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Zusatz von Schwefelammoniom reibt man den Niederschlag gut durch,

lisst dann kurze Zeit stehen und fillt endlich mit Wasser. Den

abfiltrirten, gewaschenen Niederschlag kocht man so oft mit schwacher

Salzsiure (spec. Gew. 1.05) aus, als Ammoniak noch eine Fillung ver-

ursacht. Die sauren Ausziige werden dann mit Ammoniak {ibersittigt
und der Niederschlag, nach dem Waschen und Trocknen, in Chloro-

form gelést. Man destillirt das Chloroform ab und krystallisirt den

Riickstand wiederholt aus fiinfzigprocentiger Essigsiure oder aus Salz-

siiure (spec. Gew, 1.055) um.

s-Dinitrotoluidin krystallisirt aus siedendem Wasser in haar-
feinen Nadeln, Schmelzp. 166.5—168°. Es ist sehr leicht ldslich in Al-
kohol, leicht 16slich in Essigsiure (von 50 pCt.), Benzol, Chloroform,
sehr schwer in kochendem Wasser oder Schwefelkohlenstoff, fast un-
16slich in Ligroin.

Analyse: Gef. C 43.1 (statt 42.6 pCt.); H 3.7 (statt 3.6 pCt.)

Wie Friederici zeigte, gebt (v) m - Dinitro - p - toluidin beim
Kochen mit Chromsiuregemisch in Dinitro-p-amidobenzoésiure (Chrys-
anissdure) C¢H, . 0013 H. N(;)2 . N“E)Ig . N(gz, iiber. Die oben ange-

( )
nommene Constitution des v-Dinitrotoluidins erhilt dadurch eine voll-
kommene Bestitigung.

Ganz anders verhdlt sich s-Dinitrotoluidin. Bei zwei in gleicher
Weise gefiihrten Oxydationsversuchen ging v- Dinitrotoluidin bei lén-
gerem Kochen mit Chromsaduregemisch in Chrysanisséiare iiber. Das s-Di-
nitrotoluidin wurde viel heftiger vom Chromsiuregemisch angegriffen:
von der so wohl charakterisirten Chrysanissiure entstand
aber keine Spur. Ich erhielt ein amorphes, braunes, indifferentes,
in Wasser vollig unlésliches Pulver. Die neben dem Methyl befind-
lichen Gruppen (NO,; und wabrscheinlich NH,) haben eine glatte
Umwandlung der Seitenkette in CO,H verhindert. Das v-Dinitro-
toluidin kann dagegen regelmissig oxydirt werden. Vermuthlich ist
das Oxydationsprodukt von s-Dinitrotoluidin eine Azoverbindung.

St. Petersburg, Technologisches Institut.

63. L. W. Andrews: Ueber Aethylenjodopikrat.
(Vorlaufige Mittheilung.)
(Eingegangen am 6. Februar; verlesen in der Sitzung von Hru. A. Pinner.)

Eine Notiz von Weddige !) veranlasst mich, folgende erste
Resultate einer Arbeit diber einen nahe verwandten Gegenstand mit-
zutheilen.

1) Journal f. prakt. Chemie 21, 127.



245

Aethylenjodiir in Chloroformlésung wirkt schon bei gewdhnlicher
Temperatar auf trockenes, fein zerriebenes Silberpikrat ein, und bei
70 — 809 verldnft die Reaction glatt. Die von dem Silberjodiir abge-
gossene Chloroformlésung wird mit verdiinnter Natronlauge geschiit-
telt, um freigewordenes Jod zu entfernen, iiber Chlorcalcinm getrock-
net und der freiwilligen Verdunstung iiberlassen, wobei sich sehr
schéne, blassgelbe Krystalle in Tafeln oder Prismen abscheiden.
Dieser Korper bildet, aus heissem, absoluten Alkohol einige Mal um-
krystallisirt, fast farblose Nadeln, welche durch Einwirkung des Lichtes
dunkel orange werden.

Eine Jodbestimmung ergab:

I 1 Berechnet fiir
: : CoH,(NO,),0C,H,J
J 32.90 pCt. 33.01 pCt. 33.16 pCt.

Die Substanz ist also Aethylenjodopikrat!) zu nennen. Ihr
Schmelzpunkt liegt bei 69°.5. Sie ist in Wasser unldslich, in kaltem
Alkohol sehr schwer, in Aether schwer und in Chloroform leicht 16s-
lich. Mit Cyankalium giebt sie in der Kiilte einen dem pikrocyamin-
sauren Kalium Zhnlichen Farbstoff. Beim Behandeln mit alkoholischem
Ammoniak liefert sie sandige, gelbe, sublimirbare, in den gewdhn-
lichen Losungsmitteln unldsliche Krystalle, welche ich jetzt weiter
untersache.

Silberpikrat (2 Mol.) und Aethylenjodiir (1 Mol.) gaben beim fiinf-
stindigen Erhitzen mit Chloroform in geschlossenen Réhren bis 1000 als
Hauptprodukt Aethylenjodopikrat, neben harzigen Zersetzungsprodukten
und einer in Alkohol viel leichter 18slichen Substanz, die genau bei
780 schmilzt. Letztere ist wahrscheinlich Aethylenpikrat, doch reich-
ten die bis jetzt in reinem Zustande erhaltenen Quantititen fiir eine
Analyse nicht aus.

Aethylenbromiir (mit Chloroform verdiinnt) wirkt auf Kalium-
pikrat bei 130° nicht ein.

Das nihere Studium dieser Kdrper mdchte ich mir vorbehalten,
und hoffe ich nichstens die Untersuchung auf die entsprechenden
Aethylencyanderivate der Pikrin- und Styphninsiure auszudehnen.

Gottingen, 3. Februar 1880.

1) Der Name Jod#thylpikrat (nach der Analogie der von Weddige ent-
deckten Verbindungen gebildet) ist zu verwerfen, da er zwischen den moglichen
Isomeren Aethylenjodopikrat und Aethylidenjodopikrat nicht unterscheidet.





