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Wenn ich vorliufig so in kurzer Weise versucht habe, den
Reactionsvorgang bei der Indolbildung aus Weinsiiure und Anilin zu
erkliren, so muss ich jedoch gestehen, dass die Ausbeute an Indol
noch weit hinter diesen theoretischen Erwartungen zuriicksteht. Theo-
retisch sollten 18 g Indol aus 100 g Tartranilid entstehen; ich habe
bis jetzt die Ausbeute nur auf 6 pCt. der theoretischen gebracht.

Im obigen Sinne soll diese Untersuchung weiter in ausgedehnterem
Maassstabe fortgesetzt werden.

Bern. Chem.-analyt. Laboratorinm der Hochschule.

478. Heinrich Polikier: Ueber Tartranilid.
(Eingegangen am L. October; mitgetheilt in der Sitzung von Hrn. A. Pinner.)

Nachdem ich constatirt habe, dass sich beim Erhitzen von Tartranilid
iiber den Schmelzpunkt Indol bildet, habe ich mir gréssere Quanti-
titen von Tartranilid darstellen wollen, um die Reaction genauer zu
studiren. Nach der alten Methode von Arppe?), welche darin be-
steht, dass das leicht zu erhaltende saure weinsaure Anilin beim an-
dauernden Erhitzen auf 130—1400° in Tartranil und Tartranilid iiber-
geht, ist die Ausbeute an Tartranilid sehr gering. Wird saures
weinsaures Anilin iber 1500 erhitzt, so entsteht hauptséchlich Tartranil-
silure 2) und nur wenig Tartranilid.

Fast theoretische Ausbeute habe ich nach folgendem Verfahren
erzielt:

Wird Weinsdure (1 ThL) in siedendes Arilin (5 Thl.) allmihlich
eingetragen, so bildet sich zuerst eine weisse Masse (saures weinsaures
Anilin), welche nach kurzer Zeit in Losung geht. Dann wird das
iiberschiissige Anilin abdestillirt, bis die ganze Masse plotzlich erstarrt.
Die Reactionsmasse, welche aus glinzenden, etwas gelb gefirbten
Schuppen besteht, wird mit verdinnter Salzsiure behandelt, dann
mehrmals mit siedendem Wasser und zuletzt mit wenig Alkohol ge-
waschen. Der so erhaltene Korper ist weiss, perlmutterglinzend, un-
16slich in Wasser, schwerldslich in anderen Ld&sungsmitteln. Aus
Alkohol umkrystallisirt schmilzt der Korper unter Zersetzung etwas
iiber 2500,

3 Anu. Chem, Pharm. 93, 352,
2) Bischoff und Nastvogel, diese Berichte XXIII, 2047.
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0.2941 g Substanz gahen bei der Verbrennung 25.2 cem feuchten Stick-
stoff bei 22° C. und 720 mm Druck.

Berechnet
fir Tartranilid (CisHig Os No) Gefunden
N 9.33 9.44 pCt.

Mit Essigsiiureanhydrid am Riickflusskiibler gekocht geht das
Tartranilid allmiblich in Lésung. Es wird noch im Sieden erhalten,
bis es anfingt sich braun zu firben. Beim Erkalten scheidet sich ein
weisser, nadelfdrmig krystallisirender Kdrper aus vom Schmp. 227°,
welcher leichter in Alkohol, Aether und Chloroform 18slich ist, als
das Ausgangsmaterial.

0.2724 g Substanz gaben bei 229 C. und 722 mm Druck 18.6 com feuchten
Stickstoff.

Ber. fur 020 HgoOe N2 Gefunden
N 7.29 7.37 pCt.
Danach stelit der Korper das Diacetylproduct dar:
CH;.CO.0.CH.CONHGC:H;
CH;.CO.0.CH.CONHCG:H;.

Wird Tartranilid mit Essigsiureanhydrid 2 Stunden auf 1500 in
geschlossener Rohre erhitzt, so bildet sich ein in #usserst feinen,
glinzenden, weissen Nadeln krystallisirender Kérper vom Schmp. 2160,
Dieser Kiorper ist leicht 18slich in Alkohol, Aether, Eisessig, sehr
wenig ldslich in Wasser.

0.2150 g Substanz gaben bei der Verbrennung 14.6 cem feuchten Stick-
stoff bei 220 C. und 721 mm Druck.

Berechnet Gefunden
fir Triacetylverbindung (Cog Heo O7Ng) etun
N 6.57 6.75 pCt.

3 g Tartrapilid wurden mit 5 g Acetylchlorid in einer Rohre
2 Stunden auf 1409 erhitat. Die Reactionsmasse, welche aus grossen
tafelformigen Krystallen bestand, warde auf ein Filter gebracht, mit
wenig Eisessig gewaschen and in Alkohol aufgeldst. Durch wieder-
holtes Umkrystallisiren warden farblose, lange Nadeln erhalten, welche
bei 1370 schmolzen und beim Erkalten nicht erstarrten. Die halbfeste,
gelbliche, durchsichtige Masse, mit Alkohol behandelt, geht wieder in
Krystallform iiber. Der Korper ist leichter 18slich in allen Lsungs-
mitteln, als die anderen oben beschriebenen Acetylproducte.

0.3655 g Substanz gaben 0.7955 g Kohlensiure und 0.2206 g Wasser.

0.2718 g Substanz gaben bei 159 C. und 720 mm Druck 12.6 cem feuchten
Stickstoff,

Ber. fiir Cos H34 Qs N Gefunden
C 6021 59.39 pCt.
H 6.09 6.71 »

N 5.02 5.16 »
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Diese Formel entspricht einem Tetraacetylderivat mit 2 Mole-
kiilen Krystallalkohol:

COCH;

CGH5
CH, - 2C;H; OH.

COCH;

Wird Anilin in einer Retorte langsam zum Schmelzen gebracht
und die fliissige Masse bis zur Verkohlung abdestillirt, so geht Wasser,
Anilin, Indol und ein krystallinischer Kérper iiber, der sich grossten-
theils in der Kiihlrohre ansammelt. Das ganze Destillat wird mit
wenig Alkohol versetzt und der krystallinische Korper abfiltrirt. Noch
einfacher und in grosseren Quantititen kann man den Kérper dar-
stellen, indem man direct Weinsiure (1 Thl.) mit Anilin (4 Thl) in
einer Retorte eine halbe Stunde bis zum Sieden des Anilins erhitzt,
das iiberschiissige Anilin abdestillirt und dann auf freier Flamme
stark erhitzt, bis in der Retorte nur glinzende Kohle zurfickbleibt.
Das iiberdestillirte Anilin wird vom Wasser getrennt, wieder mit
Weinsiiure versetzt und genan so bearbeitet, wie oben angegeben ist.
Diese Operation kann mehrmals wiederholt werden. Das iiberdestil-
lirte Anilin enthilt ziemlich viel von dem aufgelésten krystallinischen
Kérper, welcher durch verdiinnte Salzsiure gefillt werden kann,
Dieser Korper ist ldslich in Alkohol, Aether, Chloroform, Eisessig,
weniger in Benzol, ganz unldslich in Wasser. Nach wiederholtem
Umkrystallisiren aus Alkohol scheiden sich grosse, prismatische Kry-
stalle aus vom Schmp. 220° Der Korper ist iiusserst bestindig, wird
weder von Siuren, noch von Alkali’ angegriffen, destillirt unzersetzt
bei circa 300°. Die Ausbeute wird hochstens auf 20 pCt. gebracht.

Die Analyse lieferte folgende Werthe fiir ein Dianilidosuccin-
anilid:

0.3262 g Substanz gaben 0.8862 g Kohlenséinre und 0.1820 g Wasser.

0.2685 g Substanz gaben bei 229 und 717 mm Druck 32.2 cem feuchten
Stickstoff.

0.1840 g Substanz gaben bei 220 und 715 mm Druck 22.4 cem feuchten
Stickstoff.

CH;.CO.0.CH.CON<
|
CH;.C0.0.CH.CON<

Ber. fiir Cog Hog O2 Ny L Gefﬁlilden 1L

C 7466 7409 —  — pCt

H 5.78 6.14 — —_ »

N 12.44 — 12.93 13.12 »

0 7.12 — —_ — »
100.00

Die Bildung von Dianilidosuccinanilid aus Tartranilid wurde in
vorhergehender Mittheilung besprochen. Wird Dianilidosuccinanilid
2 Stunden am Rickflusskiihler mit Essigsiureanhydrid gekocht, so
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entsteht ein gelber, in grossen bldttrigen Krystallen krystallisirender
Kérper vom Schmp. 252° welcher sich gegen Lésungsmittel wie das
Ausgangsmaterial verhilt.

0.1340 g Substanz gaben 14.4 cem feuchten Stickstoff bei 240 C. und
720 mm Druck,
Ber. fiur C30H98 03 N4 Gefunden

N 11.40 11.45 pCt.
Nach der Stickstoffbestimmung liegt eine Monoacetylverbin-
dung vor, wahrscheinlich:

CsH;:NH.CH.CO.NHC; H;

CsH, l
CH300>N' CH.CO.NHC;H;.

Chemisch-analytisches Laboratorium der Hochschule Bern.

479. P. Biginelli: Ueber Aldehyduramide des Acet-
essigithers. IL.

(Eingegangen am 1. October; mitgetheilt in der Sitzung von Hrn. A. Pinner.)

Eine erste Mittheilung) bezog sich auf das Benzureid des Acet-
esgigithers; in der gegenwirtigen zwetten soll die Allgemeingiiltigkeit
der damals besprochenen Reaction dargethan werden.

Es ist bereits vor langer Zeit von H. Schiff?2) mitgetheilt
worden, dass Harpstoff und Salicylaldehyd sich direct zu

Salicyldiureid, HO.C¢H,. CH(NH.CO.NH;); + H;0,
vereinigeri. Die Verbindung ist weniger stabil als das entsprechende
Benzodiureid, aber sie wird resistenter und den Reactionen zaging-
licher, wenn man zuerst im Vacuum und dann bei 90—100° das
Wassermolekiil austreibt. In solcher Form mit reichlich 2 Mol. Acet-
essigither und etwas absolutem Alkohol riickfliessend gekoeht, spaltet
sich das Diureid in das Aethyl-g-uramidocrotonat von Behrend,
wibrend die Reste vereinigt bleiben nach den Proportionen:

CO (NHz)z + Gy H; (OH)O + CsHyp O3 — 2H3 0.

In der That kann dieselbe Verbindung direct erhalten werden,
wenn man diese drei Counstituenten mit Alkohol einige Zeit riick-
fliessend kochen lisst. In beiden Fillen erstarrt die Masse beim
Erkalten krystallinisch and beim Umkrystallisiren aus Alkohol erbilt
man theils kleine Nadeln vom Schmelzpankt 199 —200°, theils grossere

1) Diese Berichte XXIV, 1317.
?) Ueber condensirte Harnstoffe, Ann. Chem. Pharm. 151, 186 (1869).





