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Mit m-Toluidin und p-Toluidin erhélt man die entsprechenden
m-Toluol- und p-Toluolazoverbindungen, iber welche spiter berichtet
werden soll.

Dagegen konnten wir mit nitrierten Aminen bis jetzt, ent-
gegen der sonst naheliegenden Voraussetzung, nicht iiber das Mono-
azoderivat herauskommen. L#Bt man andererseits auf die Benzol-
azosalicylsiure p-Nitrodiazoniumchlorid einwirken, so bildet sich
p-Nitrobenzolazosalicylsidure und auBerdem, offenbar durch
Abspaltung der Carboxylgruppe, das Phenoldisazo-p-nitrobenzol
vom Schmp. 278¢ identisch mit dem Produkt, das durch Einwirkung
von 2 Mol. p-Nitrodiazoniumchlorid auf Phenol erhalten wird.

Man krystallisiert das schwer lgsliche Produkt zweckmiBiger-
weise aus Nitrobenzol oder aus Tetrachlorithan (das wir in neuerer
Zeit ofters als Losungsmittel benutzen) und erhilt es so in braunen,
verfilzten Nadeln.

0.1105 g Sbst.: 21.3 cem N (159, 730 mm).

CisHi2NsOs. Ber. N 21.42. Gef. N 21.55,

Die Acetylverbindung schmilzt ber 208°
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Nach Versuchen von Limpricht und Fitze!) sollen sich bei
Einwirkung von Diazoverbindungen auf die p-Oxybenzoesiure unter
Abspaltung der Carboxylgruppe nur Azoderivate des Phenols bilden.

AuBerdem erhielten die genannten Verfasser bei der Einwirkung
von Diazoniumchlorid auf die p-Oxybenzoesiure eine bei 213 —215°
schmelzende Substanz, die der Analyse nach ein Oxyazobenzol sein
sollte, deren Eigenschaften uns aber vermuten lieBen, daf es sich um
das jiingst von uns dargestellte Phenol-2.4.6-trisazobenzol?) handelt..

Wir haben daher die Einwirkung von Diazoniumchlorid auf die
p-Oxybenzoesiure wiederholt, einerseits um das von Limpricht und
Fitze erhaltene Produkt mit unserem Phenoltrisazobenzol zu identi-
fizieren, auBlerdem auch in der I"Jberzeugung, daB die Benzol-azo-p-
oxybenzoesdure sicher unter den Reaktionsprodukten entsteht.

1) Ann. d. Chem. 263, 236 [1884].
3) Diese Berichte 40, 2662 [1907).
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Der Versuch hat unsere Erwartung bestatigt: bei der Einwirkung
von Diazoniumchlorid auf die p-Oxybenzoesdure in sodaalkalischer
Losung erhielten wir neben Phenoldisazobenzol, das sich als Haupt-
produkt bildet, eine geringe Menge der Benzolazo-p-oxybenzoe-
siure, die um so leichter zu charakterisieren war, als sie bereits auf
anderem Wege erhalten wurde ).

Da das Phenoldisazobenzol in der kalten Sodalosung fast unlos-
lich ist, wurde nach der Einwirkung filtriert und aus dem Filtrate
durch Salzsiure die Benzol-azo-p-oxybenzoesaure abgeschieden.

Durch Umkrystallisieren aus Alkohol oder Eisessig erhilt man
sie in gelben Krystallen, die bei 220° schmelzen, mit konzentrierter
Schwefelsdure Monazoreaktion geben (gelbe Losung, die beim Ver-
diinnen gelb bleibt und den Kérper unverdndert wieder abscheidet)
und deren Zusammensetzung durch eine Analyse kontrolliert wurde.

0.0608 g Sbst.: 6.7 ccm N (219, 720 mm).

Ci3H1oN203. Ber. N 11.57. Gef. N 11.87.

Eine Probe davon wurde in bekannter Weise mit Natriumacetat
und Essigsdureanhydrid acetyliert und lieferte das Acetylprodukt, das
aus Chloroform-Alkohol in orangeroten Nadeln vom Schmp. 198—199°
krystallisiert.

Beim Kuppeln in itzalkalischer Losung erhielten wir neben
dem Phenoldisazobenzol, das in weitaus groflerer Menge entstanden
war, den bereits von Limpricht und Fitze beschriebenen Korper
vom Schmp. 215° der sich als Phenoltrisazobenzol erwies.

Da die genannten Autoren bei der Analyse Werte gefunden
hatten, die auf einen Monazokorper stimmten, wurde, trotzdem ein
Zweifel nicht vorhanden sein konnte, dennoch eine Analyse durch-
gefiihrt.

0.0795 g Sbst.: 14.9 cem N (179 727 mm).

CuuHisNsO. Ber. N 20.68. Gef. N 20.7.

Auch die samtlichen Reaktionen stimmen mit dem friiher von uns
dargestellten Praparat iiberein.

Zirich, Chem.-techn. Laboratorium des Polytechnikums.

) K. Auwers und H. Rohrig, diese Bérichte 30, 993 [1897].



