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164. Fritz Ullmann und Karl Jungel: 
rZber Amino-oxy-diphenylamine. 

yllittcilung a. d. Techn.-chem. Institnt der Iigl. Techn. Hochschulc z. Berlin.] 
(Eingcgaugen am 11. h1il.z 1909.) 

Vor einiger Zeit’) fanden F. U l l i n a n n  und K. D a h m e o ,  dalJ  
mnn p-Pu’itrotliphen)lamin erhalten kann, wenn man p-Chlornitrobenzol- 
ri-sulfosaure init Anilin kondensiert und nus der gebildeten p-Nitro- 
~ ipheny ln i t i i n su l fo~ i i~ i r e  die Sulfogruppe durch l<rwirmeu init ver- 
ill i nnten 91 ineralsk reu a3spaltet. 

Diese Jfethode bewiihrt sich, wit? iii der folgenden Arbeit gezeigt 
uerden  SOH, auch sehr gut zur Gewinniing der verschiedenen Nitro- 
resp. Amino-oxy-diplienylamioe. 

Als Ausgangsrnaterial dieute uns nieistens die freie C h l o r - n  i t  r o -  
b e n z o l s u l f o s a u r e ,  welche hereits von ‘P. F ischer ’ ) ,  durch Erhitzen 
v n n  p-Chlornitrohenzol init Pyroschwefelsaiire unt,er Ilruck erhalten 
wurde. 

Als recht zweckmal3ig hat sich das folgende Verfahren erwieseii. 
157.5 g Chlornitrobenzol werden niit 200 ccrn rauchender Schwefel- 

siiure (200/0 Schwefelsaurennhydrid) ~ 8 h r e n d  G Stunden unter Riihren 
a u f  160° erhitzt und die Schnielze nach dem Erkalten auf 425 g Kis 
gegossen. Aus der braunen Liisung scheidet sich die Chlornitrobenzol- 
sullosaure in Krystallen ab, die abgesaugt und  niit verdunntrr Salz- 
saure etwras gewaschen werden. IIierauf wird die Sulfosaure wieder 
i n  etwas Wasser geliist und mit Wasserdnnipf 0.G g unverkndertes 
,C:hlornitrobenzol abgetrieben. Aus dem Ruckstand scheidet sich Iir- 
sonders  arif Zugabe ron  rauchender Salzsiiure die reine Sulfoaiiure ;it>. 

Es wurden 246 g Saure erhalten, was einer Ausbeute r o n  91 O/O drr  
Theorie entspricht. 

4 - N i t r o  - 4’-o s y d i p h e n y 1 a in i n- 
2 - s ti 1 f (1 s 5 u r e ,  

/\ - Nl1-,/ \  
NO?.,,’.SCh€i \,.OH * 

Die Herstelliing der Snlze dieser Verbindung gelingt sehr gilt, 
wenn man die Chlornitrobe~izolsiilfosaure niit Aminophenol in wiiflrigrr 
Cosung 1)ei Gegenwart v m  salzsiurebindenden hlitteln unter Ruckflllll 
erhitzt. Von den Salzen sind das  Barium- u n d  das  Kaliunisalz i n  
Wasser relativ schwer liislich und eignen sich deshalh gut ziir Ah-  
scheidung der  S” awe.  

41.1 g Chlornitrobenzolsulfo~aure werden in ‘280 ccni \Yaaser geli)*t, 
m i i t  10.6 g Pottasche ncutdisiert und uriter Zusatz yon 21.8 g salzsaurcm 

‘f Diese Berichte 41, 3744 [1908]. 2, Diese Bericlite 21, 3195 [189l]. 
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11-Aniinophcnol und 25 g gepulvcrtcr Jireitlc \direncl 23 htuiit!vu in  riuem 
.lcnenscr Kolben untcr RiickfluO in1 liolilen?;Burestri~m Zuni Sietleii vrhitzt. 
Die Fliissigkeit fiirbt sicli rotbraun, und :iula tlcr heill filtrietten I,iisil~ig 
schcidcu sicli 31.4 g lialionisalz in roten Rrpstnllc~l :ill. .\I.> (:rr cingecngten 
I.acgc konnten durch Zusatz v iv i  Cl11iirl;aliiiniliisi~n~ noch 1,') 2' :'nlz ptn\\-onlicn 
\\ ertleii. was eincr Gesaint~iisbciitc yon 91 (' cntsprii,lit. 

Diirch Umliiseii aim Wasser  uiiter Ziisntz YIJ I I  et\v:is 'l'ierkvlile 
r rha l t  nlan (Ins Kn. l i t i r i i sa1z  i n  roteii Sndelri, tlir leichr \ o n  JVnshrr 
rnit gelber l:nrbe, grit, r on  E i s ~ s s i g  unt l  scli\ver 011 Alli0111 1 i i n t l  Al-etori 
gelGst werden. 

0.2897 g Sbst.: 0.0719 g Iil.501. 

Krliitzt itinn 25.1 g Cblcrnitrobei~zolsullos8~1re~ 14.5 ;; sa1zs;iurrs 
/+Aminoplienol , 4!1 g 13nriii1iicarhonn.t und  2 0 0  ccm Wassser wiilirentl 
fO Stuntlen linter KiickflulJ, so scheiden sicli : IUS  tler filtrierten Liisuiig 
clirekt 28 g Bariumsnlz nb, n .a l~rend  nus der  .I.atige iiocli ,>.i g gewonnrii  
\\-erden kijnnen. 

Dns l l a r i  un i s s l  z biltlct, ails W:tsser ~inil;rystnllisicrt, tornngcgclbc Xadcln, 
( l i , *  Icicht in siedcndem Wasser untl schwer in .4lkohol l~isl 'cl~ . s int l .  I )ic 
\\;tlkige I.;isuug f:irlit sicli niif Zusatz vou Alk:tli rot l~raui i .  

CIgH906N2SK. 13~1.. 1; 11.25. GcT. li 11.1.5. 

Die Ausbeute betrug also !IT O i O  der l'lieorie. 

0.3369 g Sbst.: 0.1039 g BaSO, 

J:iir tlir IIerstellniig d e r  4 - A  ni i 11 o -4 ' -  o s y - d i p h  e I)!  I n ni i n - 2'- 
~ i i l f o s i i i r r e  ist es  nicht notnendig,  i l ns  Nitroderivnt zu isolierrn, 
souderri i i i n n  k:iiin di rek t  die bei cler Iiontlt-nsation erlialtene I ~ i i g e  
( I  P r Ii etl I 1 k t ion tinter IV erfe n . 

41 . I  g CIilornitrobcnzolsulfus~ii~.n \vcnlen i n i t  21.8 6 .-al~sturcin p-Aiii i i iu- 

Iblicnol uiiter Zusatz von 30 g Jireidc iincl 200 CCIII Wnssci. tlurch 42-stiindigcs 
$;rh.tzcn untci. Iliickflull kondensicrt,. l)ic auf 900 (WIII vcrdiinntc kochciide 
I~caktionsfliissigkcit wird mit 6 g Salrnink rcrsetzt uud dnrch Zugabc \ o n  
40 g Zinkstnub rediiziert, \cobei sich (lie J i s u n g  Y i j l i i g .  cntfirlit. Nach Hin- 
ziigebc von 20 ctm Hisnlfitlijsnng wird die Masse i n  1.50 ccin Snlzsiiure filtri(,r.t, 
\\ ob;.i sich tlic Aminooxydiphen~lnminsul ios~i~i r~  i n  graiicn Krpxtiilli. ticn x1.1- 

~chcidct, tlic filtricrt untl I n i t  Eisnasscr gc\vnschen \vcrtlen (31 gj. 
1)urcli Umlosen ails \Ynsser erhalt  man Xndeln, die i n  lieillmi 

\Yasser lriclit, i n  xisessig i i n d  AlkoIiol weiiig liislich sin(!. Die  Jiisirng 
i i i  1-erdiinuter Nntrorilniige fiirbt sic11 :in clrr 1,iift l i l a t i .  1:erriclilorid 
fiirbt (lie wfilirige TAiisiing tler Siiure erst  rot,br:~iin I i n i l  dni i i i  ~ io l r t t .  

CI?HtgO+?izS. J h .  N 16.09. i;d S 9.93. 

C?rHls012NrS2Ba. Bey. I l n  18.15. Gcf. I::i 13.l.i. 

l . ) . l y I T  SIJSt.: 14.2 C C n l  N (1I0, 759 111111). 

12 r \\- iirm t inn II ( 1 ie Snl z e cler S i tr  oos y d i 1) hen y la rir i n sul  sii i i I Y  11 1 it 
Sch \~e fe l -  (,(ley Snlzsiiiire, so enthtrlit N i t r o o s ~ t l i p l i e i i ~ l a m i n .  
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27.5 g nitroosydiphenylnxiiinsulIosaures Kaliuni merden init 45 ccni Wasser 
untl 60 ccm konzentriertcr Schaefelaiiure wihrcncl 1 Stiiutlc aof 7So wwiirint 
lint1 die rotbmunc Losung in 300 ccni Wasscr gegosscn, wobci tlas Nitrooyy- 
tliphenplaiiiiu sicli i n  rotcu l~lockcn abschcitlet, die beim Erwiirmen ki.yst:il- 
linisch wcrtlen. L)ic Aosbeute betrug 11.9 g voiu Schnip. 1SO". 

Hiih(.r ist tlic .4nsbeutc, wcnn man 3.S g Bariumsa1;T mi t  7 ccni Schwelel- 
*iiure untl 6 ccni IVasscr untcr iiftercni Schiitteln wiilircnd 30 Miniiten :ti if  

clcni JVns~crbntlc erwarmt, d:ts mit Wnsser abgcschiedenc Prodokt i n  J,auge 
l t i h t  und aub tlcr voni  Bariunisulfnt gcti.cnnten I.iisung d:ta Sitroospdiphenyl- 
:iniin (2.1 g = 91 o/o  t l w  'I'hcol,ic) ni i t  Snlzshnrc nusfilllt. 

Aucli iiiit Salzsaure gelingt die Abspdtiing tler Sulfogruppe, \\ ir 

folgender Yersnch zeigt. 
1.9 g Knliuinsnl?: wert1c.n niit 10 cciu r a u c h d e r  Salzsiiurc wiihrcnd 

3 0  hlinutcn L;ckoclit. Die rotbraunc Lijsnng wild niit 35 ccni Wasser ~ c r -  
tliinnt, ivohri sicli 0.8 g rcincs Nitroox~tliphcnylaniin ausscheiden, d i r c w d  
: I I I S  dcr 1,ai ip nocli 0.4 g wcniger rcincs I'rodiikt gcwonocn wcrtlcn, \\:is 
(.iricr Gcsanitausbentr: von goo/" cntspricht. 

Das Nitrooxydiplieuylamin bildet nnch tlem Umlosen ails sie- 
clendeni Wauser glanzende rotbraline Blattchen, die bei 183O schnielzen. 
Sie sind Itei gewiihnlicber l'eniperatur leicht in Alkohol und Essig- 
iitlier, gut i n  Ather nnd Eisessig niit ornnger Farbe liislicli, wahreiid 
hie yon siedendeni Benzol scliwierig i i n d  y o n  l'etrachlorkoblensti,TT 
u n c l  Ligroiii kaum aufgenonimcii wertlen. Die Lijsung ir. Natronlauge 
ist rotbraun gefarbt; konzentrierte Scliwefelsiiure lijst niit scIi~~:ich 
griiner Fnrbe, die beim Erwiirnien blau wird. 

0.1172 g Sbst.: 0.2i04 g 0 2 ,  0.0480 g 1120. - 0.1449 g Sbst.: 15.2 c('m 
S (W, 766 aim).  

Cl,H,oO,Nz. Bey. C G2.(iI, II 4.3P, N 12.18. 
Gcf. n G P . 9 1 ,  >) 4 . 3 ,  I) 12.23. 

DRS 4 - S i t  r o - 4'- in e t h n s y -d  i p 11 e n  y 1 a ni i n  bildet sicli cltircb 
-\ Ikylierung der Oxyverbindung mit Diniethylsulfat. 15s krystallisiert 
iii gelbbrnunen, st.ahlblau irisierendeu Badeln, die l)ei 1 5 1 O  schmelzen, 
selir wenig i n  Wasser, schwer in Atlier untl leicbt i n  Benzol iind 
rllkoliol iiiit gelber Farbe liislich sind. 

S (lV, 7.56 nini). 

0.1450 5 Sb5t.z 0.3409 6 Coz, 0.0673 6 1 1 2 0 .  - 0.1738 StJSt . :  17.2 ('('Ill 

CIaHI?O3K2.  Ber. C 63.93, If 4.96, S 11.4'7. 
Gef. x 64.12, x 5.19, )) 11.62. 

l;r\yi'irnit ma11 eiue Liisung voii 2.Y g Nitroosydiphen~larniri i n  
7 ccni 10-prowntiger Katronlauge init 1 .!f g 1 1 -  loluolsulfchlorid n i i f  

tleni IVnsserbade, so Iieginnt nlsbnltl der p - T o l u o l s u l f o n e s t e r  des 1- 
Si t ro - - l ' - ox~-d i~~ l i eny lnn i ins  sicli i n  gelben Iirystallen abzuscheidrn. 
Snch einstiintligern Erwiirmen ist tler Geriich des ?'oIuolsulFochloritls yer-  
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schwunden ; die l lasse wird dann niit verdiiniiter Natronlauge rerriebeii, 
Eiltriert, gewnsclien und getrocknet. ])as Roliprodukt (3.1 g) bildet. 
nnch den1 Urnliiseri airs Beuzol gelbe, bei 14Yn sclirnelzende Nadelii, 
die unliislich i n  FVnsser sind, schwer ron Ligroin, grit, ron siedendrni 
I h z o l  und leicht ron Eisesaig, Alkoliol uiid Pyridin geliist werden. 

0.2250 g Sbst.: 13.7 ccni N (IS(', 757 nini). 
C1911160jN2S. Ber. N 7.29, GeI. ;"; i .2G.  

,. 
4 - A m  i 11 o - 4'- o s y - d i p h en  y 1 nni i n , 

XI12 . , , 
Dieses Amin knnu entweder durch Reduktior, der rntslirechenden 

Nitroverbindung oder durch Uelinndelii tler Aiiiiiioosydi~)lien!.laiiiiii- 
sulfosaure init h,fiiieralsaure gewonnen werden. Jedocli liefert tl:in 

letztere Yerfahren bessere Arlsbeuten, \vie folgende Versuche zeigen. 
2.3 g Nitroosydiphenylaniin werden in 300 ccni IYasscr in  der Siedehitze 

gelctst und nach Zusatz yon 0.3 g Salmiak untl  2.7 g Zinkbtanb bis zur I'nt- 
filbung gekoctit, was nacti kurzer Zeit gewtthulicli der lcall ist. Aus dw 
heil; filtrierten Li)sung schizden sicli 1.5 g Amiuoosydiphen!.laniiu nus, tlas 

oaci deni Uniliisen aus n'asser otler Toluol Lei IGG" schmilzt. 
Erwirmt  man dagcg.cn 2.S g Aniinoos~diphenylaniinsulfosjiul.e mit 3.7 c c m  

M'asaer und 6.3 ccni konzentricrter Schwefclsiiure wihrend 5 Stuntleo in1 

WaJserix&, so schcidct sicli aus :ler briinnlicli gefiirbten Lijsung aul Zrisatz 
-ion 50 ccin Wassci. das \ i ~ ~ i n o x ~ ~ i p l i e n y l a m i n s u l f a t  ah, tlas filrriert und ni i t  
Bicarbonat zersetzt w i d .  HierLei hinterbleiben 1 .S g (90"/o der Tlieorie) Lei 
158- 160n schnielzendes, grau gefiirbtes r~ininoo.uydipIir?nyla~iii~i, wiihrcrid XIIS 

der alltalischen 1,ijsung no& 0.3 g unreriindertes Ausgangsn~atc.rinl nii t  Snlz-  
saure sich abscheidcii laasen. 

FVertlen 2.S g Sulfosiiiire niit 12 ccni starker Salz3i;ure untl 0.1 g ~t:inlio- 
chlcrid wiihrend 4 Stunden in1 i)lhade unter RiickfIuB erliitzt, 30 erhilt ni:tn 

eine klare Iiisung, aus tler. tlurcl. IJicarbonat 1.4 g riiiiinoos~tliplicn\.lnmiiii~i 
voni Schnip. 160-163" gcwonneii wcrdcn. 

Das nach den vrr~chietleuen \Iethodeir gewonneiie Prodrikt ist 
identisch und bildet grolJe, Fast fnrblose, bei 166' schnielzende I3lattcheii, 
die selir wenig i n  Ligroiii, scliwer i i i  siedentleni Wasser, leicht i n  T:i.>- 
esaig, Alkoliol iind Acetciii Iiislich siud. Die mfaugs farblose Iiislilig 
in \-erdtinnten Alkalien farbt sich linter 1irdaniinl)ildiiug rascli bla~i.  
1)ie Liisririg der Base i i i  rerdiinnter Salzaiirlre wird tliirclr ICiseiiclilori~l 
intenair blnu gefiirbt. 

0.1037 g Sbst.: lS .G  ccni N (W, 742 :iim). 

Das S u l f a t  ist i n  licilleni Wahber. Ieiclit, ~chwicr ig~~r i n  . \ lkoi iul  r i i ~ t l  

0.1512 g Sbst.: 0.1151 g BaSO,. 

CI?I l l?ON?.  Her. K 14.03. Gef. ic' I X ? .  

kauni i n  Eisessig liislicli. 

C I ~ H I ? O K ~ . H Y S O ( .  Her. S 10.74. GcE. 5 10.46. 
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Das D i a c e t y l d e r i v a t ,  durch kurzes ErwLrnieu tlcr Base n i t  Essig- 
.ziiureanhydritl und Katriumacetat dargestellt, bildet nach tlem Uinliisen ails 
Toluol fast fnrblose, glanzende, bei 14 1" sclimelzende Rliittchen, (lie schirer in 
siedendem Wasscr und Benzol, lcicht in  Alltohol Iiislich sind. Natronlauge 
rcrscift das l'rotlukt erst heim Ermirnien. 

0.1415 g Sbst.: 12.5 ccm N (lSo, 745 nini). 

C 1 6 H l i i 0 3  Ns. BCV. N 9.89. Gcf. S 10.16. 

/-.. - - /\ 4 -N i t  r o -  4'- 111 e t h I) x y - t i  i p  h e n  y 1- 
am i n - 2 - s u 1 fo s i i r  r e ,  NOa. ,, .SO311 :,,,- ' . (3CHs 

Die  Umsetzung cler Chlornitrobeiizolsalfosiure niit ~ j -Anis id in  er- 
fdgt ebenso gu t  wie mit  p-Aniinophenol;  jedoch ist dns Rohprodak t  
tlirekt bedeuteod reiner, wohl infolge de r  grofiereu RestKndigkeit des 
Ausgangsiiiaterials. 

41.2 g Chlornitrobciizolsulfosiiure werden in SO0 ccm Wasser geliist, ni i t  
10.6 g Pottasche neutralisiert uiid unter Zusatz r o n  23 g p-Anisidin nnd 12 g 
Kreide wiihrend 2 1 Stnnden tinter RiickfluB gekocht. .\us der f i l t rk t en  rot- 
braunen J i s u n g  scheitlen sich beim Abkiihlen 27.8 g Iinliiimsalz nb und durcli 
;\usfiillen der eingeengten Lauge mit Chlorkalium lionnten noch weitere 
18.7 g ycwonncn werdcn, so dnll die Gesaintansbente 56°/0 cler Theorie 
betrdgt. 

Das K a1 i i i  m s n l  z krystallisiert in  gelben ?adeln, d ie  in de r  Sietle- 
hitze von Wasser,  Alkohol iind Eisessig aufgenommen werden. 

0.1711 g Sbst.: 0.0412 g KipSO~. 
C13€TlIO~N~SK. Bcr. K 10.S0. Gef. l i  10.81. 

Fiir d ie  Herstellung d e r  4 - A  m i  n 0 -4 ' -  n i  e t  h o x  y - d i p  h e n ) - l a m  i n - 
2 - s u l t o s i i i i r e  ist eine Isolierung des  Nitroderivnts unnstig,  und mnii 
ver f lhr t  zweckmifiig wie folgt: 

41.2 g Chloruifrobcnzolsulfos~~ire, 23 g p-Anisidin. 25 g Iireisle 11 ntl 
200 ccni Wasser werden durch 24-stiindiges Erhitzen unter liiickflul3 konden- 
siert, die rotbraune Losung mit 300 ccm Wasser, 6 g Salniiak untl 40 g 
Zinkstaub vcrsctzt und bis Zuni Fnrbloswertlen unter Riicltflul3 gekocht. 
Jiierauf werden I5 g Natriumsulfit hinzugefiigt und das Gemiscli il; 75 ccm 
rnuc,heiide Salzsaure filtriert, wobei sich die i~minoniet l~osydipl ien~laminsulfo-  
siure als schwnch graues Pu lve r  ausscheidet , das filtriert untl niit Eiswasser 
gewaschcn w i d .  

Durch  Umliisen aus siedendem Wasser  e r h d t  man die Eiiure in 
fast farblosen Nadeln, d ie  schwer in Alkohol liislicli sind. AuF ZU- 
sntz von Eisenchlorid zu r  wifirigen Liisung tri t t  Blzufiirbung auf. 

Die Ausheute betrug 36 g, ti. 5. 52°/0 der Theorie. 

U.1910 g Sbst.: 15.3 ccm N (19O, 763 nini). 
C13H1101NIS. Ber. N 9.52. Gef. N 9.40. 

ICr w iir m t man  d as n i t r  uni e t hos  y d i I) hen y I n ni in sul fosai I re K a1 i ir ni 
niit Ealzsiure,  so entsteht 4 - N i t r o  - 4'- m e  t h o s  y - d i p  11 e 11 !In 111 i n i n  

71 Bcrichte d. D. Chem. Gesellechaft. Jahrg. XXXXlI.  
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rorztiglicher Ausbeiite, das identiscli ist mit der durch Alkylieren v o n  
Nitrooxydipheriylxniin gewonnenen Srihstanz. 

1.8 g Kaliurnsalz aerden mit 8 ccrn 20-prozentiger Snlzsiiure unter Riick- 
€Id erwarnit. nrolici die anfangs ausgeschiedene rote, iilige Substanz alsbaltl 
krystallioisch ~ i r d .  Nach ALlauf ron  30 hfinuten wird niit Wasser rerdiinnt 
und das gelbe ltohprodukt filtriert. gewaschen und getrocknet. 

Es schniilzt bei 149O, und nach deni Uniliisen nus Xylol erhalt 
inan hellhranne, blau irisierende Nndeln, die ljei 151 schrnelzen. 

0.1983 g Sbst.: 19 ccni N (170, 761 nini). 
ClnH11'03N2. Rcr. N 11.47. GeF. N 11.29. 

4 - A m i  11 o -4'-  m e t h o s y -d  i p he  n y 1 - ,/\- N1j-A'. , 

1 1  

n m i n ,  NH, .\, \,/. 0CIi:I 
Erw iirm t man 2.9 g A in i i i  n ni e t, h ox y d i ph en y lam i n sul  f o sii u re ni it 

15 ccni 20yozent iger  Salzsiiiire im ijlhad znm Sieden unter Zugabe 
Ton 0.3 g Stannochlorid, so ist die Urnsctzung nnch 13 Stunden be- 
endigt. Die mit M'asser verdunnte, filtrierte 1,osung wird in Natron- 
lauge, die etwas Natriunihydrosulfit enthalt, eingegossen und das nb- 
geschiedene Aniinornethoxydiphenylnniin filtriert, gewaschen rind ge- 
tmcknet (1.7 g). 

Es schrnilzt bei 101 O und riach den] Umlosen aus verdunnteni 
Alkohol bei 102". Es ist i n  Wasser und Ligroin wenig, leicht in Al- 
kohol und Eisessig liislich und in seinen Eigenschaften identisch rnit 
der von J a c o b s o n  nnd J a e n i c k e ' )  aus Renzolxznanisol gewonnenen 
Si bstanz. 

0.1147 g Sbst.: 0.3060 g COz, 0.0685 g HzO. - 0.1757 g Sbst.: 19.4 ccm 
N (IS0, 748 nim). 

Cl3HlrONn. Ber. C 72.83, II 6.59. N 13.08. 
GeF. 72.76, 6.68, n 12.83. 

OCIIa 
' - X I I - -  \ 4 - N i t r o - 2'- iii e t h o s y - t l  i p h e II 1 1 - 

a nr i n - 2 - s i i  If o s 3i 11 r c ,  
PIT( )., . ,, . so311 , ,: 

Weniger leicht als mit p-Anisidin gelingt die I~ortdensntion tler 
(:lilornitrobeiizolsulfosa~ire mit dzr iionieren Orthoverbindring. I3eini 
Kochen der Komponenten in wif3riger Liisung w r e n  nach 20 Stun- 
den n u r  1O0/o umgesetzt. Ressere Aiisbeuten nerderi bei Gegenwnrt 
von Glycerin erzielt. 

20.5 g ChlornitrobenzolsuIfoslu!-e. 26 ccrn o-Anisidin, 10 g Kreide iintl 
26 ccrn Glycerin werden 5 Stunden ini ('ilbad auf 173-1850 erhitzt. Die 
dunkelrotbraune Schmelze wird nach dem Erknlten niit 250 ccm Wasscr vcr- 

I) Diese Berichte 29, 2681 [1896]. 
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diinot, 17.3 g Pottasche hinzugefugt und das unverbrauchte Anisidin (17 g) 
mit  Dampf abgeblasen. Aus der filtrierten Losung schieden sich direkt 19 g 
Kaliumsalz aus: wahrend aus der Lauge mittels Chlorkalium noch 5.5 g ge- 
wonnen wurden. 

Durch Umliisen ails Wasser erhalt man das Salz in gelben 
Nadeln, die schwer in Alkohol und Aceton Ioslich sind und von 
Ather nicht aufgeooinmen merden. 

0.15i i  g Sbst.: 0.0372 K2S04. 
C I 3 H I I O ~ N : , S I i .  Ber. K 10.80. Gef. K 10.59. 

Die durch Redulition niit Zinkstaub aus dem Kaliumsalz ge- 
wonoene 4 -A n i  i n  o - 2’-m e t h ox  y - d i p  h e n  y l a m  in - 2 - s  u If o s a u  r e  ist 
in heiIjeni M’asser leicht loslich und krystallisiert daraus in oahezu 
farblosen Nadeln, die sich an der Luft schwach blau Farben. 

0.1516 g Sbst.: 11.8 ccm N (190, 766 nim). 
C 1 3 H I 4 O 1 N ~ S .  Bey. N 9.52. Gef. N 9.17. 

/‘\- NH - -”\ 
N o s . \ /  CHZO.,, 

4 - N i t  r o  - 2’- m e t 11 ox  y - d i p h e n  y 1 a m i u , I ! 

Pieses Diphenylaniioderivat bildet sich am besten, wenn mar1 
3.6 g Knliumsalz mit 15 ccm 20-prozentiger Salzsaure wahrend 30 Mi- 
nutee zum Sieden erwarnit. Beiiii Abkuhlen erstarrt das hiert-ei aus- 
gescliiedene 61 krystallinisch (2.2 g). ]lurch Uniliisen aus Benzol- 
Ligroin erhilt man gelbe Kadeln mit stahlblaueni Oberflachenglanz, 
die bei I l l 0  schnielzen. Sie siud sehr wenig in Wasser rind Ligroin, 
gu t  i n  Alkohol und Henzol mit gelber Farbe loslich. 

0.1495 g Sbst.: 14.6 ccm N (‘210, 761 mni). 
C i s H 1 2 0 3 N ~ .  Ber. N 11.47. Gef. N 11.35. 

1)ns 4 - A m  i n  o - 2‘- me t h  ox  y -d  i p h e n y l a  m in kann entweder aus 
vorstehender Nitroverbindung durch Reduktion rnit Zinkstaub und 
Ainoiouiuiiichlorid oder durch Erwarmen der Airiinomethoxydiphenyl- 
nniiosiilfosiiui-e niit verdiinnter Salzslure gewonnen werden. Das bei 
.iso schnielzende Rohprodukt wird durch Urnlosen aus Ligroin in 
Form schoner, schwnch rosa gefarbter Nadeln erhalten, die hei SO0 
schiiielzen. Sie sind in siedenderii Wnsser schwer loslich, gut in Ben- 
zol uud werden von Alkohol und 24ther leicht aufgenommen. Eisen- 
chlorid fHrbt die r,iisung der Base in verdiinnter S a l z s h r e  ldaii. 

0.130-2 g Shst.: 13.2 ccru N (18O, i 7 1  mm). 
C131Ii~ON~. Bey. l\r 13.08. GeF. N 13.07. 




