2292

(2 Mol.). 3 ccm Alkohol und 0.5 cem Natronlauge (10-proe.) wurden
zusammengebracht und iiber Nacht stehen gelassen. Das Conden-
sationsproduct wurde mit Wasser geféllt, mit Aether aufgenommen
und der iiberschiissige Benzaldehyd unter einem Druck von 30 mm
bei 1859 {iberdestillirt. Der Riickstand wog 0.393 g. Berechnet fiir
ein Product aus einem Molekill Benzaldehyd 0.477 g, mit zwei
Molekilen Benzaldehyd 0.685 g. Das Condensationsproduct kry-
stallisirt aus Alkohol in farblosen Nadeln, welche bei 749 schmolzen.

0.1227 g Shet.: 0.3758 g COy, 0.0935 g Hy0.

CqusO. Ber. C 84.11, H 8.41.
CgaHgsO. | ] » 87.4?, » 7.28.
Gef. » 83.54, » 8.46.

Das Keton hat sich demnach mit nur einem Molekil Benz-
aldehyd condensirt, und die zweite Formel von Perkin scheint aus-
geschlossen zu sein.

Die Einzelheiten dieser Versuche werden im American Chemical
Journal erscheinen.

Terre Haute, U. St. A.

Rose Polytechnic Institute, 26. Juli 1599.

363. H.v.Pechmann und Eugen Seel: Ueber die Addition
von Diszomethan an Chinone!).
[Aus dem chemischen Laboratorium der Universitat Tiibingen.]
(Eingegangen am 11, August.)

Liisst man in eine itherische Diazomethanldsung eine iitherische
Lésung von Chinon ausfliessen, so entsteht, wie schon friher?) an-
gekiindigt wurde, ein heller Niederschlag, welcher sich gelb, roth
und endlich braun firbt und nach dem Abfiltriren und Trocknen sich
nicht immer, aber in der Regel unter Ausstossung eines iibelriechenden
Rauches in eine schwarze kohlige Masse verwandelt. Der Korper
scheint eine Diazoverbindung zu sein. Von seinen Umwandlungs-
producten wurde bis jetzt dasjenige studirt, welches daraus beim Auf-
bewahren unter Aether entsteht, oder wenn man, ohne abzufiltriren,
durch Schiitteln in verdinnter Natronlauge aufnimmt und darauns
durch eine Sdure wieder ausfillt.

Die Verbindung bildet ein farbloses Pulver und besteht aus den
Elementen von 1 Mol. Chinon und 2 Mol. Diazomethan. Sie enthilt
zwei durch Metalle, Alkyle und Acyle vertretbare Wasserstoffatome,
ferner zwei Ketogruppen. Im Uebrigen scheiterte die unmittelbare Unter-

1) 15. Mittheilung dber Diazomethan. 2) Diese Berichte 28, 860.
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suchung der neuen Substanz an ihrer ganz ausserordentlichen Be-
stindigkeit, indem sie z. B. weder durch heisses Permanganat noch
durch Kochen mit Schwefelsiinre oder Salpeterséiure, selbst rauchen-
der, wesentlich angegriffen wird.

Ein dem vorstehenden dhnliches Product wurde aus «-Naphto-
chinon und Diazomethan erhalten, an dessen Bildung 1 Mol. Naphto-
chinon und nur 1 Mol. Diazomethan betheiligt sind. Auch dieses,
zuerst énsserst unbestindig, besitzt schliesslich eine so grosse Wider-
standsfihigkeit, dass es zur Untersuchung ungeeignet ist.

Wir suchten nun pnach einer dbnlichen Verbindung, in welcher
das Kohlenstoffskelett des Chinons, woran Diazomeihan addirt wird,
durch Oxydation zerstrt werden kann, ohne dass dabei der Theil
des Molekiiles, an dessen Bildung das Diazomethan theilnimmt, eine
wesentliche Verinderung erleidet; es war zu erwarten, dass die Natur
des Oxydationsproductes einen Scbluss erlaubt auf den Mechanismus
der Reaction und die Art und Weise, in welcher Diazomethan ange-
lagert wird. Als ein zu diesem Zweck geeignetes Material erwies sich
das Additionsproduct von Diazomethan an Naphtazarin; dieses hat
uns die Badische Anilin- und Soda-Fabrik in vorziiglicher Qualitiit
zur Verfigung gestellt, wofiir wir derselben unseren Dank aus-
sprechen.

Bevor wir das Naphtazarin der Einwirkung von Diazomethan
unterwarfen, verwandelten wir es in seine Diacetylverbindung, zum
Schutze vor der Methylirung, und trugen letztere in eine &therische
Losung des Diazokorpers ein. Es fanden die gewShnlichen Erscheinun-
gen statt. Der Niederschlag liefert eine schdn krystallisirende Tri-
acetylverbindung. Als diese durch Permanganat oder zweckmissiger
durch Salpetersiure oxydirt wurde, entstand eine Sidure, welche beim
Erhitzen in Kohlendioxyd und Pyrazol zerfiel. Die Sénre ist die
bisher noch unbekannte 4.5-Pyrazoldicarbonsiure; dies wurde
bewiesen durch Identificirung mit der Sidure, welche man durch Oxy-
dation und Verseifung des 4.5-Pyrazolindicarbonsiureesters?) (aus
Fumarsiiureester und Diazomethan) erhilt:

CH.CH.COOCH; ~ ° _  _CH.C.COOH

N NS
NH. CH.COOCH, NH. C.COOH

Die Entstehung einer Pyrazoldicarbonsdure durch Oxydation des
Condensationsproductes aus Naphtazarin und Diazomethan ist kaum
anders, als durch die Annahme zu erkldren, dass in dem letzteren der
Pyrazolring priformirt ist. Dann muss aber das Diazomethan sich
an das Chinon in derselben Weise addiren wie z. B. an Fumarsiure-
ester, nimlich an die zwischen zwei Ketogruppen befindliche Doppel-

) H. v. Pechmann, diese Berichte 27, 1850,



2294

bindung. Man muss annehmen, dass dabei zuerst ein Diazoanhydrid
entsteht, welches sich nachher in den Pyrazolring umlagert, ebenso
wie bei Fumarsiureesier (COOCH; = X):

H.X .CH.X
CH.X . N/CH2 - X _-CH. CH ‘(

"
CH.X “SN---CH.X “SNH.CH.

Wihrend in diesem Fall die Umlagerung so glatt und rasch ver-
Yauft, dass der intermediire Diazokdrper sich der Beobacbtung ent-
zieht, treten die Additionsproducte der Chinone zuniichst als unbe-
stindige Diazoverbindungen auf, die langsam und allmihlich in
Pyrazolderivate {ibergehen. Fir die Verbindung aus Naphtazarin
kommt man schliesslich zu folgenden zwei Formeln, die sich nar

durch die relative Stellung der zwei Naphtazarinhydroxyle unter-
scheiden:

CO C.OH CO CH
NeCH- HC-~C—~COH . _CH.HC~~C~~CH
“SNH.HC.__C._.CH “~NH.HC.__C.__C.OH
co CH G0 C.0H

und wovon vielleicht die erstere die wahrscheinlichere ist.

Beide Formela lassen die Entstehung von Pyrazoldicarbonsiure
durch Oxydation ecrwarten, welche ja auch thatsfichlich erhalten
worden ist.

Was die Nomenclatur betrifft, so kann man die Verbindung u. a.
auffassen als ein unsymmetrisches Doppelketon oder als ein Derivat
des noch unbekannten Naphtopyrazols; wir geben der letzteren Auf-
fassung den Vorzug und nesnen den Korper Dioxydiketonaphto-
dihydropyrazol. Das zweifellos analog constituirte Additions-
product aus a-Naphtochinon und Diazomethan:

CO CH

_CH. HC/\IC/\CH

“NH.HC.__C.__.cH’
co CH

ist dann Diketonaphtodibydropyrazol.

NZ

Uebertrigt nan die vorstehenden Anschauungen aut das Additions-
product aus Benzochinon und 2 Mol. Diazomethan, so gelangt man
dafiir zu zwei sich durch die relative Stellung der Stickstoffatome
unterscheidenden Formeln:

CO CcO
CH HCr/\CH CH__ CH HC—~~CH .NH
and N227 >N.

N\NH HC..__CH. NH/N "SNH.HC._CH.CH™"
¢o co
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Vielleicht verdient davon die erstere wegen ihrer Symmetrie den
Vorzug, woriiber aber unmittelbare  experimentelle Anhaltspankte nicht
vorliegen.

Die Verbindung ist danach als ein Derivat des Benzodipyrazols
— andere Abkémmlinge desselben kennt man durch v. Rothenburg?)
uud Béniger?) — aufzufassen und kann als Diketobenzo-disdi-
hydropyrazol bezeichnet werden. Die Formel enthilt zwei Kohlen-
oxydgruppen, wie es das Auftreten eines Diphenylhydrazons verlangt.
Die Triiger der sauren Eigenschaften sind die Imidgruppen, diese
nehmen auch Alkyl und Acyl auf; dasselbe gilt natiirlich fiir Naphto-
verbindungen. Die Farblosigkeit der neuen Korper spricht nicht
gegen die Anwesenbeit der Ketogruppen, weil Diketohexamethylen,
welches man ja als Muttersubstanz derselben betrachten kann, aach
farblos ist; ferner ist z. B. das nach dhnlichem Typus zusammen-
gesetzte, zwei Carbonylgruppen enthaltende Pyrocoll eine farblose
Substanz.

g-Naphtochinon reagirt ehenfalls mit Diazomethan, wobei
bisher nur ein zibfliissiges Oel erhalten wurde.

Ezperimentelles,
Diketobenzo-disdihydropyrazol.

Hochstens je 2.5 g Chinon werden in Aether geldst und allmihlich
in eine eiskalte, iitherische Diazomethanlésung aus 10 ccm Nitroso-
methylurethan gegossen. Alsbald fillt ein weisser, bald gelblich
werdender Niederschlag aus, der, abfiltrirt, an der Luft braunroth wird
ond, sobald er trocken ist, gewdhnlich unter Rauchentwickelung ver-
pufft. Lisst man den Niederschlag 1—2 Tage unter Aether an einem
kalten Ort stehen, so liisst er sich nach dem Abfiltriren trocknen,
ohne zu verpuffen.

Am zweckmissigsten ist folgendes Verfahren. Das Reactions-
gemisch wird 5—10 Minaten nach dem Zusammengiessen mit '/s Volum
Alkoho! versetzt und npach einstindigem Stehen bei 0° langsam in
lebhaft geschiittelte, verdiinnte Natronldsung gegossen, im Scheide-
trichter getrennt und die braunrothe Lisung mit verdiinnter Schwefel-
sdure angesduert. Der flockige, grauweisse Niederschlag kanuo mittels
guten Filtrirpapiers abgenutscht und ausgewaschen werden. Dann
wird er in wenig verdinnter Natronlauge aufgenommen und die
Lésung mit dem nimlichen Volum 30-proc. Natronlange versetet,
worauf namentlich in der Kilte ein Krystallbrei eines gelben Natrium-
salzes entateht, das Gber gehirtetem Papier abgesaugt nund ungewaachen

1) Diese Berichte 27, 472.
1) Diese Berichte 22, 2845 Anm.; cf. Nef, Am. Chem Journ. 12, 392,
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auf Thon gebracht wird. Ausbeute ca. 35 pCt. der Theorie. Aus
der Losung des Natriumsalzes in Wasser fillt durch Ansiuern die
neue Verbindung in weissen Flocken aus, die beim Aufkochen pulverig
werden. Wegen ihrer Schwerldslichkeit kann sie nicht umkrystallisirt
werden. Wir haben sie daher in concentrirter Salpetersiure gelist
und durch Wasser wieder abgeschieden (1. Analyse), oder besser in
die unten beschriebene Diacetylverbindung verwandelt und aus dieser
wieder regenerirt (2. Analyse).
CsHs0z:N,. Ber. C 50.0, H 4.2, N 29.1.
Gef. » 49.4, 49.6, » 3.0, 3.7, » 29.2.

Farbloses Pulver. Fingt bei 280° an, sich zu schwiirzen und ist
bei 300° zersetzt. Unléslich in den gewdhnlichen Losungsmitteln.
Essigséinreanhydrid 16st es beim Kochen unter Bildung einer Acetyl-
verbindung. Aus heisser, starker Salpetersiure kann es umkrystalli-
sirt werden. In Alkalien mit gelber Farbe ldslich; aus dieser Ldaung
fillen concentrirte Alkalien feine gelbe Nadeln. In Soda nur beim
Kochen unter Gelbfirbung ldslich; beim Erkalten tritt wieder Ent-
firbung ein und die Verbindung krystallisirt in mikroskopiscben
Wiirzchen aus.

Die Losung der Alkalisalze wird durch Silbernitrat gefillt; der
Niederschlag liefert mit Jodmethyl ein alkaliunldsliches Produect.
Oxydations- und Reductions-Mittel waren ohne Einwirkuwng.

Diacetylverbindung.

Kocht man vorstehende Verbindung mit 10— 12 Theilen Essig-
siureanhydrid, so geht sie allmihlich in Losung, wihrend gleichzeitig
das Diacetylderivat ausfillt. Nach ca. 3/¢ Stunden fiigt man etwas
Eisessig hinzu, lisst erkalten und saugt ab. Zur Reinigung krystalli-
sirt man aus einem heissen Gemisch gleicher Volumina Essigsiure-
anhydrid und Eisessig um und wiischt schliesslich successive mit
Eisessig, Alkohol und Aether.

Farblose, gelbstichige Nadeln, firben sich iiber 300" braun. Un-
13slich in den gewdhnlichen Solventien. Schon durch verdiinnte
Alkalien momentan verseift.

CiaHijsO4Ny. Ber. C 52.2, H 4.3, N 20.2.

Gef. » 52.1, 52.5, 52.4, » 4.0, 4.1, 3.7, » 204.

Diphenylhydrazon.

2 g Diketobenzodisdihydropyrazol wurden in 20 g Phenylhydrazin
gelost und die Ldsung 2—3 Minuten im Sieden gehalten. Nach dem
Erkalten wird mit verdiinnter Essigsiure versetzt, der Niederschlag
abgesaugt und zuerst mit Alkohol, davn mit Aether gewaschen. Aus-
beate 2.5 g. Lost man in heissem Aceton, figt das nimliche Volum
Benzol zu und destillirt die Hiilfte des Acetons ab, so erhilt man
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das Hydrazon als gelbes, mikrokrystallinisches Pulver. Schmp. 266°.
In den meisten L3sungsmitteln schwer 15slich. Die Losung in con-
centrirter Schwefelsiiure ist rein blau. Die Ldsung in Essigsiure
wird darch Eisenchlorid zuerst roth gefirbt, nachher entsteht ein
rothbrauner Niederachlag.
CyHyoNa. Ber. C 64.5, H 5.3, N 30.1.
Gef. » 64.9, » 47, » 29.8,

Diketonaphto-dihydropyrazol.

In die itherische Losung von Diazomethan aus 6 cem Nitroso-
methylurethan giesst man bei 0—5° die L&sung von 4 g «-Naphto-
chinon in Aether. Nach kurzer Zeit entsteht ein weisser, nach-
dunkelnder Niederschlag, welcher das Verhalten des entsprechenden
Naphtochinonabkémmlings zeigt. Er wurde abfiltrirt, dreimal mit
Aether gespilt and, bevdbr er trocken werden konnte, mit der
80-fachen Menge Eisessig aus dem Filter gespiilt und bis zar Ldsung
erhitzt. Beim Erkalten entstehen farblose Nadeln, deren Menge
80 pCt. der Theorie betrdgt. Fiir die 1. Analyse wurde ams
40-procentiger Salpetersiure, fiir die 2. aus Alkohol, fiir die 3. zuerst
auns Salpetersiiure, dann aus Eisessig umkrystallisirt.

CquOnNa. Ber. C 66.0, H 4.0. N 14.0.
Gef. » 66.2, 66.1, 65.8, » 3.9, 3.5, 3.8, » 144, 14.1.
Mol.-Gew. in Phenol. Ber. 200. Gef. 178. .

Farblose Nidelchen aus Eisessig, die beim Erhitzen sublimiren.
Bei 280° schwirzen sie sich, sodass ein Schmelzpunkt nicht beobachtet
werden konnte. In allen Ldsungsmitteln schwer ldslich, leichter in
Pyridin. Von Alkalien mit griingelber Farbe, von Sodalésung erst
beim Kochen aufgenommen. Das Silbersalz liefert mit Jodmethyl
einen alkaliunldslichen Aether. Oxydations- und Reductions-Mittel
sind ohne Einwirkung. In chloroformischer Suspension mit Brom
versetzt, entsteht ein rother, krystallinischer Niederschlag, der aus
einem Bromadditionsproduct besteht, welches an der Luft in seine
Componenten zerfillt.

Monobenzoylverbindung.
Nach Schotten-Baumann dargestellt. Verfilzte Nadeln aus
viel kochendem Alkohol. Leicht 15slich in Chloroform. Schmp. 185°.

CmHmOaNg. Ber. C 71.0, H 3.9, N 9.2,
Gef. » 71.3, » 3.4, » 9.3.

Monophenylhydrazon.
Entsteht beim Aufkochen mit der finffachen Menge Phenyl-
hydrazin. Nachher behandelt man mit verdiinnter Essigsiure, sangt
ab und wischt mit Alkohol und Aether. Ziegelrothe, verfilzte Nidel-
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chen aus kochendem Eisessig. Schmp. 2720 unter Zersetzung. In
den meisten Solventien schwer l8slich. Von concentrirter Schwefel-
siare mit violetter Farbe aufgenommen. In Alkalien erst beim Er-
wiitmen mit brauner, in alkoholischem Kali schon bei gewdhnlicher
Temperatur mit griiner Farbe lislich, die auf Zusatz von Wasser in
Braun umschligt. — Dass Diketonapbtodibydropyrazol nur mit 1 Mol.
Phenylhydrazin reagirt, spricht nicht gegen die Anwesenheit von zwei
Carbonylgruppen, weil auch andere Diketoverbindungen diese Eigen-
schaft besitzen.

Monoxim.

Die schwach alkalische Ldsung des Naphtoketopyrazols wurde
mit iiberschiissiger Hydroxylaminchlorhydratlosung 6 Stunden er-
wiirmt. Beim Ansdiuern fiel ein gelblicher Niederschlag aus, der aus
Eisessig oder Pyridin umkrystallisirt warde. Nidelchen, Schmp. 2769,
mit 1 Mol. Krystallwasser aus verdinntem Pyridin. Die alkalische
Lisung ist gelb.

Cit HyOgN;. Ber. C 56.6, H 4.7, N 18.0, 1H,0 7.7,
Gef. » 56.4, » 4.1, » 182, 180, » 7.2

Dioxydiketonaphto-dihydrepyrazol.

Diese schone Verbindung entsteht durch Verseifung der unten
beschriebenen Acetylverbindungen durch Siéuren oder Alkalien. Am
zweckmiissigsten 16st man das Acetylderivat in heissem Eisessig, fiigt
1 Vol. Wasser und 1 Vol. concentrirter Salzsiiure zu und erwirmt
bis die zuerst griine Lésung dber Gelb in Orange iibergegangen ist.
Nach einiger Zeit erstarrt die Fliissigkeit zu einem Brei feiner, ver-
filzter, orangerother Niidelchen, die aus Eisessig oder verdiinntem
Pyridin umkrystallisirt werden kénnen. Die Substanz besitzt grosses
Sublimationsvermégen. Schmp. 300. In allen Losungsmitteln schwer
l6slich; die geringsten Mengen ertheilen denselben gelbgriine Fluor-
escenz. Concentrirte Schwefelsiure 16st mit rother Farbe und braun-
gelber Fluorescenz, wiihrend die Schwefelsiurelésung des Naphtazarins
blauroth ist und keine Fluorescenz besitzt. Die alkalische Losung
ist fuchsinroth, die des Naphtazarins dagegen bekanntlich blau.

Diacetyldioxydiketonaphto-dihydropyrazol.

Je 3 g Diacetylnaphtazarin werden in Chloroform geldst und bei
0% in #therisches Diazomethan aus 3 cem Nitrosomethylurethan ge-
gossen. Die Mischung firbt sich dunkelroth und nach einiger Zeit
entsteht ein gelblicher Niederschlag. Nach 2-tigigem Stehen wird
abfiltrirt und aus Aceton umkrystallisirt. Nadeln, Schmp. 175%. Aus-
beute 50 pCt. — In den meisten Solventien achwer 16slich, ausser in
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Pyridin oder heissem KEigessig. Die alkalische Losung ist violet,
Séuren fillen daraus die freie Dioxyverbindung in rothen Flocken,
Die Verbindung ist schwer zu reinigen. ‘
Cis HijaOgNa.  Ber. C 57.0, H 3.8, N 8.9.
Gef. » 564, 56.9, » 3.4, 3.4, » 8.6.

Triacetylderivat

Diese Verbindung, in welcher zwei Acetyle an Sauerstoff, eins
an Stickstoff gebunden ist, zeichnet sich vor den bisher beschriebenen
Verbindungen durch ihre Krystallisationsfihigkeit ans. Man erhilt sie
durch Auflosen der Diacetylverbindung in der 10-fachen Menge Essig-
siureanhydrid nach dem Hinzufiigen von Alkohol als gelbe Krystall-
magse, die aus kochendem Kisessig in griinstichigen Blittchen krys-
tallisirt, welche bei 173Y zu einer orangefarbenen Fliissigkeit schmelzen.

Sebr schwer l8slich; am leichtesten in Pyridin, Die Lésung in
concentrirter Schwefelsiure ist fuchsinroth. Daurch Siduren oder Al-
kalien leicht verseift. Die L&sung in wenig Alkali ist gelbroth und
wird durch mehr Alkali fuchsinroth.

CisHiiN:03. Ber. C 51.0, H 3.8, N 1.8.
Gef. » 57.5, 56.9, » 3.5, 3.6, » 8.0, 8.3.

Pyrazol-4.5-dicarbonsiinre.

1. Durch Oxydation des vorstehenden Triacetates. Die
‘Wah!l des Oxydationsmittels ist auf das Oxydationsproduct ohne Ein-
fluss; auch ist es gleichgiltigz, ob man in alkalischer oder saurer
Losung arbeitet. Am einfachsten ist es, das Triacetat mit der
20—30-fachen Menge ca. 13-procentiger Salpetersdure (1 Vol. Salpeter-
sidure vom spec. Gewicht 1.38 und 2 Vol. Wasser) zu kochen, bis
eine farblose, klare Ldsung entstanden ist, aus welcher nach lingerem
Stehep die Sdure in weissen wolligen Niidelchen auskrystallisirt. Aus
der Mutterlauge kann durch Eindampfen eine weitere Menge gewonnen
werden. Sie wird aus ca. 30 Theilen heisser, ca. 13-procentiger Sal-
petersiure umkrystallisirt. Weisse glinzende Nadeln mit 1 Mol. Kry-
stallwasser, die schon an der Luft verwittern und matt werden.
Schmp. 260° unter Gasentwickelung.

CsH, 04N9, B20. Ber. C 34.5, H 3.4, N 16.1, H,0 10.3.
Gef. » 344, » 4.0, » 164, » 10.5 im Mittel.

Die Siure ist in heissem Wasser leicht 1dslich, beim Erkalten
erstarrt die Ldsung zu einer durchsichtigen Gallerte, was dusserst
charakteristisch 1st. In Alkohol ist sie leicht 13slich, ohne wieder dar-
aus zu krystallisiren. Schwerldslich ist sie in Aether, unlgslich in
Chloroforn. Wir konnten sie nur aus méssig verdinnter Salpeter-
siure umkrystallisiren.
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2. Aus Pyrazolin-4.5-dicarbonsiuremethylester. Die
Darstellung der Pyrazoldicarbonsiiure aus diesem Ester hatte deren
Identification zum Zweck. Man erhilt sie am einfachsten durch
Kochen des Esters mit 20-procentiger Salpetersiure, wodurch gleich-
zeitig oxydirt und verseift wird. Die Isolirung geschieht, wie oben
bescbrieben.

Man kann aber obigen Ester auch zuniichst durch Oxydation mit
Brom nach E. Buchner?) in Pyrazol-4.5-dicarbonsiureester (s. u.)
dberfihren und dann erst mit Siuren oder Alkalien verseifen.

CsH{02Ns, H;0. Ber. N 16.1, HsO 10.3.
Gef. » 159, » 10.1.

Pyrazol-4.5-dicarbonsiuremethylester.

Pyrazolin-4.5-dicarbonsiureester ) wird in ca. 6 Theilen Chloro-
form bei gewdhnlicher Temperatar gelost und bei 0° allmihlich mit
der auf 1 Molekil berechneten Menge Brom versetzt, wobei momentan
Entfiirbung stattfindet. Dann wird durch einen trocknen Luftstrom
zur Trockne gebracht, mit Natriumbicarbonatlésung gewaschen und
aus heissem Wasser umkrystallisirt. Weisse verfilzte Nadeln, Schmp.
141° In den meisten Losungsmitteln ldslich. Von Soda ohne Kohlen-
siureentwicklung aufgenommen.

CG:H;04Na. Ber. C 45.6, H 4.3, N 15.2.
Gef. » 45.3, » 4.5, » 156.2.

Pyrazol.

Erhitzt man die Pyrazoldicarbonsiure in einem Fractionirkdslb-
chen dber den Schmelzpunkt, so entweicht Kohlendioxyd und in der
Vorlage ist ein weisses Krystallpulver und ein allmihlich erstarrendes
Oel. Letzteres ist Pyrazol. Es krystallisirt aus Ligroin in glas-
glinzenden Prismen vom Schmp. 69—70°. Die wiiserige Losung zeigte
neutrale Reaction. Das Pikrat schmilzt bei 160% Sublimat oder Silber-
acetat gaben auf Zusatz von Ammoniak weisse Fillungen.

Die angefiihrten Pyrazolderivate werden von Hrn. E. von Krafft
nliber untersucht.

) Ann. d. Chem. 273, 246.
N H. v. Pechmann, diese Berichte 27, 1890.





