrbar ist. Dann mu6 sich ein Gleichgewicbt 
z wiechen den m6glichen Iaomeren herausbilden, und die Discylamide 
sind mit den tautomer reagierenden Substanzen in Pa rde le  zu setzen. 
Diese Erkliirung halten wir ftir die wahrscheinlicbere. - Im Gleich- 
gewicht kann man statt einer einfachen Mischung von N-Acyl-Ver- 
bindung mit 0-Acyl-Verbindung mit demselben Recht einen einbeit- 
lichen Stoff annehmen, welcher infolge mehr oder minder starker Be- 
teiligung seiner Partialvdenzen bald der einen, bald der anderen Ver- 
bindung niiher steht. 

Wenn die Diacylamide sich in einem derartigen Gleichgewicbt 
beiinden, dann ist anzunehmen, da13 sie auch noch in anderen FBllen 
wie den beschriebenen sich wie 0-Acyl-Verbindungen verhalten wer- 
den. Das ist tatsiichlich der Fall. Besonders ist hior die von uns 
mehrfach beobachtete Abspaltung von Isonitril aus Diacylamiden zu 
nennen: eine Reaktion, welche nicht zu verdeben iet, weno beide 
Yiiurereste am Stickstoff sitzen, die durch die andere Formel aber 
ohne weiteres erkliirt werden kann (Formelbild I). Ferner der schon 
bei Zimmertemperatur eintretende Zerfall von Formyl- benzamlid 
in Benzonitril und Kohlenoxyd, dem ebenfalls die Formel einer 0 acy- 
lierten Verbindung am besten gerecht wird (Formelbild 11). Und schlieI3- 
lich b t  hier auch auf die SpaltUng von Dibenzamid in Benzonitril und 
Benzoesiiure bei der Deatillstion im Vakuum hinzuweisen I) (Formel- 
bild 111). 

Ex p e r i  men te l  les. 
Im Folgenden sollen nur die wichtigsten Eigenschalten der von 

uns hergestellten Stoffe angegeben werden. Soweit nichts anderes 
erwiihnt ist, wurden sie nach der oben beschricbenen Schuttelmethode 
gewonnen. Wegen der Darstellung der Siiure-imidchloride sei auf 
unsere Mihere Abhandlung 3 verwiesen. 

1) Meyer-Jacobson  11, 1, 551 [1902]. 
3) B. 47, 751 [1914]. 

Berlchte d. D. Chem. Gesellschaf!. Jahrg. XXXXVIII. 47 



m - K i t r D b e u z o J 1 - b e II z a n i 1 id. 
Dargeatellt au3 Benznnilid-imidcblorid und r~~-nitro-benzoesaurem 

Nntrium, sowie au3 tn-Nitrobenzanilid-imidcLlorid und benzoesaurern 
Natriuni. Nach den, Urnlirptallisieren ails Alkohol lag der Srhmelz- 
punkt bei 1429. W h e e l e r  iind M c .  F a r l a n d ' )  baben den Stolf 
fruher schou auf andere Weise Lergestellt. 

0.141.': g Sbst.: 10.2 ccm N (19.5", 764 mm). 
C ? U I I ~ , O ~ N ? .  Ber. S 8.11. Gef. S 6.32. 

T r i ph e u  y 1 n c e  ty  1- be  n z a n  i l  id. 
Aus Benzanilid imidchlorid untl triphen!.lessia~aiirem Natrium, so- 

wie aus Triphen~lacetanilid-imidcblorid und benzoesaurem Natrium. 
Das noch nicht lwkatinto Tiil)heoyI-.lcctanilid nwdc aus Triphenylacetyl- 

chlorid uod Anilin gewonncn Es kryatallisiert ails Benzol oder \Ikobol in 
weiBen Rrystallen roin Svhmp. 167-168O. 

0.2115 g Sbst.: 7 3 ccni N ('210, 753.2 elm). 

Zur Uinwandlung in clas Iniidchlorid wurdc ( 1 s  Anilid mit der berech- 
neten Menge Phosphorpentachloriti allmililich erwsrmt und dann d h  Phos- 
phoroxychlorid im Valiiium abdestilliert. Der Riickstand wird beim Um- 
krpetallisicrcn ails 1,igroin in weiDcn, prisniatischen Sgnlen vom Schmp. 137@ 
erhalteu. 

Tripbenylacetyl- benzanilid krystallisiert aus Benzol in mikroako- 
pisch feiuen, weiDen Nadeln vom Scbmp. 155-186O. 

C ~ ~ H P ~ O N .  Bey. N 3.95. GcF. N 3.89. 

0.1 194 g Sbst.: 0.3717 g CO9, 0.0540 g HaO. 
C3J112sOsN. Rer. C 84.80, H 5.35. 

Gef. 84.90, )) .5.0.5. 

hl a I o n y I - m o u o - b e n z a n i 1 i d. 
Aus baurem malonsaurem Natrium und Benzanilid-imidchlorid. 

Kryetallisiert BUS Benzol in weifleu Prismeu, die bei 100- 101O tinter 
Gaseotwickluiig schmelzen. 

0.1071 g Sbst.: 0.2666 g COi, 0.0460 g 1190.  
Cl6€ltSO4N. Bar. C 67.84, H 4.68. 

Gel. * 67.70, )) 4.79. 

S u c c i  n y I - d i - b e  n z a n i I id. 
Aus bernsteiosaureni Natrium und Renzrnilid-imidchlorid. Atis 

0.1100 g Sbst.: 0.3071 g COz, 0.0530 g HsO. - 0.1278g Sbst.: 7.2 ccm 

SIethylalkobol weiBe Prismeo vom Schmp. 146-147O. 

N (180, 757.6 mm). 

9 Am. 18, 546 [18!)6]. 
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C3oH9,O,Pl's. Ber. C 75.63, H 5.05, N 5.89. 
Gef. )) 76.14, 5.39, )i 6.49. 

F u m a r y l - d i -  b e n z a n  i l id .  
Ails Henzanilid-imidcblorid uad fumarsnurem Natrium. Aus Al- 

kohol krystallisiert schmilzt es unter Zersetzung bei 1 9 4 O .  

COI, 0.0544 g HsO. - 0.1274 g Sbst.: 7.0 ccm N (190, 741 mm). 
0.1161 g Sbst.: 0.3221 g Cog, 0.0584g H20. - 0.1192g Sbet.: 0.3300 g 

C3o&2o4Nt. Ber. C 75.9i, H 4.75, N 5.91. 
Gef. j \  75.62, 75.50, x 5.62, 5.03, )) 6.01. 

o - T ol u J 1 - be  n z a o i 1 id.  
Aus Benzanilid-imidchlorid uod o-toluylsaurem Natrium. D e r  

Schmelzpunkt liegt nach dem Unihrystallisieten aus Benzol oder Essig- 
ester bei 134-135". 

0.1027 g Sbst.: 0.3000 g Cog, 0.0530 g HsO. 
C-,lHlrO,N. Ber. C 80.00. II 5.4V. 

GeF. )) 79.67, ,> 5.77. 

D i - b e n z o y 1 - o - t o  1 u i d. 

Aus Ilenz-o-toluid .iniidchlorid nncl Natriumbenzoat. 

0.19'2'2 g Shst.: S.15 ccm N @lo. 76S.5 mm). 

Krystallisiert 
aus absolutem Alkobol i n  weil3en Prismeii Tom Schmp. 111-l12°. 

(:?181*01N. Ber. N 4.41. Gct. N 4.99. 

D i -  b e u z o y l - o - n i t r a n i l i d .  
Aus Benz-o-nitranilid-imidchloritl und Natriumbenzoat. Krptaili- 

0.1392 g Sbst.: 0.3293 g GO,, 0.0486 g HaO. 
CznHl4O4N2. Ber. C 69.36, H 4.04. 

Gef. )) 69.49, a 4.21. 

siert RUS Alkohol in weiBeu vierseitigeo Tafeln vom Schmp. 1820. 

D i -  ben z n y 1- rn- tola  id .  
Aus  Benz-nr-toluid-imidchlorid und Natriuinbeazoat. Kryetdlisiert 

0.1395 g Sbet.: 0.4122 g COY, 0.0709 g H20. - 0.1431 g Sbst.: 5.7 ccm 
aus Alkohol in weiujen Nadeln vom Schmp. 140-141O. 

N (214 771 mm). 
C&IHlT02N. Bw. C 8060, €1 Gi.39, N 4.44. 

Gef. W.AS, )) 5.69, 4.60. 

I) i - b e a z o y 1-1)- t 6 I u i d. 
Aus  Benz-p-toluid-imidchlorid uod Natriumbenzoat. Krgstallisiert 

aus Alkohol in langen weiBen Prismen vom Schmp. 142-144O. 
27 



0.1758 g Sbst.: 7 ccm S (19.90, 768 mm). 
CslHlrO?N. Ber. N 4.44. Gef. N 4.63. 

D i - b e  n z o J 1 - 1)) - 11 i t r r n i 1 id. 
A u s  Heoz-uc nitranilid-imiclchlorid und Natriumbeozoat. Krystalli- 

siert nus absolutem Alkobol i n  weioen Prismen vom Schmp. 150--15lo. 
0.1401 g Sbst.: 0.35% g COO, 0.0436 g B2O. 

C ~ H l , 0 4 N ~ .  Rer. C 69.36, H 401.  
Gcf. 69.79. J 3.4h. 

I) i -  b e  n zo y 1 - m e t h J I a m id. 
Aus Beoz.metIiylamicl-iridchlorid uod Natriumbenzoat. Krystalli- 

biert aus Alkohol in weil3en prismatischen Saulen vom Scbmp. 94-95". 
0.1290 g Sbet.: 0.3531 g CO?, 0.0614 g El&. - 0.1630g Shst.: 8.9 ccm 

N (17.40, 770 5 mm). 
Ci,,H1302\. h i .  C 75.31, H 5.44, Ii 5.S6. 

Gcf. 74.60, ) 5.33, G.41. 

D i - b e n z o !  1- b e n z y l n m i d .  
Aus Beriz- benzylamid-imidcblorid uod Nntriumbenzont 

0.1331 g Sbst.: 640ccm h' (lSo, 766mm). 

Krystalli- 
siert aus Alkohol in weiBen Prismen r o m  Schmp. 10s". 

('v1Hi;OnN. Her. N 4.44. Gof. X 4.i-l. 

C i  n n a m o y  I - b e o z o y  l -  b e o z j l a m i d .  
AUS Benz-benrylamid-imidchlorid und zimtaaurem Natrium. 

0.10H8g Sbst.: 4.0ccm N (13O, 775.5 mm). 

Kry- 
stnllisiert aus Alliohol in  weiWeu I'rismeo rom S c h ~ q ~  113". 

C;JHto01N. Ber. N 4.1 1. Gef. h' 1.43. 

l i e n  x -  cl i p h e n J I a ni id. 
Aus Benza;lilid-iniidcblid iidd Nntriumpheooiat wurde der 

0 - P b e n y l t t h e r  des Beoznnilids erb;iltcn, tlcr ii:tch dent Umkrystalli- 
sieren BUS Alkohol bei 105O scbmolz. 

0.1326 g Sbst.: 6.4 ccin N (20'3, 749.5 mm). 
Ct4HI~OS.  Ber. N 5.15. Gct. N 5.45. 

Erhitzt man daa Produkt 1 Stunde lang auf 240° uod krptal l i -  
siert dann aus A t k o b d  om, so zeigt ts den ficbmp. 1Wa*aad ist mit 
dem schon bekannteo Henz-diphenylrmid, c lns  nls Verglcichspriiparnt 
bcrgestellt wnrde, ideotiscli. 

0 -  N i t  r o -p  h c n y 1 ii t h e r d e  Y B e n  z a ti i l i d  s. 
Aus Benzanilid-imidcblorid rind o-Nitrophenol-oatrium. Krystalli- 

siert nus Alkobol i n  Wiirfeln yom Schmp. 116". 



0.1430 g Sbst: 11.6 ccm N (180, 752 mm). 

Vereuche, den Kiirper in ein Isomeres umzulsgern, verliefen er- 
GoH140aNz. Ber. N 8.81. Gef. N 9.28. 

folglos. 
Ben z - p i k r y  I - a n i l  id. 

Aus Benranilid-imidchlorid und Natriumpihat. Krystallisiert aua 
Alkohol in  IanRen Nadeln vom Schmp. 195-196O. 

C,SHIZOIN~. Ber. C 55.78, H 2.98. 
Gel. n 55.89, * 3.82. 

0.1057 g Sbet.: 0.2166 g CO1, 0.0514 g H,O. 

Seinem ganzen Verbalten nach enthiilt der Stoff den Trinitro- 
pbenyl-Rest a m  Sticketofi. Ein Ieomeres lie13 sich iiicht erhalten. 

B e n  2- p i  k r y  1 - t ol u i  d (0) .  

Aus Benz-o-toluid-imidchlorid und Natriumpikrat. Krystalliaiert 

0.1256 g Sbst.: 0.2597 g CO,, 0.0412 g HIO. - 0.1230 g Shet.: 11.2 ccm 

aus Alkohol in hellgelben Rhomben vom Schmp. 223-224O. 

N (200, 758.5 mm). 
C , O H ~ ~ @ , N ~ .  Ber. C 56.87, H 3.32, N 13.27. 

Gef. n 56.40, n 3.67, 13.17. 

[ o - 0  xy- benzo y 11- ben z a n i l i d .  
Aus Beozanilid-imidchlorid und salicyleaurem Natrium. Kryetalli- 

riert aus  Benzol in weiBen Priemen vom Schmp. 189O. 
0.1024 g Sbst.: 0.2856 g CO,, 0.0429 g HaO. 

f.&HlsOaN. Ber. C 75.71, H 4.73. 
Gef. D 7ti.05. 8 4.60. 

[o-  0 x y - be n z o y I] - b e  D z - o - t o 1 uid.  
Kry- 

stalljsiiwt aus Alkohol oder Benzol i n  weisen Nadeln vom Schmp. 
129-193°. 

0.1415 g Sbet.: 0.3924 g COS, 0.0645 g HsO. - 0.1606g Sbst.: 6.15 ccm 
H (4c).5*, 760.5 mm). 

Aus Benz-o-toluid-imidchlorid und salicylsaurem Natrium. 

GIH8;03N. Ber. C 76.13, H 5.14, N 4.23. 
W. R 75.63, 5.13, 4.82. 

Di ph e n y 1 - c h i n  az ol on. 
Ass Benzanilid-imidchlorid und anthranilaaurem Natrium. Niiheres 

rcrgl. bei Mumm uad Hesse') .  

l )  B. 48, 3.511 [1910]. 



U e n z o y I - a n t h r an il. 
Aus deu drei isomeren nenz-nitranilid-imidchloriden und anthranil- 

saurem Natrium entstand Renzoyl-antbmnil, das durch Vergleich mit 
besonders hergestelltem Benroyl-anthranil u n d  diirch die Annlped 
identifiaiert wurde. 

0.1381 g Sbst : 03802 g COO, 0.0530 _n HsO. - 0.18g2.g Shst : 10.1 ccm 
N (l9.!j0, 769.5 mrn). 

i.14 H < , 0 2  X Her. C 75.34, H 4.04, 3 6.28. 
Gel. D 75.08, x 4.21, )) 6.41. 

[ o -  11 e t h y 1 a m  i n 0- ben z o J 13- b e n  z n n i lid. 
Aus Benzanilid-imidchlorid und methyl-anthranilsaurem Nntriuni. 

0.1058 g Sbst.: 0.2968 g CO,, 0.0545 g 8,O. 
(hH18 01Np. Ber. C 76 36, H 5.44. 

Gef. 76.50, 5.77. 

Krystnllisiert aus Essigester in Prismen vom Schmp. 188O. 

Durch mehrstiindiges Kochen mit verdiinnter Sslesiure wandelt 
sich das Produkt in ein (wahrscheinlich cyclisches) Isonieres urn, d a s  
bei 142O schmilzt. 

0.1062 g Sbst.: 0.2971 g C02, 0.0560 g HpO. 
C21111802N2. Ber. C 76.36, H 3.44. 

Gef. n 7ti.30, 5.92: 

O x a l y  1 ~ d i be  u z n n  i l id .  
Krystsllisiert aus 

Alkohol in weil3en Prismen, die bei 21 2-?13* unter Gssentwicklring 
sc hmelzen. 

X (19O, 746 mm). 

Aus B~nzroilid-irnidchlorid uud Kaliumoxalat. 

0.1196 g Sbst.: 0.3170 g (Jot, 0.0488 g 1 1 4 0 .  - 0.1000 g Shst.: 5.8 CCID 

C2,HmOhNp. Bw. C iB.GI.1, II 4.86,-N 6 26. 
Gef. 74.57, w 4.57, 6.52. 

l h r c h  einstiindiges Erhitzeo aul 220-230O giog dus Produkt  
unter Abspaltuog ie eines .\Iolektils KohlenoxTd und Kohlendioxyd in 
B e n  z o  yl  - d i  pheri y I - b e  n z a m  id  i n iiber, dns nach dem Urnkryetalli- 
sieren in Ubereinstirnmung mit fruheren Augaben bei 172' schmolz. 

COP, 0.0634 g HzO. - 0.1060 g Sbst.: 7.1 cum N (20°, 755 nirn). 
0.0950 6 Shst.: 0.2863 8 Cop,  0 0496 1140 .  - 0.1219 fi Sbst.: 0.3774 B; 

C2gHzoONo. Ber. C 82.90, 1% 5.46, N 7.44. 
Gel. )) 82.20, 83.44, D 5.84, 5.64, 7.60. 

1.3050 g Sbst.: 0.070 g C02, 73 ccm CO @O0, 755 mu). - 0.5280 g 
Sbd.: 25.3 cciii COY, 24.9 ccm CO (lao, 759 mm). 

Ber. C o p  9.82, CO 6.23. 
Qef. J 5.80, 8.87, 6.38, 5.45. 



O r a l y l - d i b e n z - o - t o l u i d .  
Ails Heoztoluid-imidchlorid und Kaliiimoxalat. Krgstallisiert aus 

Alkohol i n  weil3en Krystallen vom Schmp. 171-173'. 
0.1468 g Sbst.: 0.4060 g COs,  0.0693 g HgO. - 0.1735 g Sbst.: 9.5 ccrn 

N (190, 734 mm). 
C&oHtr04K.r. Ber. C 75 63, If 5 04, N 5.88. 

Gef. )) 75.43, 5.28, * 6.24 

D i -  o x a1 y 1-p - n i t r  o - be  n z a n  il id. 
Aus z'.Kitro-benznnilid-imidchlorid und Kaliumoxalat. Krystalli- 

siert aus Eisessig in weifien Nadeln, die unter Zersetzung hei 270'' 
sch melzen. 

0.1335 g Sbst.: 0.2018 g CO,, 0.0355 g HsO. - 0.1'244 g Sbst.: 10 ccm 
N (20°, 771.5 mm). 

CloH60s Ns + H,O. Bey. C 40.00, H 2.86, N 9 38. 
Gef. * 41.23, 3 2.97, )> 9.34. 

Beim Bebandelu der wiil3rigen Lasung des Stoifes init Salzsiiure 
scheidet sich uach lingerer Zeit 4-Nitrophenyl-osaminsa~ire in Form 
weiBer Krystallfiiden Tom Schmp. 216O ab. 

0.1006 g Sbst.: 12 ccm N (200, 743 mm). 
C&H60sNz. Rer. N 13.33. Gef. h' 13.34. 

€3 e n  z a n i l i d .  
Dieser StofE wurtle erhalten aus Benzanilid-imidcblorid rind slturem 

-oxalsaurem Kalium. AuF j e  ein Molektil entstand nahezu die fiir ein 
3lolekbl Kohlenoxyd und ein Molekul Kohlendioxyd berechnete Gas- 
menge. 

0.3 g (1 Mol) saures Kaliumoxalat gab mit 2.3 g (1.1 Mol) Benz- 
anilid-imidchlorid statt der  berechneten 400 ccm, 858 ccm Gas, das 
tur Hiilfte ails Kohlenoxyd, zur anderen Hiilfte aus  Kohlendioxyd 
bestand. 

B e r  i c  h t i  g u n g .  
Jahrg. 47, Hcft 16, S. 2976, im Titel lies: *R. Spe i to l ( (  stntt *J. Spe i te lu .  

Ruchdruckerei A. W. S e h s d e ,  Berlln N., RchulzenrlorferstraEe 26. 




