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399. Edgar Wedekind: Ueber o - O ~ - ~ g u a n a ~ ~ l b e n ~ o 1 .  
fNotiz aus dem chemischen Laboratorium des l ' ( ~ l j  technicurns zu Riga.] 

(Eingegaugen am 3. Octoher.! 
Gelegentlich der Versuche, die zum Abbau') des Diphenyltetra- 

zols zum Bladin ' schen  Phenyltetrazol fiihrten, wurde mitgetheilt, 
dass das  o - O x y b e n z a l a n i i d o g u a n i d i n  sich als ein ungeeignetes 
Auagangsmaterial erwies, d a  es sich durch Kuppelung wit Benzol- 
diazoniumchlorid nicht in ein reines o - O x y g u a n a z y l b e n z o l  iiber- 
fiihren liess: 

Durch weitere Verfolgung der Eigenschaften des zuerst genarinten 
Kfirpers hat sich nun ergeben, dass sich die freie Base, o-Oxybenzal- 
amidoguanidin, direct ails dern Reactionsgemisch von Arnidoguanidin- 
nitrat und Salicylaldehyd isoliren Ihsst, und dass diese unter Anwen- 
dung vou gewissen Vorsichtsmaassregeln die Fatiigkeit besitzt, sich mit 
Diazoniiimchlorid zu einem o-Oxyguanazylbenzol zii verbinden. 

Letzteres zeigt zugleich die Eigenschaften einer Guanazylverbin- 
dung und eines Pheuols, lbst sich leicht in Alkalien, uni beim Ansauern 
wieder herau*sufallen, ist aber in krystallisirtem Ziistnnde nur mit 
achleclitrn Ausbeuten zu erhalteu. Zum Untersciiied von dem friiher 
beachriebeiien') Product entsteht bei der Behandlung niit concentrirter 
Salpetersiure k e i  n explosibler Riirper, sondern eine brautie, lusserst 
echwerliisliche Substanz, welche wahrscheinlich ein nitrirtes 0-I-oxy- 
diphenyltetrazol ist. 

o - 0 X J  b e n z a1 a m  i d o g u  a n  i d  i n , 
O H .  C s H I .  CH : N . N(H). C < z z 2 .  

11 g Amidoguanidiniiitrat werdrn in so wenig warmern N'asser 
gelast, dass gerade in der L l t e  iiichts ausfallt, uud mit 9.5 g Salicyl- 
aldehyd unter Zugabe von concentrirter Kalilauge so lange geschiittelt, 
bie der Geruch des Sdicylaldehyds verschwunden ist Darauf wird 
bis zur vollstkndigen Fallung Kohlensgure eiugeleitet und der gebil- 
dete  K iederschlag nach griindlichein Wascheu vierinal BUS heissem 
Wasser  umkrystallisirt. Rohausbeute 14.7 g. 

Zur Arialyse wird irn Exsiccator bis zur Gewichtsconstanz ge- 
$rocknet. 

CgHloN40. Ber. C 53.9, H 5.6, N 31.5. 
Gef. )) 53.2, * 5.5, * 31.5, 31.7. 

1) E. Wedekind ,  diese Berichte 31, 942ff. 
9 loc. cit. 915. 



Farblose Nadeln, die haufig zu kugeligen Aggregaten angeordnet 
sind, vorn Schmp. 100-102". Leicht liislich in warmem Wasser, 
Alkohol, Chloroform und Benzol, schwer liislicb in Aether und Ligroi'n. 
Leicbt Ioslich in Alkalien, oline von SIur rn  wieder ausgefallt zu 
werden. Mit Essigsaure entsteht das  fi iiher eingehend beschriebene 
Acctnt. In conceiitrirter Salzsbnre uiid Schwefelsiiure lost sich die 
Base mit iiitensiv gelber Fnrbe, die auf Zugabe von Wasser ver- 
schwiudet; gegeu rnassig concentrirtr Salpetersbure ist sie ziemlich be- 
standig. Eiire waissrige Losung der Base giebt mit vie1 Bromwasser 
einen charak teristischen, anfangs brgunlich , spater grlb gefhirbten 
Niedwschlag. 

o - O x y g u n n a z y l b e n z o l ,  

7 g o-Oxybenzalamidi,~uai,idin werden in einer Mischuiig von 50 ccm 
Alkohol und 35 ccm Wasser geliist und gnt gekiihlt; dazu giebt man 
eine niit Soda ge[i:ru neutrdisirte Diazolosuiig aus 3.5 g Aiiilin, 10.5 g 
concentrirter S a l z s h r r ,  7 g Natriiimnitritlosuiig (1 : 2) und 70g Wasser, 
anfangs tropfenweise, spatrr sclineller. Der sofort entstehende gelbe 
Niederschlag bleibt kurze Zeit steheu, wird danri griindlich gewaschen 
und get,rocknrt. Die etwss unistIndlicbe Rriiiigiing erfolgt zuniichst 
durch Umliiseic aus rerdiinritern Alkohol, dnraciffolgendrs Auflriseri in 
verdiiunter Natronlauge und grnaues Aasfiillen rnit Srhwefelsiiure ; 
schliesslich erbalt man dureh Krystallisation ails sehr wenig sieden- 
dem Alkohol sc,hiine, hellgrlbe Bliitt.chen voni Schmp. 191-192O. 

C,+Ht+N60. Ber. N 29.8.2. Gef. K 29.74. 
Das OxyguariazylberiziiI lost sich i i i  verdiinnten, wm-men Alkalien 

rnit intensiv rothgrlber Farhe auf, urn beirn Ansaaarn als hellgelbee 
Pulver wieder aiiszufallen. Liklicli i n  den nieisten organisclien Lo; 
sungsmittelu mit Ausnnhrne von Ligroi'n. Die Liisung in conwntrirter 
SchweftLlulure ist dunkelbmuriroth gefiirbt; nuf Zusatz von Wasser 
gelbbrnunrr Niederschlag. Der Kiirper lieeitzt noch schwach basischr 
Eigensehaften. 

Beiiri ErwLrmen mit concrntrirtrr Salpatrrsiiiire erhiilt man eine 
tiefrothe Losung, die auf Zusatz von Wnssrr einen orange-gelbea 
Kiirper fallen h s t .  Lrtzterer ist in :Illen Liisringsrriittelo, niit Aus- 
iiahmr von Nitrobenzol schwer liislich und wird durch Fillluiig mit 
Aether- Ligroiii als brnuues, iiicht krystallisirhares Pulvrr gewoiineu. 

Die Stodien uber G u a n a z y l  verbindungen werclen fortgesetzt, behufs 
Gewiiinung der Derivate des Mt,thans und der Ameisenshure. 




