
668. 8. G a b r i e l  und Br. Weise: Bur weiteren Kenntniee der 
0 -  Cyantoluole. 

[Aus dem I. Berliner Univ.- Laborat. No. DCLXXXXIIT.] 
(Eingegangen am 30. November.) 

Durch Einleiten von Chlor in eiedendes o-Cyantoluol erhalt mall, 

wie unlhget') mitgetheilt wurde , eine echwach gefiirbte Flfissigkeit, 
welche h i m  &hen eu  einem Kryetallbrei von o-Cyanbenzylchlorid 
erstarrt. 

Das von den Kryetallen abgeeogene Oel geht bei der Destillation 
ungefahr ewiechen 240-22600 fiber, iet also ein Gemisch. Da nun 
die Analyae desselben anniihernd den f i r  ein Monochlorproduct ge- 
forderten Chlorgehalt erwiee, 80 wurde durch das eum Sieden er- 
hitzte Oel nochmals so lange Chlor geleitet, bie die Gesammtmenge 
dee aufgenommenen Chlore einem Dichlorsubstitutionsproducte dee 
Cyantoluole enteprach. Das Oel destillirte nunmehr zurn kleineren 
Theil von 256-2590, wiihrend der Hauptantheil bei '260" iibeging. 
Letzterer L t  den Analyeen und eeinem Verhalten eufolge 

o -Cyanbenza lch lo r id ,  CN.  Ce&. CHCl2. 
Gefmden 

' I. 11. Ber. fir Ce &N CIS 

N 7.53 7.47 - pct. 
C1 38.17 - 38.22 D 

Digerirt man 5 g dieaer Verbindung mit 15 ccm rauchender Salz- 
saure 2 Stnnden bei 170°, dampft dann die klare L6aung eamrnt der 
gelingen, kryetalliniechen Abscheidung eur Trockne ein, wiischt den 
verbliebenen Riicketand mit wenig Waeeer. Bus, lost ihn in wenig 
Natronlauge und'Ggt zur filtrirten Losung Salesiiure, so fallt eine 
krystallinieche, bei 97 0 schmelzende Same aue, welche nach ihrem 
Schmelzpnnkt und ihrem Verhalten gegen Hydroxylamin als die gleich- 
zeitig von Racinea), eowie von Colaon und Gaut ier3)  entdeckte 
o - P h t a 1 a 1 d e h y deiiu r e anzueprechen iet. 

Wird das o-Cyanbenzalchlorid mit dem vierfachenVolurnen Schwefel- 
saure iibergossen und nach mehrtligigem Steheo mit, Waaser vermiecht, 80 

reeultirt ein allmahlich emtarrendee Oel; letzteree l&et beim Auswaschen 
mit Alkohol einen farbloeen Kiirper zuriick, der aue siedendem Alko- 
hol in kleinen, bei 21260 echmelzenden Nadeln anechiesst und an- 
echeinend mit Racine 'e  Diphtalidiither (Schmp. 2210) identiech ist. 

1) Dim Berichte XX, 2222. 
a )  Dieee Berichte XIX, 778; XX, Ref.378. 
3, Dim Berichto XIX, Ref. 292. 



3198 

Wird das eingangs erwgihnte, vom Cyanbenzylchlorid entfallene 
Oel in der Siedehitze der Einwirkung des Chlorstromee eo lange aus- 
gesetzt, bis die Gewichtszunahme zeigt, dass etwa 2 weitere Atome 
Chlor fixirt worden sind, so erstarrt das Product beim Erkalten zu 
einer harten Kryetallmasee. Die neue Verbindung l b s t  sich aus 
heissem Alkohol leicht umkrystallisiren, bildet aledano farblose, glas- 
gliinzende Krystalle, welche bei 94-95O schmelzen und bei ca. 280* 
sieden. Die Substanz wird durch Digestion mit rauchender Salzsaure 
im Rohr in Phtalegure verwandelt. Hieraue und aue den folgenden 
Analysen ergiebt sich, daae 

vorliegt. 
o-Cyanbenzotr ichlor id ,  CN. CsH1. CCls, 

Gefundeo 
I. n. Ber. Wr CeH4 ClsN 

C1 48.30 - 47.70 * 
N 6.35 6.07 - pCt. 

Nach Hrn. Dr. A. F o c k  krystallisirt daa Trichlorid niom- 
symmetrisch. 

a :  b : c = 1.5464 : 1 : 1.1056. 

Beobachtete Formen: 
a = (loo), b = (OlO), c = (OOl), m = (110), 

o = (ill), p = ( l l l ) ,  r = (jOl), und s = (201). 
Farblose Krystalle von 1-5 mm GrGeee, meist kurz prismatisch 

nach der Vertikalaxe, biaweilen tafelfiirmig nach der Basis. 
Die Pmakoide a und b, sowie die Domen r nnd s und die Pyra- 

mide p treten stete ganz untergeordnet auf; die letztere Form wurde 
iiberdiee nur in einseitiger Ausbildung an einem einzigen Krystall be- 
obachtet. 

6 = 730 53’. 

Beobachtet Berechnet - m:m = 110: 110 = 11l0 46’ - 
a : c  = 100:OOl = 73O 53’ - 

m : c  = 110:0@1 = 80° 58’ 81O 3’ 
m :  r = 110: ‘LO1 = 64O 6’ - 64O 18’ 
a : s  =‘100:201= 29O 1’  290 5’ 

m : s  = 110.: 201 = 600 31’ 600 39’ 
o : a  = 111: 100 = 720 34’ 720 44’ 

a : r  = ioo:2oi  = 390 21’ - 

- -  

- -  
- 

o : m =  l l l : l l O =  410 6’ 41’ -’ - - -  
O : O  = 111 : 111 = 90° 40’ 900 32’ 
o : m = i 1 1 : 1 1 o =  630 18’ 650 4’ 
p : c  = 111 :0@1 = ca. 470 460 46’ 
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Spaltbarkeit ziemlich vollkommen nach der Basis. 
Optische Axenebene = Symmetrieebene. 
Durch die Basis gesehen tritt eine Axe scheinbar ca. 300 nach 

Ausloschungsrichtung auf der Prismenflache ca. 330 gegen die 
binten gegeii die Normale zu dieser Fliiche geneigt aus. 

Kanten geneigt. 

Hr. stud. M e l l i n g h o f f  ist mil der Gntersuchung der Chlorpro- 
ducte aus p-Cyantoluol, Hr. Dr. R i c h t e r  mit dem Studium der C h l o r  
producte aus  Cyanxylol beschaftigt. 

665. W. La C o s t e  und F. Valeur: Z u r  Charakter i s t ik  der 
,9 - Chinol indisulfonsaure.  

(Eingegangen am 17. Noveniber; mitgeth. in der Sitxung von Hrn. W. Will.) 

/?- C h i n o l i  n d  i s u  1 f o n e a u  re  wird erhalten, indem eine abgewogene 
Menge des reinen Baryumsalzes mit dem erforderlichen Quantum 
titrirter Schwefelsaure in der Hitze zersetzt, das  Barpumsulfat ab- 
filtrirt, das Filtrat eingeengt und mit etwas Alkohol rersetzt wird; 
sie krystallisirt beirn Erkalten der Liisung in feinen weissen Nadeln 
aus, die in Wasser leicht liislich, in Alkohol, Aether, Benzol und 
Chloroform unloslich sind. 

Die Analyse des Kijrpers wurde in diesen Berichten, Bd. XIX, 
S. 998 rnitgetheilt. 

Urn reines p -  c h i n  o l i  n d i  s u  1 fon s a t i res  R a r y  u m darzustelleu, 
fiihrt man zunachst das durch Kochen von der a-Verbindung getrennte 
Salz mittelst Kaliumcarbonats in das Kaliuinsalz fiber, welches durch 
Umkrystallisiren aus Wasser sich leicht reinigen liisst; behandelt man 
nun das Kaliumsalz mit Baryumacetat, so erhalt man das Disulfonat 
als amorphw weisses Pulver, das  in kaltem Wasser schwer liislich 
und in kochendem Wasser fast unliislich ist '). 

$ - C h i n o  1 i n  d i s u 1 f o n s a u  res K a1 i ti m , CsHs N ( S O S K ) ~  + HsO, 
welches durch Umsetznng von ~-cbinolindisulfonsaurem Baryum und 
Kaliumcarbonat dargestellt wird , scheidet sich wus seiner wiisserigen 
Losung in kiirnig krystallinischen weissen Krusten ails. Das Salz ist 
i n  kochendem Wasser leicht, in kaltein Wasser schwer liislich, in 
Alkohol unloslich. 
. .  ~- .~ . 

I) Diese Berichte XIX, 998 soivie XX, 9s. 
Bericbte d .  D. chem. Gecellsroah. Jahry. HX. ?a 




