2175

dunkel und zuletzt wurde sie roth und dickflissig. Nachdem alles
Trichlormethylsulfochlorid zugesetzt war, wurde noch einige Zeit auf
dem Wasserbade erwidrmt. Hierauf wurde mit Wasser und Ammoniak
versetzt und das Anilin mit Wasserdimpfen abgetrieben. Der Riick-
stand wurde in Salzsdure geldst, mit Thierkohle entfiirbt und auf dem
Wasserbade eingeengt. Es schieden sich beim Verdunsten hiibsche
Krystalle eines Chlorhydrats ab, welche bei 282° schmolzen und hin-
sichtlich Krystallform, Loslichkeit und Schmelzpunkt mit dem Cblor-
hydrat des Carbotriphenylamins iibereinstimmen. Eine Chlorbestimmung
ergab:
Berechnet Gefunden

Cl 1096 11.09 pCt.

Durch Ausfiillen der Lésung des Chlorhydrats mit Ammeoniak
wurde das Carbotripbenylamin in freiem Zustande erbalten, das nach
dem Umkrystallisiren aus Alkobol in kleinen, weissen Schiippcben kry-
stallisirt und den richtigen Schmelzpunkt des Carbotriphenyltriamins
(1939) zeigt. Diesc Reaktion bestitigt, dass CCl, --- 50, Cl dieselben
Unmsetzungen, welche CCl, in der Hitze zeigt, schon bei gewdhnlicher
Temperatur veranlasst.

Zirich, Laboratorium des Prof. V. Meyer.

415. W. Michler und H. Walder: Vermischte Notizen zur
Kenntniss des Dimethylanilins.

{Eingegangen am 27. September; verlesen in der Sitzung von Hrn, A. Pinner.)
Verhalten von Phosphorpentachlorid zu Dimethylanilin.

Trigt man Phosphorpentachlorid in kleinen Portionen in Dime-
thylanilin ein, so 188t sich dasselbe unter lebbaftem Zischen darin auf.
Anfangs féirbt sich die Flissigkeit dunkel und schliesslich blan. Nach-
dem keine Reaktion mehr bemerkbar war, wurde noch etwas auf dem
Wasserbade erwiirmt und hierauf das Reaktionsprodukt mit Wasser
versetzt. Alsdann warde mit Ammoniak ibersittigt and das nicht
zersetzte Dimethylanilin mit Wasserddmpfen abdestillirt. Der Riick-
stand erwies sich durch Schmelzpunkt und sonstige Eigenschaften als
das von Hauhardt, Ddébner u. A, erbaltene Tetramethyldia-
midodiphenylmethan. Eine Platinbestimmung des Doppelsalzes
aus dem salzsauren Salz mit Platinchlorid gab auch fiir diesen Kérper
gut stimmende Zahlen:

Berechnet Gefunden

Pt 29.57 29.49 pCt.
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Einwirkung von Natriumpitrit anf Dimethylanilinsulfo-
séiure.

L3st man dimethylanilinsulfosauren Kalk in Wasser, sfuert als-
dann mit Salzsiiure an und fiigt eine concentrirte Ldsung von Natrium-
nitrit hinzu, so scheidet sich ein gelber Niederschlag ab. Derselbe
wurde abfiltrirt und mit Wasser und Ammonjak ausgewaschen. Nach
dem Umkrystallisiren aus Alkohol bildet er gelbe Blittchen, welche
bei 163° C. schmelzen. Die damit angestelllen Analysen ergaben
Zahlep, die fir Mononitrodimethylanilin stimmen.

Berechnet Gefunden
C 57.83 58.06 57.80 pCt.
H 6.02 6.33 593 -

Das Reduktionsprodukt mittelst Zinn und Salzsiure gab mit
Eisenchlorid und Scbwefelwasserstoff die fiir Dimethylphenylendiamin
charakteristische Firbung.

Das Filtrat, welches beim Abfiltriren des Nitrodimethylanilins
erhalten wurde, wurde mit Ammoniak versetzt und auf ein kleines
Volumen eingedampft. Alsdann wurde die Lésung mit Salzsiiure ver-
setzt, wobei sich ein gelber Niederschlag abschied. Derselbe warde
noch mehrere Male aus heissem Wasser umkrystallisirt und hierbei
in schonen, gelben Krystallen erbalten; in Wasser ldsen diese sich
mit gelblicher Farbe, in Alkalien mit rothgelber Farbe auf; die wis-
serige Ldsung firbt Seide schwach gelb.

Die Verbindung giebt gut krystallisirbare Salze und ist nach der
Analyse einiger Salze Nitrodimethylanilinsulfosiure.

Nitrodimethylanilinsulfosaures Baryum bildet citronen-
gelbe, rhombische Prismen. Es ist leicht l6slich in heissem Wasser,

schwer in kaltem.
Berechnet Gefunden

Ba 21.52 21.44 21.41 pCt.
Nitrodimethylanilinsulfosaures Calcinm krystallisirt in
rhombischen Tafeln, welche sich leicht in Wasser 18sen.

Die Calciumbestimmung ergab:
Berechnet Gefanden

Ca 7.54 7.59 pCt.

Bei der Reduktion der Nitrosdure mit Zinn und Salzsiiure wurde

eine Dimethylanilinamidosulfosiiure

N(CH,),

C¢Hy(NH,

SO;H
erhalten. Dieselbe ist in Wasser leicht 13slich, wenig dagegen in Al-
kohol, sie krystallisirt in grossen Rhomboédern. Din Salze sind wie
die Shure selbst farblos und gut krystallisirbar. Das Barytsale kry-
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stallisirt ans Wasser in silberweissen Schiippchen. Bei 130° C. ge-
trocknet gab das Salz folgende Zahlen:
Berechnet Gefunden

Ba  24.16 24.13 24.05 pCt.
Das Kalksalz krystallisirt aus Wasser in gldnzenden Blittchen.
Das bei 130° getrocknete Salz ergab:

Berechnet Gefunden

Ca 8.51 8.49 pCt.

Einwirkung von Schwefelsiure auf Monobromdimethyl-
anilin,

Erhitzt man gleiche Gewichtstheile Monobromdimethylanilin and
concentrirte Schwefelsiure im Oelbad auf 180°, giesst alsdann das
Reaktionsprodukt in Wasser und séttigt die Fliissigkeit mit Barythy-
drat, so erhilt man das Barytsalz einer bromfreien Sulfosfiure.
Das Salz hatte in seinem Aussehen die grdsste Aehnlichkeit mit
dimethylanilinsulfosaurem Baryum und auch die Barytbestimmungen
gaben fiir dieses Salz gut stimmende Zahlen.

Berechnet Gefunden

Ba 25.61 25.76 25.61
Ziirich, Laboratorium des Prof. V. Meyer.

416. W. Michler und A. Zimmermann: Ueber substituirte
Harnstoffe.
(Eingegangen am 27. September; verlesen in der Sitzung von Hrn. A. Pinner)

Chlorkohlenoxyd und Metaphenylendiamin,

Lost man Metaphenylendiamin in Chloroform und sittigt die
Losung mit Chlorkohlenoxyd, so erstarrt sie sehr bald zu einer breiigen
Masse. Alsdann wird das Chloroform abdestillirt und der Rickstand
mit salssdurehaltigem Wasser ausgezogen. Es hinterbleibt ein weisses,
amorphes Pulver, das in den gewdbnlichen Losungsmitteln fast ganz
unldslich ist. Alkohol 18st es nur spurweise auf. Beim Erhitzen auf
300° C. beginnt es sich zu brdunen ohne vorher zu schmelzen.

Um fiir die Anpalyse ein hinreichend reines Priparat zu erhalten,
wurde das Produkt mehreremal tiichtig mit absolutem Alkohol aus-
gewaschen und dann mehrere Tage iiber Schwefelsiure im Vacuum
stehen gelassen und alsdann analysirt. Die bei der Analyse erhaltenen
Zablen stimmen fiir die Formel eines Phenylenharnstoffs von der
Zusammensetzung

'/NH\.
co :Cs H, oder eines Multiplums desselben.
“NH”



