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Bildung zyklischer Verbindungen 
aus aromatischen Diaminen mittels Chloral 

Von 

RICHARD WEISS u n d  LUDWIG CHLEDOWSKI 

Aus dem I. Chemischen Laboratorium der Universitgt in Wien 

(Eingelangt am 31. Janner 1935. Vorgelegt in der Sitzung am 31. J~inner 1935) 

Be.i der Unt,ers.ucimng de,r Einwirkung yon Chlor.a,l a~,f 
o, o'-Di~li~no,b,ip~h~nyl e:rh~,(~lt,e~ v~ir e~ne Verhi,n~d, ung de~ Zu,s,a~m- 
men.set,zung C~HI~N~C.t~ (I) yore Schmeil~zpu,nkt 111 ~ fiir we~lch,e ~ur 
die beide.n folge~den Struk~uriorme[ln (~) od,er ( b )  
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in Be,t,~ac,ht ko.mm'en ko,n.nt~e,n. Um zu e,ntsche,ide,n, welche de~r be,i- 
den Kons~t,it,uVi,o~ern ,d,e.m KSrper zuko,mmt, ~i,egen ~ i r  au~ ih:n s~l- 
pe~ilge Si~ure erinwirk,en, wo.dur~h d)ie Dinitro~s.ov,e,rhi,n~d~ng 
CI~Hg02N4CI~ (II)~ .Scl~m,elzpunkt 1330 unter Zerset~zun,g, e.ntsta~d. 
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Sorm,it vca ren zvcei sek~andi~r~e A~mi,no,gruppen i~n Molekifi n ~ h ~ e -  
w~,~sen u~d c~er B e~we,is fiir ,da~s Vorhande~nsei,n e4ne:s zykl~ischen 
Syste~ars .ea~br,~cLh:t. 

D~e iiberl~sclmnd g,],~tte, B~in~&ung de,s s)icJbeng,l~i.e~d~rig,~n R4~Fe,s 
ermu~i~o ~ns, @as C:hl, ora~l ra~ff ise~i~e Fi~ll~igk'e~t ,z,um Ri~gse'hl.ul~ 
n~i~ D~a~ninen ,za erprobe~a, ~n ~denen 4i,e be~4en Amiaogvup,pea 
dutch mehr ,~ls. ~zvcei Be~zo~l~e~rne, vo~e~ina:~d'er g:e.~re,nnt s.i~d'. E~in 
ffir ,~iersen Zweak ~e.ei.g,nete~s Syste,m sr un,s e:i~a De,riv,a~t ,d,e~s 
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m-D~ibe.r~zoylbeazol,s .za se~in, 4ena de r ein.e von un~s tmtte oft  fest- 
stellen kOsn, e~n, mi~t welch,er Le.icht~gk, e,it s~ch dlas Tr~ime~hylen- 
~riphenylm.eth,antrike to.n (A) 
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un,cl s ed;ne DeHva~te bidd.en 1. E~s war  dahe,r z.u erwart~en, 4~f~ auch 
~ihn~iche Sy,steme (~) ~, welch e ,d~s z,e.ntrale Me.th~.nkohle,n~stoffuto~n 
r~icht enth'~lten, e,bebns,o }edcht z,ag~ngl,i~h s~e'in werd~e,n. 

Wi t  g;i,nge,n v, om I~sop,h~h~fs~t~rechlor~id a,u~s und lief~en 4ieses 
in C~eggenwart yon Alum'i:ngumch/lorgd aaf  Art!sol ednwirken, wo~bei 
.e.in G.e~ne.n~g'e yon m-D,~ani~soylbe~zol (IIl)~ Sdlme.l'zpunkt 146 his 
149 ~ ur~d p-D,iani~s,oy~b'e~z.ol (IV), C~H~O,~ nfit 4era Schmel.zpunkt 

236- -239  ~ ent~st~and. 
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D~s ~e~z,te;r.e ver4~nkt  s.~il~e B~'lc~ung offenbar de,r uml,a~gern- 
cte,n Wlr'lcung d~e:s Al.,um~r~ium~lflor,~c~s, ~a w, ir yon r~e.ir~st, e,m m-Xylo] 

1 R. WEISS und Mitarbeiter, Monatsh. Chem. 45, 1924, S. 207--214; 47, 
1926, S. 281--286 und S. 459--465; 59, 1932, S. 128--135, bzw. Sitzb. Ak. Wiss. 
Wien (lib) 133, 1924, S. 207--214; 135, 1926~ S. 281--286 und S. 459--465; 
140, 1931, S. 556--563. 

Veisuehe zur Darstellung yon Ringsystemen dieser Art wurden yon 
dem einen yon uns beiden mit Herrn LUDWIG KATZ in diesem Laboratorium 
schon im Jahre 1927 ausgeftihrt. 

Siehe diesbeziiglich Dissertation LUDWIO KATZ, Universit~t Wien 1928. 
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ur~d I.sopht~als~ureg~hy]~est,e,r ,~t~sgi~ge:n. Die Kon,st.i~ution der 
Vel%i~cl~mg (IV) w~rde ,c~urch '~h.r.e .Syn~e,se aa,s ~evep~sh~lyl - 
chlor~,d ur~d _h_ni'sol fe~s:t,g,e~e:g,t und ,di, e Ic~e,ntdt.~t cler b,e~cle~n Pso- 
,duk~e, chlrch Schm.e~z- q~r~d M~sch.soh~e~zp~,l~kt sovd.e Ve,rbrenmmg 
erwie,sen. Bromv~a.s~ser~stoff ~a E~s,e,s.si'g e,n~m'e,t~]ylierte .gas m-Pro- 
dukt glatt ~um en~sprec'henden D~iphenot (V), C~oH~O* d- 2 H~O, 
vo~m Soh, m, el'zp.unkt 215 ~ 
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~}t SMp,~e,ss~a,r~e gi~g ,~a,s 4', 4"-D,~metthoxy-m.d~b,e,azoy,1- 
�9 / p  " I  p ,t " " " i be~z,ol (I,II) in ,~s 4 ,4  -])im, e~Ohoxy-3,3 -&mztro-m-dfioe~z,oyl- 

benzol (VI), C~H~O~No, Sc.hme.lzp~nkt 176 ~ tiber, 
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wS, hrersd ,ats I%benprodukt ,&urch g}eJc, h.z, ei~}ge Hydrolyse un.d 
Oxy&~ti,o.n (die 4'-Oxy-3'-mt~ro-m-,ben,zoylbeuso,e~sa,ttre (VII), 
CI~HgO6N, SCkm61zpunkt. 231 C, ,engstar~d, w.e,loh~e c~urch .~hren s 
ester (VIII), CasH~O~N, Schmelzpunkt 130 C, weJter ch~raktevi.s:iert 
wurde. 

, o / - - \  oo~\ \ _ _ / -  ~ /  
/ ~'~oo~ N0~ 

VII 

Monatshefte fiir Chemie, Band 65 27  
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Die S.~efl~g ,d'er N,i,tro.gn~pp,e,n im Mo.lekil ist d~rch die 
~,l'Igem~i,nen S~bs~imtionsmgeln f.e,stgele,gt. 

D,er Dini~roith.er (VI) e.rg.~b mit BramvcCss,e,rs~off i,n Eis,e,ss,ig 
d~s 4', 4"-Di.oxy-3', 3"-Sinitr (IX), C~oH~208N~, 
Schmefzpmfl~t 195 ~ 

o~/\/~o 
/ \  / \  
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Zinnchlorfir red,u'zierte die Verbind~r~g (VI) 
m~thoxy-3', 3"-d.ia~ni~o -m-d.i,b e,nzoylb,enzo.1 
Sc'kmelzpunkt 189 ~ 
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zctm 4,  4"-Di- 
(X), C.,zH~o0,N~, vo.m 

da~ mit E~is.~ss,ig d~s Di,~zetylpro.dukt (XI)~ C~6H~4N=06, Sc.hmel'z- 
p~nkt 201 ~ mit E s,s~ig,s~ure~nhydrid d~s entspmc,he~e Te,tra- 
.a~etylpro,d~kt (XII), C=oH==OsN~, S c h ~ i z p ~ n k t  185 ~ li.ef, erte. 

Das fre:ie Ava~n ze,ic&ne.t s~ich ,(~urch be,so.nd.e,rs l~ich~e LSs- 
1.ichkeit i'n kalt,e.r, verd~innter S~lzsi~re ~u.s. 

D,a.s D~m.i~a (X) e.r.hi~zte,n wit in Ctflor.oforln mit e.i~ean 
U,ber.sc'h.u$ vo..n Ctxl,oTra,I~ vcob,e:i, w;i,e Ele~,e,ntac,an:~ly.se .u'nd Mo.l.e- 
k~arg~wi~h~sbes~i~zm~u.n~" ze~i~g't:e1% e~i~.e Ve,r.bi~ur~g d.er Zus~m- 
mer~s,e,tzung C.,~H~O~N~CI= (XIII) re,s~t:i.e~te. A~c,h ,bier w,~r wie- 
tier festzustellen, welche ,de~r beiden Struk6uren, (a) ~der (b), 
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dt~s Reak~io~spr~d~kt besitzt. M'it ~s~lpetriger S~ture lieg sich <~i.e 
Ver ~be~ Zi~amertemperat~r ,n~icht zar l~eak~ion bri~Lgen, 
wor th  .de r d~irek~e B e.we~s scheitex~e. I)och weist s~ho,n d~ie Ta~t- 
s a~he, d,~l~ zu ~ihrer B:i*l.d'uag e.in Ub~rschug an Chlor'~l verv~en~det 
wa~de ~nd nut  ei~ ~Io~ekii] de s~sel,be,n mit  einean Molekitl D!ia~in 
z~ugaxamentr, itt, dara~f ~hin, dag deem Pro4ulc~t ,cUe KonstiSu~io~n 4es 
l~i.r~gkS~pers z,ukommt, 4enn es ware r~ic~h~t einz~usehen, v~r~m in 
dem v~llkommen syn~metrischen Distain ,d~e bei~den Am~nog~appe~ 
sich versch~e,deu veE~a~te~ s o~l'lten, lJbevd'ies bewe~st auch ~.e Un- 
15slichke,it de,s KSrpers ~in vevd~innter o~&er ko,n~e,ntr~erter Sal~z- 
sau, re ,5ie Abwesenh,e)it ,e,i~er freien Aminog~uppe. 

D,ie Arbeit vcird fortges, etzt. 

Versuehsteil. 

T r i c h l o r a t h y l , i ~ d e n - o , o ' - d i a m i n o  b 4 p h e n  y l  (I) 8 

1 g o, o'-Di~m,inobiphenyl wurde mit 0"8 g @hlorM in be~zo- 
l i,scher LSs~ng ~ngefahr dre,i S~un~den unter Rtickflug ~uf 4era 
W~sse.rbad e,rhi~zt. N ach dean Abdest~Uieren de.s Benzols vevb~ieb 
ein Rtickst,alld, ,der, ,a.u~s Alkohol ~mgelSst, groge, schwach br~tun- 
]lobe Kris~i le  yore Schme~lzpunk~ 111 ~ tieferte. Ausbe,ube 1"2 g. 

0.1630g Substanz gaben 0"3187 g COs und 0"0502 g H~O 
0"1825 g ,, , 0"2496 g AgC1. 

Ber. fiir C~4H~N2C1 ~ : C53"59, H 3"54, C1 33"93%. 
Gef.: C53"52, H3"45, C133"83~. 

3 Diese und die fo!gende Verbindung wurden yon Herrn A. ABELES 
dargestellt. 

27* 
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D i n i t r o  s o t r  i e h l o r / i t h y l i d e n - o , o ' - d i a m i n o -  
b ~ i p h e n y l  (Ii). 

Zu Nner LS,stmg yon 0-5 g symmetri,sehem Triehlor~ithy- 
liden-o, o'~cliamino~bi,phenyl in E~i.sessig wurden  ~an~er Kiih.l'ung mit 
E~i.sw, as,s.er 0"22 g Nxt.rit~mni~rit, 'in mOglie~hst wemg Wa~s.s.e,r gelOst, 
laags~m hiart~efiig~, wobei sieh ein kris~allh~seher Nie,4er,sehl.a.g 
~b,sehied. N~ch zwOlfst~d ' igem S~,ehen werset~z~en wir d~Js Ge- 
mi,seh m~it.W/~sse:r u.n~cl sa~ugt:en da,s aa~sgesehiedene Pro~ctukt ,ab. 
A~us Alkoh01, worth e,s z,iem:Heh sch,we.r Dstieh ist, konntie e,s grit 
.u,mk~sgalkisi.ert wer~clen. Di~e Su b s~n e  z.ers.e~zt;e sieh bei 133 ~ 
A,t~sbeute 0.4 g. 

o.1600g Substanz gaben 0"2642g CO~ und 0-0308g H~0 
0"1897g ,, ,, 26"5cm ~ N~ bei 200 C und 745mm Hg. 

Ber. fttr C~,tt~O~N,CI~: C45"23, H2"44~ N15"08o~. 
Gel.: C45"03, H2"15, N15"95o~. 

4 ' , . l " - D i m e t h o x y - m - d i b e n z o y l b e n z o l  (llI) u~d 
4 ' , 4 " - D i m e t h o x y - p - , d i b  e n z  o y l b  e n z  o l  (IV). 

1 7 g  r einst~eRs I,sophtl~l~s~tur,e.dichlorid und  ~ e  ~quivMeat,e 
M,e~c  Ar~ils,ol (18 g) wurden .in 2 0 0 c m  S Schwefe,lk.ohlen'stoff ge- 
tS~s,t ~r~d under Sc,httt~eln mit 45"g f Mn pulverisieT~em A~umimum: 
ah, lori, cl in kleinen P,o~rttior~en vers,etzt. D~e I~e~'aktion beg anrL sc~ho~ 
bei ~iInme,r~emper~tur ~u~d wur~d~e ~rmch cle,m Naeh~a,s~se~n der S alz- 
sguree,n~wicklur~g d~rch E:rMtze~n ,a~uf deen Wa~s,s,evbad z~t Ende 
g.effi~hrt. Hievattf d~e~s~i, llier~en wir den  Sehwefe~kohleri,st.off a.b, ze~- 
se~zte~ c~i,e A:l'mni~i~rac~hlor~l~doppel~erbirtd~ang mit Eis und S~Mz- 
s~ure ul~cl tr~eb~en ~urch W~,s,se.rclarmpf die l etz40en l~este von 
An,iso*l ~ c l  ,Sc hw, ef.e~ko~],e~st~off iiber. Die durc,h mehri~alig,es A~ts- 
z~h~en mit  N.atrr vo,n ~clen p~er~oli~schen Nebenprac~uk~e~ be- 
freite VeeMndu~g ,scl~ied ~eim Umkri,s~llis~e,re~ a~ts E,~sessig ein 
Geme~ge yon m- und ,etwa,s p-4', 4"-D,~methoxy~ib,enzoylbe~zol alb. 
Da d~i,e m-Ve,rbi~d~i~g ~eli,rm ,~rSl~e~re LS~sl~iehkMt in Alkot~ol a ufveies 
Mrs ,die en~sprechen~c~e p-V~e~bi~4ung, konnt.e cfur:ch mM~rI~aliges 
f:rakbionier~e~s Kris~all~i.sier.en die Isomer.e,ntremmng e r'z~i.elt we.rden. 
DiMs GeIr~i,seh des~i'i.lie~rte zw~ische,n 310 m~d 3260 bM 12 ram, doeh 
w.a~ e~ine Zerlegung a~f .cli~e.sem We'g~e n'icht m6glieh. 

Di~e m-V, erb,iac~tmg wax in Alkohol m/il3ig, in Eisess~.g, Toluol 
u~d CM.oro,form ].e,ieht 15sHeh m~d gab mig kor~z,e.ngvie.r~er Sehwe- 
felsV~ur.e e~'n,e g.e.lbe L~s,ung, ~a~.s ,der .dureh Wa:s,serzu,s~z c~s K.e~on 
unver/in, deft  ,a~sfiet. Sehmel~zp~,nkt ~us Alkohol 146--149 ~ 
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0.1205g Substanz gaben 0"3362g CO~ and 0"0554g H~O. 
Ber. fiir C~tt~80,: C76"27, H5'24~. 
Gef. : C 76" 09, H 5" 14 %. 

Zur Icleat:ifiz~i,~uag der ~someren p-Verbin4ung war:de die s.e 
aaeh a.u~s T,erephthals'~urech~lo~id u.nd Anisot 4argest.ellt. An~s To- 
luol N~4eln, cli~e bei 2390 sch,mol~zen. E~hl.e M~selmng de~" ~mf bei6e 
Art:ea ge.wonnenen S,ubst~nzen zdgt, e ke~n:e Sehme,lzp,ankt- 
clepl, e.ssion. 

0;1285g Substanz gaben 0"3597 g CO~ und 6"0601 g tI=O. 
Ber. fiir C==H~.~04: C76"27, H5'24%. 
Gef.: C 76"34, H 5"23 r 

4', 4 " -  Dli o x y -  m-,d~ib.e n z o y l b  e n  z o 1 (V). 

2 g 4', 4"-D~methoxy-m=di ,beazoy]~benzol  (III) war4en, in E i, s- 
ess,ig gelSst, mit  20 c m  ~ Bromwa'.s,serstoff, s~iure (d = 1.49) ,sechs 
S,tmK~en aa~ Riiekfl~uf~k@hier ~ekoeht. De r clure2a Wa.ss,er a~usge-. 
fNlte rOt'fiche Niederschl~g ging in Alkalien mi~ gel,ber F~rbe in 
LOs~g .  D,~s entstaaden,e D'ipl~e.nol ]5.ste sieh 1.~ich~ in Alk~hol, 
Ei~se.s,sig, Toluol, l~amn i~ Chloro~form. Aus ve~d~innte,m Alkoh.ol 
schi,~den sich m,it 2 Mcflen Kr,is~llv~as~s,er we~if~,e B1M.tche.n yore 
Schmetlzp~nkt 2150 ab. Au,sb.e,ute 1.4 g. 

0"1220 g Substanz gaben 0"3017g CO, und 0'0549g H~O. 
Ber. fiir C~0H~,O , q- 2 H20: C 67"77, H 5"12%. 
Gef.: C 67"44, H 5"04 r 

De~  ~berga~g yon C~oH~,O, q- 2 H~O in C..oH~O~ entsprieht 
ein G.ewieht,sve~fu, st yon 10.18%, w~thren~cl wir e inen gerlus~ yon 
10"15% faa4en. 

4', 4 " -  D, im e t 'h o x y -  3', 3 " - d ~ i n i  t r o -  m -  d i b  e n z o y t- 

b ~e n z o l (VI). 

7 g 4', 4"-D,imeth,oxy-m~di,bonzoylbenzol (III) wur,gen, in E,~s- 
es,sig sn~sp.e,nlc~i.ert, v,i.er S,~u~d,e,n mit  200 c m  a konzentxi.erter Sal- 
pe'te,rsgure (d = 1"41) ,z~va Si,eden erh~itzt. B~i~n Eia,g,iegen ,des 
K,ot, ben,inh~lt,e~s ]~n v~,el Was,set fiel e~n volu~ninO~s,e.r g:e~ber N~e,der- 
sch~g  ~a~us. M~it ver4iinnter N~tronlaage. ~,n de,r H~itze b e ~ 4 e l t ,  
ging mit orangegelber Farbe die ~ls Nebenprodukt entstandene 
4'-Oxy-3'-nitro-m-be,nzoytbenzoes~,ure (VII) in LSsun,g. D er als 
Rii~k,staad Ve~'b,le.~bencle IYir~it~ro~tther kr:ista, llisqi.ert,e e~us E~.s,e.s~s~,g 
in la.ng.en faxblo~sen N~4dn,  dle .i~n Chl~oroform gnte LOs]ichkeit 
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zeigten, in Alk~hol prak~i~seh tmlSs~l,ieh vcaren. SehmNzp~unkt ~us 
E,i,sessig 174--177 ~ A,t~sbeute 5 g. 

0.1265g Substanz gaben 0"2778g CO~ und 0"0403g H~O 
0"1994 g , ,  ,, 10'75 c m  ~ N~ bei 150 und 762 m m .  

Ber. fiir C**tt,~OsN~: C60"55, H3-67, N6"42%. 
Gef.: C59"89, ti3"86, N6"41%. 

4 ' - O x y - 3 ' - n ~ i t r  o - m - b e n z  o y l b  e n z o  e s ~ t u r  e (VII). 

Di,e b~i tier oben erwi~hnten Reiaigung des Dknitro~tthers (VI) 
abf~l;le~de a,lk~l~i,s~he LSsu,ng sc.ki,~d beim Ans~tu,ern einen floek~gen 
Niedersehtag a:b, d er ~us /klkohol (~der Eisessig gelbe Kr~is~lle 
li.eferte. D i e  Verbin&ung war in Chloroform schwer 15slich u nd 
verfltissigte sich bei 231 ~ 

0.1554 g Substanz gaben 0-3329 g CO, und 0"0440 g tt~O 
0"2300g ,, ,, 9 " 9 c m  ~ N~ bei 210 und 743mm. 

Ber. ffir C~H~0~N: C 58"53, H 3"13, N 4"88%. 
Gef.: C 58"42, H 3"17, N4"89%. 

Die Methoxylbestimmung verlief negativ. 

4 ' - 0  x y - 3 ' - n , i t r  o - m - b  e n z o y l b  e n  z o e  s ~ u r  e ~ t h y l -  
e s t e r (VIII). 

Eine LS~sun,g von 1"5 g S~ture (VII) in 50 c m  3 ~bsolutem A, lko- 
hol wurde unter  Fe~tehtig, keits~us,sciflaft mit  t rockene~m S~l~si~are- 
~a,s ge.sat~igt uud h~,era~uf under w eiVerem Eiale,iten yon Chlor- 
vca,sserstoff elirm Stunde 'a:u,f rdem Wa~sser~ad erw~rmt. N~ch ,~em 
Abcla~npfen des LOsungsn~i~t,els bei 40 o i m Vaku, um ergab 4er 
Rfiek~s~r~d a, u s _&lk(~hol groge gelbe Bl~ te lmn yore Schr~elzpunkt 
130 ~ A~sbeute 80% de,r Th, eori.e. 

3"748mg Substanz gaben 8"437mg C0~ und 1"449 m g  H20. 
Ber. fiir C~tttaO~N : C 60"94, H 4'16%. 
Gel.: C 61" 39, H 4" 33 %. 

4', 4" - Dqi o x y -  3', 3 " . - d i  n i t r  o - m - d i b  en  z o y l -  
b e,n z o,1 (IX). 

a) Dur6h En~me~hylierung. 

3 g D ir~itroi~ther (VI) b ehar~delten wir in der b~i Spalt.ung des 
4 ' ,  4 " - D i m e t h o x y - m ~ d ~ i b e n z o y l b e n ~ z o i s  (III) angegebenen Weise mit 
B~omw~s,serstoff.s~ure. D,e'r ~so e.r~a,ltene KSrper kr~sta.llisier~e a~s 
Ei.sessig .4,n f~inen gelben N~de'ln vom SehmeCzpunkt 195 ~ Aus.- 
beu~e 2.2 g. 
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b) Dutch N, it~iertmg. 

/m 200 c m  ~ e,i'n.er M isol~ung glelicher Tei~le W~sser un, d ken- 
zen~trJer~e.r Sa~p~t,e,rs~ure (d ~ 1.41) fti,gt:en wir 2 g 4', 4"-Dioxy- 
m - c l i b e n z o y l b e n z o l  (V), ~e.15st in 50 c m  ~ Ei.ses,sig, .und .erh~i~zten 4~s 
G~m~i,s~h ~dr~i Stur~den. Dl~s Re~aktior~sprod~kt wur~de mit  W~s~s~r 
at~s~ef~lt ur~d .a~s Eises,sig ttmge~(~st. Die Verb ir~4ur~g sc,hmolz 
~rot~z w, iederholte~m Umkr,is~llisier.en un.sohar[ be i ua~ef~thr 190 ~ 
offer~bar infolge Ve,r,u,nre~iai,gung durch ~eb,er~pro'dukte. Atts- 
boute 1"2 g. 

B si Anwer~dur~g kon~entrieTl~er S,alpe~tex,sliur.e verbram~t:e das 
Molekiil b is zur I, s op~h~i~a,ls~ure. 

0-1481g Substanz gaben 0-3169 g CO~ und 0"0393 g H,O. 
Bet. ffir C~oH,~0sN,: C 58"89, H 2"96%. 
Gef. : C 58"36, tt 2"97%. 

4 ' , 4 " ' - D , i m e t h o x y - 3 " , 3 " - d i ~ m i n o  - m - d , i b e n z o y l -  

b e n z o l  (X). 

6 g 4', 4"-Dim~t'hoxy-3', 3"-dinitro-m-,diben,zoylbenzol (VI) in 
tSi,s~ssi, g 'l~ie~en wir m it .einer LSs~r~g vo~ 20 g Zi,nnohlortir in wenig 
ko,nzent.rie,rter S:~l~z,s~ur,e r.e,~gJeren. N~ch dem E inengen c~er F~t~s- 
sigkeit wal~de a~mm,or~[al~a;lisch g,em~aoht ~n,d d, urch Versetze~l mi~ 
v~i~e~l ~e~lbe,m A~nmoasul~d ,a~les Zinn .i~n L S s ~ g  g~ebr,~cht. D,~s 
a,bgesch,i, ed, on, e Ret" ' mu~:tio~spr(~dukt idel~ sich a u,s Alk~)hol unter ~u- 
s~tz yon Tierk.o~r umlSsen. Oelbl'iohe Kri,sta.He, ,die unt, e r vor- 
hevtg.e~m E rw.eichen b e4i 1890 ,d, u rohscl~molzen ~n~d oin~e be,so~,devs 
grol~e L0s,lJclhke0t .~n w~sser~ger S,a~lzsg~ur~e o~e~r Chloroform s c h o n  
in tier Kglte b e,s~l~en. Alkohol ~ d  To]uol nahmen a.uch bedim 
Koc~hen na t  mgl~ge Mengen ,c~es K~'pers  a.uf. Oftm~li.g'es Umkri- 
stoJ:ldsi~e,re,n a u,s A'lkohot war n0~g. Au,sbeat~e aa reinem Pro- 
d ~ t  1.8 g. 

0.1317g Substanz gaben 0"3397g CO, und 0"0614g H~O. 
Ber. for C~,H~o0,N~: C 70"18, tt5"35%. 
Gel. : C 70" 35, tt 5" 22 %. 

3'~ 3" - D .i,~.z e t y t,d~i~a m,i n o - 4', 4"' - d i m,e t h  o x y- 

m - d i b , e . n z o y l b e n z o l  (XI). 

1 g Diem,in (X) wurde e,inen Tong mit  50 c m  ~ E isessig gekocllt, 
hernac,h ,ira V,~ktmm &er iiberschtts~s,ige E,i,se,ssig ~bd.estJlliert ~ d  
tier bl~aune Rtick,s,tar~d mit _&l,kohol a,u,fgenommen. Schwach br:2un- 
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l ich~e~l~e Pr~sm.en vom Sch~ndzpunkt  201 ~ ,die sigh be,sor~c~ers 
leicht  ~n E~se,ss~g ,ttr~d Tol~uo~l 15~ste,n. A tt:sbeute 0"9 g. 

3"297mg Substanz gaben 8"233mg CO~ und 1"491mg tt~O. 
Bet. for C~tt~0~N 2 : C 67"79, H 5"26~. 
Gef.: C68"10, H5"06%. 

3", 3 " - T e t r a a z e t y l d i a m i n o -  4', 4 " -  d i m  e t h o x y- 
m - d r i , b e n z o y l b e n z o l  (XII). 

N.ach sec.hss~ti~dig,em Erh, i tzen von 2 g D.ia~in ( X ) m ~  20 c m  ~ 

E'~sigs~i~re~anhyd~i, cl v~r,b~i,eb ,urns aach  ctean ~b,cle~st~liere,n des LS- 
sungsm~t~e~ls ~i~n V~ku, mn ,e~ine c~icke 5~ige ~[a, sse, d~ie ~ach m.ehr- 

tS~g~e.m S~ehea yon Kri~sta,l:len 4urcl~set,zt v~ar u:nd nach zwei- 
m~iige,m l~mlO,sen ,~u:s A lkohol f~rblo,se Bla~tchen vom Schme~z- 

punk~ 185 o e r:g,ab. Le~icht l~l:i~h ,in E'ise,s;s,ig u~d Toluol. Aus- 
beute  1-8 g. 

0.1247g Substanz gaben 0"3014g CO~ und 0"0566g H~O. 
Ber. ffir CaoH~sOsN~ : C 66"15, H 5'19%. 
Gel. : C 65- 92, H 5" 08 %. 

S y m .  T r'~ c h l o  r ~ t h  y l , i~de  n -  3', 3 " -  d,i a~m i n o - 4', 4 " -  d~- 
m .8 t h o x y - m - d  4 b ,e n z-o y 1 b ,e n z o 1 ( x l i i ) .  

0.4 g Diam,in (X) wurden  re,it dem ~,ierfachen s  
Ohlvra,1 ~in 10 c m  8 C ~ o r o f o r m  u ng'~f~hr dl~e~i St~mrd, e~ a~lf cte.m 

W~sserl~a~d ~fl~it,zt. N~ach ,&era Ab&tms~eaa yon C ~ o r o f o r m  ~mcl 

iibe~rschi~ss~,g~em C~lora~ ~.m V,akttum e,~t~i.eI~en wir  einen ge,lbe,n 
Riick,sta,~d, ,de,r ~t~s A~lkoho~l in gute,r Ausbe~te br~unl.ichweil~,e 
~d.e , ln  e,rg~b. Sahm~e,lzp,~nkt ,unbar Dunk~l,fgrb,ung u n,d ~erse,bzung 
b,e~ 200 ~ 

0"1183g Substanz gaben 0"2460g CO 2 und 0"0411g H20 
3"017 mg . . 2" 577 mg AgC1. 

Bet. ftir C24H~O~N~Cl~ : C 56"96, H 3"79, C1 21"04%. 
Gef: C 56"71, H 3" 89, C121" 13 %. 

Mlkro-Mol-Gewicht,s-Be,st;im~mng ~ nach J.  PmscH mi t  T e~ra- 
hyc~ro-a-d~zy~loperrbac~ie,n~on-(3) ~als LUisu,n'g~smitt,el E -  56-8. 

l '088mg Substanz in 11"72mg LSsungsmittel: h-----11"0 o. 
Bet. ftir C~H~O~N~CI~: 505"55. 
Gef. : 479. 

Diese Bestimmung hat Herr Dr. J. Pmscn ausgefiihrt, woffir wit ihm 
bestens danken. 


