
2599 

Schon bei den ersten Versuchen erhielten wir etwa 25 pCt. der 
theoretischen Ausbeute an p-Nitrophenol. 

Die Nebenproducte der Reaction haben wir noch nicht ontersucht. 
'Das Studium des Nitromalonsiiurealdehyds werden wir in nichster 
Zeit i n  anderen Richtungen fortsetzen. 

Harvard University, 5. October 1895. 

626. Jo hanne e T hiele: Ueber Phenylaso-oarbonamid 
und -carbonsiiure. 

[Mittheilung aus dem chem. Labor. der Akademie d. Wissensch. in Miinchen.] 
(Eigegangen am 18. October.) 

I m  letzten Hefte der Berichte l )  theilt 0. W i d m a n  Beob- 
achtungen iiber die in  der Ueberschrift genannten Korper mit, gleich- 
zeitig beschreiben auch H a n t z s c h  und S c h u l t z e  a) einige Deri- 
vate derselben. Durch spiiter im Zusammenhange zu publicirende 
Versuche bin ich ebenfalls auf das Studium des Phenylazocarbon- 
amids gefiihrt worden, und knnn die Beobachtungen von W i d m a n  
in einigJen Punkten ergiinzen. 

Die Oxydation des Phenyleemicarb- 
aeids geschieht am besten in neutraler Liisung. 20 g Semicarbazid 
in  moglichst wenig kochendem Wasser geltist, werden auf Eis ge- 
gossen. Darauf setzt man 30 g Magnesiumsulfat zu und liisst bei 
etwa 20° C. so lange gesattigte Permanganatliisung zulaufen, ale 
dieselbe noch verbraucht wird. Eine Gasentwicklung findet dabei 
oicht statt. Das ausgeschiedene Superoxyd und die Magnesia werdeii 
mit Schwefligsiiure in Liisung gebracht. Das ungeliist zuriickbleibende 
Phenylazocarbonamid bildet ein orangegelbes Pulver vom Schmp. 84 O, 

der durch Umkrystallisiren aus organiachen Liisungsmitteln , oder 
Liegen an der Luft auf 1140 steigt. 

Der bei 840 schmelzeude Kiirper enthiilt Krystallwasser und 
zwar scheinen es 2 Mol. zu sein, doch ist eine genaue Beetimmung 
wegen des ausserordentlich raschen Verwitterns nicht ausfiihrbar ; 

(gef. 17.1 pCt., ber. 19.9 f i r  C ~ H J .  N : NCONHe + 2 Hs0). 
Selbst beim Krystallisiren aus Wasser geht das Krystallwaeser 

hiinfig fort nnd der Kiirper schmilzt dann sofort bei 1140. Die 
eonstigen Eigenschaften des Korpers fand ich iibereinstimmend mit 
W i d m  an. 

P h e n  y l a z o c a r  bo n am id. 

1) Dieee Berichte 28, 1925. 3 1. c. 2073. 
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Analyse. (Priip. vom Schmp. 114O). 
Ber. fiir CeH5N:N.CONH2. 

Procente: C 56.38, H 4.70, N 28.19. 
Gef. 8 n 56.37, n 4.82, )) 28.26. 

K a l i  u m v e r  b i n  d u n g. Ein Wasserstoffatom im Phenylazocarbon- 
amid ist durch Kalium ersetzbar. Man erbalt die Kaliumverbindung 
in Form dunkelrotber glanzender Blattchen, wenn man eine Aceton- 
losung des Azoamids mit methylalkoholischem Kali versetzt. D e r  
geringete Ueberschuss Alkali lost die Fallung wieder auf. 

Analyse: Ber. fiir CaH5N: N. CONBK. 
Procenta: N 22.46, K 20.85. 

Gef. a B 22.63, B 20.67. 

Die Verbindung ist unloslich in Aceton, Benzol, Aether, leicht 
loslich in Alkohol, Wasser zersetzt sie und es hinterbleibt niedrig- 
scbmelzendes Krystallwasser haltendes Azoamid. Zersetzungspunkt 
103-104" unter Verpuffung. 

Man erhiilt dasselbe atla 
dem Amid, indem man 10 g desselben mit 15 ccm Kalilauge (1 : 1) 
und 20 ccm Wasser verreibt, und die filtrirte Losung durch Eis ab- 
kiihlt, wobei sich das  phenylazocarbonsaure Kalium in Form orange- 
rother feiner Nadelchen abscheidet. Ebenso entsteht dasselbe Salz 
direct aus Phenylsemicarbazid durch Oxydation in alkalischer Liisnng. 
Nach dem Waschen mit Alkohol ist das Salz anniihernd rein. 

P h e n  y 1 a zo c a r  b o n s  au r e s K a l i  u m. 

Analyse: ger. ffir CeH5N:NCOOK. 
Procente: R 20.74, N 14.89. 

Gef. 8 B 21.29, x 14.64. 

Eine weitere Reinigung ist unausfihrbar, da  das  Salz wie daa 
azodicarbonsaure Kalium l) schon durch Wasser unter Stickstoffent- 
wicklung zersetzt wird. 

Die Zersetzung verlauft complicirt, es wurden Azobenzol, Phenyl- 
hydrazin sowie Benzol nacbgewiesen. 

6- N a p h t y 1 a z o c a  r b o n a m  i d ,  Clo H? . (t) . N :  N . CONH2. 
Wegen seiner Schwerloslichkeit ist das (LNaphtylsemicarbazid 

weit schwerer oxydirbar ale die Phenylverbindung. 5 g desselben 
werden in Eisessig heiss gelost, durch Eis ausgefiillt und durch Zu- 
satz der berecbneten Menge concentrirter Permanganatlosung bei 50 
oxydirt. Nach beendeter Oxydation wird das Mangansuperoxyd 
durch Schwefligsaure entfernt und das  zuriickbleibende p-Naphtylazo- 
carbonamid aus Waseer umkrystalliairt, in dem es schwer loelich iet. 
Orangerothe Krystallchen vom Schmp. 137- 1380. 

1) Ann. d. Chem. 270, 130. ' 
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Analyee: Ber. fin GoH7N:NCONHs. 
Procente: N 21.11. 

Gef. * 21.43, 21.10. 

Bei diesen Versuchen erfreute ich micb der ausgezeichnetem 
Unterstiitzung des Hrn. Dr. Behaghel.  Eine Fortsetzung dereelbeo 
ist im Hinblick auf die Untersuchungen von H a n t z s c h  und VOD 

Widman nicht beabsichtigt. 

616. Johannes Thiele: Hei~vorriohtung fcir Trookenkiieten. 
(Eingegangen am 18. October.) 

Die gewiihnlich zum Heizen von Trockenschrlinken verwendeten. 
Heizschlangen leiden vor Allem an dem Uebelstand, dass die Schrauben, 
mii'deren Hiilfe sie in verschiedene HBhen einzustellen sind, sich nur 
unkequem hantiren lassen. Wahrend des Gebrauchs der Schlange 
verdagt dieee Stellvorrichtung ganz, da die Schrauben dann so heiss. 
werden, dass sie nicht mehr anzufassen sind. Die untenstehend ab- 
gebildete Heizschlange ist von diesen Uebelstiinden frei. Die Schlange 
ist an einer Schiene c d befestigt, welche bei c eine Fiihrung t r k t ,  
die den Fiissen des Trockenschrankes angepasst ist. Eine zweite 
Fiihrung bei d ist an einer Schiene angebracht, welche auf der ersten 
Sa iene  durch 2 Kniipfe e e so befestigt ist, dase sie nacb rechte 

nnd links verschiebbar iet. Die. zweite Schiene ist mit dem Hand- 
griff a, die erste mit dem Griff b verbunden, so dam der Druck einer 
zwiachen beiden Griffen befindlichen Feder die Fiihrungen bei c und 
d auseinanderschiebt und an die Fiisse des Trockenschrankee anpresst. 
Dadurch ist die Heizechlange ganz fest eingestellt, ein Druck auf d i e  




