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Darstellung des Chinolinsdureanhydrids.

Chinolinsdure wird mit der vierfachen Menge Essig-
sdureanhydrid so lange zum Sieden erhitzt, bis die
Sdure sich vollstindig aufgeldst hat. Nach dem Er-
kalten scheidet sich das Chinolinsidureanhydrid in warzen-
formigen Gebilden aus und wird zur vollstindigen Reini-
gung aus Benzol umkrystallisict. Bei langsamem FEr-
kaltenlassen der Benzollésung kann man das Anhydrid
in langen, dem Phtalsdureanhydrid dhnlichen Nadeln
erhalten, die bei 135° C (uncorr.) schmelzen. Auf dieses
so erhaltene Anhydrid liess ich zuerst verschiedene aro-
matische Amine einwirken, indem ich dabei erwartete
Derivate zu erhalten hoffte, welche mit denjenigen der
Phtalsiure analog sein wiirden.

Einwirkung von Anilin auf Chinolinssure-
anhydrid.

Je nach der bei der Einwirkung von Anilin auf
Chinolinsdureanhydrid herrschenden Temperatur sind
die Reactionsproducte wesentlich verschieden.

1. Uebergiesst man feingepulvertes Anhydrid mit
Anilin (auf 1 Mol, Anhydrid 2 Mol. Anilin) und erwirmt
das Gemenge im Oelbad auf ca. 100° C, so 16st sich
das Anhydrid im Anilin zu einer klaren syrupdhnlichen
Flissigkeit auf, unter Wasserabspaltung und schwacher
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Kohlensiureentwicklung. Die Temperatur des Oelbads
wird so lang bei 1009 C. gehalten, bis die Reactions-
masse beginnt fest zu werden. Dieselbe wird sodann
aus Alcohol wiederholt umkrystallisirt, wobei sie sich
in weissen, seidenglinzenden Nadeln ausscheidet, die
einen constanten Schmelzpunkt bei 226° C. zeigen.

Die Analyse stimmt auf das Chinolinsdure-
dianilid von der Formel:

HC

uc / C— CO— NHC, H,

HC C—CO—NHC, H;
Analyse: N
0,5276 g Substanz gaben 1,3893 g CO,
= 0,3789g C

=718 C
0,5276 g Substanz gaben o,2332 g H,O
= 0,025 g H
= 4,91°, H
Stickstoffbestimmung:
0,336 g Substanz gaben 38,8 ccm N
t==17" B =745 mm
entsprechend o,044127 g N

= 13,13 %, N
Berechnet: Gefunden:
fir C; Hy N (CO — NHC, Hy),
Gi—a102 %, 71,817,
H= 4,73 4,91 4
N =13,25 , 13,13 »

Durch Verseifen mit méssig concentrirter Salzsdure
kannm aus dem Anilid die Chinolinsdure wiedergewonnen
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und durch ihr charakteristisches Kupfersalz als solche
erkannt werden, Das Anilid 16st sich schwer in Wasser,
leichter in Alcohol und Benzol.

2. Chinolinsdureanhydrid und Anilin werden ca. 6
Stunden auf 160° C. im Oelbad erhitzt. Es tritt Wasser-
abspaltung und starke Kohlensdureentwicklung ein.
Der beim Erkalten zu einem krystallinischen Brei er-
starrende Korper wird aus Benzol umkrystallisirt, wobei
er in prismatischen Krystallen erstarrt, die bei 115°C
(uncorr.) schmelzen.

Die Analyse ergibt ein Pyridinmonocarbonsiure-
anilid, und zwar, wie unten nachgewiesen wird, das

Anilid der Nicotinsaure.

Analyse:
0,3093 g Substanz gaben 0,8255 g CO,
= 0225149 €
= 72,79 Y, C
0,3003 g Substanz gaben o,1508 g H,0
= o,01672 g H
= 540 %, H
Stickstoffbestimmung :

0,2131 g Substanz gaben 27,5 ccm N
t— 20" B = 743 mm
entsprechend o,0307 g N

= 14,42 °f, N
Berechnet: Gefunden:
fir C; H, N — CONH C, H,
C=17273", 72,79 %o
H=—=rios e 5,40
Ne—rrqi14. o L4420

Durch Erhitzen von Nicotinsdure und Anilin auf ca.
130° C gelang es mir, einen Korper zu erhalten, der
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mit dem eben erwihnten vollstindig identisch ist, wonach
das obige Anilid als das Nicotinséureanilid charakterisirt
war. Dasselbe ist in Benzol und Alkohol leicht 16slich.

Einwirkung von o-Toluidin auf
Chinolinsdureanhydrid.

Chinolinsdure wurde mit einem Ueberschuss von
o-Toluidin so lang im Oelbad auf 100° C. erwirmt, bis
die anfdngliche klare Losung zu einem krystallinischen
Brei erstarrte. Die Masse, in Alkohol gelost, scheidet
sich beim Verdunsten des Alkohols in glinzenden,
mikroskopisch kleinen Prismen aus, die einen Schmelz-
punkt bei 192° C. besitzen. Der Analyse nach ist der
Korper das Ditoluid der Chinolinsdure.

Analyse:
0,4372 g Substanz ergab 1,1745 g CO,
=0,3203 2 C
= 173,27 %, C
0,4372 g Substanz ergab o,2297 g H, C
=0,0255 g H
= 5,83 U}e H

Stickstoffbestimmung':
0,3152 g Substanz gaben 33,7 cm N

t =15
B=y37
entsprechend o,0382 g N
= 12,13 %, N
Berechnet: Gefunden:
fiir C; Hy N (CO — NHC, Hy),

C=17304" 73:27 %o
H= 530 , 583 »
N=i12174 T2/13 5
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