189

CH;.(CH,),.CO.NH
gymm.-n-Dicapronylhydrazin, o ops. co.NH
8. 34,

das beim Vermischen von n-Capronsdureanhydrid (Sdp. 240—243%
(1 Mol.) mit Hydrazinbydratlésung entsteht, krystallisirt aus ver-
diinntem Alkohol in glinzenden Blittchen vom Schmp. 159°. Gegen
Lésungsmittel verhilt es sich wie die bereits beschriebenen Hydrazine.

0.1537 g Sbst.: 19 cem N (24°; 744.5 mm). — Alkohol: 13.9 g, Sbst.:
0.3177 g. Erhohung: 0.970,

CiaH23 02N, Ber. N 12.28. Gef. N 12.91.
Mol.-Gew. Ber. 228. Gef. 191.

symm.-Dibenzoylhydrazin, C¢H;.CO.NH.NH.CO.CsH;.

Wir haben diese Verbindung aus Hydrazinhydrat (50-procentig)
und dem Oele erhalten, das nach dem Essigsiureanhydridverfahren
aus Benzo@siure gewonnen wird und ein Gemenge aus Essig-Benzog-
siiureanhydrid und einfachem Benzogséiureanhydrid darstellt. Dieses
Oel erwirmt sich stark mit Hydrazinhydratlosung. Die beim Er-
kalten sich ausscheidenden Krystalle liefern beim Umkrystallisiren
aus Alkohol feine Nidelchen, die bei 233° schmelzen und aus Di-
benzoylhydrazin bestehen. — Auch mit Hiilfe des reinen Benzoé-
gsiureanhydrids (Schmp. 42°) kann dieses Hydrazin dargestellt
werden; man 10st das Aphydrid in warmem Alkohol oder in Aether
auf und ldsst zu dieser Losung die Hydrazinhydratlésung zatropfen.
Beim Erkalten krystallisirt das Dibenzoylhydrazin ans. Daeselbe
zeigte die von Curtius (l. c.) angegebenen Eigenschaften. — Auch
das Monobenzoylhydrazin scheint bei der Reaction zu entstehen.

29. W. Autenrieth und P. Spiess: Ueber Crotonsiure und
Isoorotonadure.
(Eingegangen am 8. Januar; mitgetheilt in der Sitzung am 14. Januar
von Hrn. F. Sachs)

Wie aus-der ersten unserer Abhandlungen zu ersehen ist, lassen
sich einbasische Siuren durch Kochen mit Essigsiureanhydrid in ein
Gemenge . von einfachem und gemischtem S#ureanhydrid dberfiihren.
Diese Saureanhydride reagiren leicht mit Anilin und Phenyl-
hydrazin, indem hierbei die meist hiibsch krystallisirenden Anilide
und Phenylhydrazide der. betrsflenden S#Zuren gebildet .-werden.

Derartige wohldefinirbare S#urederivate diirften sich.zum Yer-
gleiche der physikalischen Eigenschaften besonders von sterepisomeren
Sauren, welche nicht oder pur schwer krystallisiren, gut eignen. ¥on
dieser Betrachtung ausgehend, haben wir die Essigeinreanhydrid-
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reaction auf die beiden Crotonsiuren und ihre f-chlorirten Derivate
ibertragen. Das Ergebniss uoserer Untersuchung hat der Voraus-
setzung vollauf entsprochen. Beide Crotonstiuren reagiren beim Kochen
mit Essigsdureanhydrid gerade so leicht wie die gesattigten Séuren, indem
neben den gemischten ihre einfachen Anhydride gebildet werden, die.
mit Anilin zwei verschiedene, hiibsch krystallisirende Anilide
zeben. Diese beiden Crotonsiureanilide haben bestimmt daaselbe Mole-
kulargewicht, unterscheiden sich aber in den Schmelzpunkten, der Kry-
stallform und in ibrem Léslichkeitsverhalten gegen Wasser scharf von
einander.
Unter Zugrundelegung der stereochemischen Auffassung iiber ihre

Isomerie kommen diesen Aniliden die beiden folgenden Auadriicke zu:

H.C.CH, I CH;.C.H

H.C.CO.NH.CsH; ' H.C.CO.NH.C¢H;
Isocrotonsdureanilid,

aus der flissigen Crotonsiure
(Isqcrotonsiure) erhalten.

Crotonsiureanilid,
aus der festen Crotonsiure.

Schrp.: 1150, Schmp. 73—740,
Loslichkeit in Wasser von 159:
1:2000 1:1100
Krystallform: derbe Prismen. feine Nidelchen.

Diese beiden isomeren Crotonsiiureanilide nehmen in Chloro-
formlésung 2 Atome Brom auf, indem in Uebereinstimmung mit der
Theorie zwei verschiedene, ebenfalls hiibsch krystallisirende
«3-Dibrombuttersiureanilide entstehen:

Br
H.C.CH; H.C.CH;,
. + 2Br = '
H.C.CO.NH.CsH;, H.C.CO.NH.GCsHs
Br
Crotonsureanilid. “ ;q'lgicl;lr;?b;‘gsﬂﬁiluggﬁ?‘hd-
]}r
CH,;.C.H CH,;.C.H
~ + 2Br = .
H.C.CO.NH.C;H; H.C.CO.NH.C:Hs
Br

Ts0- « #- Dibrombuttersiureanilid.
Schmp. 1150,

Noch auf einem zweiten Wege sind diese beiden af-Dibrombutter-
sidureapilide erhalten worden, namlich aus den Chloriden der
«g-Dibrombuttersiure, bezw. der Iso-af-Dibrombuttersiure
vach Art der Schotten-Baumann’schen Benzoylirungsmethode, also
durch Schiitteln derselben mit Anilin und 10-procentiger Natronlauge.
Bei diesen, wie bei verachiedenen anderen Versuchen hat sich gezeigt,

Isocrotonsdurecanilid.
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dass sich das Princip der Benzoylirung auch auf solche S#urechloride
mit Vortheil iibertragen lisst, die durch Wasser und Natronlauge
leicht zerlegt werden.

Die Autoren, welche sich bisher mit der Reaction zwischen fester,
bezw. fliissiger Crotonsiiure und Brom eingehender befasst haben, sind
verschiedener Ansicht dariiber, ob aus den beiden S&uren auch zwei
verschiedenartige Dibromadditionsproducte entstehen, wie J. Wisli-
cenus') annimmt, oder aber nur ein Derivat, eine Ansicht, welche be-
sonders Kolbe?) vertreten hat. Dadurch, dass es uns gegliickt ist, aus
den beiden fraglichen Dibrombuttersiuren zwei Anilide darzustellen,
welche bestimmt von einander verschieden sind, ist natéirlich auch der
Nachweis geliefert, dass die von Wislicenus ausgesprochene Ansicht
die richtige ist. In Uebereinstimmung mit den Angaben von Wisli-
cenus und Langbein (1. c¢.) erhielten wir bei guter Eiskiiblung aus
der Isocrotonsiure mit Brom, io Chloroform gel6st, ein nicht kry-
stallisirendes Product, die sogen. Iso-af-Dibrombuttersiure, namlich
ein gelblich gefirbtes Oel, das erat bei lingerem Stehen im Vacuum
einige Krystalle der gut krystallisirenden isomeren S#dure ausschied.
Wird dieses, von den Krystallen abgegossene Oel mit der berecbneten
Menge Phosphorpentachlorid unter guter Kihlung geschiittelt und das
hierbei erhaltene Product direct, ohne dass das gebildete Phosphor-
oxychlorid abdestillirt wird, mit Anilin und Natronlauge behandelt,
so erhilt man bei wiederholtem [mkrystallisiren schliesslich dasselbe
Iso- « 8-Dibrombuttersiureanilid vom Schmp. 1159 das durch Anlage- -
rung von Brom an das Isocrotonsiiureanilid entsteht. Hierbei werden
nur geringe Mengen des isomeren «f-Dibrombuttersgureanilids vom
Schmp. 158—1599 erhalten.

Crotonséure- und Isocrotonsiure-Anilid. kdnnen auch aus
den Chloriden der betreffenden Siuren dargestellt werden. Das aus
-der festen Crotonsdire mit Hilfe von Phosphorpentachlorid gewonnene
Crotonylehlorid,

H.C.CH,
H.C.CO.C!

bildet eine farblase, das Licht brechende Fliissigkeit, die bei 114°
unzersetzt siedet und beim Schiitteln mit Anilin uad Natronlauge
in fast thbretischer Ausbeute das Crotonsiureanilid giebt.

Fihrt man den Versuch mit Phosphorpentachlorid mit der Iso-
crotonsfiure aus und sucht das bei der Reaction entstandene Chlorid
ebenfalls durch fractionirte Destillation rein darzustellen, so erhailt
man, nach Entfernung des’ Phosphoroxychlorids, eiu farbloses Destillat
vom Sdp. 114 — 115°, das mit Amnitin und Alkali dasselbe

Y Ann, d. Chem, 248, 319. 3) Journ, fir prakt, Chem, 23, 385.



Crotonsiureanilid liefert, wie das aus der festen Crotonsdiure erhilt-
liche Crotonylchlorid. Das lsocrotonylchlorid wird somit bei
der Destillation vollstindig in das isomere Crotonylchio-
rid umgelagert!

Eine &hnliche Beobachtung bhatte seinerzeit Autenrieth!) bei
Versuchen mit der f-Chlorcrotonsiure (Schmp. 94°%) gemacht,
deren Chlorid bei der Destillation eine vollstindige Umwandelung in
das f-Chlorisocrotonylchlorid erfibrt. Aus dem hierbei erhai-
tenen Destillate konnte der Genannte durch Zerlegung mit Wasser
reine -Chlorisocrotonsiure (Schmp. 59°) leicht darstellen. Ob
bei diesen Umlagerungen das bei der Reaction entstehende Phosphor-
oxychlorid oder das stets in geringem Ueberschuss angewandte Phos-
phorpentachlorid eine Rolle spielen, l&sst sich zuniichst nicht sicher
entscheiden. Auf jeden Fall erfolgt die Umlagerung erst beim Er-
hitzen, wie aus folgendem Versuche hervorgeht. Mischt man Iso-
crotonsédure und Phosphorpentachlorid im Verhiltnisse gleicher Mole-
kile, beugt durch Eiskiihlung einer stirkeren Erwirmung vor
und lisst dieses Reactionsproduct direct und in kleinen Portionen
zu der Mischung von Anilin und Natronlauge unter Umschitteln zu-
fliessen, so erhilt map leicht das Isocrotonsdureanilid vom
Schmp. 739 das mit dem nach dem Essigsidureanbydridverfahren ge-
wonnenen Anilid identisch ist. — Wie die freie Sdure und ibr Chlorid
ldsst sich auch das Isocrotonsiureanilid (Schmp. 73°) durch Erhitzen
in das Isomere umwandeln; diese Umwandelung erfolgt, wenn man das
Anilid im geschlossenen Rohr etwa 8 Stunden lang auf 180 — 200°
erhitzt; hierbei erhielten wir mit fast quantitativer Ausbeute ein Cro-
tonséureanilid, das schon nach der ersten Krystallisation scharf bei
1159 schmolz. Das Isocrotonsiureanilid ist somit die labile Form
der beiden. isomeren Crotonsidureanilide.

Experimenteller Theil

H.C.CH;
H.C.CO.NH.CqHs.

Crotonsiure reagirt leicht beim Kochen mit Essigsiureanhy~
drid; bei der Behandelung des Reactionsproductes mit kaler, iiber-
schiissiger Sodalosung bleibt in guter Ausbeute ein farbloses, ester-
artig riechendes Oel ungelst, das ohne Zweifel aus Crotonsdure-
anhydrid und Essig-Crotonsiureanhydrid besteht. Um Ver-
luste an der kostbaren Substanz méglichst zu vermeiden, wurde das
Oel nicht fractionirt, sondern direct mit Anilin (2 Mol.) in Reaction

Crotonsdureanilid,

5 Diese, Berichte 29, 1665 [1896]
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gebracht, die sich unter starker Erwiéirmung vollzieht. Schiittelt man
das dick gewordene Reactionsproduct mit verdlinnter Essigsfiure aus
und stellt es in Eis, so wird es allmihlich fest und liefert dann bei
wiederholtem Umbkrystallisiren aus Wasser unter Zugabe von Blut-
kohle farblose, glinzende Nidelchen, die bei 115° schmelzen und aus
Crotons#iureanilid bestehen.

0.1998 g Sbet.: 15.5 com N (169, 740 mm), — 0.1219 g Sbat.: 03342 g
€Oy, 0.073 g HyO. — Alkohol: 14.6 g: Sbhst.: 0.3428 g; Erhohung: 0.1700,

CioHi;; ON. Ber. N 8.70, C 74.53, H 6.83. Mol.-Gew. 161,
Gef, » 8.75, » 7446, » 6.65. » » 158,

Bestimmung der Lo6slichkeit in Wagser. 02 g fein zer-
riebenes Crotonsiiureanilid wurden mit 200 g Wasser unter biufigem
Umschiitteln einige Tage bei Zimmertemperatur stehen gelassen;
195 g des Filtrates hinterliessen. 0.0972 g Riickstand (bei 100° ge-
trocknet). 1 Theil Crotonsfiureanilid wird somit von 1980, abgerundet
2000, Theilen Wasser von Zimmertemperatur gelost.

In Alkohol, Aether, Chloroform und Benzol ist das Crotonsiure-
anilid leicht léslich; ebenso wird es von kochendem Wasser reichlich
aufgenommen. Das Crotonsiureanilid wird auch leicht aus Crotonyl-
chlorid erbhalten. — Zur Darstellung des Letzteren bringt man zu
10 g Crotonsiure, die sich in einem mit einem Chlorcalciumrohr ver-
sehenen Kolbehen befinden, in kleinen Portionen 35 g fein zerriebenes
Phosphorpentachlorid, schiittelt gut durch und ldsst einige Zeit stehen.
Dann fractionirt man, am besten durch Erhitzen im Oelbad, unter
Ausschluss der Luftfeuchtigkeit; zwischen 108 —111° geht das Phos-
phoroxychlorid iiber, zwischen 112 — 116° nabeza reines Crotonyl-
chlorid als ein farbloses, lichtbrechendes Qel.

C,H:C10. Ber. Cl 32.9. Gef. Cl 33.6.

Es wurde zur Herstellung des Anilids verwendet: etwas mehr
ala die berechnete Menge Anilin wird mit dberschiissiger 10-procen-
tiger Natronlauge zu einer Emulsion angeschiittelt und unter Um-
schitteln und Abkiihlen dag Crotonylchlorid in kleinen Portionen
zugesetzt. Wibrend der ganzen Operation muss die Fliissigkeit alka-
lisch bleiben; das Crotonséureanilid scheidet sich hierbei als eine
kriimliche, meist briunlich gefirbte Masse aus, die abgesaugt, aus-
gewaschen und aus verddnntem Alkokol umkrystallisirt wird. Die
Ausbeute an Anilid nach diesem Verfahren ist eine recht befriedigende.

Br
af-Dibrombuttersidureanilid, H.C.CH;
H.Q.CO.NH.CSHV

Br
Man versetzt die Lésung von 1 g Crotonsiureanilid (1 Mol.) in
Chloroform mit 1 g Brom, das ebenfalls in Chloroform gelést wird,

Berichte d. D. chem. Gesellschaft, Jabrg. XXXI1V, 13



und ldsst diese Mischung in einem mit einem Chlorcalciumrobr ver-
sehenen Kolbchen einige Stunden kalt stehen. Hierbei entfirbt sich
die Losung fast vollstindig, ohne dass Bromwasserstoff frei wird.
Beim Eindunsten der Chloroforml3sung hinterbleiben reichlich Kry-
stalle, die beim Umkrystallisiren aus verdiinntem Alkohol in gléinzen-
den Blittchen vom Schmp. 1599 erhalten werden. Die Addition von
Brom an das Crotonsiureanilid verlduft glatt; in fast berechneter
Menge entsteht nur dieses eine Derivat.
0.1089 g Sbst.: 0.1285g AgBr. — Alkohol: 12.8g; Sbst.: 0.5858 g;
Erhohung: 0.155°.
CioHy; BrON.  Ber. Br 50.00. Mol.-Gew. 321.
Gef. » 50.23. » » 340
Das «f-Dibrombuttersidureanilid ist in Wasser fast unléslich, in
Alkobhol, Aether, Benzol und in Chloroform ziemlich leicht 1gslich.
Uni den Beweis zu liefern, dass die aus Crotonsidureanilid und
Brom erhaltene Verbindung als das Anilid einer «pg-Dibrombutter-
siure angesehen werden darf, haben wir, von dieser.Siure ausgehend,
dasselbe Anilid darzustellen versucht. Die «epg-Dibrombuttersiiure
wurde nach einer von Kolbe (l. ¢.) gegebenen Vorschrift hergesteiit.
Zur Ueberfiihrung in ihr Chlorid wurde etwas mehr, als die be-
rechuete Menge Phosphorpentachlorid zur Dibrombuttersiure gefiigt.
Das gebildete Phosphoroxychlorid wird dann aus dem Oelbad ab-
destillirt und das im Destillationsgefisse zuriickbleibende Oel, das im
Wesentlichen aus ag-Dibrombutyrylchlorid besteht, nach Art der
Benzoylirung mit Anilin und Natronlauge in Reaction gebracht. Nach
einigem Stehen in der Kilte scheidet sich hierbei das Anilid als. eine
kriimliche Masse aus, die aus Alkohol in derben Prismen vom
Schmp. 159° krystallisirt,
0.244 g Sbst.: 0.28038 g AgBr.
CioHu1BrgON, Ber. Br 50.0. Gef. Br 48.96.
Dieses Anilid ist also bestimmt identisch mit der aus Croton-
séureanilid und Brom erhiltlichen Verbindung.

CHs.Q.H
H.C.CO.NH.CgH;.

Isocrotonsiure reagirt beim Kochen mit Essigsiureanhydrid
ohne Zweifel unter Bildung von Isocrotonséiureanhydrid und
gemischtem Anhydrid. Das nach dem {iblichen Verfahren erhiltliche
Anhydridgemisch erwdrmt sich mit Anilin stark; damit bei dieser
Reaction eine Umlagerung in das Isomere verhindert wird, muss
gut gekiihlt werden. — Durch wiederholtes Umkrystallisiren
des Reactionsproductes aus Wasser von 60° erhilt man das lso-
crotonsiureanilid in feinen, seidenglinzenden Nidelchen, die bei

lsocrotonsiiureanilid,
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72—74° schmelzen. Nebenbei werden geringe Mengen des isomeren
Crotonsiureanilids (Schmp. 1159 erhalten.

Die Entstehung dieses Anilids ist wobl darauf zuriickzufiihren,
dass die destillirte Isocrotonsiure stets solch geringe
Mengen von fester Crotonsiure enthilt, welche eben achon bei
der Destillation aus der fliissigen Sidure durch Umlagerung gebildet
werden.

Eine Bestimmung der Ldslichkeit hat ergeben, dass 1 Theil Iso-
crotonsiiureanilid von 1100 Theilen Wasser von Zimmertemperatur
gelost wird. In Alkohol, Aether und in Chloroform ist es leicht
léslich.

0.118 g Sbst.: 9.3ccm N (199, 747.8 mm)., — Alkohol: 12.9g; Sbst.:
0.3117 g; Erhohung: 0.1650.

CioHi; NO. Ber. N 8.7. Mol.-Gew. 161.
Gef. » 8.9. » 167.8.

Noch auf einem zweiten Wege wurde das Isocrotonsdureanilid er-
halten, niimlich aus Isocrotonylchlorid beim Schiitteln mit Anilin
und iiberschiissiger 10- procentiger Natronlauge. Wie bereits erwihnt
wurde, darf das durch Mischen von Isocrotonsiure und Phosphor-
pentachlorid erhililiche Isocrotonylchlorid nicht erwirmt oder gar
destillirt werden, weil es sonst eine Umlagerung in das isomere
Crotonylchlorid erleidet.

Br
CHs-q.H
H.Q.CO.NH.Csﬂb'
Br

Auch das Isocrotonsiiureanilid nimmt leicht 2 Atome Brom
auf. Fiihrt man den Versuch in der beim Crotonsdureanilid ange-
gebenen Weise aus, so erhilt man ein Dibromadditionsproduct, wel-
ches bestimmt verschieden ist vom af-Dibrombutteraiureanilid;
dieses Iso-ap-dibrombuttersiureanilid ist erheblich leichter 15s-
lich in verdinotem Alkohol als das Isomere, schmilzt niedriger (1159
gegen 159% upnd besitzt eine andere Krystallfform. — Neben diesem
" Hauptproduct der Reaction entstehen stets geringe Mengen eines boch
schmelzenden Tribromderivates, das zuntichst nicht niher unter-
sucht wurde.

Die Analyse und die Bestimmung des Molekulargewichtes nach.
Landsberger lassen deutlich ersehen, dass in der bei 115° schmel-
zenden Substanz e¢in Iso-dibrombuttersdureanilid vorliegt.

0.1785 g Sbst.: 0.2095 g AgBr. — Alkohol: 15.9 g; Sbst.: 0.4122 g;
Erhohung: 0.0930.

CioHit BryON. Ber. Br 50.00. Mol.-Gew. 321.
Gef. » 49.90. » 320.

Iso-ep-dibrombuttersdureanilid,

13*
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Auch aus dem Additionsproduct vor Brom und Isocroton-
siiure, der Iso-af-dibrombuttersfure, wurde das Anilid vom
Schmp. 115° erbalten. Man fihrt diese S#ure mit Phosphorpenta-
chlorid unter Eiskdhlung in ihr Chlorid dber und schiittelt das
hierbei erhaltene Rohproduct, ebenfalls unter guter Kihlung, mit
Anilin und @berschiissiger Natronlauge, wobei sich das Anilid als
krimliche Masse ausscheidet. Durch wiederholtes Umkrystallisiren
aus verdiinntem Alkohol erhdlt man bieraus dasselbe Iso-ag-di-
brombuttersdureanilid vom Schmp. 115% welches bei der
Einwirkung von Brom auf das Isocrotonsdureanilid ent-
steht. — Hierdurch ist aber auch festgestellt, dass die Iso-«f-di-
brombuttersdure eine einheitliche Verbindung ist und als Haupt-
product entsteht bei der Einwirkung von Brom auf die Isecroton-
siure in Chloroformlésung und bei guter Kithlung. — In nur geringer
Menge wurde bei dem letztbeschriebenen Versuche das héher scbmel-
zende, isomere « f-Dibrombuttersiiureanilid erhalten.

Versuche mit den isomeren §-Chlorcrotonsiuren.

Auch bei diesen beiden stereoisomeren Siuren hat es sich gezeigt,
dass das »Essigsiureanhydridverfahrencs gute Dienste leisten
kann, um auf einfache Weise zu den entsprechenden Anhydriden
und aus diesen zu den hiibsch krystallisirenden A niliden und Phe-
nylhydraziden zu gelangen. Das Essigsiureanbydrid wirkt hierbei
picht als umlagerndes Agens; auch wenn man die f-Chlorcroton-
sdure lingere Zeit damit kocht, wird sie nicht in die stabilere
g-Chlorisocrotonsiure ibergefihrt.

CH;.C.ClI
H.C.CO.NH.CsH,

krystallisirt ans stark verdinntem Alkobol in feinen Prismen, die bei
108° schmelzen und in Wasser schwer, in Alkohol, sowie in Aether
leicht l6slich sind.
0.1112 g Sbat.: 7.5cem N (20" 740.5 mm). — Naphtalin: 10 g; Sbst.:
0.2702 g; Erniedrigung: 0.959.
CioHioCION. Ber. N 7.23. Mol~-Gew. 195.5.
Gef, » 7.51, » 199.

B-Chlorisocrotonséureanilid,

Cl.C.CH,
H.C.CO.NH.CsTy’

krystallisirt aus verdinntem Alkohol in sehr feinen Nadelchen, die
bei 122—123° schmelzen. Es verhilt sich gegen Ldsungsmittel wie

das Isomere.

p-Chlorcrotonsiureanilid,



0.100 g Sbst.: 0.0745 g AgCl. — Naphtalin: 10 g; Sbst.: 0.2182 g; Er-
niedrigung: 0.75°. v
CioHioCION. Ber. Cl 18.18. Mol.-Gew. 195.5.
Gef. » 18.23. » 198.

f-Chlorisocrotonylphenylhydrazin,
CH;.C.Cl
H.C.CO.NH.NH.C;H,’

Giebt man zu dem »Anbydridgemenge der g-Chlorisocrotonsiures«
unter Abkiihlen @iberschiissiges Phenylhydrazin, so erbilt man
alsbald einen braunroth gefirbten Krystallbrei, der abgesaugt, mit
essigsiurebaltigem Wasser ausgewaschen und schliesslich aus verdiinn-
tem Alkohol umkrystallisirt wird. Besonders schén in gliénzenden
Blittchen krystallisirt erhélt man das $-Chlorisocrotenylphenyl-
hydrazin, wenn man die erst erhaltenen Krystalle nochmals in
Benzol 16st und dann Petroldther zugiebt. Es schmilzt bei 114°

02115 g Sbst.: 26 cem N (179, 748 mm).

CioHinCION;. Ber. N 14.5. Gef. N 14.03.

Chl tonylphenylbydrazin, O o OH8
g- orcrotonylphenylbhydrazin, H.C.CO.NH-NH-CGHl.

Verfihrt man in der soeben geschilderten Weise mit dem An-
hydridgemenge der f-Chlorcrotonséure (Schmp. 94%), so erhilt
man aus Benzol-Petrolither schliesslich flache Nadeln vom Schmp. 130°.
Dieses Derivat ist bestimmt verschieden von dem isomeren §-Chlor-
isocrotonylphenylhydrazin, das schon bei 114° schmilzt.

0.0048 g Sbst.: 0.0667 g AgCl.

: C[OHHC]ON?. Ber. Cl 18.04. Gef. Cl 17.50.

Dieses Phenylhydrazid ist in Wasser sehr wenig, in Alkohol,
Aether, Chloroform und heissem Benzol aber leicht 15slich; von
Petrolidther wird es so gut wie nicht gelost.

Freiburg i. B., December 1900.



