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Das neve Amidophenol vom Schmelzpunkt 1500 leicht in grdsserer
Menge zn gewinnen, ist mir bis jetzt nicht geglickt. Die neuerdings
von Morse ') empfohlene Amidirung mit Zinn and Essigsdure scheint
nicht vortheilhaft zu sein; auch durch Schwefelammonium ldsst sich
die Umwandlung sehr schwierig ermdglichen. Besser ist die Anwen.
dung von Zinn und Salzsfiure, doch ist dafiir 2u sorgen, dass bei der
Reaktion die Masse nicht unnothig lange mit der sauren Fliissigkeit
in Berithrung bleibe. Am vortheilhaftesten geschieht aber die Dar-
stellung des neuen Amidophenols (meinen bisherigen Versuchen nach)
aus dem entsprechenden Nitrophenol-Phenol, wobei das sich abspal-
tende Phenol als giinstiges Verdiinnungsmittel wirkt, durch Zino und
Salzsiiure. Nachdem sodann das Zion ausgefillt ist, verdampft man
die salzsaure Lisung auf dem Wasserbade zur Trockne, 16st den Riick-
stand in Wasser, entfirbt mit Thierkohle, macht die Amidoverbindung
durch Natronlauge und Essigsdure frei und zieht sie mit Aether aas.
Der itherische Riickstand wird endlich aus Wasser mit Hiilfe von
Thierkohle umkrystallisirt.

Das vierte Amidophenol ist sowohl durch seinen Schmelz-
punkt (150°), durch seine erheblich grdssere Ldslichkeit in Wasser,
als auch, wie es scheint, durch seine Krystaliform (Nadeln) von dem
in Schuppen krystallisirenden, bei 170° schmelzenden Orthoamido-
phenol unterschieden. 0.1197 g gaben 65.72 pCt. C und 6.88 pCt. H.
{Berechnung fir OHC,H,NH,: C = 66.05 pCt. und H = 6.42 pCt.)

Bei einer anderen Analyse ging die Kohlenstoffbestimmung ver-
loren; der Wasserstoffgehalt aus 0.1404 g Substanz mit 6.93 pCt.
stimmt indess mit dem oben Gefundenen nahezu iberein.

Ich bitte auch jetzt noch, mir den abgehandelten Gegenstand zur
weiteren Untersuchung, pamentlich des neuen Amidophenols, zu be-
lassen und hoffe nun in Bilde dariiber ausfiihrlicher mittheilen zu
kdnnen.

Marburg, 27. Mirz 1880.

187. James H. Stebbins: Ueber einige Azokérper.

Zweite Abhandlung.
(Eingegangen am 29. Mirz 1880.)

Die von mir vor kurzem erschienene Abhandlung (Diese Be-
richte X111, 43) habe ich jetzt fortgesetzt und ich erlaube mir diesmal der
Gesellschaft noch einige Verbindungen in dem Nachfolgenden kurz
zu beschreiben, wihrend ich eine ausfiihrlichere Beschreibung der-

1} Jahresber. f. 1879, 550.
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selben nebst Angabe der analytischen Daten, auf eine spiitere Zeit
verschiebe.

Azobenzoloxycarboxylbenzol, CgHy-~N:=N---C Hﬂ{ggOH.

Wird ein Molekiil salpetersaures Diazobenzol mit einer alkalischen
Loésung von einem Molekiil Salicylsinre zusammen gebracht und sich
einige Zeit selbst iiberlassen, so fdllt sich die Ldsung mit orange-
rothen Nadeln, die auf ein Filter geworfen, ein paar Mal mit Wasser
gewaschen und getrocknet werden. Die so erhaltene Verbindung ist
in Wasser unldslich, ldsst sich dagegen leicht aus Alkohol umkry-
stallisiren. Mit starker Schwefelsiure unter gelindem Erwiirmen be-
handelt, erhilt man eine Verbindung, die, in Wasser gegossen, einen
volumindsen Niederschlag der Sulfosiure giebt, und mit der von
P. Griess durch Bebandlung von Diazosulfanilsinre mit Salicylsdure
erbaltenen (Diese Berichte XI, 2196) identisch zu sein scheint,

4 1
Diese Verbindung (C N, (H804) - N == N --- CeHp<Q gOH)

krystallisirt in schénen, gelben Nadeln, die in Wasser schwer, da-
gegen leicht in Alkohol 16slich sind.

Parazosulfoxybenzolphloroglucin,
CeH, (HSO,) -~ N == N - CoHy (OHD,.

Zur Darstellung dieser Verbindung wird Paradiazobenzolsulfo-
siure in eine alkalische Ldsung von Phloroglucin eingetragen (hier-
unter verstehe ich das von L. Barth (Diese Berichte XII, 417) durch
Schmelzen von Resorcin mit Aetznatron erhaltene Phloroglucin), der
sofort gebildete Niederschlag in heissem Wasser gelést und mit Koch-
salz in der Form des Natronsalzes wieder niedergeschlagen, das aus
heissem Wasser in gelben Blittchen krystallisirt.

Das Natronsalz, C,H, (Na SO;)--- N == N--. C; Hy (OH);, ist
in Wasser leicht, doch weniger in Alkohol 13slich und schén orange-
farbig. Durch Behandlung einer gesittigten Losung des Natronsalzes
mit einen Ueberschnsse von Salzsidure erhiilt man die freie Sdure in
schonen, gelben Blittchen mit starkem, metallischem Glanz, die in
Wasser weniger als das Natronsalz 16slich ist.

Eine etwas besser untersuchte Verbindung erhdlt man, wenn
gleiche Molekille von salpetersaurem Diazobenzol und «Toluylendia-
min (L. ¢. 99) zusammengebracht werden. Sie hat grosse Aehnlich-
keit mit dem von O. N. Witt .(Diese Berichte X, 654) entdeckten
»Chrysoidin®,
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Azobenzoldiamidotoluol,
CsH,--N=:=N--C,H, (CH;) (NH,),.

Die freie Base erbilt man in schwach gelb gefirbten Nadeln
durch Uebersittigung des salpetersauren Salzes mit Ammoniak. Sie
ist schwer in Wasser, dagegen leicht in Alkohol 16slich, woraus sie
in schénen, gelben Nidelchen krystallisirt.

Die Analysen der bei 100° C. getrockneten Basen fiihrte zu den
folgenden Zahlen.

Berechnet fur C,;H, (N, Gefunden
C 156 69.03 68.35
H 14 6.19 7.61
N 56 2478 24.60

226  100.00.

Versucht man diese Zahlen zu interpretiren, so ist man zunichst
auf die oben erwihnte Formel hingewiesen.

Wird die Base mit der berechneten Menge Salzsiure bebandelt
8o entsteht das einfache saure Salz,

CiH,--N=xN---C,H, (CH;)(NH,;), HCI,

das in schonen, orangerothen Nadeln krystallisirt und in Wasser und
Alkohol in allen Verhéltnissen loslich ist, dagegen ein grosser
Ueberschuss von Siure (wie in dem Cbrysoidin), liefert das in sché-
nen, scharlachrothen Nadeln krystallirende Doppelsalz, das sich leicht
an der Luft unter Schwirzung zersetzt. Das Nitrat, Sulfat und
Oxalat sind sich tiduschend &hnlich. Mit Metallchloriden liefert das
Chlorhydrat gut krystallisirende Doppelsalze, von welchen das Zink-
doppelsalz, durch Einwirkung von Chlorzink auf eine wisserige Lo-
sung des Chlorhydrats erhalten wird. Diese ist in Wasser leicht,
mit schon orangegelber Farbe léslich. Das Platindoppelsalz bildet
schéne, scharlachrothe Nadelo, die sich aber rasch an der Luft ver-
dndern. Mit starker Schwefelsiure erwirmt und in kaltes Wasser
gegossen, entsteht ein volumintser, brauner Niederschlag der Sulfo-
siiure, welche durch Neutralisiren in das Natron- oder Kalisalz ver-
wandelt wird. Dieses ist leicht in Wasser 18slich, giebt aber eine
braunere Tinte als das salzsaure Salz.

Wird das Chlorhydrat mit reducirenden Agentien (wie Zinn und
Salzsiiure) behandelt, so bildet sich unter Entfirbung der Ldsung
Anilin und Triamidotoluol. Wie das Chrysoidin, liefert anch das Azo-
benzoldiamidotoluolchlorhydrat, mit Anilin behandelt, einen schmutzig
violetten Farbstoff, der in alkoholischer Lésung, eine starke Fluor-
escenz zeigt, und der jedenfalls der Reihe des Indulins angehort.

Diamidoazonaphtalin, C;yH; -~ N == N -~ C,; H, (NHy),.
Wird wie die vorhergehende Verbindung beim Vermischen glei-

cher Molekiile von salpetersaurem Diazonaphtalin und Napbtylen-
Berichte d. D. chem, Gesellschaft., Jahrg, XIIL 47
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diamin erbalten (hierunter verstehe ich das durch Reduciren von
f Dinitronaphtalin, mit Zinno und Salzsiiure erhaltene Diamidonaph-
talin) und die Base mittelst Ammoniak frei gemacht. Sie ist nicht
in Wasser, dagegen in. Alkohol l3slich und vereinigt sich leicht mit
S#uren zu braonen Salzen. Das salzsaure Salz,
CioHy - N== N - C,  H; (NH,), HCI,

ist in Wasser wenig, mebr in Alkohol mit schén braaner Farbe l6s-
lich. Mit starker Schwefelsiure behandelt, 16st es sich leicht mit
intensiver, blauer Farbe auf.

Azobenzolsulfokresol,
CsH, -~ N==N--C,H, (CH,)(HSO,)OH.

Es lisst sich durch Einwirkung von salpetersaurem Diazobenzol
auf eine alkalische Losung von Kresolsulfosidare darstellen (hierunter
verstehe ich das aus Koblentheer erhaltene Kresol). Die tief orangen-
farbene Lésung, mit Salzsiure behandelt, liefert nach einigem Stehen
die freie Sdure in langen, braunen Nadeln mit starkem, metallischen
Glanz.

Sie wird vom Wasser wenig, mehr aber von Alkohol aufge-
nommen und firbt Seide und Wolle schon gelb.

New York, 10, Midrz 1880.

188. V. Merz u. W. Weith: Vorlesungsversuche.
[Aus dem chem. Universitatslaboratorium in Zirich.]
(Eingegangen am 25. Mirz 1880.)

Wir besprechen nachfolgend einige Erfahrungen, welche allmilig
zusammengekommen sind und fiir Vorlesungsversuche sich verwerthen
lagsen.

a) Ameisensiure aus Kohlenoxyd.

Wie in diesen Berichten X, 2117 und XIII, 23 mitgetheilt ist,
wird das Kohlenoxyd von geniigend erhitztem Natronkalk unter For-
miatbildung rasch absorbirt. Diese Reaktion kann dazu dienen, die
Bildung eines organischen Koérpers aus unorganischem Material im
Vorlesungsversuche anzodeaten.

Das ganz reine Kohlenoxyd wird aus einem Gasometer durch
Barytwasser geleitet, welches durchaus klar bleiben soll, und gelangt
dann auf den Boden einer gut halb oder zu zweidrittel mit Natronkalk
gefiiliten und im Oelbad auf 200-—220° crhitzten Retorte. Die Retorte
fasst ca. 250 ccm; sie ist luftdicht mit einer doppelt tubulirten Vor-
lage verbunden, welche selber durch eine an 6 Fuss lange Steigrobre
in tief indigoblaues Wasser taucht. — Anfangs ist die Absorption des





