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Aminoderivate des Dinaphtanthracendichinons 1 
Von 

R e i n h a r d  S e k a  u n d  O s k a r  S c h m i d t  2 

Aus dem IL Chemisehen Laboratorium der Universit~it in Wien 

(Vorgelegt in der Sitzung am 18. November 1926) 

Zur Darstellung der Aminoderivate des Dinaphtanthracen-di-  
chinons3, die Gegenstand der vorl iegenden Untersuchung bilden, 
wurden  Versuche in zwe[  verschiedenen Richtungen angestellt. 
W t i h r e n d  die eine Synthese  yon einem Zwischenprodukte  der 
Dinaphtanthracendichinonsynthese  ihren Ausgang  nahm, werden im 
zweiten Teile dieser Untersucht lng Versuche beschrieben,  die sich 
mit der Reduktion der in der vorangehenden  Arbeit ~ nfiher 
charakterisierten Nitroderivate, des Dinaphtanthracendichinons be- 
besch~iftigen. 

Die Darstel lung des Dinaphtanthracendichinons nimmt ihren 
Ausgang  von dem Gemisch der i someren Dibenzoylbenzoldicarbon- 
stiuren (I), die bei der Kondensat ion yon Pyromell i thst iureanhydrid 
nach F r i e d l - C r a f t  gewonnen  werden kSnnen. Bei der Durch- 
fflhrung der Ringschlul3kondensation des isomeren S~iurengemisches 
mit konz. Schwefels~iure 5 zeigte es sich nun, daft diese bis jetzt  
angewandte  Kondensat ion nicht votlst/indig verl~iuft, sondern neben 
dem in einer Ausbeute  von e twa 15% gewinnbaren  Dinaphtanthracen-  
dichinon, ein Zwischenprodukt  der Kondensation,  die Benzoyl -  
2-anthrachindncarbonstiure 3 (II), in einer Ausbeute  von 50O/o des 
angewandten  S~iuregemisches gewonnen  werden kann. 

Das Auftreten und die Isolierung der Benzoyl-2-anthrachinon-  
carbons~ure-3 war  schon frtiher yon P h i l i p p i  6 beschr ieben worden. 
Da sich, wie orientierende Versuche ergaben, die Benzoyl-2-anthra-  
chinon-3-carbons~iure dutch Kondensat ion mit konz. Schwefels~iure 
in guter  Ausbeute  in das Dinaphtanthracendichinon (III) verwandeln 
l~tl3t, ftihrt die Nachkondensat ion  dieses Zwischenprodukts  zu einer 
nicht unbetrtichtlichen Vermehrung  der Ausbeuten  an Dinaphtan- 
anthracendichinon. Es  konnten ureter Anwendung dieser Verbesserung 
folgende Ausbeuten an reinem, aus Nitrobenzol umkrystall isierten, 

1 XI. Mitteilung. Zur Kenntnis des Dinaphtanthracendichinons yon Ernst 
Philippi und Reinhard Seka, IX. und X. Mitteilung gegenwiirtig im Druck. 

S. Dis~ertationsarbeit yon O. Schmidt, Wien, 1926. 
3 Friihere Arbeiten in tier Dinaphtanthracendichinonreihe: E. Philippi: 

Monatshefte fiir Chemie, 32, 631 (1911); Monatshefte fiir Chemie, 34, 705 (1913); 
Monatshefte fiir Chemie, 35, 375 (1914); E. Philippi und F. Auslb~nder, Monats- 
hefte fi.ir Chemie, 42, 1 (1921), E. Philippi und R. Seka: Monatshefte fiir Chemie, 
43, 613, 621 (1922); Monatshefte fiir Chemie, 45, 261, 267 (1924). 

R. Seka und O. Schmidt, Reduktionsprodukte des Dinaphtanthracen- 
dichinons gegen~yiirtig im Druck. 

5 Fiihfstiindiges Erhitzen mit konz. Schwefelsiiure (D. 1, 83) am Wasserbad. 
6 E. Philippi, Monatshefte ftir Chemie. 34, 705 (1913). 
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D inaph tan th racend ich inon  g e w o n n e n  werden :  26"6~ der  The0r ie  
her. auf  Pyromell i ths~iureanhydrid und  5 2 " 8 %  der Theor i e  ber. 
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au f  das Gemisch  der i someren  Di-benzoylbenzold icarbons / iuren .  
Die soeben  beschr iebene  Benzoy l -2 -an th rach inon-B-ca rbons / iu re  
bildete das Ausgangsmate r i a l  ftir die Syn these  des Diaminodinapht-  
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anthracendichinons: dutch vorsichtige Nitrierung wurde sie in eine 
Dinitrobenzoyl-3-anthrachinoncarbons/ture-3 (IV) verwandelt. Aus 
diesem Dinitrok6rper konnte dutch Schwefets~.urekondensation unter 
Wasserabspaltung, wenn auch in sehr geringen Mengen eine 
Substanz gewonnen werden, die nach ihren Analysen als ein Dinitro- 
dinaphtanthracendichinon :(V) bezeichnet werden mu6, das eine 
bemerkenswerte Ahnlichkeit in seinen Eigenschaften mit den in 
der vOrangehenden Arbeit ~ n~her beschfiebenen Nitroderivaten des 
Dinaphtanthracendichinons aufweist. 

Dutch Reduktion mit Ferrosulfat in amoniakalischer L6sung 
konl~te die Dinitrob'enzoyl-2-anthrachinon-3-carbons~iure in die ent- 
sprechende Diaminos/iure (VI), verwandelt werden. Die Aminos~ture 
ist intensiv rot gef~irbt und konnte, wie orientierende Versuche 
ergaben, dutch Diazotierung und Verkochung fast vollst~tndig yon 
ihrem Stickstoffgehalt beh'eit werden. Bei der Kondensation der 
Diaminobenzoyl-2-anthrachinon-3-carbor.s~ture mit konz. Schwefel- 
stiure (Temp. 160 his 170~ wurde ein K/Srper gewonnen, der sich 
in seinen Eigenschaften und seiner Zusammensetzung als Diamino- 
dinaphtanthracendichinon (VII) erwies. 

Im Gegensatze zu dieser neuen Synthese von Derivaten des 
Dinaphtanthracendichinons, die einen ft'lr die sp~itere Konstitutions- 
aufkl~irung dieser Verbindungen nicht unwichtigen Weg beschreitet, 
wurden auch nocti Versuche angestellt, ob es nicht m6glich w/ire, 
dutch Reduktion der in der vorangehenden Arbeit ~ beschriebenen 
Nitroderivate des Dinaphtanthracendichinons zu den entsprechenden 
Aminoderivaten zu gelangen. 

Die sonst nicht mit besonderen Schwierigkeiten verbundene 
Verwandlung der Nitrogruppen in Aminogruppen erf~ihrt bei den 
,Dinaphtanthracendichinonderivaten insofern eine Komplikation, als 
bei Anwendung yon Reduktionsmitteln neben der eintretenden Ver- 
wandlung yon Nitrogruppen in Aminogruppe,% eine mehr oder 
weniger tiefgreifende reduktive Veranderung am Dinaphtanthracen- 
dichinongertist eintreten kann. Daft durch die Einwirkung yon 
Reduktionsmitteln aus dem Dinaphthanthracendichinon leicht die 
entsprechenden Reduktionsprodukte auftreten k6nnen, haben die 
erst kOrzlich mit S e k o r a  ~ beschriebenen Redukti0nsversuche er- 
geben. Auch als die far die sp/iteren Reduktionsversuche in Betracht 
gezqgene,: alkalische ZinnchlortirlSsung beim Dir~aphthracendichinon 
zur Anwendung gdbracht wurde, zeigte es sich, daft auch dutch 
dieses Redukti0nsmittel leicht fiefgreiiende Ver~nderungen unter 
Bildung eines tiefblauen, durch Aceton vollst/indig extrahierbaren 
Reduktionsprodukts des Dinaphthanthraeendichinons aufgetreten 
waren. Aus diesem Befunde ergibt sich ftir die Reduktionsversuche 
der Nitrok6rper des Dinaphtanthracendichin(Sns die Voraussage, dab 

1 1. c, 

B. S e k a  und K. S e k o r a ,  
dichinons gegenw~,rtig im Druck. 

Reduktionsprodukte des Dinaphtanthracen- 
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bei der Reduktion ein Gemisch verschieden welt reduzierter KSrper 
gewonnen werden dfirfte, in denen neben der Reduktion derAmino- 
gruppen auch andere leicht eintretende Reduktionserscheinungen 
'am Dinaphtanthracendichinongerfist aufgetreten sein kSnnten. Bei 
der Behandlung des in Nitrobenzol schwer16slichen Dinitrodinapht- 
anthracendichinons (Z. P. fiber 400 ~ mit alkalischer Zinnchlor- 
firl6sung (12 Mol Zinnchlorfir auf 1 Mol Dinitrodinaphtanthracen) 
konnte ein in dunkelvioletten Nadeln krystallisierendes Reduktions- 
produkt gewonnen werden. Die Analysen dieses /tuf3erst schwer 
verbrennbaren K6rpers, dessen Reinigung durch Umkrystallisieren 
aus Nitrobenzol einen nicht sehr befriedigenden ̀Verlauf nahm, erg'ab 
Werte, die einem um 2 Wasserstoffatome reicheren Diaminoderivat 
des Dinaphtanthracendichinons entsprachen, einem K6rper bei dem 
neben der Verwandlung der Nitrogruppen in Aminogruppen, aucb 
die Anlagerung zweier Wasserstoffatome an das Dinaphtanthracen- 
dichinongerfist eingetreten sein mfif3te. 

Doch mul3 die genaue und endgfiltige KonstitutionsaufkI~irung 
dieser Verbindungen einem Zeitpunkte vorbehalten bleiben, in dem 
grSl3ere Materialmengen zur Verffigung stehen. Ffir die  Auffassung, 
dab in diesem Reduktionsprodukt wirklich ein Aminoderivat vor- 
liege, sprieht die Tatsache, dab beim L6sen dieser KSrper in konz. 
S~iuren auffallende Farbenver~tnderungen eintreten: es spricht daftir, 
dab diese Verbindung, wie orientierende Verstiche ergaben, sich 
diazotieren 1/il3t und als Diazoniumverbindung farblos 16slich wird, 
um nach dem Verkochen sich in K6rper verwandeln, die vor; allem 
dadurch yon dem Ausgangsmaterial deutlich unterschieden sind, 
dal3 sie bei Behandlung mit Alkali einen deuttichen Farbenumschlag 
yon Blau nach Violett zeigen. Schliel31ich mug auch noch auf die 
.A_hnlichkeit hingewiesen werden, die in den Eiger~schaften zwischen 
den Reduktionsprodukten des Dinitrodinaphtanthracendichinons mit 
dem auf anderem Wege dargestellten frfiher bescl~riebenen Diamino- 
dinaphtanthrace ndichinon bestehen. 

Auch aus allen anderen Nitroderivaten des Dinaphtanthracen- 
dich-inons, die in der vorangehenden Arbeit ihre Beschreibung 

gefunden haben, konnten dutch Behandlung mit alkalischer Zinn- 
chlorfirl6sung Reduktionsprodukte gewonnen werden, die sich durch 
Behandlung uud Extraktion mit Aceton in verschiedene Fraktionen 

,trennen lieBen. Da es aber bis jetzt noch nicht gelang bier zu 
.krystallisierten Produkten zu gelangen, wird auf die niihere Be. 
schreibung dieser Versuche im experimentel!en Teile verzichtet. 

Experimenteller Teil. 

Darstellung der Benzoyl-2-anthraehinon-3-r 

15 Chargen yon je 5 g" des Gemisches der isomeren Dibenzoyl- 
benzoldicarbons/iure wurden mit 92 ~cm 3 konz. Schwefelsiiure 
(Dichte 1"83) 5 Stunden am Wasserbade der Kondensation unter 
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Feuchtigkeitsabschlufi unterworfen. Das getrocknete Rohkondensations- 
produkt wurde rein pulverisiert, in einem groflen Becherglase mit 
Sodal~Ssung (Konz. 1 : 2) digeriert, aufgekocht und filtriert. Am Filter 
verblieben 17 g griingefiirbtes Rohdinaphta!~thracendichinon. In dem 
Filtrat war es inzwischen zur Abscheidung eines Niederschlages 
gekommen, tier nach dem Abfiltrieren als Natriumsatz der Benzol- 
2-anthrachinoncarbonsg.ure-3 erkannt wurde und aus dem 12"5g 
der freien S~iure gewonnen werden konnten. Zur Analyse wurde 
sie aus  Nhrobenzol umkrystalliSiert und zeigte den Fp. 280 ~ 

A n a l y s e :  

4'7035 ~r Substanz gaben 12'82 ~tgr CO2, 1 "43 rag" HsO. 

Ber. fiir C2~H1205: C 74"250/0, H 3"400/0; 
gel.: C 74"340/o, H 3"52o/0. 

T i t r a t i o n .  

103' 3 ~ltg Substanz verbrauchten . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  2 '85 c~r a n/10 norm. Lauge 
C2~H1205 verbraucht als eirlbasische SS.ure aufgefaf3t . .5"90 cm ,~ n/10 norm. Lauge. 

Das Filtrat des ausgeschiedenen Natriumsalzes der Benzoyl- 
2-anthrachinoncarbons/iure-3, das such nach l~ingerem Stehen voll- 
kommen klar blieb, wurde mit Salzs~iure neutralisiert, wobei ein 
amorpher K6rper in reichlicher Menge ausfiel: die Ausbeute betrug 
25"5 ~ und erwies sfch in der K~penbildung und in vielen anderen 
Eigenschaften, vor allem in der Tatsache durch Schwefels~iure- 
kondensation Dinaphtanthracendichinon in guter Ausbeute zu liefern 
im wesentlichen als Benzoyl-2-anthrachinon-3-carbons/iure. 1 

Dinitro-benzoyl-2-anthrachinon-3-carbonsiiure. 

1 g der Benzoyl-2-anthrachinon-3-carbons~iure wurde in konz. 
Salpeters/iure (Dichte 1"52) in der KS.lte Mar gel~Sst und die L6sung 
nach 1 stfindigem Stehen in destilliertes Wasser gegossen. Dabei 
flockte ein hellgelber K6rper aus. Ausbeute der im Vakuum bei 
100 ~ (10 ram) getrockneten Substanz: 1'2 g, 93"50/0 der Theorie. 
Sie ist gut t6slich in heil3em Essiga/iureanhydrid, in den tibrigen 
gebr/iuchlichen organischen L6sungsmitteln sehr wenig ltSslich, dab 
an ein Umkrystallisieren nicht gedacht werden konnte. Mit atkalischer 
Hyposulfitl6sung entstand eine r6tlichviolette K/ipe. Versuche, die 
Nitrok/Srper durch Umf/illen - -  L6sen in Alkalien und AusfgAlen mit 
S~iuren - - z u  reinigen , fflhrten zu Substanzen, die an Reinheit 
hinter dem ursprtinglich erhaltenen Ausgangsmaterial zuriickblieben. 
Der Nitrok6rper zeigte den Fp. 170 ~ (unter Blasenwerfen). 

1 Hervorgehoben zu wer?len verdient, daf~ in den stark kiipenden sauren 
Mutterlaugen farblose, wasser16sliche Substanzen isoliert vcerden k/Snnen, die in 
e[nem anderen Zusammenhange besprochen werden sollen. 
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A n a l y s e :  
5 ' 0225  ~J~g" Substanz gaben 11 " 13 rag CO2, 1 "3125 mff H20. 
9 '  950 mo~ ,> ~ 0 '  550 cm3 N (738 ~ ,  24~ 

Ber. f. C~2HloOaN2: C 591220/0, H 2"260/0, N 6"280/0 ; 
g'ef.: C 60"44o/0 , H 2'920/o , N 6'170/o. 

Kondensation der Dinitro-benzoyl-2-anthraehinon-3-earbonsiiure. 
0"5 g der soeben beschriebenen Nitros~ure wurden in 10 c~n 3 

konz. Schwefels/iure (Dichte 1"83) zirka 3 Stunden am Wasserbade 
unter FeuchtigkeitsabschluI3 erhitzt. Das nach dem Erkalten in Wasser 
gegossene Reaktionsprodukt, ergibt die Ausscheidung eines braun- 
roten K6rpers, der nach dem Trocknen in der K~ilte mit Sodal6sung 
digeriert und mehrere Tage stehela gelassen wurde. Dabei fiel in 
ganz geringer Menge eine gelblichgrfine Substanz aus, die nach 
ihrer Isolierung aus Nitrobenzol umkrystallisiert wurde. Sie zeigte 
bei 380 ~ beginnende Zersetzung, der fiber 400 ~ vollsttindige Ver- 
kohlung folgte. 

Die Lage des Zersetzungspunktes, die L/3slichkeitsbedingungen 
und die Ergebnisse der Kohtenstoff- und Wasserstoffbestimmung ~ 
weisen auf das Vorliegen eines Dinitrodinaphtanthracendichinons hin. 

A n a l y s e :  

4" 150 z~g Substanz gaben 9"36 moo" CO2, 0"85 ~tgr H20. 

Ber. f. C~2HsOsN~: C 61"78o/o , H 1'88o/o ; 
gel.: C 6i'51O/o , H 2'29O/o. 

Diamino-benzoyl-2-anthrachinon-3-carbons/iure. 

5g  der Dinitro-benzoyl-2-anthrachinoncarbonstiure-3 wurden in 
250 cm 3 1 : 1 verdfinnten Ammoniak gel/Sst. Inzwischen wurden 
7 0 g  krystallisiertes chemisch reines Ferrosulfat in zirka 500 c r  ~ 

destilliertem Wasser gelSst und die LSsung zum Sieden erhitzt. Die 
siedende L6sung wurde etwas verdfinnt, 120 cm 3 konz. Ammoniak 
und sofort unter Rtihren die ammoniakalische L6sung des Nitro- 
k/3rpers zugesetzt. Das Reaktionsgemisch wurde 25 Minuten unter 
schwachem Aufwallen erhitzt, yore dunklen Eisenoxyd abfiltriert, 
wobei ein stark rotbraun gef/irbtes Filtrat gewonnen wurde. Der 
Eisenoxydniederschlag wurde so lange mit siedendem Wasser nach- 
gewaschen bis das Filtrat nur mehr ganz schwach gef~rbt war. 
Das Filtrat wurde im Vakuum (10 ~nm)soweit  eingeengt, bis sich 
ion Ko!ben eine rotgef/irbte Substanz gerade auszuscheiden begarm. 
Als derKQlbeninhalt nun mit Eisessig schwacl{ :anges/iuert wurde, 
flockte ein rotbrauner Kbrper aus, der nach seiner Isolierung und 
dem Trocknen im Vakuum 105 ~ (10 r162162 in einer Ausbeute von 

1 Zur Durchfiihrung einer Sfickstoffbesfimmung lag nicht mehr genug Material 
vor. Sie soU, wenn rteues Material nachgeszhafft ist, nazhgetragen werden. 
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3" 5 g (80" 8~ der Theorie) gewonnen werden konnte. Der Schmelz- 
punkt der I)iaminobenzoyl-2-anthrachinoncarbonsS.ure-3 lag nach 
dem UmlSsen aus verdt'mntem Alkohol bei 170 ~ Sie ist leicht 
15slich in heil3em Alkohol und Eisessig, ziemlich tSslich in heil3em 
Wasser ,  gut laslich in heil3em EssigsS.ureanhydrid, wenig 15slich in 
warmem _~ther und Benzol. Mit Natriumhydrosulfi t  entsteht eine 
stark rotbraune Ktipe, die auf Zusatz  von Kalilauge violett wird. 
In Salzs~iure last sich die rotgefS.rbte Diaminostiure mit grtiner Farbe, 
um beim Verdtinnen wieder  rot auszufallen. Die Salze dieser S/iure 
sind rStlich gef/irbt, wobei hervorzuheben ist. daf3 alas Silbersalz sich 
yon allen Salzen am besten ausscheidet.  

Analyse: 
5" 50 rag" Substanz gaben 13' 687 rag C02, 1 "925 rag" H20. 
4'475mgr >. >> 0"2822cma N (749mm, 18% 

Ber. f[ir C~2HI4OsN:~: C 68,390/0 , H 3"630/o N 7'25O/o ; 
gef.: C 67"84o/0 , H 3'9Io/0, N 7"13o/0. 

Diamino dinaphtanthracendichinon. 

3 g Diamino-benzoyl-2-anthracl ' iinoncarbonstture-3 wurden in 
120 c m s  konz. Schwefels~ure (Dichte 1"83) unter Feuchtigkeits- 
abschlul3 11/2 Stunden in einem 01bade auf Temperaturen,  die 
zwischen 160 bis 170 ~ lagen, erhitzt. Nach dem Erkalten wurde 
die LSsung unte'r Rtihren in 1 Liter destilliertes Wasse r  gegossen, 
wobei in reichlicher Menge ein rotbrauner KSrper ausfiel, yon dem 
abfiltriert wurde. "Der mit Wasser  gut  ausgewaschene Niederschlag 
wurde mit verdtinnter Sodal0sung (1 : 3) digeriert und mehrere Tage  
stehen gelassen, wobei es zur Abscheidung geringer Mengen eines 
Niederschlages kam, yon dem abfiltriert wurde. Nach dem Waschen  
und Trocknen des so gewonnenen Niederschlages wurde er rein 
pulverisiert und mit mSglichst wenig Nitrobenzol ausgekocht,  die 
LSsung durch ein Faltenfilter gegossen, wobei es beim Erkalten zur 
Abscheidung eines mikrokrystallinischen schwarzvioletten KSrpers 
kam, von dem abfiltriert wurde. Die Ausbeute an mit Alkohol und 
5,ther gewaschenen Reaktionsprodukte betrug zirka 0" 1 g. Aus den 
Nitrobenzolmutterlaugen liegen sich noch geringe Mengen eines 
weniger  reinen KSrpers gewinnen. Das reine Diaminodinaphtanthracen- 
dichinon beginnt bei 400 ~ zu verkohlen ohne vorher zu schmelzea. 
Es ist in heifiem Ni t robenzo l  mit rotvioletter, in Chinolin, Anilin 
und Pyridin mit roter Farbe 10slich. In a!len anderen gebr/iuchlichen 
organischen LSsungsmitteln erwies es sich als fast unlSslich, ha 
heil3em Eisessig und Essigs~iureanhydrid ist es mit roter Farbe in 
sehr geringem Mal3e 15slich. Von konz. Schwefels/iure wird es mit 
gelbbrauner Farbe aufgenommen, um beim Verdtinnen wieder unter 
Rotftirbung auszufallen. Auch in heil3er Salpeters/iure ist es leicht 
15slich, beim Verdtinnen ftillt ein gelber Niederschlag aus. 



634 R. S e k a  und O. S c h m i d t ,  

A n a l y s e :  

4"887 mff Substanz gaben 12"8I rag COg, 1 "60 mff H20. 
4 " 0 5 0 m  2" ,> ,, 10"66raft CO~, 1"275mg" H90. 
5 '  225 mg ,> ~ 0 '  3577 c~ez3 N (743 m~,  24~ 

Ber. f. C22HLgO4N2: C 71"72O/o, H 3"20o/o , N 7'60O/o; 
gefi: C 71 '49, 71"79o/o; H 3"66, 3'52O/o; N 7"67O/o. 

Reduktion des schwer 15slichen Dinitrodinaphtanthracendichinons. 
Zp. fiber 400 ~ 

In einem Weithalskolben wurden auf einem siedenden Wasser-  
bad unter Verwendung einer elektrischen Rtihrvorrichtung 6 g Ziian- 
cblorfir in 90 cm 3 either 20~ Natronlauge gelbst und nach dem 
Verdfinnen mit 100 c m  3 Wasser, 1 g des schwer 15slichen Dinitro- 
dinaphtanthracend!chinons (Zp. fiber 400 ~ zugesetzt (entsprechend 
einem doppelten Uberschu13 an Zinnsalz, wenn 6 Mol als ffir die 
Reaktion notwendig berechnet wurden.)l Der Kolbeninhalt fiirbte sicb 
sofort dunkel, wobei eifle dunkelschmutzigviolette F~rbung auftrat. 
Nach 2sttindigem Riihren unter Ersatz des verdunstenden Wassers 
wurde das Kblbchen mit Wasser aufgeffillt, wobei es zur Abscheidung 
eines dunkelgeNrbten Kbrpers kam, w~ihrend die dartiber stehende 
Fliissigkeit nur schwach violettblau geffirbt war. Nach dem Filtrieren 
und Waschen mit .Wasser  konnte' das bei 100 ~  Vakuum ge- 
trocknete Reaktion.sprodukt, in einer Ausbeute yon zirka 1 ~ 

gewonnen werden. Es war gut 15slich in heif3em Pyridin, Chinolin 
und Nitrobenzol, wenig 15slich in heifJem Eisessig. und Essigs/iure- 
anhydrid, in den sonst iiblichen organischen Lbsungsmitteln un- 
15slich. In konz. Schwefels/iure lbst es sich unter Braunf/irbung, 
beim Verdiinnen f/tilt es wieder aus. Dutch wiederholtes Um- 
krystallisieren aus Nitrobenzol konnte es in dunkelblauvioletten 
N/idelchen gewonnen werden. Der Zp. des K/brpers lag bei 
zirka 450 ~ 

A n a l y s e :  

4"505 rag Substanz gaben 11 "78 z,12 ~ CO2, 1 "475 mg HsO. 
4 '991 ~g" ,, ,, 1 3 " 0 3 z ~  CO.2, l ' 7 5 0 m g  H oO. 

i0"325mff.  >> ,~ 0"7173cm3 N (753mm, 23~ 
I 6 ' 5 0  ~tg * , 1"102cm3 N (753~r 14~ 

Ber. f. C2.~H12No:O 4 Diaminokbrper: C 71"72O/o. H 3"23o/o, N 7'61O/o. 
Ber. f. C22 H14N 2 04 Diaminok5rper 4 .  H 2 : C 71" 34 O/o , H 3"81 o/o, N 7" 57o/~,. 
Ber. f. C~H16N20r C 70"96o/o, H 4"33o/c , N 7"53o/o ; 

gel.: C 71"31, 71"20O/o; H 3"66, 3'92O/o; N 7"94, 7"87o/o. 

Die Zusammensetzung des Kbrpers wurde nicht .wesentlich 
ver~indert, als andere Reinigungsverfahren, wie z. B. die Extraktion 

1 Ffir die Berechnung der Zinnehloriirmenge war folgende Formel der Reduktioa 
in Betracht gezogen worden: 

C~,H 8 04 (NO2) 2 --p 6 NagSnO 2 4 -  2 H20 -~- C o2Hs O~ (NH2). 2 + 6 Na2SnO 3. 
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mit Aceton, oder ein Umkrystallisieren aus Anilin oder Acetophenon 
<ersucht wurde. Ebensowenig wurde die Zusammensetzung des 
Reduktionsprodukts dadurch beeinfluf3t, als versucht wurde, in 
kiirzerer Zeit mit einem geringeren Aufwande des Reduktionsmittels 
zu arbeiten. Eine Vergr(513erung der zur Reduktion verwendeten 
Zinnsalzmenge scheint aber nicht ratsam zu sein. Bei der 
Behandlung des Reduktionsprodukts mit hochkonzentrierter 
SchwefelsS.ure (500/00leum) in der K&lte konnten tiefgreifende 
Ver~inderungen festgestellt werden, in dem es n~imlich beim Ver- 
diinnen der L/Ssung zum Auftreten dunkelvioletter F~rbungen, 
beziehungsweise zur Abscheidung intensiv geftirbter dunklerNieder- 
schl/ige beim Neutralisieren kam. 


