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0ber Indolinone 
VOYl 

H. Schwarz .  

Aus  dem chemischen  Laborator ium d e r k .  k. Universitiit in Innsbruck.  

(Vorge leg t  in der S i t zung  a m  14. Mai  1903.) 

Auf die Anregung  Professors  B r u n n e r  bin un te rnahm 

ich es, die Reihe der von ihm seinerzeit  untersuchten  

Indolinone 1 for tzusetzen.  

_Pr-3-Isopropylindolinon. 

Um zu diesem Indolinon zu gelangen,  war  es notwendig,  
das Phenylhydraz id  der Isopropyless igs / iure  darzustellen. Dazu 

wurde ein Gemisch yon Phenylhydraz in  und einem geringen 

0"berschul3 yon Isopropyless igs / iure  (Siedepunkt  171 ~ auf  dem 
01bade allm~ihlich auf  125 ~ bis 135 ~ erhitzt und durch 
21/2 Stunden auf  dieser T e m p e r a t u r  erhalten. Hernach  liel3 ich 

erkalten und gob das noch fltissige Gemisch in eine Schale, 
worin es bald zu einem kompak ten  Krys ta l lkuchen erstarrte. 
Nach 12st t indigem Stehen wurde dieser  zerkleinert,  in wenig  

W a s s e r  au fgenommen und mit A m m o n c a r b o n a t  versetzt,  bis 

die saure Reaktion verschwand.  Nun wurde  die Fltissigkeit 
abgesaugt ,  die am Filter zur t ickbleibenden Krystalle mit 

Ammoncarbona t lbsung ,  endlich mit W a s s e r  nachgewaschen  
und t rocknen gelassen.  Der t rockene,  gelbe Krystallbrei 

wird nun aus kochendem,  auf 3 0 %  verdfinnten Alkohol 

unter Zusa tz  yon Tierkohle  umkrystal l is iert .  Die wa rm 
filtrierte LSsung scheidet  rasch farblose B15.ttchen ab, die den 

Schmelzpunkt  yon 104 ~ zeigen. Aus diesem Hydraz id  wurde  

: Monatshef te  fiir Chemie, XVII, 479;  XVIII, 95, 527. 
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das Indolinon nach dem yon B r u n n e r angegebenen Verfahren 1 

dargestellt. Ein Teil des dutch mehrt/igiges Stehen im Vakuum 

t'lber Schwefels~iure getrockneten Hydrazids  wurde mit vier 

Teilen vorher gut ausgeglflhtem Calciumoxyd innig gemengt. 

Das Gemisch wurde nun in einen Er lenmeyer ' schen Kolben 

gefiillt, so daft es den Boden drei Zentimeter hoch bedeckte. 

Dutch den Kolben wurde w~hrend des Versuchs trockenes 

Wassers toffgas  in langsamem Strome geleitet. Das abziehende 

Gas wurde zun/ichst durch eine Kugelr6hre in eine Woulf f ' sche  

Flasche geleitet, die wenig, mit einigen Tropfen LackmuslSsung 

versetzte Normalsalzsiiure enthielt. Sobald die Salzs~ure 

durch das austretende Ammoniak  neutratisiert war, konnte 

frische SalzsS.ure aus einer Biirette, die im mittleren Hals der 

Woulff ' schen Flasche befestigt war, zugefftgt werden. Endlich 

muBte das Gas noch eine zweite mit Normalsalzs~iure geftillte 

Vorlage passieren. Das im Er lenmeyer ' schen Kolben befindliche 

Gemisch wurde nun auf dem 01bade allm~ihlich erhitzt. Bei 

227 ~ trat die Reaktion ein. Nun erhielt ich diese Temperatur  

durch zwei Stunden, nach welcher Zeit keine Ammoniak-  

abspal tung mehr stattfand. Die Menge des bei diesem Prozef3 

aus 10g Hydraz id  abgespaltenen Ammoniaks,  das mai3analytisch 

bestimmt wurde, erreichte, wie nachstehende Tabelle erkennen 

1/ii3t, durchschnitt l ich 7 7 "  1~ der nach folgender Gleichung 

berechneten Ammoniakabspa l tung:  CllH~6N ~ ~ CI~Hj3N-t-NH 3. 

Verwendete ] Prozente der bereeh- 
Normal-HC1 Entsprechend NH 3 neten Menge NH 3 

25' 6 c~4~ s 

34" 5 
42" 8 
43" 9 
40'9 
41"9 
37 "7 
37"2 
41 "3 
40" 5 

0'435g" 
0"586 
0"727 
0"746 
0"694 
0'712 
0"641 
0"625 
0'701 
0"687 

49" 2 O/o 2 
68'7 
82"2 
84"3 
78"5 
80' 5 
72"4 
70'6 
79"2 
77"6 

1 Monatshefte fiir Chemie, XVIII, 530. 
2 Wegen Undichtheit des Apparates die geringe Menge. 
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In der Kugel des Kugelrohres fand sich ein braungelb 
gefRrbtes 01 vor; der gr613te Tell desselben destillierte bei 
183 ~ Die Chlorkalkreaktion sowie der Schmelzpunkt des 
Acetylproduktes, der bei 115 ~ lag, lieI]en es als Anilin erkennen. 
Au/~er diesem O1 traten auch flfichtige Stoffe auf, die der 
vorgelegten Salzs/i.urelOsung einen phenylcarbylamin/ihnlichen 
Geruch verliehen. 

Der Kalkbrei, der stets gelbbraun gef/irbt war und eigen- 
ttimlich fg.kalartig roch, konnte ohne Schwierigkeit mit dem 
Glasstabe zerkleinert und umgeschiittet werden. Er wurde in 
Wasser eingetragen, einige Zeit digeriert und hierauf mit 
konzentrierter Salzsiiure i'tbers~ittigt, bis aller Kalk gel{3st war. 
Nach dem Erkalten wurde die la'liissigkeit mit Ather aus- 
gesch(ittelt, wobei das Indolinon mit brauner Farbe in L6sung 
ging. Die g.therische L6sung wurde mit Soda geschiittelt und 
dann tiber geglfihtem Kaliumcarbonat getrocknet. Nach dem 
Abdestillieren des Jkthers blieb das Indolinon krystallinisch, 
jedoch braun gef/irbt zurtick. 

L/3sungsversuche, die ich mit konzentriertem und ver- 
dtinntem Alkohol, Benzol, Chloroform, Aceton, Benzin und 
siedendem Wasser unternahm, zeigten, dab sich zur Krystalli- 
sation am besten verdCmnter Alkohol und siedendes Wasser 
eigneten. Besonders sch/Sne Krystallnadeln erhielt ich, indem 
ich das Rohprodukt in siedendem konzentriertem Alkohol l~Sste, 
dann das vierfache Volumen destilliertes Wasser zugol3 und 
nun mehrere Tage stehen liel3. 

Aus allen oben erwiihnten Lbsungsmitteln scheiden sich 
Krystalle yore Schmelzpunkt 106 ~ ab. Sie erweisen sich als 
weil3e Nadeln yon oft ganz betr/ichtlicher L/inge. Aus einer 
L6sung in verd~nntem Alkohol einer ganz bestimmten Konzen- 
tration haben sich, wie ich beobachtete, br/iunlich gef/irbte, 
sichelf6rmig gekrtimmte Nadeln abgeschieden, die denselben 
Schmelzpunkt yon 106 ~ zeigten. 

Die Analyse der aus heif3em Wasser krystallisierten 
Substanz ergab: 

I. 0"2974g lufttroekene Substanz gaben 0"8208g Kohlendioxyd und 
0" 199g Wasser. 



giber  I n d o l i n o n e .  5 7  1 

II. 0 ' 1 3 8 6 g  g a b e n  1 0 ' 5 c m  a f euch ten  St ickstoff ,  g e m e s s e n  be i  21 ~ und  

719 m m  Druek .  

In 100 Teilen: 
G e f u n d e n  Be rechne t  fiir 

CnHI3NO 
I. II. 

C . . . . . . . . . .  75" 26 - -  75" 43 

H . . . . . . . . . .  7 "431  - -  7 ' 4 3  

N . . . . . . . . . .  - -  8 " 1 4  8 " 0 0  

Die Molekulargewichtsbest immung auf Grund der beob- 
achteten Gefr ierpunktserniedr igung yon Benzol ergab, dab dem 
Indolinon nur  die einfache Formel C1,H~3NO zukommt. 

K o n s t a n t e  f f i r  B e n z o l - - 4 9 ~  * 

M e n g e  

de s  B e n z o l s  

Gewieh t  

de r  S u b s t a n z  

B e o b a e h t e t e  
T e m p e r a t u r -  
e r n i e d r i g u n g  

Gefundenes  
Moleku la r -  

g e w i c h t  

Be reehne t  
fiir 

C n H 1 3 N O  

2 5 " 3 8  0 " 0 9 2  0 " 0 9  197 175 

2 5 " 3 8  O" 176 0 " 2 0  170 175 

25" 38 0- 340 0" 395 166 175 
I 
] 

Das Pr-3-Isopropyl indol inon veriindert ammoniakatische 
SilbernitratlSsung auch in der W~irme nicht. 

Die yon B r u n n e r  bei anderen Indolinonen beobachteten 
Farbenreakt ionen zeigten sich auch hier. 

Die LSsung in konzentr ier ter  Schwefels~iure f/irbt sich, mit 
pulverisiertem Braunstein verrieben, zung.chst ziegelrot, nimmt 
dann eine blutrote Farbe an, die nach 15.ngerem Stehen an der 
Luft in Braun tibergeht. Eine ganz g.hnliche Ersche inung zeigte 
sich, wenn man statt Braunstein einige Krysttillchen Kalium- 
bichromat anwendete.  

Versetzt  man konzentr ier te  Salzsiiure, die wenige Milli- 
gramm Indolinon gelSst enthtilt, mit einigen Tropfen konzen-  
trierter SalpeterlSsung, so tritt rasch eine intensiv grtine F/irbung 
auf, die allmtthlich dunkel wird und sich endlich in Karminrot  
/indert. 

i D a m m e r ,  H a n d b u c h  der  a n o r g a n .  Chemie,  Bd. I, 91. 
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S e t z t  m a n  e ine r  L S s u n g  yon  S a l p e t e r  in k o n z e n t r i e r t e r  

Salzs~ture e ine  g e r i n g e  M e n g e  I n d o l i n o n  zu  u n d  koch t ,  so tr i t t  

eine blal3rote Fg . rbung  auf, d ie  b e s t ~ n d i g  ist. 

Mit ~ u e c k s i l b e r c h l o r i d  g ib t  die  w / i s s e r i ge  L S s u n g  des  

I n d o l i n o n s  n a c h  m e h r s t t i n d i g e m  S tehen  e inen  weil3en k rys t a l l i -  

n i s chen  N i e d e r s c h l a g ;  bei  15,ngerem S t e h e n  an der  Luf t  n a h m  

er e ine  g e l b b r a u n e  FS.rbung an  und  ze ig t  nach  dem T r o c k n e n  

bei  100 ~ e inen  S c h m e l z p u n k t  yon  139 ~ . 

Silbersalz.  

V e r s e t z t  man  eine  z i e m l i c h  k o n z e n t r i e r t e  L 6 s u n g  des  

I n d o l i n o n s  in s t a r k  v e r d t i n n t e m  A l k o h o l  mit  a l k o h o l i s c h e r  S i lbe r -  

n i t r a t lSsung ,  so  f/illt ein weil3er, lockere r ,  k r y s t a l l i n i s c h e r  

N i e d e r s c h l a g ,  de r  s ich  an  de r  Luft  a u c h  bei  Abschluf3 yon  L ich t  

r a s c h  brS.unt. D ie se s  S i l b e r s a l z  s c h m i l z t  be i  163 ~ und  ha t  

l u f t t rocken  die  Z u s a m m e n s e t z u n g  CI~H~2NOAg. 

Die A n a l y s e  e r g a b :  

1. 0 .188g Substanz gaben0"3208gKohlendioxydund 0"0728g Wasser. 
(Die Silberbestimmung mil]gli_ickte.) 

II. 0"1796g" derselben Substanz gaben 0"3092g" Kohlendioxyd, 0"0724g 
Wasser und 0' 0686 g Silber. 

In 100 T e i l e n :  
Gefunden Berechnet fiir 

. ~ - ' ' - - ~  ~'~- '"-- -~- CllH1~NOAg 
I .  I I .  , 

C . . . . . . . . . .  46" 53 46" 94 46" 80 
H . . . . . . . . . .  4"30 4'47 4"26 
Ag . . . . . . . . .  - -  38" 19 38" 29 

Laktimiither. 

Diese r  w u r d e  da rges t e l l t ,  i n d e m  d a s  S i l b e r s a l z  mit  A t h e r  

und  e inem Uberschul3  von J o d m e t h y l  im Rohr  e i n g e s c h l o s s e n  

u n d  du rch  12 S t u n d e n  auf  z i r k a  70 ~ erw~irmt wurde .  N a c h  

d e m  Offnen des  R o h r e s  fand s i ch  n e b e n  d e m  in A_ther g e l 6 s t e n  

R e a k t i o n s p r o d u k t  u n d  J o d s i l b e r  n o c h  unverS .nder tes  S i lber -  

salz .  A u s  de r  5 . ther ischen L 6 s u n g  k r y s t a l l i s i e r t e n  weif le ,  s~u len -  

ar t ige ,  e i g e n t t i m l i c h  a s t a r t i g  v e r z w e i g t e  K rys t a l l e ,  d ie  e inen  

S c h m e l z p u n k t  von  82 ~ ze ig ten .  Sie  h a b e n  e inen  a n g e n e h m e n  

G e r u c h  u n d  it}sen s i ch  in A lkoho l ,  Ather ,  Benzol ,  Chloroform,  

s o w i e  in Sa l z s / i u r e  t ' lberaus leicht .  
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Die A n a l y s e  der  l u f t t r o c k e n e n  S u b s t a n z  e rgab  fo lgendes  

Resu l t a t :  

t. 0" 1826 g Sub stanz gaben 0" 5115 g Kohlendioxyd und 0" 1268 g" Wasser. 
II. 0" 2296 at gaben 15 c m  a feuchten Stickstoff, gemessen bei 15 ~ und 707 m m  

Druek. 

In 100 T e i l e n :  
Gefunden Berechnet ffir 

f.~.~._..A.___....-~_. C12H15NO 
I. II. .__..__-_~_..._.. 

C . . . . . . . . . .  76"39 - -  76'19 
H . . . . . . . . . .  7"72 - -  7"93 
N . . . . . . . . . .  -- 7"44 7"40 

Die  M e t h o x y l b e s t i m m u n g ,  die ich n a c h  Z e i s e l  1 v o r n a h m ,  

i n d e m  ich das  Indo l inon  mit  J o d w a s s e r s t o f f s / i u r e  v o m  spezif i -  

s c h e n  G e w i c h t  1"70 kochte ,  w ies  au f  die A s p a l t u n g  e iner  

M e t h o x y l g r u p p e  hin. Das nach  der  B e s t i m m u n g  zur t i ck -  

g e w o n n e n e  P roduk t  ze ig te  den S c h m e l z p u n k t  106~ es w a r  

a lso  w i e d e r  r e ines  Indo l inon  en t s t anden .  

0' 2404 2" Substanz gaben 0" 2944s Jodsilber. 

In 100 T e i l e n :  

Gefunden 

OCH 3 . . . . . . .  16' 15 

Berechnet fiir 
C~ jH,eN. OCH a 

16"40 

Die se r  A the r  hat  dahe r  fo lgende  Kons t i t u t i on :  

/ N _ _ _ _  CHCH < CHa 

k / \ 2  c oca CH3 

N 

Lak tam~i the r .  

1 g P r - 3 - I s o p r o p y l i n d o l i n o n  w u r d e  mit  e iner  A u f l S s u n g  

yon  0 " 5  g Na t r i um in 10 c m  ~ w a s s e r f r e i e m  M e t h y l a l k o h o l  und  

3 c m  ~ J o d m e t h y l  im Rohr  e i n g e s e h l o s s e n  und  d u t c h  16 S t u n d e n  

im T o l u o l b a d  au f  der  T e m p e r a t u r  v o n  1 10 ~ bis 120 ~ erhal ten.  

Be im 0 f f n e n  des  Rohres  ze ig t e  sich ein z i eml i ch  b e d e u t e n d e r  

1 Monatshefte fiir Chemie, VI, 989. 
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Druck. Da sich unverbrauch tes  Jodmethy l  vorfand, wurde  die 
Flfissigkeit  auf  dem W a s s e r b a d e  verdampft.  Der Rfickstand 

wurde in Wasse r  au fgenommen  und mit 5 the r  ausgeschtit telt .  
E in ige  Tropfen schwefliger S/iure bleichten die yon freiem 
Jod herrfihrende dunkle F/trbung. Die 5.therische LSsung wurde  
fiber entw/issertem Natr iumsulfa t  getrocknet.  Nach dem Ab- 

destillieren des .5,thers blieb eine dicke Flfissigkeit  zurfick, die 

nach mehrt / igigem Stehen ziemlich grol3e, massive, s chwach  

br/iunlich geftirbte Krystal le  abschied. Zum Umkrysta l l i s ieren 
verwendete  ich zunS.chst konzentr ier ten Alkohol, ohne jedoch 

gfinstige Resultate zu erzielen. Hingegen  erhielt ich aus  der 
heil3en LSsung des Laktam/i thers  in konzentr ier tem Alkohol 

nach Zugiel3en yon wa rm em  W a s s e r  und mehrt/i.gigem Stehen 

sehr schSne weif3e Nadeln yore Schmelzpunk t  96 ~ 
Die Analyse  ergab folgendes Resultat:  

I. 0"1877g" iufttrockener Substanz gaben 0"5232g" Kohlendioxyd und 

0" 1331 g" Wasser .  

II. 0"2104g" derselben Substanz gaben 14"3 cm ,~ feuchten Stickstoff, 

gemessen bei 20 ~ und 712 mm Druck. 

In I00 Teilen: 

Gefunden 

I. II. 

C . . . . . . . . . .  76" 002 
H . . . . . . . . . .  7"83 
N . . . . . . . . . .  - -  7'26 

Berechnet f/ir 
C~1H~20. NCH~ 

76" 19 
7"93 
7"4 

Diese Verbindung erwies sich als vo l lkommen identisch 
mit dem aus  dem Methy lphenylhydraz id  der Isopropyless ig-  
s~iure gewonnenen  P r -  1'~- Methyl-  3-Isopropyl indol inon,  das 
sp~ter beschr ieben wird. 

Ace ty lp roduk t .  

Zur  Bildung des Acety lproduktes  wurde  ein Tell  Indolinon 
mit vier Teilen Ess igs / iureanhydr id  am Rfickflul3ktihler 

5t/2 Stunden hindurch gekocht.  Nach dem Erkal ten wurde  
das Reakt ionsgemisch zur Ze r se t zung  des f iberschtissigen 
S/ iureanhydrids mit W a s s e r  versetzt ,  erwtirmt und dann in Eis 
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gek t ih l t .  E s  s c h i e d e n  s ich  a l lm/ ih l ich  gr t in l ichwei l3e  p r i s m a -  

t i s che  K r y s t a l l e  ab,  die  d u t c h  U m k r y s t a l l i s i e r e n  aus  A l k o h o l  

l e i ch t  re in  e r h a l t e n  w e r d e n  konn ten .  Sie  s c h m o l z e n  bei  104 ~ 

Ka l t e  K a l i l a u g e  15st s ie  fas t  g a r  nicht ,  d a g e g e n  15sen s ie  s ich  

in w a r m e r  L a u g e  z i e m l i c h  r a s c h  u n d  w e r d e n  dabe i  verse i f t .  

Die  A n a l y s e  e r g a b  f o l g e n d e s  Resu l t a t :  

I. 0.2054g" lufttrockene Substanz gaben 0"5407 2" Kohlendioxyd und 
0" 1295 2" Wasser. 

II. 0"1986g" derselben Substanz gaben 12"05cm 8 feuchten Stickstoff. 
gemessen bei 22 ~ und 701 mm Druek. 

In 100 T e i l e n :  
Gefunden Berechnet ffir 

.,,--~..._~,,__......~ ~, C~3H15NO 2 
I. II. ~ ~  

C . . . . . . . . . .  71"79 - -  71"88 
H . . . . . . . . . .  7"00 - -  6"9l 
N . . . . . . . . . .  - -  6"33 6"45 

Bz-Dibrom-Pr-3-Isoprop ylindolinon. 

Pr-3-Isopropylindolinon w u r d e  in s e h r  v e r d t i n n t e r  

S c h w e f e l s / i u r e  u n t e r  E r w / i r m e n  gelSst .  Gief3t m a n  nun  zu  der  

L S s u n g  B r o m w a s s e r ,  so  tritt ,  w e n n  ke in  al lzugrof3er  121ber- 

schuf l  y o n  Brom v o r h a n d e n  ist,  En t f / i rbung  ein. N a c h  Z u s a t z  

e ines  121berschusses von  B r o m w a s s e r  s c h e i d e n  s ich  a l lm/ ih l ich  

b r a u n g e l b e  k r y s t a l l i n i s c h e  K l u m p e n  ab. N a c h  m e h r t / i g i g e m  

S t e h e n  w u r d e  das  R e a k t i o n s p r o d u k t ,  da s  s ich  in z i e m l i c h e r  

M e n g e  a u f  d e m  B o d e n  d e s  Gef/il3es a n g e s a m m e l t  hat te ,  von  der  

d u r c h  f re ies  B r o m  b r a u n  gef / i rb ten  L S s u n g  g e t r e n n t  u n d  mit  

hei f lem W a s s e r  g e w a s c h e n .  Das  rohe  P r o d u k t  s c h m o l z  be i  

164 ~ A u s  A l k o h o l  u m k r y s t a l l i s i e r t ,  e rh ie l t  ich e in  g e l b b r a u n e s  

k r y s t a l l i n i s c h e s  Pulver ,  d e s s e n  S c h m e l z p u n k t  be i  142 ~ lag.  

D a s  B r o m p r o d u k t  16st s i ch  in N o r m a l k a l i l a u g e  z i e m l i c h  

gu t ;  es  w i r d  ihm j e d o c h  w e d e r  h iebe i  n o c h  be im K o c h e n  mi t  

a l k o h o l i s c h e m  Kal i  Brom e n t z o g e n ;  d a m i t  is t  e r w i e s e n ,  dab  

d a s  Brom n u r  in den  B e n z o l k e r n  s u b s t i t u i e r e n d  e i n g e t r e t e n  ist. 

Die  A n a l y s e  l iefer te  ein Resu l t a t ,  da s  auf  e in  D i b r o m i s o p r o p y l -  

i n d o l i n o n  h inwies .  

I. 0.2432g der im Vakuum fiber Schwefelsiiure getrockneten Substanz 
gaben 0" 8512 g Kohlendioxyd und 0" 76891 g Wasser. 

II. 0" 222 g derselben Substanz gaben 0' 2494 2" Bromsilber. 
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In 100 Teilen: 
G e f u n d e n  Be rech n e t  fiir 

" - - - " " ' - / "  ----"""---  -"  e l l  H l l  BruNO 
I. II.  ~ ~ .  

C . . . . . . . . . .  39" 38 - -  39" 63 

H . . . . . . . . . .  3 ' 5 0  - -  3 " 3 0  

Br . . . . . . . . .  - -  4 7 " 8 0  4 8 " 0 4  

Pr-l'*-Methyl-3-Isopropylindolinon. 
Dieses Indolinon stellte ich nach dem frfiher beschriebenen 

Verfahren durch Erhitzen des Methylphenylhydrazids der Iso- 
propylessigs/iure mit Kalk dar. 

Das Methylphenylhydrazid gewann ich, indem ich einen 
Teil Methylphenylhydrazin ( K a h l b a u m )  mit einem Teil Iso- 
propylessigs/iure (Schmelzpunkt 171 ~ unter Kfihlen allm~.hlich 
mischte und dann auf dem 01bade nach und nach auf 140 ~ 
erhitzte. Diese Temperatur wurde durch 3 bis 4 Stunden 
erhalten. Nach dem Erkalten wurde das noch flfissige Gemisch, 
um noch vorhandene freie Fetts/iure zu entfernen, mit Ammon- 
carbonat versetzt, bis die Fltissigkeit schwach alkalisch 
reagierte. Null wurde mit.~ther ausgeschfittelt und die/itherische 
LSsung fiber entw/issertem schwefelsaurem Natrium getrocknet. 
Nach dem Abdestillieren des Athers und l~ngerem Stehen 
schieden sich prismatische gelbbraune Krystalle ab. Durch 
Umkrystallisieren aus heiflem konzentrierten Alkohol, dem das 
Doppelte seines Volums an Wasser  zugesetzt wurde, konnten 
sie leicht farblos erhalten werden. Ich erhielt so weif3e bl/ittchen- 
fSrmige Krystalle, w/ihrend die darfiberstehende Flfissigkeit 
rosenrot gefiirbt war. Der Schmelzpunkt lag bei 61 ~ 

Die Analyse des bisher noch nicht dargestellten Hydrazids 
lieferte folgendes Resultat: 

I. 0 " 2 1 1 4 g  der  im V a k u u m  fiber S e h w e f e l s g u r e  g e t r o c k n e t e n  S u b s t a n z  

g a b e n  0 " 5 4 0 8 g  K o h l e n d i o x y d  u n d  0" 1 6 6 5 g  W a s s e r .  

II. 0" 2 lg" d e r s e l b e n  S u b s t a n z  g a b e n  27" 2 c m  ~ f euch ten  Stiekstoff ,  g e m e s s e n  

bei  23 '~ und  711 m m  Druck .  

In 100 Teilen: 
G e f u n d e n  B e r e e h n e t  f/.ir 

f ~.,.,...._ J -.._.,...~-----. CI~IH18N~O 
I .  I I .  ~ .  

C . . . . . . . . . . .  6 9 " 7 8  - -  6 9 " 9 0  

H . . . . . . . . . .  8" 75 - -  8" 74 

N . . . . . . . . . .  - -  1 3 ' 6 2  1 3 ' 5 9  
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Ein Teil  des im Vakuum  tiber Schwefels~iure ge t rockneten  

Methy lpheny lhydraz ids  wurden  mit vier Teilen vorher  gut  aus-  
geglfihtem Calc iumoxyd innig gemengt .  Das Gemisch wurde  

nun unter  Anwendung  des oben beschr iebenen Verfahrens  
auf  dem Olbad allm~thlich erhitzt. Bei zirka 230 ~ trat zuers t  

Ammon iak  auf. Ein wei teres  Erhi tzen auf 245 ~ bef6rderte die 

Abspal tung des Ammoniaks .  Die mal3analytische Bes t immung  
ergab, daft 10g  Methy lphenylhydraz id  0" 6238 g Ammoniak,  i.e. 

75"60/0 der berechneten  Menge abspalten.  

Das Reakt ionsprodukt  war  grf inbraun gef~irbt und klebte 
fest am Boden des K61bchens, so dab man ihn absprengen  mad 

saint dem daran  haf tenden Kalkbre[ in kleine Stfieke brechen 

mul3te. Das Ganze  wurde  in W a s s e r  eingetragen,  einige Zeit  
digeriert und dann, um den Kalk zu 16sen, mit konzentr ier ter  

Salzs~iure im lJberschuB versetzt .  Nach dem Erkal ten wurde  

die L6sung  mit Ather ausgeschfit tel t ,  die ~therische L6sung  
fiber entw~issertem Natr iumsulfa t  get rocknet  und hierauf  der 

.~ther abdesfilliert. Der Rfickstand stellte eine dieke, b raune  
Flfissigkeit  dar, aus welcher  sich auch nach mehr t~gigem 

Steben keine Krystal le  abschieden.  Nun wurde  in Wasse r  
aufgenommen,  mit Na t r iumcarbona t  versetzt ,  bis sich eine 

s chwach  alkalische Reakt ion zeigte, dann mit .~ther ausge-  

schfittelt. Die ~therische L6s ung  wurde  fiber entw~issertem 
Natr iumsulfa t  ge t rocknet  und der Ather hierauf  abdestilliert. 
Der gelbe, ztihfltissige Rfickstand schied Krystalle von Rhom- 

bo~dern 5.hnticher Form ab. Dutch  Umkrystal l is ieren aus 

heil3em Alkohol konnten weil~e Nadeln erhalten werden, welche 

den Schmelzpunk t  von 960 zeigten, d. i. derselbe, der den 
Krystal len des Laktamftthers  des Pr -3- I sopropyl indol inon  

eigen war. 
Die Analyse  der aus beil3em Alkohol gewonnenen  Kry-  

stalle gab folgendes Resultat:  

I. o.2294g der im Vakuum tiber Sehwefels~iure getrockneten Substar~z 
gaben 0"6428g Kohlendioxyd und 0' 1606g Wasser. 

II. 0"2024g derselben Substanz gaben 14"2cm 3 feuchten Stickstoff. 
gemessen bei 20 ~ und 712 m m  Druck. 
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In 100 Teilen: 
Gefunden Berechnet fiir 

CllH120. NCH~ 
I. II. ~ - - - . . . . . ~  

C . . . . . . . . . .  76"41 - -  76"19 
H . . . . . . . . . .  7"89 - -  7"93 
N . . . . . . . . . .  - -  7"5 7"4 

Alkohol, Ather und Benzol 16sen dieses Indolinon leicht 

in der K~ilte, wogegen  es yon Wasser ,  selbst in der Siedehitze, 

nur wenig gel6st wird. Die beim Erkalten der heil3 ges/ittigten 

Wasser l6sung  sich abscheidenden Krystalle zeigen denselben 

Schmelzpunkt  wie das aus Alkohol krystallisierte Produkt. Mit 

Braunstein gibt die L6sung des Indolinons in konzentrierter 

SchwefelsS.ure zun/ichst eine karminrote und nach I/ingerem 

Stehen eine braune F/irbung. Kaliumdichromat rief anfangs 

eine ziegelrote F/irbung hervor, die dann in Braun umschlug. 

Versetzt man eine wenige Milligramm Indolinon enthaltende 

L6sung in konzentrierte Salzs/iure mit einem Tropfen Salpeter- 

16sung, so tritt eine intensiv gelbgrtine Ffirbung auf. 

Diese Reaktionen sowohl, wie die Elementaranalyse und 

die Best immung des Schmelzpunktes  erwiesen die voraus-  

gesetzte Identit~it des Pr-l '~-Methyl-3-Isopropylindolinon mit 

dem Laktam/ither des _Pr-3-Isopropylindolinon. 


