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wurde zunachst volletandig entzinnt, dann wurden die Chlorhydrate 
aus ihren wassrigen Liisuogen durch Einleiten von Salzsauregae in 
der Ktilte ausgefallt, nachdem Vorrersuche ergeben hatten, dass es 
aucb im Kohlensaurestrom nicht ohm Verschmieren miiglich war, die 
entzinnteo LBsungen einzudnmpfen. 

D i e  C h lor h yd  r a t e  d e r  i s o m e r  e n  T e  t r aaniid 0 -  c a r  b a z  o 1 e. 
Das Chlorhydrat fiillt in grauweissen Plocken 

aus; eom Umkrystallisiren wurde dasselbe in moglichst wenig Wasser 
gel&& zu der eisgekiihlten Liisung tropfenweise erst Alkohol und d a m  
Aether zugegeben; die Verbindung scheidet sich in fast weissen, ver- 
fileten, feinen Niidelchen aus. 

u-V e r b i n d u n  g. 

0.1207 g Sbet.: 20.5 ccm N (20°, 746 mm). 
Q s H ~ ~ N ~ . ~ H C ~ .  Bcr. N 18.81. Gef. N 19.06. 

#-Verbindung.  In analoger Wriae hergestellt und in weiss- 

0.1463 g Sbst.: 24.4 ocm N (19.6", 751 mm). 

y -Verbindun g. 

grauen Nadeln erhalten. 

Ber. N 18.81. Gef. N 18.91. 
Dieselbe scheidet sich znntichst in feinflockigen 

Gebilden ab, beim Umkrystallisiren wird das Chlorhydrat in weiss- 
granen Niidelchen erhalten. 

0.1181 g SbBt.: 1.99 ccm N ('22", 746 mm). 
Ber. N 18.81. Gef. N 18.79. 

8 - Verb indung .  Dieses Chlorhydrat scheidet sich zunachst 
hellbraun aus, beim Umkrystallisiren wird es in gelblichen Krystallen 
erhalten. 

0.1244 g Sbst.: 20.0 ccm N (16O, 764 mm). 
Ber. N 18.81. Gef. S 18.84. 

567. R. Escales: Ueber Tetraamido-stilben. 
(Eiogegangcn am 1. October 1904.) 

T h i e l e  und Dirnro th l )  haben gefunden, dass man aus o-Diamicio- 
stilben durch Erhitren der Base mit ihrem Cblorhydrat im Vacuum 
Indol erhiilt. Es schien danach miiglich, LU einem Amido-Indol zu 
gelangen, wenn man von dem neuerdings hergestellten 2.4.2'-Triamido- 
etilbena) aueging; der Versnch ergab jedoch, dass die Spaltung des 
KGrpers: 

"TCH = CH I 
RTHa .k. ,..NH2 C6H4. NHa 

1) Diese Beriohte 28, 1411 [1895]. ?j Diese Berichte 34, 2848 [1901]. 



sratt der gewiinschten Bildung ron Amido-Indol ond Anilin vielniehr 
Indol und m-PbenSlendiamin lieferte. Dieser Umstand veranlasste mich, 
das symmetrische 0, p-Tetraamidostilbeii herzustellen , dessen weitere 
Untersuchung voraussichtlich zu dem gesuchten Amido-Indol fiihren 
diirfte. Das Tetraamidostilben w i d  durcb Reduction des aas Di- 
nitrobeozylchlorid schon von K r  asusky I )  hergestellten Tetranitro- 
stilbens erhnlten; zur  Erhahung der Ausbeuteu habe ich die Methoden 
fiir letzteren Korper  in  naehstehender Weise abgeandert. 

D a r s t e l l u n g  v o n  D i n i t r o l e n z p l c h l o r  id. 100 g rauchende Sal- 
peterahlira (vom spec. Gew. 1.51) und 300 g muchende Schwefclshre (nit 
14 pCt. Anhydrid) merden unter Eiskiihlung vorsichtig gemischt; zu der in eioer 
Porzellrnschule befindlichen Mischsaure werden bei einer Anfangstemperatur 
von 60-700 im Laufe von etwa 30 Minutan 10 g feingepulvertes p-Nitro- 
beuz ylchlorid eingetragen , mobei dasselbe beim Umriihren jeweils schnell in 
L6eung geht; letztere liisst man 5 Bbinuten nacli beendeter Eintragung stehen, 
daun gieist man drts Gemisch auf roines Eis, wobei sich das o,p-Dinitrobenzyl- 
chloi-id in so gut wie reiuem Zustrode (Schmp. 33-840) in nahezu theore- 
tischor Ausbeute abscheidet. - Ich habe die Verbindung auch nach der mir 
spiiter bekannt gewordcnen Methode von F r i e d l a n d e r  und Cohnl)  hcrge- 
stellt und dabei gefunden, dass man beim Arbeiten hiernach bei 45- 550 bei 
beschleunigter Nitrirung keine geringere Ausbeute erhtlt. 

D B rs t e 11 u n g v o n T c  t r a n  i t  r o  8 ti1 b en. 100 g Dinitrobenzylchlorid 
werden in  einem Litcr 96-procentigem Alkohol gelijst; hierzu l&st man, untcr 
Umrihren mittcls der Turbine, bei oiner Temperatur von 40-450 eine LB- 
sung von 30 g Aetzkali in 500 g Alkohol tropfenweise zuflicssen, wobei sich 
sofort Tetranitrostilben als gelber Niederschlag abscheidet, wiihrend eich die 
Ls~sung, namentlich zum Schlusee der Reaction, braunroth h r b t ;  das nach 
dem Absitxen abgesaugte, ockcrgelbe Product wird mit Alkohol und Wasser 
put ausgemaschen , bis keine Chlorreaction mehr mahrnehmbar iet : zu dem 
k'iltrat ftigt man eine Lijsung von 5 g Aetzkali in Alkohol, worauf sich noch 
eiaige Gramm Tetranitrostilben abscheiden ; die Gesammtausbeute betrug 
9.5 pCt. der Theorie; nach einmaligem Umkrystallisiren aus Eisessig schmilzt 
die Verbindung bei 266 -2670. 

R e d u c t i o n .  Zur Reduction wurde eine Zinnchloriir-Salzsaure- 
Eisessig-LBsung angewandt; auf 1 g Tetranitrostilben verwandte ich 55 g 
(statt der theoretischen 42 g)  Rednctionefliiesigkeit. Dns feinst pulve- 
risirte und in Eieessig suspendirte Tetranitrostilben wird nbcb dem 
Eintragen innerhalb 20-25 Minuten vollstandig in d m  Zinndoppelsalz 
iibergefiihrt, wobei die Temperatur auf 60--SOo steigt; nach beendigter 
Reaction ist das gebildete, schiin orange gefnrbte Zinosalz vollkommen 
wasserliislich. 

I) Diese Berichte 29, K. 93 [1896) 
3 Monatsh. filr Chem. 15, 613 [ISSS]. 
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l s o l i r u n g  d e r  B a s e .  Die ka l te ,  wlissrige Lasung des Zion- 
salzes wird mittels Natriurnbicarbonat oder verdiinnter Natronlauge 
zersetrt uud die rothgelb gefhbte  Base mittels Essigester extrahirt; 
letzterer muss dann sofort auf dem Wasserbade abdestillirt werden, 
worsuf die Base als hell- bis dunkel-braun gefiirbter, krystallinischer 
Kiirper zuriickbleibt; d o  deraelbe zinrnlich fest am Olase haftet, 80 

empfiehlt es sich. das Verdampfen des Aetliers in weithaleigen Flascheri 
vorzunehmen; ich rerwandte solche s u s  gelbem Olase und fiillte die- 
selben roiher wit Eohlensaure, dil die Base in  geliistem Zustande sehr 
licht- uud luft-empfindlioh ist. Die Ausbeute der etwas schwer in den 
Aether gehenden Verbindung betrug 79-96 pCt. der Theorie, der  
Schmelzpunkt des Rohproductes schwankte zwischen. 140° und 1550. 
Das [Jmkrystallisiren der Base bereitrt ziemliclie Schwierigkeiten, am 
besten eignet sich noch Amylalkohol; rnan triigt in den siedenden 
Alkohol ein und filtrirt in ein gekiihlfes, rorher mit Kohlensiiure ge- 
fiilltes und gegen Licht geschiitztes Gefiiss; die Base scheidet sich in 
mikroskopisch kleinea Krysttlllchen ab , welche sofort abgesaugt nnd 
ron deui anlaftendeu Amylalkohol durch Waschen rnit Aether befreit 
werden. Die erhalteoe Base ist hellbraun, den Schmelzpunkt bestimmtr 
ich eiumal zu 19l0, in anderen FBllen nicht unerheblich niedriger. 

0.2111 g Sbd.: 0 5400 g C O L ,  0.128Og TTaO. - 0.?021 g Sbst.: 41 ccm N 
( 1  10, i 23  mm). 

CIAHIBNI. Bey. C 70.00, H G.Gb', N 23.33. 
Gef. s 69.78, '> 6.75, s 23.00. 

Bei spiiteren Dar~tellungen h n d  icli es zweckmassiger, das bei 
der Reduction erhaltene Zirindoppelsalz mittels Schwefelwasserstof 
zu eutzinnen und aus dem Filtrat mit Solzsiiuregas in der Ralte das  
Chlorhydrat za fallen. 

Ueber die aus d r m  Tetraaniidostilben bergeatellten Zersetzunga- 
producte sol1 spiiter berichtet werden. 

568. Alex. Naumann: Reactionen von Salzen in 
nichtwassrigen Lbsungen. 

~ h u s  dem chemischen Univereitatslaboratorium zu Giessen.] 
(Eingegangen :in 4. October 1904.) 

Von den friiher l) erwahnten Untersucbuogen uber obigen Gegen- 
stand liegt nunmehr eine grossere Anzabl vor in Form von ausfiihr- 
lichen Doctorschriften \-on Scliiilern von mir. Hiernach halte icli es 
fiir angezeigt, die thatsiichlichen Ergebnisse rnit den nothwendigsten 
Relegen in biindiger Passung ubersichtlich zusammeuzustellen. 

l) Diesi: Berichte 32, :)!I!) [IS991 




