
691. 8. G a b r i e l  und H. H e n d e e e :  Ueber einige Bensyl- 
verbindungen. 

[Aus dem I. Berl. Univ.-Laborat. No. DCLXXXIX.] 
(Eingegangen am 5. October.) 

I. E i n  wirkung von m-Nitrobenzylchlor id  a u f  P h t a l i m i d -  
ka l inm 1). 

Eine innige Miechung von 1.7 g m-Nitrobenzylchlorid nnd 2 g 
Phtalimidkalium wird im Paraffinbade auf 120° solange (a. 1 Stunde) 
erhitzt, bis die anfangs breiige Masae zu einem harten Kuchen er- 
starrt ie't. Darnach kocht man dss Product mit Waeeer aue, last es 
in siedendem Alkohol oder Eieessig und gewinnt beim Erkalten der 
Liisung feine, bei 1550 echmelzende, wenig waaserliisliche Nadeln von 

m-Nitrobenzylphtal imid,  N o s .  G&. CHa . N :  C~H402. 

C 63.83 63.67 pCt. 
H 3.55 4.06 

Ber. fih CisHioN~O4 Gefunden 

Die Auebeute betriigt etwa 74 pCt. der theoretischen. 
Durch 2stiindigee Erhitzen rnit 4 Theilen rauchender Salzsiiure anf 

200° liefert das h i d  eine Hare LBsung, welche beim Erkalten unter Ab- 
scheidung von Phtalsaure ercltarrt; der Rohrinhalt wird rnit kaltem 
Wasser vermischt, vom UngelBsten abfiltrirt, zur Trocknise einge- 
dampft , rnit kaltem Wasser aufgenommen, die filtrirte Lbsung einge- 
engt und rnit concentrirter Salzsaure versetzt. Dabei echeiden eich 
schbne Nadeln aue. Dieselben stellen ealzsauree 

m - Nit robenzylamin  
dar; erhitzt man sie niimlich (2 g) rnit 5 ccm Easigsiiureanhydrid und 
0.5g Natriumacetat ' / 9  Stunde lang im Waeserbad, verdiinnt daranf 
rnit Waseer, filtrirt die erkaltete Lbsmg von geringen Mengen einer 
abgeschiedenen Materie und neutralisirt dae Filtrat rnit Ammoniak, 80 

echieeet 
m-Nitrobenzylacetamid,  NOS. Cs&. CH2. NHCOCHs, 

in farbloeen Nadeln an, welche bei 9 1 0 schmeleen nnd sich in heissem 
Wasser liken. 

Ber. fiir c9H1oNaOs Gefunden 
N 14.43 14.45 pCt. 

Die isomere Orthoverbindung 3, schmilzt bei 97 - 990, die Para- 
verbindong *) bei 125 0. 

1) Vergl. S. Gabriel, fiber eine Darstdlungsweise primiirer Amine 8118 

I )  Gabriel, dieae Berichte XX, 2229. 
3) Amsel und Hofmann, diese BerichtaXIX, 1286. 

den entaprechenden Halogenverbindongen; dime Berichte XX, 2224. 

183. 
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Das P 1 a t  i n 8 a1 z des Nitrobenzylamins tritt in rhombischen 
Bliittchen auf und ist, an der Luft getrocknet, wasserfrei: 

Ber. fiir (Ci&NaO&H?PtCle Gefunden 
Pt  27.21 27.34 pCt. 

Tragt man das salzsaure Nitrobenzylamin portionsweise in ein 
heisses Gemisch von Zinn und Salzsaure ein, kocht die Liisung kurze 
Zeit, entzinnt sie mit Schwefelwasseretoff und dampft das Piltrat vom 
Schwefelzinn ein, so bleibt salzsaures 

rn- Amid o b e  n zy lami  n (m- Ben zy le  n d i ami  n) 

als krystallinische Masse zuriick; sie liist sich in wenig Wasser und 
giebt rnit festem Kali versetzt die freie Base als aufschwimmendee 
Oel, welches eich rnit einem Gemisch von Chloroform mit Aether 
ausschiitteln liisst und eine stark alkalisch reagirende wiissrige Liisung 
giebt; letztere liefert mit Pikrinsaure versetzt ein i n  flachen Blattchen 
krystallisirendes schwerliisliches P i  k r  a t und rnit Platinchlorid gelbe 
Bliittchen von 

m- A m i d o  b en z y l a  mi n c h l  o ro pl a t i n a t, [Cl HB (N H&] H2Pt c16 : 

Berechnet Gefunden 
P t  36.54 36.68 pCt. 

11. Die E i n w i r k u n g  d e r  P h e n y l e s s i g s a u r e  auf  T e t r a -  u n d  
D i c h l o r p  h t a l s a u r e a n  h y d r i d  

verlauft analog derjenigen auf Phtalsiiureanhydrid; wie niimlich letzteres 
unter Auftreten von Kohlensiiure und Wasser in Benzylidenphtalidl) 

CS H4 ’ 0 iibergeht, so werden aus den chlorirten Phtal- 

saureanhydriden die entsprechenden chlorirten Benzylidenphtalide 
erhalten. 

1. T e t r a c h l o r p h t a l s a u r e a n h y d r i d  (10 Th.) wird mit fiinf 
Theilen Phenylessigsaure und I/* Theil Natriumacetat im Kiilbchen 
erhitzt; es entweichen Kohlensiiure und Wasser. Wenn die Gasent 
wicklung aufgehiirt hat resp. sehr triige geworden ist, Iasst man die 
Masse erkalten, pulverisirt sie und kocht mit verdiinnter Natronlauge 
aus. Der gelbe, ungelijste Rickstand wird nach dem Trocknen in 
heissein Benzol geliist und beim Erkalten desselben in gelben , feinen 
Nadeln erhalten , welche oberhalb der Thermometergrenze schmelzen 
und dabei sublimiren, fast gar nicht ron heisseni Alkohol, Eisessig, 

/c  ~ CHCsHs 

‘co 

1) Dime Bcrichtc XVIIII :%iO. 
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leichter von heissem Benzol und Nitrobenzol aufgenommen werden 
und bei der Analyse ergaben: 

Ber. fiir CIS& Clr 02 Gefunden 
C 50.00 49.91 pct. 
H 1.69 2.00 % 

Cl 39.44 39.80 % 

Die Chlorbestimmung wurde, da die Carius’sche Methode nicht 
zum Ziel fiihrte, nach Schiff  (Ann. Chem. Pharm. 195, 293) Bus- 
gefiihrt. Der Analyse zufolge ist die Verbindung: 

C=CH. c6H5 
/ ‘0 
‘co’ 

B e  n z a l  t e t r a c  h l o rph  t a l i d ,  (26 cb 

In seinem Verhalten gegen Alkali stellt sich die Verbindiing dem 
Benzylidenphtalid zur Seite. Dampft man sie namlich rnit Natron- 
lauge stark ein, so erscheint auf der Oberfliiche der Schmelze 
ein braungriines Harz; letzteres wird herausgenommen, in Wasser 
gelast, die Liisung filtrirt und mit Essigaiiure iibersgttigt, wobei 
ein weisses Pulver ausfiillt. Letzterea liist man in heissem Alkohol 
und versetzt dann mit heissem Wasser bis zur beginnenden Triibnng: 
ea krystallisiren farblose, bei 1750 schmelzende Nadeln aus, welche 
sich leicht in Alkohol, Aether und Benzol liisen und nach dem 
Trocknen bei 1000 (rom Krystallwasser befreit) folgende analytischen 
Werthe ergaben: 

I 
Ber. fiir Cl&Clr03 Gefunden 

C 47.62 47.45 pCt. 
H 2.12 2.20 1D 

Die Saure ist also nach der Gleichung: 
C-C H Ce Hs 

CO’ ‘COOH .. 

/CO . CHBCGH~ 
c6c4( l o  + H a 0  = CgClr\ 

entstanden , mithin als a - T e t ra c h l  o r d e s ox y b en  zoin- o - carbon- 
siiur el) aufzufassen. 

G s t  man die in Wasser aufgeschliimmte Siiure mit kochendem 
Barytwasser, entfernt den Barytiibemchuss durch Kohlensibre und 
filtrirt heiss ab, so Wlt beim Erkalten das B a r y  t s a l z  (ClaH&lrO&Ba 
in schwach rosa gehb ten  Nadeln Bus: 

Gefunden ? Berechnet 
Ba 15.38 15.32 pCt. 

2. Dichlorphtalegureanbydrid vom Schmelzpunkt 149 bie 
15109), welches wir dem Hause Monnet e t  Comp. in Lyon ver- 

l) Diem Berichte XI, 1019; XVIII, 2447. 
3 VergI. Le Royer, diese Berichte XX, Ref. 370. 



danken, giebt unter den namlichen Bedingnngen, wie sie oben bei 
d e n  Tetrachlorphtalsaureanhydrid angegeben worden sind, 

C CHCsH5 
B e n  z a  I d i c h l o r  p h t a l  i d ,  C, H1 Cls ,' \o 

\co' 7 

welches aus Eisessig in kleinen, braungelben Nadeln anschiesst, bei 
210° schmilzt und sich in Benzol sehr leicht lost. 

Ber. fiir CIS USCI?O? Gefunden 

Der  Korper geht durch Rehandlung mit Alkali (wie oben) in 
a- D i  c h l o  r d e s o x y  b e  n z oi'n - 0 -  c a r  b o n s i i u r  e, CIS Hlo C1~03,  

iiber, welche aus rerdiinntem Alkohol in farblosen Nadeln anschiesst, 
bci 1000 ihr Krystallwasser rerliert rind bei 1170 schmilzt. 

Chlor 34.40 24.70 pct .  

Ber. fiir Cis HloCla03 Gefunden 
c 58.25 58.25 pCt. 
H 3.24 :;.so z 

692. Ad. Claue und V. Tornier:  Zur Kenntnies der ge- 
bromten Chinoline. 

[Mitgetheilt yon Ad. Claus.] 
(Eingegangen am 26. October.) 

I. y -B ro m c  h i n o 1 i 11. 

Ueber das von C l a u s  und C o l l i s c h o n n  I) aufgefundene y-Brorn-  
c h i n o l i n  - wir bezeichnen es so, wenn wir bisher den Stellungs- 
nachweis auch n u r  s a w a i t  s i c h e r  fiihren konnten, dass daa Brom 
an ein Kohlenstoffatom der B e n z i d i n s e i t e  angelagert ist, - theile 
ich zuniichst noch das folgende rnit: 

Das y - B r o m c h i n o l i n  siedet bei 271-27603) (uncorr.) und 
erstarrt beim Abkiihlen unter 0 0  C. zu einer krystallinischen Masse, 
welche nach dem Abpressen zwischen kaltem Fliesspapier wieder bei 
12 - 130 C. zerfliesst. 

Das o x a 1 s a u  r e S a 1 z krystallisirt aus Wasser in kleinen, meist 
stern6rmig gruppirten Prismen, die bei 107 0 C. (uncorr.) schmelzen. 

Das p i k r i n s a u r e  S a l z  bildet einen lockern, hellgelben, aus  
feinen Ngidelchen bestehenden Niederschlag, der sich beim Vermischen 

') Dime Berichte XIX, 2763. 
1) Wir hatten in der ersten Mittheilung (1. c. 2763) 273-274O C. als 

Siedepunkt angegebec. 




