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110. Heinrich Wald: Diazobrombenzol und Nitrodthan.
(Eingegangen am 11. Marz; verlesen in der Sitzung von Hrn. Oppenheim.)

In der Abgicht, ein carboxylhaltiges Derivat aus der Klasse der
gemischten Azoverbindungen zu erhalten, habe ich das Diazoderivat
der Amidobenzoésidure auf Nitrodthankalinm einwirken lassen. s
war mir indessen unmoglich, den so entstehenden Kérper, ohne Zweifel

CO0OH
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*Ny---C,H,NO,
rein zu halten, da ich kein Mittel fand, ihn von der stets gleichzeitig
entstehenden Diazoamidobenzoéséiure zu trennen. Die einfache Tren-
nang von den Diazoamidokérpern dureh blosses Lilsen in Kali, die
bei den vorher beschriebenen gemischten Azokdrpern sofort zum Ziele
fiihrt, konnte hier, da auch das Diazoamidoderivat sauer ist, selbst-
verstindlich nicht gelingen.

Viel leichter gelang die Darstellung eines bromhaltigen Abkdmm-
lings des Azonitrodtylphenyls.

Parabromanilin (Schmelzp. 63°) geht, in 2 Aeq. Salpetersiiure geldst,
und dann mit Kaliumnitrit vermischt, leicht in Diazosalz iiber, wel-
ches in der mehrfach beschriebenen Art mit Kaliumnitrodithan behandelt,
sogleich die erwartete Azoverbindung giebt. Selbst bei Arbeiten in
sehr verdiinnter Losung scheidet sich das Kalisalz als volumindser
schén braunrother krystallinischer Niederschlag ab, der zur Auflésung
noch eines ziemlich reichlichen Wasserzusatzes bedarf.

Aus der filtrirten Kalilssung fillt verdiinnte Schwefelsiare die
Verbindung als rein gelben Niederschlag, welcher filtrirt, mit Wasser
gut ausgewaschen und aus heissem wissrigen Alkohol umkrystallisirt
wird. Die Substanz bildet ziegelrothe, glinzende Krystilichen, die
auch in Aether, Eisessig, Chloroform u. s. w. lgslich sind. Der
Sehmelzpunkt des Kdrpers (rasch erhitzt) liegt 135—1389, gleichzeitig
findet Zersetzung statt, Bei lingerem Erhitzen zersetzt sich der
Kérper schon unter 1000,

In concentrirter Schwefelséiure 18st er sich mit geséttigt roth-
violetter, nicht bestéindiger Farbe.

Die Formel ist die erwartete:

Br
C,H,--N,--C,H,NO,

Das schén krystallisirte Kaliumsalz erhdlt man am besten rein
durch Zusatz von cone. Kalilauge zur warmen wissrig- alkoholischen
Lésung der Sdure und Erwirmen bis zur volistindigen Lésung. Beim
Erkalten erfiillt sich die Fliissigkeit mit rothen Nadeln, die mittelst
der Saugpumpe filtrirt, mit nicht mehr als der nithigen Menge Wasser
gewaschen und iber Schwefelsiure im Vacuum getrocknet werden.
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Die Analyse ergab den fir die Formel:

Br NO,
C,H, --- N, --- C,H; K berechueten Kaliumgehalt
Berechnet. Gefunden.
K 13.23 13.75

Die Lisung des Kaliumsalzes giebt folgende Niederschlige:
mit AgNQ, tief orange, schnell sich schwiirzend,
- Pb(C, Hy Oy), hellroth,
- CuB0, griingelb.
Ich bin mit einer eingehenden Untersuchung dieses Korpers be-
schiiftigt.
Zirich, Laboratorinm von Prof. V. Meyer.

111. Paul Friese: Notiz iiber Nitromethan.
(Bingegangen am 11. Mirz; verlesen in der Sitzung von Hrn. Oppenheim.)

Durch Verdnderung meines Wohnortes gendthigt, meine Arbeiten
abzubrechen, mochte ich der Gesellschaft eine kurze Mittheilung dber
eine von mir beobachiete merkwiirdige Reaction des Nitromethans
machen.

Yersetzt man Nitromethas mit alkoholischer Natronlauge, so er-
starrt dasselbe bekanntlich zu einem weissen Krystallbrei des Natrium-
salzes. Wird nun die Mischung im Wasserbade erwirmt, so triit
eine beftige Reaction ein und man erhilt 2 Schichten, die obere
enthilt wesentlich Alkohol und wenig Natriumverbindungen, die
untere, braungefirbte enthéilt ein Natriumsalz gelést. Nach dem
Abgiessen der oberen Schicht und FErkalten erstarrt die untere
zu grossen braunen Krystallen. Dureh wiederholtes Losen in
Wasser and Féllen mit Alkohol werden diese gereinigt und in Form
mehr als Zoll langer, feiner glinzender Spiesse erhalten, die nar
noch schwach gefirbt sind. Diese Krystalle sind ein Natronsale, wel-
ches beim Erhitzen heftig explodirt und im Gegensatz zum Natriom-
nitromethan vollkommen luftbestdndig ist. Seine wissrige Ldsung
giebt mit Ag-, Hg-, Cu-, Pb- u. s. w. Salzen charakieristisch ge-
firbte Niederschlige. Die mit Schwefelsinre angesiuerte Lésung des
Natriumsalzes giebt an Aether eine sehr schon krystallisirende, leicht
zersetzbare stickstoffhaltige Siure ab. Das Natriumsalz giebt, wie die
Natrivmderivate des Nitromethans und seiner Homologen, mit salpeter-
saurem Diazobenzol einen gemischten Azokdrper, welcher sich in
orange farbenen Flocken abscheidet. Diese krystallisiren aus Alkohol
in prachtvollen, zu Driisen vercinigten Prismen, die einen stahlblanen
Glanz haben, bei 163° unter Gasentwickelung schmelzen und stirker



