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Sulfochlorid in der Gesamtmenge verseift  and  so das Di-p-tolyldisulfid rein 
gewonnen: 0 ,8g (Sehmp. 46~ 41,5~ d. Th.). 52,4% des Sulfoehlorids 
lagen unveriindert  vor. 21,2% des ~_thylanilins waren in p-Brom-N-/ithyl-  
anilin iibergefiihrt worden. (Sdp.l l :  135 bis 136~ n~~ 1,5958; Sehmp. 12~ ' 

CsH10NBr (M = 200,08). Ber. Br 39,94. Gel. Br 39,84. 

7,3 g N-Mono~thylanil in warden in 30 eem wiil3r. I-IBr (47%) gel6st und 
nach Zugabe yon 5,8 g p-Toluolsulfoehlorid 6 Stdn. unter  RiickfluB erhi tzt .  
Aufarbeitnng wie oben. 1,4g Di-p-tolyldisulfid (Sehmp. 46~ 38% d. Th.). 
59% des N-~thylani l ins  wurden unver/indert  wiedergewonnen, w/ihrend 
29,60/0 als p-Brom-N-/i thylanil in isoliert werden konnten. 

Unter  analogen Bedingungen wurde aus w/igr, t IB r  und N-Nthylani l in  
allein erwartungsgemfil3 kein Brom/ithylanil in gebildet.  

Nachtrag zu unserer  Arbeit: Uber das angebl iche 
fi-(2-0hinolyl),~ithylamin yon R. Hupe und A. Schrammer. 

( K u r z e  ~ i t t e i l u n g . )  

Von 

K. Eiter und E. Mrazek. 

Aus dem I I .  Chemisehen Laborator ium der Universit/~t Wien. 

Mit 1 Abbildung. 

(Eingelangt am 14. Nov. 1952. Vorgelegt in der Sitzung am 27. Nov. 1952.) 

Vor kurzer  Zeit  h a t t e n  wir 1 fiber die K o n s t i t u t i o n  eines KSrpe r s  
ber ichte t ,  der  yon  R. Hupe  und  A.  Schrammer 2 bei  der  ka t a ly t i s c he n  
R e d u k t i o n  des Chino]yl -2-aceta ldehyds  e rha l ten  und  yon  diesen Au to ren  
f~lschlich als B-(2-Chinolyl)-~thylamin angesehen wurde.  Nun  h a b e n  
R. B. Woodward und  Edmund  C. Korn/eld ~ in einer Pub l ika t ion ,  welche 
leider e r s t j e t z t  zu unserer  Kenn tn i s  gelangte,  gezeigt,  dab  bei  der  Ein-  
wi rkung  yon  Lauge  auf Chinaldin-chloral  und  Oxyda t ion  des en t s t ehenden  
P r 0 d u k t e s  infolge eines kompl iz ie r ten  Umlagerungsmechan i smus  nieht ,  
wie A.  Einhorn ~, A.  Einhorn und  P. Sherman 5, W. Borsche und  R. Man- 
teuMel 6, R. Hupe  und  A. Schrammer 2 angenommen ha t t en ,  Chinolyl-2-  
ace ta ldehyd ,  sondern 3-Acetyl -chinol in  ents teht .  Den e indeut igen  
Kons t i tu t ionsbeweis  dieses 3-Acetyl-chino]ins sehen wir  al lerdings in  
einer Synthese ,  die B. K.  Nandi  ~, ausgehend vom Chinol in-3-carbons~ure-  
ester,  durchgef i ihr t  hat .  
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W o o d w a r d  und Mitarbeiter haben nun auf zwei Wegen, unter anderem 
bei der katalytischen Hydrierung des 3-Acetyl-chinolins, eine Verbindung 
vom Sehmp. 174 bis 180 ~ erhalten, welche die Bruttozusammen- 
setzung CnHnO N besitzt und die auch schon frfiher bei anderer Ge- 
legenheit erhalten worden war. Diese Verbindung ist sicher identisch 
mit der yon uns auf dem yon H u p e  und S c h r a m m e r  angegebenen Weg 
erhaltenen Substanz vom Schmp. 182~ dies geht aus de r  Gleichheit 
des UV-Absor]ationsspek~rums, des Schmelzpunk~es und sonstiger 
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A b b .  1 .  

Charakteristika hervor. Wir miissen uns der Formulierung dieser Ver- 
bindung als 1,4-Dihydro-3-acetyl-ehinolin (III)  yon R . B .  W o o d w a r d  

nnd E .  C. K o r n ] e l d  anschlie]3en. Das yon uns reduzierte Oxim (II) ist 
daher nicht  das des Chinolyl-2-aee~aIdehyds, sondern das des 3-Acetyl-- 
chino]ins; die erhaltene Verbindung is~ demnach 1,4-Dihydro-3-acetyl- 
chinolin (III) .  
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Diese Verbindung zeigte merkwfirdige Eigenschaften, die uns zur 
Aufstellung der alternativen Formeln als ],2,3,4-Tetrahydro-furano- 
(3',2': 2,3)-chinolin bzw. 1,4,4;,5'-Tetrahydro-furano-(3',2': 2,3)-chinolin 
veranlaBten. Bei der C-Methyigruppenbestimmung des 1,4-Dihydro-3- 
acetyl-chinolins (III) als auch des 3-Acetyl-chinolins (I) nach Kuhn- 
Roth konnte auch nicht spurenweise Essigs~ure bestimmt werden. Aus 
tier Tatsache, dab 1,4-Dihydro-3-acetyl-chinolin (III) im UV-Spektrum 
keine Carbonylbande zeigt und mit p-Nitrophenylhydrazin in 30% iger 
Essigs~ure selbst bei l~ngerem Erhitzen kein Hydrazon bildete, wi~hrend 
die Carbonylgruppe im Keton (I) sehr wohl nachweisbar ist, haben wir 
die Gegenwart e iner  Gruppe --CO--CH~ in der Verbindung (III) fiir 
unwahrseheinlich gehalten. 

SehlieB]ich sei eine soeben erschienene Arbeit yon Reuben G. Jones s 
tiber die Darstellung des 2-/~-Aminoi~thylchinolins erwi~hl!t, in welcher 
der Autor die Vermutung ausspricht, dal~ die yon R. Hupe und 
A. Sehrammer bei der Reduktion des 3-Acetyl-chinolin-ketoxims (II) 
erhaltene Verbindung das 3-Chinolyl-c~-i~thylamin sei; naeh unseren 
Untersuchungen trifft diese Vermutung ~ficht zu. 

Z u r  R e d u k t i o n  y o n  As (V)  und Sb(V) mit S o d e r  S - h a l t i g e n  
V e r b i n d u n g e n .  

(Kurze  M i t t e i h n g . )  

Von 
N. Konopik und J. Zwiauer. 

Aus dem I. Chemischen Laboratorium der Universitgt Wien. 

Mit 1 Abbildung. 

(Eingelangt am 14. Nov. 1952. Vorgelegt in tier Sitzung am 27. Nov. 1952.) 

1. R e d u k t i o n  m i t  Schwefe l .  

Im fo]genden wird fiber eine Methode berichtet, die sich bei uns 
seit lgngerem gut bew~hrt hat und die ffir As(V) yon N. Konopik und 
ffir Sb(V) yon J. Zwiauer aufgefunden bzw. ausgearbeitet worden ist. 
Danach lassen sich As(V) und Sb(V) dutch Abrauehen mit Schwe/elbliite 
und konz. H2SO ~ quantitativ zur 3wertigen Stufe reduzieren, die dann 
in fibiicher Weise, z. B. mit KTY[nQ, maBanalytisch bestimmt werden 
]~7 a [ l I1.  

Ausgeg~ngen sind wir yon der Tatsuche, dab in LSsungen von 
Schlippeschem Salz (bzw. des analogen Thioarsenats) nach Ans~uern 

8 j .  Amer. chem. Soc. 74, 4207 (1952). 


