
Schwefeltetrachlorid und Tellurtetrachlorid. Wiibrend das  erstere nur 
in niederer Temperatur bestandig ist, l%sst sich das Selentetrachlorid 
bei nicht zu hoher Temperatur unzersetzt rerdampfen und das  Tellur- 
trtrachlorid zeigt auch bei relatir hoher Ternperatur noch die richtige 
Damp fd ic h t e. 

Die beiden im Dampfzustande bestaiidigen Chloride des Tellurs 
&id eiii pragnantes Beispiel fur den Wechsel der Valenz eines 
Elenientes, in Verbindung mit d e m s e l b e n  anderen Element. 

Auch bei dieser Untersuchung hatte ich. mich der werthvollen 
Unterstiitzung des Hrn. F r a n z  S c h m i d t  zu erfreuen, dem ich dafiir 
xneinen besten Dank sage. 

A a c h e n ,  im August 1887. 

527. Ge o r g P u l v  e r m 8 c h e r : Ueber Homo - o - phtalimid. 

[Aus dem I. Berl. Univers.-Labor. No. DCLXXXV.] 
(Eingcgangcii am l:i. Augnst.) 

Dnrcii die Einwirkung roil Alkali nnd Jodniethyl auf Homo- 
plitdirnid erhielt s. G a b r i e l ' )  Derivate dieses Kiirpers, welche ail 

Strllr der Wasseratoffatorne iii der Seitenkette Methylgruppen ent- 
hielten, uiid zwar gelaiig es,  nach Heliebeti 2 oder 3 Methylgruppen 
einzofuhren, d. h. ein Diniethylhornophtalimid C ~ H S  ( C  H& NO2 resp. 
p in  'I'rimethylhamophtalimid Cy Ha(CH3)aNOt darzustellen. Diese 
lirideii Verbindungen lieferten durch Behandlung init Salzsaure uuter 
Driick &is h h y d r i d  der a-DimethylhomophtalsLure, welches bei der 
hs t i l l a t ion  mit Natronkalk Isopropylbenzol glib. 

Auf Veranlassung des Hrn. Prof. Dr. S. G a b r i e l  habe ich die 
Einwirkiing vori Jodiithyl und roil Renzylchlorid auf das Horno- 
plitalimid iintersricht urid bin dabei zu folgrnden Resultaten gelangt: 

L) iii t h y 1 h o in 0 - 0  - p h t a  I i m i d ,  Cy IIj (CzH&N 0 s  . 
Zri eirier Liisung roil 5.3 g Natrium ('2 Mol.) in 100 ccm Aethyl- 

:illroliol werden 19 g feingepulrwtes Homophtalimid ( 1 Mol.) uiid 
1 !-)O ccni Wasser gegeben. Beim Erwiirmen tritt viillige Lijsung ein; 
niicii t'iigt nuri -10 g .Jod:ithyl (2 Mol.) rind darnuf soviel Alkohol hinzii, 

._ 

I )  I ) i t w  Rcri(.litc STS. ?XI: SX, 11:IS. 
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ale eur Herstellung einer homogenen Lijsung nijthig ist. Letztere 
wird am Riickflusskiihler bis znm Verschwinden der alkalischen Re- 
action (ca. ' / a  Stunde) gekocht und dann der Alkohol verjagt. Den 
Riickstand versetzt man mit Wasser und filtrirt ab,  nachdem die 
anfangs 6lige Abscheidung zu einer gelben Krystallmasse erstarrt ist. 

Aus wenig heissem Alkohol erhtilt man die neue Verbindung 
(15 g) in weissen Blattchen vom Schmp. 144O, welche sich in fixen 
Alkalien liisen. 

Berechnet Gefunden 
ffir C I ~ H I ~ N O ~  I. II. 

C 71.89 72.10 - pct. 
H 6.93 7.10 - 
N 6.45 - 6.84 B 

Zur Darstellung von 

Tr i a t h y 1 horn 0-0 - p h t a1 i mid , Cg H4 (Ca H s ) ~  N 02 , 
wird die Diathylverbindung ( 1  Mol.) in alkoholischem Kali (1 Mol.) 
gel6st, Jodiithyl (1 Mol.) hinzugefiigt, das Gemisch wie bei dem 
vorigen Versuche eine halbe Stunde lang im Siedcn erhalten und aus dem 
nunmehr neutral reagirenden Rolbeninhalt der Alkohol rerdunstet. Auf 
Zusatz von Wasser scbeidet sich ein griin gefarbtes Oel ab, welches, 
mehrere Male der Destillation unterworfen, zwischen 308 - 3090 (bei 
761 mm Barometerstand) farblos iibergeht und bald zu einer glanzend 
weissen, strahlig - krystallinischen Masse (60 pCt. Ausbeute) vom 
Schmp. 500 erstarrt. Von Rrystallisationsversuchen musste Abstand 
genommen werden, da die Substanz i n  allen LBsungsmitteln zerflieest. 
Nach dreimaliger Destillation gab der Kiirper bei der Analyse folgende 
Zahlen : 

Gefunden 
I. 11. Bercchnet 

c 73.47 73.12 - pct. 
H 7.75 7.86 - 
N 5.71 - 5.9!l ,) 

Das Triathylhomophtalimid ist in fixen Alkalien unliislich ; ee 
kann auch aus dem sogleich zu besprechenden Homophtalathyliniid 
dargestellt werden, modurch erwiesen ist, dass in der Triiithylver- 
bindung eine Aethylgruppe a m  Stickstoff haftet. 

C H2-CO 
CeH4<C0 hC2Hs.  

Homo-o-ph t a l a t h y l i m i d ,  

Wird eine Liisung roil Homophtalsaure in Aethylamin der Des- 
tillation unterworfen, so geht zunzchst Wasser und iiberschiissiges 
Aethylamin iind darnach ein gclhlich grines, krystallinisches Destillxt 

159 * 
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(90 pCt. Ausbeute) iiber, welches sich in siedendem Wasser liist und 
daraus beim Erkalten in Form schiiner, gelblicher Nadeln krystallisirt. 
Dieselben sind in den ublichen Liisungsmitteln sowie in fixen Alkalien 
leicht liislich nnd schmelzen lwi 1050. 

Bmxlinet fiir Gefiinden 
C11 HII X 0. I. 11. 

H 5.82 5.96 - 
r\' i . 4  1 - i .55 ) 

C 63.M 69.61 - pct .  

h e  t h y1 i r  ti i\ g d e s  Ho ni 0-0 - p  h ta l i i  t h y l  i rn i d s. 

4 g Aethyliinid wurden mit 2.5 g Kali (in Alkohol geliist) 
urid 6.9 g Jodiithgl am Riickflusskiihler erbitzt und das Reactions- 
product in derselben Weise verarbeitet, wie es oben bei der Dar- 
stellutig des Triiithylhomopbtalimids angegeben worden ist. 

Die Eigenschaften und Zusammensetzuog der entstmdenen neuen 
Verbindung erwiesen die Identitiit derselben mit dem aus dem Diiithyl- 
hornophtalirnid erhaltenen Kiirper. 

I) i a  t h y 1 h o m o - 0- 11 h t a 1 s ii u r e a n  h y d r i d , C9 HI (CZ H& 0 3 .  

Das Diathylhomophtalirnid verhiilt sich gegen rauchende Salz- 
slure wie das von S. G a b r i e l  erhaltene Dimethylhornophtalimid. 
Erhitzt man 5 g des Diiithylimids mit etwa 4 Theilen rauchmder 
Salzsiiure 4 Stunden hindurch auf 230", so erhalt man eine braune 
Krystallrnasse. In der salzsaiiren Liisung licss sich Ammoniak nach- 
weiseii. Der  braune Riickstand wurde in wenig heissem Alkohol 
geliist, aus  welcheni sich beim Erkalten farblose Bliittchen vam 
Schmp. 53O abschieden: dieselben waren stickstofffrei, 16sten sich nur 
scliwierig in Ammoiiiak , vollkomrnen jedoch in warmer Alkalilauge. 

Die Analyse ergab: 
Bcrccl I l l C  t Gefunden 

C i I . . jG  7 1 . 2 i  pCt. 
H (i.42 G.68 ) 

H a r y u m s a l z .  C ~ H ~ ( C Z H & O ~ B ~ .  Zur Darstellung des Baryum- 
salzes lost man das SHureanhydrid in kochendem Barytwasser, ent- 
fernt den iiberschiissigen Baryt durch Einleiten von Kohlenslure in 
die warme Liisung, Gltrirt und darnpft das Filtrat zur Krystallisation 
eiu. Die beim Erkalteii abgeschiedenen weissen, seideglanzenden 
Bliittchen wurden uber Schwefelsaure bis zum constanten Gewicht 
getrocknet uiid zeigten bei der Analyse die oben gegehene Zusnrnmen- 
setzwig: 

Bcrc cli 11 ct Gefunden 
Bn 36.9 36.5 pCt. 
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S i l b e r s a l z ,  C,H~(C,HS)SO(A~~ .  Versetzt man die siedende 
Barytsalzliisung rnit siedender Silbernitratlosung, so erhalt man einen 
gelben pulverigen Niederschlag , welcher sich am Lichte allmiihlich 
brlunt. 

Berechnet Gefunden 
.4g -18.00 47.79 pet .  

D i 5 t h y 1 h o m 0- 0 -  p h t  a1 s a u r e ,  C g  Hs (Cs H&01. 

Wenii man das Xnhydrid in kochender Kalilauge lost und die 
Liisung nach dern Erkalten und Verdiinnen mit Salzsaure iibersattigt, 
so erhalt man die freie Saure. Der weisse krystallinische Niederschlag 
vermehrt sich schnell beim Reiben mit einem Glasstab. Aus Alkohol 
schiesst die Verbindung in kleinen Krystallen vom Schrnelzpunkt 
1480 an. Dieselben schmelzen unter Aufschiiumen, erstarren beim 
Abkuhlen und zeigen d a m  den Schmelzpunkt 530, namlich den des  
Saureanhydrids. 

Berechnet Gefunden 
fur C13 H16 0 4  I. 11. 

C 66.10 66.14 66.07 pet .  
H 6.78 6.85 6.93 9 

Die Verbindung liist sich rnit Leichtigkeit in Ammoniak uiid in 
Alkaliell. 

Durch Digestion rnit rauchender Salzsaure, 6 Stunden bei %O0, 
wird die Triathylverbindung nur sehr uiivollkommen in Aethglamin 
und das narnliche Diathylhomophtalsaureanhydrid zerlegt. 

Das Diiithylhomophtalsiiureanhydrid liafert mit Natronkalk ge- 
mischt und dann iiber Kalk destillirt ein rijthliches Oel, dessen bei 
170- 1800 siedender Antheil den Analysen zufolge die Zusammen- 
serzung C11 H16 besitzt: 

Gefunden 
I. 11. Berechnet 

C 89.19 88.67 89.21 pCt. 
H 10.81 11.04 10.99 3 

Die Siedetemperatur und die Zusammensetzung dieses Kohlen- 
wasserstoffs lassen schliessen, dass derselbe mit dem von L i p p r n a n n  
und L u g i n i  n ') aus Benzylidencblorid und Zinkathyl dargestellten 

D i a t h y l t o l u o l  

(Amylbenzol; Siedepunkt 1780), CGHs.  CH(CzH5)2 
identisch ist. 

I) Zeitschr. fiir Chemic 1667, 674. 
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Demnach kann man den vorstehend beschriebenen Kiirpern folgende 
Constitutionsformeln ertheilen: 

CH2. CO 
9 Homo-o-phtalathylimid. Schmp. 1050. 

C6H4 1 CO-NC2H5 

9 a - Diiithylhomo-o-phtalimid. Schmp. 1440. 
C(C2H5)2. C O  
co ~ - _ _ _  N H  cS& 1 
C(C,J&>z. C O  
CO- NC2 H5 (Triathylhomo-o-phtalimid). Schmp. 500. 

C(C, H5)2 . CO a-Diathylhomo - o -phtals&ureanhydrid. 
c 0- 3 ’  Schmp. 53O. 

a -Diathylhomo- o - phtaltthylirnid 
CsH4 1 
CsH4 I 
cSH4 1 :$,%Ia * H, a-Diathylhomo-o-phtalsiiure. Schmp. 148O. 

CsH, . CH(CzH5)a’ Diiithyltoluol. 

Ohne Erfolg blieben die Versuche, nur ein Wasserstoffatom der 
Methylengruppe im Homophtalimid durch Aethyl zu ersetzen; brachte 
man namlich ein aquinioleculares Gemisch \-on Imid und Kali mit 
Jodathyl zusammen, so zeigte sich, wie in der Methylreihe, dass der 
eine Theil des Homophtalimids unangegriffen blieb, wahrend der andre 
eweifach iithylirt wurde. 

C(C7Hr)z - CO 
CO- NH’ 

a - D i b e n z y l h o m o - o - p h t a l i m i d ,  CBHa 

Eine Liisung von 1.8 g Natrium in 50 ccm Aethylalkohol wird 
mit G g Homophtalimid (1  Mol.) vermischt, darauf durch Zusatz von 
Wasser (ca. GO ccm) eine Hare Liisung hergestellt, und schliesslich 
9.5 g Benzylchlorid und (zur Vermischung der Schichten) ca. GO ccm 
Alkohol zugegeben. 

Die nach etwa ‘/astiindigem Kochen neutrale Mischung dampft 
man ein nnd fallt dann durch Wasserzusatz eine gelbgriine Krystall- 
mame aus, welche nach dem Auswaschen und Trocknen (8.7 g) zwei- 
ma1 aus heissem Alkohol umkrystallisirt wird. Die neue Verbindung, 
gelbe Blattchen vom Schmelzpunkt 1740, lieferte bei der Verbrennong 
folgende Zahlen: 

Berechnet Gefunden 
fir  CaaH~N02 I. 11. 

C 80.94 80.91 7 pCt. 
H 5.57 5.7 1 
N 4.10 - 4.31 )) 

Das Dibenzylhomophtalimid ist in fixen Alkalien unloslich, was 
besonders hervorgehoben zu werden verdient, da die Verbindung sich 

- 
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durcb dieses Verbalten von den entsprechenden Methyl- und Aethyl- 
kiirpern unterscheidet. Trotzdem kommen dem Dibenzylimid insofern 
noch saure Eigenschaften zu, ale es gelingt, durch weitere Behandlung 
rnit Alkali und Benzylchlorid ein tribenzylirtes Product zu erzielen, 
von welchem weiter unten die Rede sein wird. 

Es ist aiieserst schwierig, den DibenzylkBrper in ahnlicher Weise 
zu epalten, wie es bei dem Difthylimid gelungen war; selbst nach 
achtstiindigem Erhitzen rnit 4 Theilen rauchender Salzsaure auf 210° 
war n u r  eine sehr geringe Zersetzung zu bemerken. Eine Steigerung 
der Temperatur auf 3000 hielten von vielen nur 2 Rohren aus. 

Die aus diesen beiden RShren stammenden, zur Trockne ein- 
gedampften salzsauren LBsiingen entwickelten beim Versetzen mit 
Alkali Ammoniak; der wasserunliisliche Antheil des Reactionsproductes, 
eine braune harzige Masse, wurde mit verdiinnter Natronlauge er- 
warmt; nach dem Abfiltriren von dem ungeliisten Riickstand (unrer- 
tindertea Dibenzylimid) und Uebersattigung des Filtrates rnit Salzaaure, 
setzte eich ein pulverig-krystallinischer Niederschlag von gelber Farbe 
ab, welcher aus wenig heissem Alkokol in gelben Nadeln anschoss. 
Dieselben sind in Alkalien schwer, in Ammoniak gar nicht liislich, 
schmelzen bei 191 fl und enthalten keinen Stickstoff. 

Die Elementaranalyse deutete auf die Formel C23 Hle 03. 
Berechnet Gefunden 

H 5.26 5.54 P 

C 80.70 80.87 pct. 

Die entstandene Verbindung scheint also 
C(C7&)2. CO 

0 CO- 
a- D i b en z y 1 h o m o - o - p h t a 1s a u r e  a n  h y d ri d , C6 Hr 1 
zu sein. Von der weiteren Untersuchung desaelben musste Abetand 
genommen werden, da nicht geniigend Material zur Verfiigung stand. 

CH2. C O  
C 0-N (C,  HT), 

Ho m o - o - p h t a 1 ben z y l i  m id , CS H, ] 
wird durch Destillation ron Homophtalsiiure mit Benzylamin als ein 
griin gefarbtes Oel gewonnen, welches bald erstarrt und aus Alkohol 
in gelblich griinen, bei 127 0 schmelzenden und in Alkali loslichen 
Krystallen (84 pCt. der theoretischen Ausbeute) anschiesst: 

Berechnet Gefunden 
fiir CiCHi3NOa I. Ir. 

C 76.49 76.50 - pct. 
H 5.18 5.34 - 
N 5.58 - 5.77 a 



Homophtalbenzylimid geht durch Kochen rnit je 2 Molekiilen KaL 
(in Alkohol) und Benzylchlorid in 

a-Dibenzylhomo-o-p h t a lbenzy l imid  
C(GH7)a.  CO . 
C 0- --N C, H7 (Tribenzylhomophtal irnid) ,  CS HI 1 

iiber, welches aus Alkohol i n  gelblich weissen Blattchen vom Schmelz- 
punkt 1090 anschiesst (88 pCt. der theoretischen Ausbeute). 

Gefunden 
I. 11. 

H 5.80 5.97 - 
N 3.25 - 3.51 3 

Berechnet 

c 83.53 83.29 - pct. 

Die niimliche Verbindung liisst sich auch aua dem Homophtalimid 

Das Tribenzylhomophtalimid wird durch Erhitzen rnit rauchender 
erh alten. 

Salzsaure nicht merklich angegriffen. 

E i i iw i rkung  von D i a z o b e n z o l c h l o r i d  und von B e n z a l d e h y d  
nuf d a s  H o n i o p h t a l a t h y l i  mid. 

Aehnlich dem Homophtalimid verhiilt sich das Aethylimid gegen 
Diazokorper und gegen Benzaldehyd. 

Homo-  o - p h t a1 a t h y 1 i mid a z o b en z o 1, C11 Hlo N 0 2  . N2 c6 H5 
fallt aus, wenn man eine Losung voii Diazobenzolchlorid mit einer 
alkalischen Losung von Homophtalathylimid vermischt; die gelbe 
Fallung wird aus kochendem Alkohol in gelben, bei 139 O schmelzenden 
Nadeln erhalten. 

Berechnet Gefunden 
f i r  Cli H15N3 0 2  I. 11. 

C 69.62 69.98 - pct. 
,H  5.12 5.54 
N 14.34 - 14.42 9 

-~ 

B e n z a l h o m o - o - p h t a l i t h y l i m i d ,  CsH5. C H :  C11HgNOa 

entsteht (neben Wasser), wenn mail Aethylimid mit zwei Theilen 
Benzaldehyd circa 15 Minuten in einem Reagenzglase zum schwachen 
Sieden erhitzt. Die dunkelrothe Flussigkeit wird durch Kochen rnit 
Waeser von uberschiissigem Benzaldehyd befreit. Das riickstiindige Oel 
erstarrt beim Erkalten; e8 ist leicht liislich in Alkohol und wird au8 
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wenig siedendem Eisessig in sternfcrmig gruppirten, gelblichen Nadeln 
vom Schmelzpunkt 97 O gewonnen. 

Berechnet Gefunden 
fiir CIS HIS N 02 I. 11. 

C 77.98 78.20 - pct. 
H 5.43 5.54 - >  
N 5.05 - 5.31 g 

628. 8. G a b r i e l :  Zur Kenntnies dee Homo-o-phtalimide und 
der Homologen dee Isochinolins. 

[ D r i t t e M i t t  h eil u n g.] 
[ hus dem Berliner Univ. -Laborat. I, No. DCLXXXVI.] 

(Vorgetragen vom Verfasser.) 

Wie aus meinen friiberen Mittbeilungen l) und der vorangehenden 
Abhandlung des Hrn. Dr. G. P u l v e r m a c h e r  hervorgeht, lassen sich - 

gleichzeitig beide Wasserstoff- 
CH9.. CO 

irn Homo-o-phtalimid CsH, 
ICO . k H  

atome der Methylengruppe mit Leichtigkeit durch Alkoholradicale 
ersetzen. Dagegen gelang es nicht die Reaction so zu leiten, dass 
nur e i  nee dieser beiden Wasserstoffatome durch Alkyl ersetzt wurde 

CHR. C O  
C O  . N H  

* entstanden; der- und also Korper von der Formel CsH4 

artige Verbindungen sind aber aus dem Grunde eratrebenswerth, weil 
man von ihnen ausgebend zu den Homologen des Isochinolins vor- 
aussichtlich gelangen wird, und zwar auf demselben Wege, welcher 
rom Homo-o-phtalimid zum Isochinolin a) gefiihrt hat: 

CR: CCl (Alkyldichlor- - 20H + Cla = CsHb< . 
ICHR. C O  
(CO - NH c c 1 :  N isochinolin). Cs H4 

In der Hoffnung, dass die Einfiihrung nur  eines Alkyls, welche 
bei dem h i d  missgliickt war, bei dem 

m6glich sein werde, wurde letzterer dargestellt. Man gewinnt ihn, 

1) Diese Berichte XIX, 2363; XX, 1195. 
'3 G a b r i e l ,  diese Berichte XIX, 1653, 2354. 




