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Zur Reinigung wird dieses noch stark verunreinigte Product am 
beaten mehrmals mit kleinen Mengen siedenden Essigesters behandelt, 
wobei ein Theil des festen Products mit brauner Farbe in Losung 
gebt. Beim Abkiihlen scheiden sich aus dem Essigester gelbe Kry- 
stallbllttchen ab, deren Menge ungefahr 7-8 g betragt. Zur Reinigung 
wnrden sie nochmals aus siedendem Essigester urngelost urid zur 
Analyse im Vacuum iiber Schwefelsaure getrocknet. 

0.1826 g Sbst.: 03335 g CO,, 0.0795 g H10. - 0.1344 g Sbst.: 0.2F36 g 
CO2, 0.0662 g HsO. 

CloHlaOs. Ber. C 50.34, H 4.59. 
Gef. )) 49.81, 50.10, )) 4.83, 4.81. 

Beim Erbitzen im Capillarrohr schmilzt die Verbindung bei 125" 
(corr. 126O) zu einer gelbbraunen Fliissigkeit. 

Von kaltem Wasser wird sie kaum, ziemlich schwer von siedendem 
Wasser aufgenommen. 

In heissem Alkohol oder Aceton lost sie sich ziemlich leicht und 
kryatallisirt daraus in dunnen, gelben Prismen. In kaltem Eesigester 
ist der Korper bereits betracbtlich lijslich, sehr leicht in der Siede- 
hitze. Er acheidet sicb aus diesem Liisnugsmittel in gelben, sechs- 
seitigen, meist langgestreckten Tafeln aus. 

Beim Schiitteln mit verdunnter Kalilauge gebt die Substanz in 
kurzer Zeit in Lijsung; sie wird aber offenbar dabei zersefzt, denn 
beim Ansauern der gelbrothen Liisung erhalt man nur eine gauz ge- 
ringe Menge weisser Flocken. 

Auch von einer wa;isrigen Liisung von Natriumbicarbonat wird 
der Ester bei anbaltendem Schiitteln aufgenommen Allein auch hier 
findet Zersetzung statt, und beim Ansauern fiillt nichts sus. 

190. Franz Sachs und Wil l ibald  Everding: 
Ueber den symm. Trinitrobensaldehyd. 

[Aus dem 1. chem. Institut der Universitiit Berlin.] 
(Eingegangen am 14. Marz 1903.) 

Vor einem Jahre') hatten wir mitgetbeilt, daas es  uns gelungen 
war, auf dem gleichen Wege, wie F. S a c h s  nnd R. K e m p f  den 
2.4-Dinitrobenzaldehyd erhalten hatten, auch den 2.4.6-Trinitcobeneal- 
dehyd zu gewinnen, namlich durch Condensation des 2.4.6-Trinitrotoluols 
mit Nitrosodimethylanilin in soda-alkalischer Losung zu dem Azo- 
methin C6Ha(NO&. CH:N. CsH4. N(CH& nnd Spaltung dieses Pro- 

*] Diese Benichte 35, 1236 [1902]. 
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ductes durch Mineralsauren in den Aldehyd und Dimethyl-p-phenylen- 
diamin. Wir  haben inzwischen den Aldehyd genauer untersucht und 
geben im Folgenden unsere Resultate. 

Die Eigenschaften des Trinitroaldehydes stimmen mit denen der  
Dinitrooerbindungen iiberein. W i r  konnten die entsprechenden Derivate 
erhalten, so z. B. durch partielle Reduction ein Dinitro-amino-benzald- 
oxim, durch Umlagerung im Licht eine DinitronitrosobenzoGsaure 
U. s. w.; nur in einer Beziehung weicht der zu besehreibende Aldehjd 
ron dem Dinitrobenzaldehyd ab,  er  scheint sich namlich rnit Aceton 
und Alkali nicht zu einem Tetranitroindigo zu condensiren. 

D i m e t h y l a m i d o a n i l  d e s  2.4 .6-Trini trobenzaldehyds ,  

70  g 2.4.6-Trinitrotoluol und 50 g Nitrosodimethylanilin wurden in 
acetonischer Losung (weil die Nitroverbindung in Aceton bedeutend 
leichter loslich ist als in Alkohol) unter Zusatz von 30 g fester Soda 
eine Stunde am Riickflusskiihler gekocht. Die Losungsfarbe schlug 
bald van griin in  braunroth urn, nach einer halben Stunde begann 
sich das Condensationsproduct in  griinen Brocken abzusetzen. Nach 
dern Erkalten wurde abgesaugt, mehrmals mit 25-procentiger 
Essigsaure nachgewaschen und dann rnit mehreren Litern Wasser aus- 
gekocht. Ausbeute 85 pCt. Das  Azomethin bildet schwarzgriine, 
metallglanzende Nadeln, welche in Benzol, Toluol, Eisessig, Aceton, 
Essigester und Chloroform rnit rotlichvioletter Farbe  schwer liislich 
sind. In Benzogsaureester lost es sich rnit tiefblutrother Farbe und 
krystallisirt daraus in rliombischen Blattchen , haufig zu Zwillingen 
verwachsen, schwarz, in  diinnen Schiehteu dunkelrubinroth durch- 
schimmernd rnit broncegriinem Reflex. Aus Nitrobenzol krystallisirt 
es in Nadeln, die nach der  Analyse ein Molekiil Krystallnitrobenzol 
enthalten. Bei 2680 zersetzt es sich explosionsartig, desbalb konnten 
hier, wie such bei einigen der folgenden Verbindungen keine stimmen- 
den Iioblenwasserstoff-Analysen erhalten werden. 

CGH,(~T~~)~.CH:N.C~H~.N(CH~)~. 

0.1908 g Sbst.: 18 ccm N (22O, 758 mm.) 

Der T r i n i t r o b e n z a l d e h y d  selbst ist bereits im vorigen Jahre  
CljH13OsNs + C~HE,.SJOZ. Ber. N 17.40. Gef. N 16.80. 

beschrieben worden. 

2.4.6 - T r i n i  t r o b enz a1 d e h y d -Y h e n  y 1 h y d r a  z on. 
Bus dem Aldehyd und Phenylhydrazin in  essigsaurer Losung. 

Leicht liislich in  heissem Aceton Rothbraune Nadelchen, Schmp. 202O. 
und Eisessig, sehr schwer in Alkohol, Aether und Benzol. 

0.0966 g Sbst.: 18 ccrn N (180, 760mm). 
C13H906N5. Ber. N 21.14. Gef. N 20.57. 
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B enz y l p  h e n y  1 h y d r a z o n ,  CS Hq (NO&. CH: N. N (CsHs) .CH2. Ca HJ. 
Leicht liislich in kaltem Aceton, heissem Eiaessig, Essigester, 

Chloroform, wenig in Alkohol, Aether, unloslich in Petrolgther. 
Schmp. 161O. 

0.1419 g Sbst.: 0.2966 g CO$, 0.0486 g &O. 
CgoH1506N5. Ber. C 57.00, H 3.56. 

Gef. 56.62, )) 3.80. 

p - N i t r o - p h e n y  1 h y d r a z o n ,  CsHs(NO&.CH:N.NH .CsHc.N02. 
Hellrothe feine Nadelchen aus heissem Aceton, Schmp. 247". 

Sehr achwer liislich in Alkohol, Chloroform und Eisessig, leichter in 
Essigeeter und Nitrobenzol. 

0.1274 g Sbst.: 25 ccm N (230, 757 mm). 
C I ~ H E O S N ~ .  Ber. N 22.34. Gef. N 22.04. 

A 11 i I,  2.4.6 - Tr i n  i t ro b e n z y 1 i d e n - a n i li n, C6Hz (N02)a. CH : N. C&. 
Aus den Componenten in alkoholischer Lijsung durch Erwarmen 

auf dem Wasserbade. Auf Zusatz von verdiinnter Essigsaure fallt 
das Anil &us. Leicht loalich in Benzol, Aceton, schwer in kaltem 
Alkohol. 

0.1054 g Sbst.: 0.1932 g COa, 0.0'274 g H20. - 0.1 195 g Sbst.: 18.8 corn N 
(23,'J, 757 mm). 

Gelbrothe Nsdeln vom Schmp. 162O. 

C13&06N4. Ber. C 49.36, H 2.53, N 17.72. 
Gef. B 49.99, 2.84, * 17.66. 

O x i m ,  CgH2(NO&.CH:N. OH. 
Krystalle aus Alkohol, Schmp. 1580, leicht losiich in Alkohol und 

0.1001 g Sbst.: 19.Sccm N (820, 749mm). 
Aceton, unloslich in Wasser. 

C ~ H J O ~ N A .  Ber. N 21.87. Gef. N 22.09. 

D i n  i t r o a m in o b e n z a1 d o  xi m , CS H:, (NO& (NHr) CH : N.  OH. 
4 g Trinitrobenzaldoxim wurden in 14 ccm Alkohol gelost und 

allmahlich in 20 ccm Schwefelammonium gegossen. Die Fliissigkeit 
farbte sich unter Erwarmung blutroth. Dann wurde in einer Schale 
zur Trockne verdampft, der Riickstand in Alkohol geliist und mit 
Thierkohle aufgekocht. Nach dem Abdestilliren des Alkohols wurde 
der Riickstand aus Wasser umkrystallisirt. Man erhielt 80 1.2 g DG 
nitroaminobenzaldoxim vom Schmp. 243"; es liist sich leicht in Wasser, 
Alkohol und Aceton. Nach der Analyse ist eine Nitrogruppe reducirt 
und zwar vermuthlich (nach Analogieschliissen) die in p-Stellung be- 
findliche, sodass die Verbindung ala 2.6 - D in i t  r 0- 4- nmi n o b enz  a1 d - 
o x i m  zu bezeiehnen wdre. 
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0.2483 g Sbst.: 0.3353 g COS, 0.062Gg BsO. - 0.0526 g Sbst.: 11.4 ccm N 
(230, 765 mm). 

C?H605N,.  Ber. C 37.14, H 2.65, N 24.77. 
Gef. * 36.82, * 2.80, n 24.59. 

U m l a g e r u n g  d e s  A l d e h y d s  d u r c h  L i c h t .  
1 g Trinitrobenzaldehyd wurde in  kaltem Beuzol geliist und im zuge- 

schmolzeneu Rohr drei Wochen den] Licht ausgesetzt. Es hatten sich 
0.4 g eines braunlichgelben Niederschlages ausgeschieden, durch Ver- 
dampfen des Benzols konnten noch 0.5 g des gleichen Kiirpers ge- 
wonnen werden. Die Verbindung ist in Arnrnoniak liislich und schmilzt 
bei 229O nnter Zersetzung. Sie enthiilt nach der Analyse ein Molekiil 
Benzol. Unter Beriicksichtigung der Arbeiten von C i a m i c i a n  und 
S i l b e r  diirfte in ihr eine 2 .6 .Din i tro -2 -n i t roso -benzo&saure  
vorliegen, die durch intramolekulare Umlagerung entstanden ist : 

CHO COOH 
N 0 2 ,  '>NO2 NOq'"'N0 

I ---+ ' I  
\/ \/ 

Nos NOz 
0.1761 g Sbst.: 0.3150 g Con, 0.0451 g BaO. - 0.1255 g Sbst.: 14.8 ccm N 

(220, 761 mm). 
C?&o?& + CeHg. Ber. C 48.90, H 2.52, N 

Gef. * 48.78, * 3.03, s 
13.16. 
13.11. 

191. Karl  Dziewodski:  Ueber Dekacyclen (Trinaphtylen- 
benzol), einen neuen hochmolekularen aromatischen Kohlen- 
wasserstoff, und iiber Dinaphtylenthiophen, einen rothen 

Thiokorper. 
(E rs t e M i t t  h e i  I un g). 

[Vorgelegt der Akademie der Wissenschaften zu Krakau I)> 

(Eingegangen am 9. Mitrz 1903.) 
Die ermten Versuche zur Dehydrogenisirung von Acenaphten, 

CloH6<kHII wurden, im Jahre  1874 von A. B e h r  und A. van Dorp2) 

gernacht, wobei ein neuer, um zwei Wasserstoffatome armerer Kohlen- 

CHP 

CH 
wasserstoff, Acenaphtylen, CloHs<.' erhalteu wurde. Gleich darauf 

CH' 
bemuhte sich M. Blument  hals)) ,  die beiden anderen Wasserstoff- 

1) Vergl. Bull. international de 1' Academie des Sciences de Cracovie 

2, Am. d. Chem. 372, 263. 
Fevrier 1903. 

3, Diese Berichte 7, 19@? [1874j. 


