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Uiiiersic:hi wurden 4 Proben, eine hiangsfralition (&I), zwei iiiittlere Frak- 
tionen iKnl und KIV) und eine Eiidfraktion (Kv) .  Jede y o n  dieseil letzten 
4 i'roleit \vvui.de gesondert iiodi einmal uber Natriuni ,destilliert (dii: l'robeii 
Kvr und Ku). Die Resultate sind aus der TabeIle2 ersichtlkh"). 

He Is i n k i ,  Finnland, Cheni. Laborat. d. Techn. Nochschule, Marz 1923. 

293. Martin Freund und Adolf Schware: Die A'-Diphenyl- 
glycin-o-carhonsaure und ihre Derivate I ) .  

[.\us d.  Chein. Lahorat. d. Universitit Frankfurt a .  M.] 

Derivate der iV - P h c n  y 1 - g1 y c i n  -0 - c  a I' b o  11 sii u r e  iassen sich nach 
deni D. 11. I-'. 216 748 2)  darstellen, indtm 1ii;tii auf h n t h I' a n  i Is ii u r e  - 
Derivate I: '0 r ni a 1 d e  h y d cinwirken IliWt, an die so entstelienden liorpei 
B l a u s 5 u i e  a n 1 a g c i . l  uiid danti v e r a e i f t z ) ) .  ,\us dem Laborat'orium der 
H ii c h s t e r I: a r b  we r k e 4 )  wurde un-: initgeteilt, da!3 man durch Kondsn- 
satiori von o - c h l o  r - 1) e n z oes a u i ,  k b ~ i ~  .Kal i u ni und Phe  n y l -  $1 y c i n - 
K a l i u n i  nach der Ullniannsch'en Methode tnittels Katurkupfcr cluf direk- 
tern Wege in guter Ausbeute die N-DiI~Iienyl-I:lycin-.o.-cnlbonsliure. (I) er-  
halt. Wird diese Saure mit konz. Schwefe1s;iure erw%r'nit, so geht s3e unter 
Wasserabspaltung in einen Korper von der Zus;iit~iiietisc:t.ziiii~ C,, H,,  03& 
ubcr. Da die schwefelsaure Losung braun ist und grune Fluorescenz .zeigt, 
also die charakteristischen Eigenschaften dcr Acridone aufweist 5 ) ,  so ist 
die Wasserabspaltung uriter Bildunz der A c r i d o  n - F - e s s i g s 2 u r e  (11) 

(Eingegangen am 11. Mai 1923.) 

\ crlaufen. Einen andexn Beweis, da5 durch Wasserabspaltung Kingschlu5 
unter Bildung dieses Acridon-Derivates eingetreten ist, erhalt man durch 
Erliitzen der Substanz. Sie geht dabei unter Kohlendure-Entwiclrlung in 
eiiieii KGrper uber, der nach seinem Verhalkn und Schmelzpunkt mit ,dem 
zuersl von DeckerE),  spiiter von G r a b e  und ~ L a g o d z i n s k i ? )  beschrie- 

z i ;  Uni Rauni zu sparen, werden hier nur die Maximal- und Yinimalz3hlen nebst 
dcii  blillrlncrten atis 9 Beobachtungeil initgeteilt. 

1 ,  Die uninil lelhre Verdffentlichung di,eser Arbeit, die im Jahre 1918 fertig 
! rJ!kIg. is1 durch d m  'rod F r e  u u d s vcrzdgert worden. Die Untersuchungen von 
1'. I : r i r d l i + n d e r  und K .  K u n z  (,B. 5.5, 1397 [192'2:) iiber den N,A"-Diphenyl-inQo 
vrraiilusseri mich, diese nachzuholm. S c h  w a r  z. 

2 )  F r d l .  10. 340. 
3) I n  der angeflhrten Arbeit von P. F r  i e d l  l n d e  r uiid K. I i  ti u z wird die 

i)i~ihen!.l-glycin-o-cari)onsPure auf diese Weise Iiergestellt. 
5 )  iiach einer Privatmitteilung von Hrn. Dr. H o m  o I k a ,  desseri Liebenswiirdig- 

licit wir aucli die Ausaaiigsliiaterialieii verdaiiktvti: ihm sei auch an dieser Stelle 
{lor verbindlichste Dank ausgesprochen. 

"! vergl. hierzu B. 25, 1734 [1592], 39. 1695 [1906], A. 256, 43 LlS93j. 
6; ,I. pr. [2]  45. 194 :189'! 7) A. 276, 47 [1893]. 
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hmen :V - $1 e t 11 J- 1 - a c I' i d u 11 (111 j identisch ist. Von der Acridon-essig-. 
saure wurde aul3erdeni das lnilid und der M e t h y 1 e s t e r dargcstellt. 
Hydroxykmin-Chlorhydrat war auf hcridon-essigsaure ohne Einwirkung, 
mit P h e n y l - h y d r a z h  entstand wohl ein neuer Korper, in den1 aber, 
da er heim Verreiben mit Natronlauge bereits in dm Kiilte 'Phenyl-hydrazin 
abschied, nur das acridfon-essigsaure Phanyl-hydrain vorlag. Es fi&t 
also ebensowenig wie beim Acqidon 8) und Xanthon hiep eine Einwirkung 
des Phenyl-hydrazins auf die Ketogruppe statt. Durch Bromieren der 
Acrid,on-essigsiiure in Eisessig-L6sung erhalt man eine alkali-losliche D i - 
b r o ni - a c r i d o n - e s i g s a u re , in welcher wahrscheinlich in jedem Benzol- 
kern ein Wasserstoffatom durch Brom substituiert ist ; Spaltungsversuche 
verliefen jedoch ersebnislos. Die Einwirkung eines Nitriergemisches auf 
Acridonessigsaure ergab einen alkali-losliclien, vennutlich anadog sub- 
s ti tuierten D i n i t r o lr o r 1' e r . 

In  der Ka l i  s c hm e l  z e qibt die M - D  i 1) h e n  y i  - g1 y c i n  - o - c a r b o n  - 
s d u  r e im allgemeinen unter .Ibsltalhin; der Phenylgruppe d'en gewohn- 
lichen 1 n d i g 0: bei Einhaltun? heslimniter \'ersuchshedingungen Iconnte 
jedoch der N ,N ' -Di i ' heny l - i ! id i~o  (I\-) erhalten werden9). 

Beschreibung der Versuche. 
iV - D i p h e n  p 1 - g 1 y c i n - o - 'c a r b  o n s a u  e (I). 

210g o - c h l o r - b e n z o e s a u r e s  K a l i u m ,  195g A' -Pheny l -g lyc in  - 
K a 1 i u ni , TO g wasserfreie Pottasche, 0.5 g Saturkupfer C und 100 cciii 
Wasscr werden unter Riihren ain RuckfluDkuhler in1 Olbad 6-10 Stdn. 
erhitzt, wobei die T'emperatur des Olbades lsiigsam von 1300 auf !GOO ge- 
steigert wird. Die Schmelze farbt sich hierhei griinlich-braun unter C 0 , -  
Enttvicklung und Ausscheidung von Chlorkaliuni. (Starkes Schiiumen Isfit 
sich durch langsanies Zutropfen C'OU dlkohol danipfen.) Man lost dann, in 
Wasser, filtriert voni Kupfer ab und fiillt niit vercl. Salzsiiure unter Riihren 
solange, als die Fiillung braun erscheinl. (SliBter eintretende weiWs Fallung 
riihrt von unverbrauchter o-Chlor-benzoescure her.) Die X-Diphenyl-glycin- 
o-carbonsaure fallt anfangs schmierig aus, wird jedoch rasch ltrystallinisch. 
Zur Reinigung wird die Rohsaure in Sodalosung gelfist, filtriert, das Filtrat 
zur Entfernung von o-Chlor-benzoesaure init ~ Essigsaure versetzt, filtriert 
und schliel3lich die S&ure mit Salzs.iiure gefallt, gut getrocknet und mit 
Benzol ,ausgekocht. Ein fu r  die Wcit,er\-crarl)eitung reines Produkt crhiilt man 
hiaraus durch Losen in  I'iatriumacetat-Ldsuug, Kochen init ,Tierkohle, Fil- 
Ii,ieren und FYlleii init dalzslure. Aursheute : 260 g. Die N-DiphenyE-glycin- 
o-carbonsaure ist in Wasser, Benzol, Toluol und Xyld unloslich, leicht da- 
yegen in Netliyl- oder .~thylalkobol,. Sie krystallisiert aus verd. Methyl- 
alkohol in weii3en Stabchen vom Schmp. 165-1670. 

0 1349g (valiiirinitr.) Sbst.: 0 3 2 8 0 s  CO,. 0.0587g 11,O - O.l i133 Sbst.: 7.8 ccm 5 
.'?1'. 756 inm). 

C,, I I , ,  0,s (271.19). Brr. C ti6.10, I1 4.83. K 3 . l i .  Gef. C 66.31. I-[ 4.87, N 521. 
0.2320 J" Sbst. verbrauchten 17.13 ccm n/,,-SaOll (Tlieoi-ie: 17.11 ccm R/,,-NaOH:, 

hieraus berechiiel sich das Molelirilargewicht M zu 270.86, wihrend es iiach der 
Theorie 271.19 ist. LBst man dir Siure iii  tler berecliiielen Menge verd. Kalilauge, 

s, A. 276, 47 [1893]. 
9) Die gleiche Bildiuiyswrizc g: l i e n  aucli P. F r i e d I i i r  d c r urid 1:. K u n z 

113. S5, 1F02 [1922]) au. 
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dampl't bis zur bt.ginnenden Krgstallisalion ein, so scheidet sich das K a l i u  msalz 
als  weiRrs, hlittriges 1irystal.lpulver ab. 

Ac.ridon - N  - e s s i g s a u r e  (11). 
10 g 5 - D i p ben.3.1- g1 y c  i n - o - c a r b o n s  Lu r e  werden niit 75 ccin 

konz. Schwefelsaure 3 Stdn. auf dem Wasserbade erwiirmt, wobei sie, mit 
branner Farbe und grtiner Fluollescenz i.n Lijsung gehen. Beim EingieBen 
auf Eis f d l t  die Acridon-essjg,saure als griinlich, schmierige Masse am, 
die nach dem Abdekantieren in Xatrodauge gelost und mit Tierkohle ge- 
M t  wird; das Filtrat wird lanpam unter Riihren in Salzsaure eingegossen, 
wobei sich die Saure als weides Krystallpulver abscheidet. Die Acridon- 
essigsaure ist in Benzol, Toluol, Xylol und Nitno-benzol unloslich. In 
Alkali lost sie sich rnit briiunlicher Farbe, :die Losuiig zeigl starke griin- 
blaue Fluorescenz, die h i m  starken Verdiinnen dcr LBsung schon hlau 
wird. Zur Snalyse wurde mehrere Male aus Natronlauge mit Salzsiiure 
u m gefall t 

0.1528 g (vakuunilr.) Sbst.: 0.3979 g CO,, 0.0631 g H,O. - 0.2357 g Sbst.: 10.8 ccni S 
(24 O, 757 mm). 

Ber. C 51.13, H 1.38, N 5.53. C l ~ H I 1 O 3 N  (253.18). Gef. C 71.02, H 4.62, N 5.25. 
Beim Erhitzen der Acridon-essigsiixre flPbt diese sich immer dunklea., 

und unter CO,-Entwic&lung (Nachweis mit Barytwasser), sublimiert in 
langen Xadeln das N - M e t h y l - a c r i d o n  (111). Nach dem Umlosen aus 
llkohol (die alkohol. Losung zeigt tiefblaue Fluorescenz) hat es den in der 
Literatur angegebenen Schmp. 202-2030. 

Das A c r i d o ii - es  s i g s 1 u r e  - a n i 1 i d  krystallisiert beim Erkalten einer 1.8sung 
cler Saure in wenig siedendcm Anilin. Nach dem Verreiben mit Ather wird es ab- 
gesangt uiid mehrere Male mit Ather gewaschen: w e i k s  Krystallpulver, das am 
Licht langsain braun wird. Z u r  Analyse wurde mehrere Male nus Aniliii umgelbst. 

0.1342g (vakuumtr.) Sbst.; 0,37652 CO,, 0.0606 2 H20. - 0.1168g Sbst.: S.5 ccm X 
(24 O, is6 mm). 

C, ,  €Il6 0 2 N 2  (328.15). Bcr. C 76.79, kI -1.92, R' 8 54. Gef. C 56.51, H 5.05, N 8.32. 
A c r i d  o 11 - r,s s i g s  i u r r  - in e t h y  1 e s 1 e r; 2.5 g Acridon-essigsiiure, 100 ccm Me- 

lliylalkohol uiid 20 CCIII lionz. SchwIelsBure werden 6-S Stdn. mi Ruckllul3kuhler 
gekocht. 5:icli dem Vrrdunsten des ;rODteii Teilcs dcs Yetliylallioholes bei yelindcr 
1 eniperatur wird i n  Sodal6sung gegossen, wobei der Ester als gelblicher Kbrper 
ausfiilll. Drr Methylester ist leicbt liislich in Methyl- und Athylalkohol and krystalli- 
siert hieraus i n  gelhen Oktaetlcrn vam Schmp. 178-179 ". Eine Jletliosyl-Bes:iminuii~ 
iiacli Z e i s e l  ergsb: 

0.0861 g Shst. : 0.0728 g .4g J. 
C,, t1 , ,03N (265.20). Bes.  OCH, 11.61. Gef. OCH, 11.12. 

.\ c r i d o  11 - e s s i g s :t 11 r c s P h r 11 y 1 - 11 y d r a z i 11: 5 g Acridoil-essigsiure wertlen 
i i i i t  .5 g Phenyl-hydraein Zuni Sieden erhitzt. Beini 1:rliallen Iillt alas Salz als halb- 
lisle hIasse aus, die aul Zusatz yon rZlIiolio1 ltrystallinisch w i d  l3s i s t  lcicht 16s- 
licli in LVasser, scliwerer in Beneol und Alkoliol und krystallisiert aus letzterem, 
Schnip. 126O. 

,. 

0.0702 g Sbst.: 5.45 win N (%lo, 751 mm). 

IJciiii VerseIz.cn init Natronlauge tritt in der IGilte Geruch uiid .4bscheidung 
C , , H , 9 0 , X 3  (361.18). Ber. S 11.64. Gef. S 12.06. 

\'on Phmyl-hydrazin auf. 

D i b r o m - a c r  i d o  n - e  s s i g s a u r e  : 5 g Acridon-essigsaure werden in 
2Occm heiljem Eisessig gelost und hierzu Brom bis zum deutlichen Uber- 
schulj (5 ccm) hinzugefugt. Die Losung erstarrt zu einer Krystallmasse, 
die abgesaugt und mit Eisessig gewaschen wird. Ausbeute: 7.9g. Der 
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Bromkorper ist in Alkali loslich. In Eisesaig ist er in der Kalk nahezu 
unloslich, in der Hike etwas leichter loslich und krystdlisiert hieraus in 
gelben Oktaedern. 

5.2ccm N (230, 735mm). - 0.2104g Sbst.: 0.19Oig AgBr = 0.0812g Br. 
C , , H , O ,  N B r p  (410.92). Rer. C 43.80, H 2.21, 5 3.41, €31- 38.90 

Gef. 1) 43.63. )) 2.38. )) 3.?2, >> 38.57. 

0.1527g (1x3 130” Krtr.) Shsl : 02443 g CO, .  0.0326 g H,O. - 0.1849g Sbst.: 

Din  i t r o  - a c r i d  o n - e s s i  g s  a u r e  : #  Die Acridon-essigsaure wurde in 
kleinen ilnteilen in ein Nitriergemisch (2 Tle. konz. Salpekrsaure, 1 TI. 
konz. Schwefelsaure) eingetragen, wobei Losung eiatrat. Beim EingieDen 
in Wasser fallt die Dinitro-saure aus, die nach dem Absaugen auf Ton ge- 
trocknet wird. Sie ist in Alkohl, Benzol, Chlorohrrri und Nitrovbemol 
unloslich, leicht dagegen in sied,endem Anilin,  aus dern sie silch als gelbes 
Krystallpulver beim Erkalten ausscheidet, Zers.-Pkt. 169-1700. 

0.1677 g (vaburiinlr.; Sbst. 03216 2 CO,, 00403 L‘ H,O. - 0.2002g Sbst.: 31.L dxm S 
i %’J, i 5 7  inm).  

C , , I L , 0 i S 3  (343.10). Bcr. C 92.46. H 2.61. S 1‘2.2.5. Gel. C 52.30, €I 2.69, R’ 12.24. 
Lost mati die Dinilro-acridon-essigsaure i n  liei8er Natronlaage, so ltrystallisiert 

beiiii I-rltalten das N a t r i h m i a l z  i n  roten BlRltchen pus, die in vie1 Wasser Ids- 
!ich sind. Die LBsung zcigt lceinerlei Fluorescenz. 

0.3088 g Shst.: 0.0513 g KaCI 
C , , H , 0 7 N 3 S a  365.09). Ber. Sa G.30. G c f .  Na ti.54. 

X, A‘’ ~ D i p h e n y 1 - i n d i g o (IV ) . 
d g .X- D i 1, h e  n y 1 - g 1 p c i n  - o - c‘ a r b  o 11 s g u  r e  nerdeii niil  12 g btz- 

b l i  und 4ccm Wasser geschmolzen. Bei etwa 2200 setzt lebhafte Gasent.- 
wicklung ein, die bald nachl5Dt. Die ‘I’emperatur mird dann auf 2700 
gesteigert und 5-10 Min. bei 270-2800 gehalten. Die gelbbraune Schmelze 
ist in Wasser niit griiner Farbe klar loslich, beim Stehen an der Luft 
scheide! sich dann der Diphenyl-indigo als grunlich-blaue, kupferglanzende 
bIasse aus. In heil3em Nitro-benzol oder Eisessig ist er rnit griiner Farbe 
loslich. Da die Ausbeute sehr gering ist, so wurde das Rohprodukt analysiert. 

0 . 1 3 4 9 ~  (val iwmtr.)  Sbst.: 0.4095 fi CO,, 00170g €I&). - 0.1576 g Sbst.: 12.4 ccm N 
2 4  ’. 751 iiiin, 33-proz. KOH). 

Diphenyl-indigo C ? S I 1 1 8 0 ? N 2  (114.30i. Ber. C 81.1, €1 4.4, S 63. 
Gd. )) 52.8, >) 39, )> , . I .  

(Iiidixo CI6*II , ,  O,N, (262.15) Brr. ), 73.3, ), 3.8, i. 10.7.) 

- -  

298. 0. Hdnigschmid nnd P. Steinheil: 
6ber das Ergebnis eines Versuches zur Trennung von Blei-Isotopen. 

Atomgewioht des Bleis. 
TAus d. Chern Lnhornt. d .  Bayer. Alcadernie d. Wissenschaften in M13nelien.] 

(Ein<c:anqen atti 5. Juni  1923.) 

Die Frage nach der komplencn Natur des Bleis drangte sich auf, so- 
bald man zur Erkenntnis der Isotopie gelangt war.. Die ersten FeststellJun- 
gen verschiedener Atomgewichte bei chemisch identischen Elementen warm 
bei det. Untersuchung der bleiartigen Endprodukte der radioaktivo n Zer- 
fallsreihen von Uran und Thor erfolgt und hatten fur das sogen. >)Lran- 
bleicc das Xtonigewicht 206.0 und f u r  das nThorblei(( 208.0 ergeben, ein Re- 
sultat, das vollkommen mit der Voraussage der Theorie ubereinstimmte. 




