
bestand. D a  friiher bewiesen wurde'), dass 1- und 3-Chlorpropen in 
etwa gleichen Verbaltnissen bei der Wasserentziehung aus 1-Chlor- 
propanol-2 gebildet werden, so lusssert eich der Einfluas einer in  
letztere Verbindung eingefiihrten 2-Methylgruppe dahin, dasa die- 
Wasserabspaltung dann bedeutend leichter unter Mitwirkung der cH2 Cl- 
Gruppe vor sicb gzht. 

T u f t s  C o l l e g e ,  Mass. U. S. A. 

340. Franz Sachs und Franz Michaelis: Zur Kenntnies 
der Dialkylamino-benzaldehyde. IV. 

[Aus dern I. chemischen Institut der Universitat Berlin.] 
(Eingegangen am 2. Juni 1906.) 

A u s  dem Dimethylaminobenzaldehyd hatten F. S a c h s  und S t e i -  
n e r  t 5') dqrch Einwirkung magnesiumorganischer Verbindungen in nor- 
maler W eise secundare Alkohole erhalten. Durch Anwendung anderer 
Versuchsbedingungen (Erhitzen auf iiber loo0) gelang es F. und L. 
S a c h s  3, spater dagegen, aus denselben Componenten sauerstoffreie- 
Karper  darzustellen, die sich aus dem Aldehyd dadnrch ableiten liessen, 
dass der Sauerstoff der Aldehydgruppe durch zwei einwerthige Kohlen- 
wasserstoffreste erselet war: 

(CH&N.CsH*.CHO + 2 R.Mg.Cl 

= ( C H ~ ) P N . C ~ H I . C H < E  + MgO + MgCla. 

Wir haben diese Reaction in einigen neuen Fallen aowohl beim 
Dimethylamino- wie beim Diathylamino Benzaldehyd durchgefiihrt undr 
dabei mehrere noch nicht bekaunte Homologe der Dialkylaniline er- 
halten, 80 z. B. aus Dimethylaminobenzaldehyd und Benzylmagnesium- 
chlorid das  Dibenzyl-Dimethylaminophenyl-Methan. 

Im Anschluss daran beschreiben wir eine Reihe leicht darstell- 
barer Derivate des p-Ditithylaminobenzaldehydes, der bisber nur wenig 
untersucht worden ist. Sie gleichen selbstverstandlich den Derivaten 
des Dimethylaldehydes, sodass hier nicht naher auf sie eingegangen 
zu werden braucht. 

I. V e r h a l t e n  d e s  p-Dimethylamino-benzaldehydes g e g e n  
m a g n e s i u m o r g a n i s c h e  S u b s t a n z e n .  

Die weiteren Versuche wurden mit dem p- Dimethylaminobenz- 
aldehyd angestellt. Es wurde zunachst das schon von F r a n z  S a c h s .  

l j  Journ.  f u r  prakt. Chem. N. F. 60, 460. 
2) Diese Berichte 37, 1733 [1904]. 3) Diese Berichte 38, 517 [1905}.. 



wnd L u d w i g  S a c  h B beschriebene p - 1 s o  p r o p  J 1 - d i m  e t  h y 1 a n i l i n  , 
((CH,), N .Cs Hc . CH(CH&, dnrch Einwirken von 4 3101.- Gew. Mag- 
nesiummetbylbromid auf 1 MoLGew. des Aldehydes d8:geetellt. Das 
Beactionsproduct wurde durch Bildung und Analyse des Platindoppel- 
salzea identificirt. 

Als weiteres Derivat wurde aus ihm T r i n i t r o - $ 1 - I s o p r o p y l -  
d i m e  t h y I a n i l i n ,  C11 HI, N (NO,)j, gewonnen. Die absolut-atheriache 
Liisnng yon 0.11 g des Oeles wurde in 5 ccm eiegekiiblte, rauchende 
Salpetersiiure langsam eingetragen. Nach kurzer Einwirkung wurde 
anf Eis gegossen , wobei sich eine Nitroverbindung krystallinisch ab- 
schied. Nacb dern Urnkryrtallisiren aus verdiinntem Alkohol bildete 
der Kijrper blauschimmernd- gelbe, schwerterflirrnige Nadeln \-om 
Schrnp. 112O. 

0 2027 g Sbst.: 0.3304 g COP, 0.0806 g BaO. - 0.1127 g Sbst.: 15.7 ccm 
J (l i" ,  752mm). 

Die Ausbeute war quantitativ. 

C I I H I ~ O ~ N ~ .  Ber. C 44.30, H 4.69, N 18.80. 
Gef. 3 44.46, n 4.46, )) 19.0ti. 

Das p - Iso p e n  t y  1- d i m e  t h y l a n i l  i n , (CH& N . CS Hc . CH (CzH522, 

Tist gleichfalls bereits yon FTanz und L u d w i g  S a e b s  durch Einwir- 
lkung yon h.lagnesiumsthylbromid suf  den p Dirnethylarninobenzaldeh! d 
-dargestellt worden. 

Durch Einwirkung von rauchender Salpeterssure erhielten wir 
daraus T r i n i  t r o - p -  I s  o p e n  t y  l d i m e t b y  I a n  i l i n ,  CIS HI8 N(N0p)s. 

Ausser der bei dem vorhcrgehendon KBrper angegebenen Versuchsanord- 
mung morde noch folgende Nitrirungsmethcde angemendet. Zu einer Losung 
der bcrechneten Menge Salpeter in concentrirter Schwefels&ure wnrden 0.5 g 
Substanz, gleichfalls in concentrirter Schwefelsiiure gelost, hinzugegeben. Nach 
Iiingerer Einwirkung wurde uber Eis gegossen und ammoniakalisch gemacht. 
Der Nitrokorper schied sich zuniichlt olig s b :  nach eintkgigem Stehen war 
er aber eratarrt. 

Die Ausbeute war quantitativ. Aus hlkohol umkrystallisirt, bil- 
dete der Rorper hellgelbe, regelrnihsige Sechsecke vom Schrnp. 65". 

0 1910 g Sbst : 0.3332 g C&, 0.0 64 g H,O. - 0.0757 g Sbst.: 11.8 ccm 
N (20", 758 mm). 

C13H1806N.1. Ber. C 47.85, El 5 52 ,  N 17 18. 
Gef. 47.65, * 5 57, )) 17.12. 

1. I s o h  e p t y 1- 4 - d i m  e t h y 1 a rn i n  o - b e  11 z 01 ( p  - I s o h e p t y 1 - 
d i m  e t  by  I a n i l  i n), (CH& N. Cs 'ti*. CH (Cs H T ) ~ .  

7.5 g p -  Dimethylarninobenmldehrd ( 1  Mol.-Gew ) wurden in der 
gewiihnlichen Weise mit 4 Mo1.-Gew. Magnesiumpropylbromid ( 2 5  g 
I'ropylbromid, 4.8 g Magnesium, 50 ccm nbsoluter A t  ther) zur Reactioii 
gebracht. Zwischen 120° und 130" trat  nach Abdesiilliren des Aethrrs 



irn Glyceriabade die Abspaltung ein. Der -4etheranszug hinterliess 
nach dem Abdestilliren des Liisungsmittels ein bellgelb gefarbtes Oel, 
das  unter einem Druck von 21 mm bei lGlo iiberdestiklirte. Die Auz- 
beute betrog 65 pCt. 

0.2013 g Sbst.: 0.6053 g CO1, 0.2040 g HsO. - 0.1456 g Sbst.: 5.4 ccm 
N ( 2 1 4  754 mm). 

C ~ ~ H ~ S N .  Ber. C 82.19, H 11.41, N 6.39. 
Gef. s 82.01, n 11.36, s 6.5t. 

Der Versuch, ein Platindoppelsalz herzustellen, misslang, da das Salz 
4lig ausfiel und nicht zum Erstarren zu hringen war. 

Beim Versetzeo des Oeles mit concentrirter SalzsiLure und Eindampfen 
auf  dem Wasserbade schied sich das weisse Hydrochlor id  ab. Dieses er- 
wies sich jedoch als so hygiodkopisch, dass es beim Stehen an der Luft in 
.einer Minute zerflossen war. Auch nach dem Sublimiren im Vacuum behielt 
das Salz diese Eigenschaft bei. 

Mit concentrirter SchwefelsiLure and einer wessrigen Lijsung von Kalium- 
dichromat gab das Ocl eine griingelbe Farbenreaction. 

p-Dimethylarninophenyl-diisobutyl-methan, 
(Ctl8)a N .  Ce&. CH(C1 €Is)?. 

5.5 g p Dimethylaminobenzaldehyd (1 Mol. - Gew.) wurden i n  der 
gewiihnlichen Weise Init 4 Mo1.- Gew. Magnesiurnbutyljodid (3.5 g 
Magnesium, 20 g Isobutylbromid, 50 ccm absoluter Aether) zur Reaction 
gebracht. Bei 125O trat die Abspaltung im Glycerinbade ein. Der  
Aetherauszug wurde getrocknet, das zuriickbleibende Oel destillirte 
unter einem Druck von 13 mm bei 236O ale bellgelb gefarbte Flussig- 
keit iiber. 

0.2036 g Sbst.: 0.6205 g C&, 0.2172 g H@. - 0.16G2 g Sbst.: 5.5 ccm 
N (230, 761 mm). 

Die Ausbeute betrug 61.5 pCt. 

C I ~ H ? B N .  Ber. C S3.?6, H 11.S3, N 5.62. 
Gef. ,) 85.!2, n 11.96, >) 5.78. 

Mit corxentrirter Schwefelsaure und eioer wassrigen L6sung von 
Kaliumdichromat gab das Oel eine rtithlichbraune Farbenreaction. 

p-Dimethylaminophenyl-dibenzyl-methan, 
(CH3)2N.CsHq.CH(GHa.Ct,H~)?. 

7.5 g p-Dimethylaminobeozaldehyd ( 1  Mo1.-Gew.) murden Bit 4 Mo1.-Gew. 
Magnesiumbenzylcblorid ( 2 5  g Benzylchlorid, 4.8 g Magnesium, 50 ccm abso- 
luter Aether) zur Reaction pbracht. Die Abspaltung im Glycerinbade ging 
bei 1400 vor sich. Nach dem Verdampfen des AeLherauszuges hinterblieb 
ein hellgelbes Oel, das unter einem Druck von 13 mm in mehreren Fractioneu 
destillirt wurde. Die erste Fraction, die bis 2000 iiberging, murde vernsch- 
18ssigt. Sie bildete eine gelbe Flussigkeit uod enthielt hauptsiichlich das un- 
verinderte Benzylchlorid und Nebenproducte, mie Dibenzyl. Die zmeite Frac- 
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tion, die bis 250° iiberging, erstarrte in der Vorlage, ebenso die dritte, die 
bis 2600 aufgefangen wurde. Die zweite und dritte Fraction warden. in ab- 
solutem Aether gelbt ,  darauf gasfdrmige Salzsiiure eingeleitet uad das ge- 
bildete Chlorhydrat abfiltrirt. Dieses wurde wieder in Alkohol gelost nnd 
mit Ammoniak versetzt. 

Die freie Base wurde dann noch aus verdunntem Alkohol uni- 
krystallisirt ; sie bildete schneeweisse, qnadratische Prismen vam 
Schmp. 82O. Der  Kiirper ist loslich in Aceton, Chloroform, Benzol, 
Aether, Essigester, Eisessig, 50-procentiger EssigeBure und Alkohol, 
unloslich in Petroltither und Wasser. Die Ausbeute betrug 50.G pCt, 

N (24O, 752mm). 
0.2011 g Sbst.: 0.6455 g COs, 0.1412 g €120. - 0.1053 g Sbst.: 4.2 CCUI 

C23XaSN. Ber. C 87.62, H ’i.93, N 4.44. 
Gef. 87 51, )) 7.87, P 4.43. 

Mit  concentrii ter Schwefelsaure und einer wiiesrigtn Losung FOIB 

Kaliumdichromat gab der Korper eine intensiv dunkelrothe Farbeu- 
reaction. 

p -  Dimethylaminophenyl-dinaphtyl-methan, 
(CH3)aN.Cti IT(.CH(CloH7)2. 

3.6 g p-Dimetlylaminobcnzaldcli~d (1  Mo1.-Gem.) murden mit 4 Mo1.-Gew, 
Magnesiumnaphtylbromid j‘2.3 g Malnesium, 20 g Bromnaphtalin, 50 g abso- 
luter Aether) zur Rcactiou gebracht. Nach dem Einfliessen der Aldehydlo- 
sung war die AetherlBsung griingelb gefltrbt. Die Abspakung im Glycerinbade 
trat bei 140” ein. Die feste, grune Masse konnte nicht, wie in den auderen 
Fellen, dorch Eis und verdiinnte Schwefelsiiure zersetzt werden , sondern 
musste mit strBmendem Wasserdampf erhitzt werden, wobei sich der Kuchen 
loste and sich xunfchst als Oel abschied. Nach Ilngerem Durchleiten von 
Dampf, wodurch das nicht in Reaction getretene Bromnaphtalin abgeblasen 
wurde, erfiillte eine farblose, flockige Masse den Kolben; diese wurde ahfiltrirt 
und aus Schwefel kohlenstoff umkrystallisirt. 

Der  Iciirper bildete dann schneeweisse Nadeln rom Schmp. 223O; 
unlijslich in Aether, Alkohol, Benzol, Petrolither, Essigsiiure und 
Wasser, loslich in Acetou, Eisessig, Chloroform und Schwefelkohlen- 
stoff. 

0.1869 g Sbst.: 0.6153 g COs, 0.1088 g HaO. - 0.1437 g Sbst.: 9 ccm N 
Die Ausbeute betrug 81.7 pCt. 

(234 i G 1  mm). 
C19HzsN. Ber. C 89.92, H 6.4fi, N 3.62. 

Gef. * 59.79, B 6.53, )) 3.76. 

11. V e r h a l t e n  d e s  p-Dia thy lamino-benza ldehydes  gegen .  
m a g n e s i u m o r g a n i s c h e  S u b s t a n z e n .  

1-Iaopropyl-4-diathylamino-benzol (p - I s o p r o p y l - d i a t h y l -  
a n i l i  n ), (CZ H& N . CS H1 .CH (CH& 

Zu einer LBsung von 2.88 g Magnesium (4 Mol. Gew.) und 17.16 g Jod- 
methyl (4 Mo1.-Gew.) in absolutem Aether wurden 5.31 g p-Diathylamino- 



2167 

bcnzaldehyd (1 Mol. Gew ), gleichfalls in absolutem Aether gelijst, tropfen- 
weise unter guter Riihlung hinzugegeben. Jeder einfallende Tropfen brachte 
einen weissgelben Niederschlag hervor, der sich jedoch sofort wieder auflBste. 
Nach Beendigung der Reaction wurde noch liingere Zeit stehen gelassen, dann 
der Aether mijglichst vol1atand;g verdampft. Es hinterblieb ein dunkelgraues, 
dickfliissiges Oel, das nach halbstiindigem Erwarmen im Glycerinbade auf 
1200 eine feste, rothbraune Masse bildete. Nach dem Zersetzen mit Eis und 
verdiinnter Schwefelsaure wurde ammoniakalisch gemacht und mit Aether ex- 
trahirt. Der Aetherauszug wurde iiber Nacht mit calcinirtem Natriumsulfat 
getrocknet. 

Nach dem Abdunsten des Aethers hinterblieb ein gelb gefarbtes 
Oel, das bei einem Vacuum von 43 mm bei 156O iiberdestillirte. Da 
es eich zeigte, dass durch Verwenduug von Jodderivaten Verunreini- 
gungen entstanden, die schwer oder iiberhaupt nicht zu beseitigen 
waren, so wurden spater nur noch Bromderivate verwendet. Die Aus- 
beute betrug aus 5 31 g Aldehyd 4.8 g Reactionsproduct, gleich 84 pCt. 
der theoretischen Ausbeute. 

0.1512 g Sbst.: 10 ccm N (180, 760 mm). 
C13HaiN. Ber. N 7.33. Gef. N 7.62. 

1 - I s o h e p t y l -  4 - D i a t h y l a m i n o b e n z o l  @ -  I s o h e p t y l - d i a t b y l -  
a n  i l i  n) , (CZ H& N.  C6 Hq . CH (CQ H7)z. 

Zn einer Losung von 2.88 g Magnesium (4 MoLGew.) nnd 14.76 g Pro- 
pylbromid (4 Mo1.-Gew.) in absolutem Aether wurden 5.3 1 g p-Diiithylamino- 
benzaldebyd (1 Mo1.-Gew.), ebenfalls in absolutcm Aether gelijst, tropfenweise 
hinzngegeben. Nach Beendigung der Reaction wurde noch einige Zeit stehen 
gelassen, dann der Aether moglichst vollst8ndig verdampft, bis wieder ein 
graues, dicktliissiges Oel zuriickblieb. Die Abspaltung im Glycerinbade trat 
bei 130° ein. Nach dem Erkalten wurde, wie im vorigen Falle, weiter be- 
h an del t. 

Es hintcrblieb ein hellgelbes Oel, das unter einem Druck von 
22 mm bei 165O iiberdestillirte. Die Reinausbeute betrug 5.4 g gleich 
73 pCt. der t heoretischen Menge. 

( 1 4 O ,  755 mm). 
0.1838 g Sbst.: 0.5551 g COa, 0.1897 g HaO. - 0.1654 g Sbst.: 8.3 ccm N 

Cl7HagN. Ber. C 82.59, H 11.74, N 5.66. 
Gef. 82.37, 11.55, )) 5.89. 

111. E i n i g e  i i e u e  D e r i v a t e  d e s  p -  D i a t h y l a m i n o - b e n z a l d e -  
h y d e s .  

p-Diathylaminobenzal-thiosemicar b a z i d ,  
(c2 H6)aN. C6 Ha. CH:N. NH. CS. NH2. 

Xu einer Losung von 1.77 g p-Diiithylaminobenzaldehyd (1 Mo1.-Gew.) 
in wcnig Alkohol wurde eine concentrirte Losung von 0.89 g (1 Mo1.-Gew.) 
Thiosemicarbazid in Wasscr hinzugefiigt. Nach mehrstiindigem Stehen fiillt 

Berichte d. D. chem. Gesellschaft. Jahrg. XXXIX. 138 
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sich die ganze LBsung mit gelben, vierseitigen, geraden Prismen an, die, aus 
Alkohol mehrmals umkrystallisirt, bei 180° schmelzen. 

Der entstandene Kiirper ist unloslich in Wasser und Aether, leicht 
loslich in Alkohol,  weniger leicht in Aceton, Benzol, Essigester, Eis- 
essig und in siedendeni Alkali. 

0.190s g Sbst.: 0.4022 g COS, 0.1237 g HsO. - 0.1079 g Sbst.: 20.7 ccm 
N (17O, 770 mm). 

Ausbeute 60 pCt. 

C I ~ H I ~ N ~ S .  Ber. C 57.60, H 7.20, N 22.40. 
Gcf. n 57.49, B 7.27, >> 22.57. 

p - D i i t h y l a m i n o b e n z a l - B e n z y l - p h e n y l - h g d r a z i n ,  

Aus 1.77 g p-Diirthylaminobenzaldehyd und I .98 g Benzglphenylhydrazin, 
in Eisessig gelBst, nach viertelstiindigem Kochen. Beim hbkiihlen und beim 
Versctzen mit Wasser und Igngeren Stehcn erstarrt die Masse zu Krystallen. 
Rascber kann man das Condensationsproduct erhalten, wenn man die dick- 
flissige LBsung an t  Thon flicssen lk3St und mit Aether iibergiesst. Nach dem 
Umkrystallisiren aus Alkohol bildete der I<Brper weissgelbe, vierseitigc Prismen 
vom Schmp. 1230. 

0.2352 g Sbst.: 0.6377 g COz, 0.1418 g H2O. - 0.1003 g Stxt.: 10.2 ccm 
N (ISo, 774 mm). 

C24Hz~Ng. Bcr. C 80.89, H 7.30, N 11.70. 
Gef. B SO.S2, )) 7.39, I) 11.92. 

p - D i a t h y 1 a m  i n  ob en z a1 - ace  t o 11, (CO H5)a N.CeH4 .CH : CH .CO.CHa. 
1.77 g ( 1  Mo1.-Gcw.) p-Diathylaminobenzaldehyd wurden in ungefahr 

5 ccm Alkohol gelost und rnit 0.58 g (1 Idol.-Gew.) Aceton und einigen Tropfcn 
Alkali versetzt. Zunachst entfiirbte sich die LBsung, nahm dann aber einc 
interisiv rothe FBrbung an. Beim Umschiitteln und Rciben oder nach Ian- 
gerem Stehen erstarrte die Idsung zu einem festen Krystallbrei. Das ent- 
standene Keton bildete, aus Alkohol umkryatallisirt, feine, rijthlicbgelbe Spiesse 
Tom Schmp. 164O. 

Der Rorper ist unlodkh in Wasser, scliwer liielich in Petrolather, 
leichter in Aceton, Chloroform, Benzol, Alkohol und Aether. 

0.1718 g Sbst.: 0.4884 g COs, 0.1332 g HaO. - 0.1315 g Sbst.: 7.4 ccm 
N ( l i o ,  769 mm). 

Die Ausbeutc war quantitativ. 

ClrH,gON. Bcr. C 77.42, H &is, N 6.45. 
Gef. n 77.53, n 5.63, n 6.62. 

Ein TctraBtbyl-~,,p’-l)iaminodibenzal-Aceton, (CzH5)aN. CsHd. CH: CH. CO. 
CH:CH.C6Hd.N(C2H5)9, borzustellen gelang nicht. Zu dieseni Zweck wurdcn 
molekularc Mcngcn des Benzalacetons und des Diathylaininobenaaldehydes init 
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etwas Alkohol und Alkali auf dem Wasserbade erwltrmt. Die Kuppelung 
kam jedoch nicht zu Stsnde. 

p - D i a  t h y 1 a m  i n o  b e n  z a l -  m a l o n i  t r i l ,  (C2HS)z N. Cs Ha. CH: C(CN)z. 

Molekulare Mengen der beiden Componenten wurderi in wenig 
Alkohol gelost und mit einigen Tropfeu Piperidin versetzt. Nach 
kurzem Stehen bei gewiihnlicher Temperatur erstarrte die Lijsung zu 
einem festen Krystallbrei. 

Der  entstandene Kiirper ist schwer loslich in Petrolather, un- 
loslich in Wasser, leicht liislich in Chloroform, Benzol, Aceton, Aether, 
Eisessig, 50 procentiger Essigsliure und in Alkohol. 

Aus  absolutem Alkohol krystallisirte der Kiirper in langen, 
gelbrothen, rhombischen Prismen, die bei 1 30° schmolzeri. 

0.1876 g Sbst.: 0.516 g CO2, 0.1090 g HaO. -- 0.2126 g Sbst.: 34.4 ccm N 
(170, 755 mm). 

C I ~ H ~ ~ N Q .  Ber. C 74.66, H 6.66, N 18.66. 
Gef. )) 74.38, * 6.51, D 1S.72. 

paDiathylaminobenza1-benzylcyanid, 
(CaHS)z N. cf, Ha. CH: C(CN). c6 Hg. 

Molekulare Mengen der beiden Componenten wurden mit soviel 
Alkohol versetzt, dass die beiden Kiirper in der Warme gerade geliist 
blieben. Dann wurde mit einigen Tropfen Alkali condensirt und un- 
gefahr eine halbe Stande auf dem Wasserbade erwarmt. Beim Er- 
kalten schied sich zunachst ein gelbes Oel ab, das jedoch unter Eis- 
kiiblung rascli feet wurde. Der  entstandene Kiirper ist leicht liislich 
in Alkohol, Aether, Aceton, Eisessig, Benzol, schwer liislich in P e  
troliither , unliislich in Wasser. Aus wenig Alkohol krystallisirte der 
Kiirper in langen, gelben, prismatischen Nadeln Tom Schmp. 97O. Die 
Ausbeute war quantitativ. 

N (170, 760 mm). 
0.1763 g Sbst.: 05534 g COs, 0.1135 g H&. - 0.1914 g Sbst.: 17 ccm 

C ~ ~ H ~ O N S .  Ber. C 52.61, H 7.25, N 10.14. 
Gef. )) S2.59, * 7.?3, )) 10.1s. 

p - D i a t h y l a m i n o  b e n z a l - p - n i t r o b e n z y l c y a n i d ,  
(CaHs)zN.CsH4.CH:C(CN).CgH4.NOz. 

Aus molekularen Mengeu Diathylaminobenzaldehyd und p-Nitro- 
benzylcyanid, in  wenig Alkohol geliist. Auf Zusatz von wenigen 
Tropfen Alkali farbt sich die Lijsung zunachst dunkelroth; nach einer 

138* 
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Viertelstunde, wahrend der auf dem Wasserbade erhitzt wurde, war 
die Losung blauschwarz geworden. Reim Erkalten erstarrte die Masse 
zu einem dicken Krystallbrei. Ausbeute quantitativ. Aus Eisessig 
umkrystallisirt, bildet das Condensationsproduct echiine, dunkelrothe 
Nadeln vom Schmp. 206O. 

Der KGrper ist wenig loslich in Alkohol, Aether, Ligroi’n, leicht 
liislich in Essigester, Aceton, Chlorofom und Be~izol. 

0.1209 g Sbst.: 13.8 ccm N (220, 754 mm). 
C19H190sNa. Ber. N 13.05. Gef. N 12.85. 

p-Diathylaminobenzal-rbodaninsaure, 
co . cs 
S-NH‘ 

(CZ HS)aN.CsHb. CH:C< * 

Molekulare Mengen Rhodaninsaure und Diathylaminobenzaldehyd 
wurden in einem Kolbchen wahrend 13/4 Stunden im Oelbade erhitzt. 
Die feste Schmelze wurde in Eisessig gelost und der Korper mit 
Wasser und einigen Tropfen Ammoniak auegefallt. Nach dem Urn- 
krystallisiren aus Alkohol bildete der Korper dunkelrothe Nadeln 
vom Schmp. 182O. Die Ausbeute betrug aus 1.3 g Rhodaninsaure 2 g 
Condensationsproduct gleich 71.5 pCt. 

0.1840 g Sbst.: 0.3862 g Cog, 0.0854 g HsO. - 0.1374 g Sbst.: 11.2 ccm 
N (23O, 762 mm). 

ClaH16ONzSs. Bor. C 57.54, H 5.48, N 9.59. 
Gef. )) 57.26, D 5.20, 9.23. 

p - D ia t h y 1 a m  i n  ob  e n  z al-h a r b  i t u r  s a u r  e ,  
(C2H5)2 N .  c6 H4. CH: C < c o .  CO.NH,CO* NH/ 

Durch 45 Minuten langes Erhitzen eines Gemisches beider Corn- 
ponenten im Oelbade auf 150°, in derselben Weise wie bei der Rho- 
daninsaure, wurde eine feste Schmelze gewonnen. 

Diese war  in  heissem Eisessig loslich und krystallisirte aus dieser 
Liisuog in prachtigen, carmoisinrothen Nadeln vom Schmp. 129O. 
Der  Korper ist unlBslich in Petrolather, schwer liislich in W amer, 
leichter in Benzol, Chloroform, Alkohol, Aether, Aceton, Eiseesig und 
50-procentiger Essigsaure. Die Ausbeute betrug 70 pCt. der ange- 
wandten Menge. 

0.1570 g Sbst : 0.4370 g Con, 0.0990 g HsO. - 0.1237 g Sbst.: 15.0 ccm 
N (IS”, 765 miu) 

C,sH1703N3. BPI.. C ti2.37, R 5.!)2, N 14.63. 
Gcf. )) G2.28, 2 5.94, )) 14.72. 
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p-Di i i thy laminobenza l -Cyan-ace tamid ,  
(Ca H s ) ~  N .CeH4 .CH: C(CN). CO. NH2. 

Molekulare Mengen der beiden Componenten wurden mit eio- 
nuder bis znin Schmelzen erhitzt urid niit einigen Tropfen Piperidiu 
condeusirt. Reiiti Abkiihlen schied sich das Condensationsproduct als 
dickfI&s&ges Oel aus. Nach dem Zufiigeii einiger Tropfeu Methyl- 
alkohot jedoch erstarrte die Masse krystallinisch. Die Substanz wurde 
eur Reinigung aus wenig Alkohol umkrystallisirt und bildete danach 
citronengelbe, rhombische Prismen. Die Ausbeute war quantitativ. 
D e r  KBrper war unliislich in Waaser und Petrolather, schwer 16slich 
in Aether, leichter in Alkohol, Methylalkohol, Aceton, Benzol, Cbloro- 
form und Essigester. Schmp. 134'/a0. 

N (230, 762 mm). 
0.2103 g Sbst:  0.5322 g CO2, 0.1336 g IIzO. - 0.1572 g Sbst.: 27.2 CCIU 

C I ~ H ~ ~ O N ~ .  Ber. C 69.14, H 6.99, N 17.25. 
Gef. * 69.02, )) 7.12, * 17.43. 

B e r i c  h t igu ng. 
Jahrg. 39, Heft 7, S. 1800, 106 mm v. 0. lies: ain Anwesenbeitcc statt 

,in Abwesenheitr. 


