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644. O t t o  Die l s  und Arthur vom Dorp: 
Ueber die Constitution der Mono - Semicarbazone und -Aoetyl- 

hydrazone von 1 .a-Diketonen. 
[Aus dem I. Berliner UniversitLtalaboratorium.] 

(Eingegangen am 4. August 1903.) 
Wie aus einer friiberen Arbeit des Eineii von uus’) hervorgeht, 

l6st sich das Monosemicarbazon des Diacetyls auffalliger Weise in Al- 
kalien mit tiefgelber Farbe Es war damals die Ansicht ausgesprochen 
worden, dass diese Eigenschaft wahrscheinlich auf die Anwesenheit 
einer Oxyvinylgruppe im Molekiil zuriickzufihren sei, derart, dass dem 
Diacetylmonosemicarbazon, resp. seinen Alkalisalzen folgende Forme1 

CH2 : C (OH). C(:N. NH. CO. NHa) . CHs 
zukomme. Wir haben inzwischen die Untersuchung auf zwei weitere, 
analoge Monosemicarbarone, namlich die des Acetylpropionyls, 
CH3 .CO. CO.  Ca H g ,  und des Acetylbenzoyls, CHd .CO.  CO. CsHs, aus- 
gedehnt und auch bei diesen Verbindungen ein gleiches Verhalten 
qegen Alkalien beobachtet. 

Ferner war  in der bereits erwahnten Abhandlung die Umwaodelung 
d e s  Diacelylmonosemicarbazons durch Essigsliureanhydrid beschrieben 
worden, wobei in recht glatter Reaction das Acetylhydrazon des Di-  
acetyls : 

entsteht. Es war dalnals constatirt worden, dass auch diese Subetanz 
gelb gefarbte, in Wasser leicht losliche Alkalisalze bildet. - Die 
je tz t  lieu dargestellten Acetylpropionyl- ond Acetylbenzoyl-Mono- 
semicarbazone zeigen dieselben Eigenschaften; auch sie werden durcli 
Essigsaureanhydrid leicht und glatt in  alkalilijsliche Acetylhvdrazone 
ii bergefiihrt. 

Zur weiteren Aufklarung diente uns ein Vergleich zwischen deu 
Semicarbazonen des Camphers und des Campherchinone. Das Erstere 
zeigte, wie zu erwarten war, eine vBllige Indifferenz gegeniiber Alkali, 
wahrend die letztere Verbindung: 

CH3. CO. C(: N. NH. CO CHS). CH3, 

C.CH3 

HkC,’ ” /\C:N.NH.CO.NHa 
1 CH~.C.CH~ j 

CH 
wieder das chsrakteristische Verhalten der eben erwahnten Mono- 

1) Diese Berichte 35, 347 [1908]. 
Berichte d. D. cbem. Gesellsohaft. Jabrg. XXXVI. 203 
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Semicarbazone und -Acetylhydrazone zu erkennen gab, Man konnte 
nun annehmen, dass die Fahigkeit dieser Verbindungen, gelb gefarbte, 
wasserlosliche Alkalisalze zu bilden, bedingt ist durch die Gruppirung: 

R.CO. C .R 
P T '  
.. 

die ja  auch in den sogenannten Isonitrosoketonen, 
R.CO.C . R  

N.OH, 
enthalten ist. Allein abgesehen daron, dass diese Annahme keine Er+ 
klarung ist, scheint uns eine Thatsache entschieden gegen sie zu 
sprechen. Wir haben niimlich gefunden, dass das  Benzilmonoeemi- 
carbazon als  solches, 

C ~ H S .  CO. C (: N .NH. CO. NI&). CsH5, 
r o n  verdiinnten Alkalien n i c h t  aufgenommen und auch nicht gelb 
gefarbt wird. Each  liiugerem Schiitteln geht die Verbindung aller- 
dings in Losung, aber farblos und nicht als Salz des Semicarbazons, 
sondern des Oxy-diphenyl-trinzins: 

C . CsElb 
N ," \,C. C6H5 

HO . C1,)'N I '  3 

iv 

es ist also niit der Lasung i n  Alkali gleichzeitig Wasserabspaltung 
erfolgt. 

Unsere oben angedeutete Anschauung erkliirt die Nichtloslichkeit 
des Benzilmonosemicarbazons in Alkalien in  einfacher Weise dadurch, 
dass in dieser Verbindung die Bildong der Oxyvinylgruppe ausge- 
schlossen ist. - Zur experimentellen Restatigung unserer Annahme 
versuchteii wir schliesslich, die Semicarbazone oder Acetyl bydrazone 
durch Alkylirung in Sanerstoffiither iiberzufiihren. Leider veriief d a 5  
Experiment nicht entscheidend. Zwar gelang es uns, die Acetylhy- 
drazone des Diacetyls und des Acetylpropionyls in ausserordentlich- 
charakteristieche Methylather zu verwandeln; allein bei der Spaltung 
dieser Substanzen zeigte es sich, dass die Alkglgruppe an den Stick- 
stoff getreten war: die Spaltungsproducte sind das zu Grunde liegende 
Diketon und Methylacetylhydrazin. 

Dieses Resultat ist natiirlieh fiir die Discussion der rorliegenden 
Frage belangloe, denn zahlreich sind die Beispiele, WO die Alkylgruppe 
eine audere Stelle einnimmt als das betreffende Metallatom. - Mog- 
1;clierweise wird es gelingen, durch Anwendung von H a l o g e n a c y l e n  
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brauchbarere Resultate zu gewinnen, iiber welche spater berichtet 
werden 8011. 

A c e t y l p r o p i o n y l - m o n o s e m i c a r b a z o n .  
1 g Acetylpropionyl (1 Mol.) wird in 15 g Wasser gelost und 

unter Eiskiihlung rnit einer Liisung von 1.1 g salzsaurem Semicarbazid 
(1 Mol.) in 3 5 ccm Wasser versetzt. Es scheiden sich alsbald hiibsche, 
weisse Rrystalle aus, welche nach beendigter Abscheidung filtrirt, rnit 
kaltem Wasser ausgewaschen und aus siedendem, absolutem Alkohol 
umkrystallisiIt wcrden. 

Zur Analyse wurde das  Product im Vacuum iiber Schwefelsaure 
getrocknet. 

N (22". 'iC5.5 mm). 

Die Ausbeute betragt 1.2 g. 

0.1725 g Sbst.: 0.2891 g COS, 0.1029 g H,O. - 0.1454 g Sbst.: 33.8 ccm 

Cs811OaN.1. Ber. I: 45.49, H 7.06, N 26.75. 
Gef. 45.72, a 7.20, x 16.53. 

Der  Korper schmilzt beim Erhitzen im Capillarrohr bei 2090. Er 
ist leicht lijslich i n  heissem Eisessig und kochender, 50- procentiger 
Essigsaure. Beim Erkalten scheidet e r  sich aus beiden Fliissigkeiten 
in Bliittchen aus. Von Aether und Petrolather wird das Monosemi- 
cnrbazon in der Kalte und Warme schwer, von Chloroform und Ben- 
zol in der Kiilte wenig, in der Siedehitze leicht anfgeuommen. 

Beim Uebergiessen rnit verdiinnter Natron- oder Rali-Lauge geht 
die Substanz mit gelber Farbe in Liisung. Fiigt man zu Letzterer 
33-proc. Natronlauge, so sclieidet sich das Natriumsalz in gelben Na- 
deln ab. Es ist in menig Wasser sehr leicht 16sIich, wird aber  dnrcli 
mehr Wasser sofort hydrolytisch gespalteit. 

Sodaliisung nimmt das Semicarbazon in der Kalte kaum, wobl 
aber in der Hitre  rnit gelber Farbe anf. Beim Abkiihlen scbeidet sich 
die Verbindung unreriindert wieder aus, wobei die Fliissigkeit sich 
entfarbt. 

Beim Erwarmen rnit verdiinnteu Miueralsauren zersetzt sich der 
K6rper. Acetylpropionyl entweicht, und glcirhzpitig fiirht sich die 
Eaure FlGssigkeit tiefroth. 

A c e  t y 1 p r o pi on  J 1 - rn o n  o a c e t y 1 h y d r a z o n. 
I .4 g reines Acctylpropionrlmouosemicarbazon wird fein gepulvert 

und mit 4 ccm frisch destillirtem Essigsaureanhydrid l ' /a Stunden ge- 
kocht. Unter Entwickelung von Kohlendioxyd entsteht nach etwa 
5 Minuten eine klare, gelbe Liisung, die allnilihlich rothbraun wird. 
Man versetzt dann unter sorgfaltjger Kiihlung und Umschiitteln tropfen- 
weise mit 14 g 33-procentiger Knlilauge und fiigt einige Tropfen 50- 

203 * 
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procentige Essigsaure bis zur schwach sauren Reaction hinzu. Hierbei 
scheidet sich ein gelblicher Korper  ab, welcher nach '/a -stiindigem 
Stehen des Reactionsgemisches in Eis abfiltrirt und rnit kaltenl Wasser 
aosgewaschen wird. Die Miitt~rlnuge wird rnit heissem Essigester 
durcbgeschuttelt und Letzterer verdampft, wobei noch eine geringe 
Menge des Reactionsproductes gewonnen wird. - Die Ausbeute be- 
tragt 0.7 g. Zur Reinigung kann man das Product zwei Mal aus 
Aceton umlijsen oder mit  Aether aufnebmen, d a m  den Aether 
rerdampfen und den Rucks tand  aus wenig Methylalkotrol urnkrystalli- 
siren. Zur Analyse wurde dag Product im Vacuum iiber Schwefelsaure 
getrocknet. 

N (190, 757 mm). 
0.1456 g Sbst.: 0.3877 g COS, 0.1038 g Ha0. - 0.1236 g Sbst.: 19.5 ccm 

C7HlaOlNs. Ber. C 53.85, H 7.69, N 17.95. 
Gef. U 53.89, D i .90, )) 18.07. 

Beim Erhitzen im Capillarrohr schmilzt die Verbindung bei 1300. 
Sie lcist sich in heissem Wasser ziemlich leicht und scheidet sich beim 
Erkalten wieder krystallinisch ab. 

Auch von Aceton, Ewigester, Aether, Benzol und 50-procentiger 
Essigsaure wird die Substanz in der Warme leicht aufgenommen. In 
verdunnten Alkalien lost sie sich beim Umschutteln mit gelber Farbe, 
und dnrch Zusatz  TO^ concentrirter, 33-procentiger Natronlauge gelingt 
e s  auch hier, das Natriumsalz in gelben Nadeln abzuscheiden. Er- 
warmt man die alkalische Liisung etwa ' / a  Stunde auf dem Wasser- 
bade, so bildet sich M e t h y l a t h y l a z i a t h a n ,  

CH:( .C: N 
C2H5. C:X,  

. .  

ein gelber, krystallinischer Kiirper, welcher beim Erhitzen im Ca- 
pillarrolir bei 2 0 P  schmilzt. 

Uebergiesjt man das Acetylhydrazon rnit verdiinuter Salzsanre, 
so entsteht zunachst das Hydrochlorat. Beim Erwlirmeii tritt Spaltung 
ein; eg entweicht das Diketon, und aus dem Riickstande krystallisirt 
beim Erkalten Hydrxzinchlorhydrat. 

D a r s t e l l u n g  :ius d e m  D i k e t o n  rnit A c e t y l h y d r a z i n .  

Man .lcist 0.74 g Acetylhydrazin in 2 ccrn Wasser, 1 g Acetylpro- 
pionyl in 15 ccm Wasser und vermischt beide Flussigkeiten. Nach 
etwa 1-2 Minuten scheidet sich das Acetylhydrazon fast quantitativ 
aus. Zur Reinigung wird der Korper ein Mal aus Methylalkohol um- 
geliist und schmilzt d a m  richtig bei 130O. 
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A c e  t y 1 b e n  z o y 1 -m o n 0 s  e tri i c a r  b a z  on. 
Das Acetylbenzoyl wurde nach der Kolb'schen Methode I )  am 

Phenylaceton dargestellt, wobei indessen einige Verbesserungen ange- 
bracht wurden. Das Isonitrosophenylaceton wird namlich vortheilhaft 
aus der alkoholischen Liisung durch verdiinnte Schwefelsaure ausge- 
fallt und der so erhaltene K6rper in der K l l t e  mit vie1 Aether ex- 
trahirt. Aus 40 g Phenylaceton wurden auf diese Weise 36 g Isoni- 
trosophenylaceto n ge women.  

Auch empfiehlt es sich, die atherischen Extracte des bei der 
Wasserdampfdeatillation iibergehenden Acetylbenzoyls rnit Chlorcalcium 
zu trocknen, da  das Diketon sic11 beim Erwarmen mit feuchtem Aether 
leicht zersetzt. 

1 g Acetylbenzoyl in 3.5 ccin Methylalkohol, 0.75 g essigsaures 
Kalium in 2 ccm Methylalkohol, und 0.75 g salzsaures Semicarbazid in 
1.9 ccm Wasser gelost, werden miteinander bei Zimmertemperatur ver- 
mischt. Nach ' / a  - stiindigem Stehen wird das abgeschiedene Product 
filtrirt, mit Wasser ausgewaschen und aus 35 ccm 95-procentigem Al- 
kohol umkrystallisirt. Die Ausbeute betrlgt 0.95 g. Zur Analyse 
wurde das Product im Vacuuni iiber Schwefelsaure getrocknet. 

0.1634 g Sbst.: 0.3519 g COa, 0.0836 g HaO. - 0.1525 g Sbst.: 27.05 ccm 
N (160, 759.5 mm). 

CloHll02N~.  Ber. C 58.47, H 5.21, N 20.58. 
Gef. 2 58.73, )) 5.68, * 20.66. 

Beim Erhitzen im Capillarrohr schmilzt der Kiirper bei 2130 unter 
Gelbfarbung. Er lost sich leicht in heissem Aceton, Essigester und 
Pyridin, schwer dagegen in warmem Chloroform, Benzol, Petrolather, 
Aether, Schwefelkohleostoff und Methylalkohol. Von verdiinnter Na- 
tronlauge wird die Verbindung in der Kslte, von Natriumcarbonat- 
lijsung our in der Warme mit gelber Farbe aufgenommen; beim Er- 
kalten der  Sodalosung scheidet sie sich unvergndert aus. Durch ver- 
diinnte, lieisse Sauren wird sie zersetzt. 

A c e t y l  be  n z o y  1- r n o n o a c e t y l h y d r a z o n .  
2 g Acetylbenzoylmonosemicsrbazon werden fein gepulrert und 

mit li ccm fririsch destillirtem Essigslureanhydrid 1 ' / a  Stunden am 
Riickflusskiihler gekocbt. Es enteteht zunachst eine klare Losung, 
die allmahlich rothbraun wird. Man kiihlt hierauf sorgfaltig ab, fiigt 
soriel 33-procentige Kalilauge hinzu, bis die Fliissigkeit eben alkalisch 
reagirt, und sauert dann mit einigen Tropfen 50-procentiger Esaigsaure 
wieder an. Die Abscheidung des gelben Korpers vervollstandigt man 
durch l/2- stiindiges Abkiihlen des Reactionsgemisches, und saugt dann 

I) A m .  d. Cbem. 291, 485. 
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die Substanz scharf ab. Hierauf wird sie in der Kiilte mit 100 ccm 
abs. Aether aufgenommen, die aiheripche Liisung verdampft und der 
Riickstand nus Methylalkohol umkrystollisirt. Es scheidet sich dann das 
Acetjlhydrazon in schijnen, weiasen Nadeln ab. Schiittelt man die 
wiissrige Mutterlauge von dem zuerst abgeschiedenen gelben K6rper 
mit heissem Essigester durch und verdampft diesen, so erhalt man 
noch eine geringe Menge des Acetylbydrazons. - Die Ausbeute be- 
tragt 1.8 g. Zur Analyse wurde die Verbindung im Vacuum iiber 
Scliwefelsaure getrocknet. 

0.2073 g Sbst.: 0.4937 g CO?, 0.1115 g HaO. - 0.156 g Shst.: 180 ccrn N 
(14O, 777 mm) 

C ~ I  813OaNs. Ber. C 64.64. H 5 93, N 13.75. 
Gef. n 64.95, 2 5 .9 i ,  D 13.75. 

Der  Schmelzpunkt der Substanz liegt bei 1540. Sie lost sich 
leicht in warmem Essigester, Eisessig, Benzol, Bnilin, Nitrobenzol, 
Methylalkohol, Aethylalkohol und Xylol, dagegen ist sie unloslich in 
Schwefelkohlenstoff. 

Das Verhalten dieses Acetylhydrazons gegen verdun~ite Alkalien 
und Sauren ist genau dasselbe, wie bei den analogell, bereits be- 
schriebenen Verbindungen, und ebenso wie diese Iasst sich die Sub- 
stanz besonders leicht aus Acetylhydrazin und Acetylbenzoyl darstellen. 

0.6 g Acetylbenzoyl werden mit einer LBsung von 1.3 g Acet! I -  
hydrnzin in 1.5 ccm Methylalkohol rermischt und ] / a  Stunde unter 
Eiskiihlung sich selbst iiberlassen. Hierauf wird der abgeschiedene 
Krystallbrei abfiltrirt und aus heissem Methylalkohol umgelijst - 
Scbmp. 154O. 

M e t h y l a t l i e r  d e s  D iace ty l -mouoace ty lhydrazons .  
Da der entstehende Aeiher von Wasser sehr leicht zersetzt wird, 

so muss man sorgfaltig vermeiden, dass wahrend der Darstellung des 
Kaliumsalzes Feuchtigkeit hinzutritt. 

3.5 g reines Diacetglmonoacetylhydrazon werden i n  einer Ein- 
schmelzrChre in 48 ccm frisch destillirtem Xylol bei looQ gelost. 
Hierauf fiigt man 0.9 g Kalium hinzu und erwarmt unter Umschiitteln 
3/4 Stunden auf 1440. Zunachst schmilzt das Kalium, wird dann leb- 
haft unter Wasserstoffentwickelung angegriffen und verwandelt sich 
in kurzer Zeit in ein tief gelbes, fein vertheiltes Kaliumsalz. Man 
kiihlt nun das Einschmelzrohr, welches zweckmaesig bereits vorher 
am offenen Ende verengt worden ist, durch Einstellen in Eis ab, fiigt 
6 ccm Jodmethyl hinzu und erhitzt nach dern Zuschnielzen 15 Stundeo 
auf 100". 

Nach Oeffnung der Rohre wird vom Jodkalium abfiltrirt, dieses 
mit Xylol ausgeivaschen und das Filtrat im Vacuum bei etwa PO0 



rinter 12 mm Druck zur Trockne verdampft. Der  Riickstand wird 
dreimal mit j e  20 ccm siedendeni Petrolather extrahirt, und die Ter- 
einigte Liisung 6 Stunden auf 0" nbgekuhlt. Nach dieser Zeit hnben 
sich schiine, weisse Prismen aus der Fliissigkeit ausgeechieden, welche 
zur Reinigiing noch einmal aus Petrolather umkrystallisirt werden. 

Aus 6.5 g Diacetylmonoacetylhydrazon erhalt man 3.5 g Roh- 
product. 

Zur Analyse wurde der zweimal aus Petrolather umgelijste Me- 
thylather im Vacuum iiber Schwefelsaure getrocknet. 

0.1231 g Sbbt . 0.244 g C02, 0.0571 g HsO. - 0.1Sti9 g Sbst.: 25.9 rcm N 
(17.501 766 mm). 

C,HlsOsNs. Brr. C 53.75, H 7.76, N 17.95. 
Gef. n 54.05, B 7.56, D 15.04 

Der  Aether schmilzt beim Erhitzen im Capillarrohr bei 43O. Er 
iet  sehr leicht Iiislich in kaltem Alkohol, Aether, Essigester, Aceton, 
Henzol und Chloroform, und zersetzt sich rnit Wnsser, Salzsaure und 
Natronlauge. 

S p a l t u n g  d e e  A e t h e r s .  
1.5 g des eben beschriebenen, sorgfaltig gereinigten Methylathere 

werden mit Wasser 3/4 Stunden tiber freier Flarnme erwarmt. Es eut- 
weicht Uiacetyl, welches als Monosenricarbazon vom Schrnp. 22Do ') 
nachgewiesen wurde. Aus dern Riickstande scheidet sich beim Ein- 
dunsten im Vncuuni ein weisser, fester Kiirper sb, in einer Ausbeute 
von 0 5 g. Zur  Reinigung wird er zuniichst in weriig Alkohol gelost, 
das gleicbe Volumen Aether und dann das 1 '/Z-fache Volumen Petrol- 
a ther  zngefiigt Ueberlasst man nun diese Losung etwa 5 Tage bei 
00 sich selbst, so scheiden sich derbe, weisse, wohlausgebildete Kry- 
atalle am.  Zur Analyse wurde die reiiie Verbindung im Vacuum Cber 
Schwefeleaure getrocknet. 

0.1041 g Sbst.: 28.8 ccm N (IS", 774 mm). 

Reim Erhitzen im Capillarrobr schmilzt der KBrper bei 9So, 
C B H ~ O N ~ .  Ber. N 31.85. Gef. N 31.51. 

oachdem er von 950 ab gesintert hat. 

M e t  h y l a  t h e r  d e  s A c e  ty 1 p r o  p i o n  y 1 - m o n o a c e  t y 1 h y d r a z  o n  s. 
2.4 g Acetylpropionjlacetylliydrazou werden in 15 ccm Xylol in 

aeiner Eiuschmelzrohre bei looo gelijst, 0.5 g Ealium binzugefiigt und 
dann unter Umscbiitteln 1 Stunde auf 144" erhitzt. Nachdem die Um- 
wandelung in das ebenfalls tief gelb gefiirbte Kaliumsalz vollendet ist, 
kuhlt man mit Eis und giebt bei 00 5 cclu Jodmethyl hinzu. Nach 
dern Zuschmelzen wird die Rohre 18 Stunden auf 1000 erhitzt. Nach 
Oefhung derselben filtrirt man \on den1 Jodkalium nb und destillirt 

*) loc. cit. 
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das  Xylol des Filtrats bei 12 mm Druck und 40O ab. Der  Ruckstand 
wird '/a Stunde rnit Eis  gekiihlt, dann rnit j e  10 ccm Petroliither drei 
Mal ausgekocht. Lasst man den Extract erkalten, so scheidet sich 
zunachst noch ein Tlieil unangegriffenes Ausgangsmaterial ab. Man: 
filtrirt von diesetn nach etwa einer Stunde ab, dampft die Mutterlauge 
auf  dem Wasserbade bis auf etwa 5 ccm ein, und kiiblt mit einer 
Kaltemiscbung etwa 12 Stunden ab. Dabei scheiden sich schone, 
weisse Prismen in einer Ausbeiite von 0.7 g ab. Zur Analyse kry- 
stallisirt man die Verbindung noch ein zweites Mal nus Petrolather 
um und trocknet sie im Vacuum iiber Schwefelsaure. 

0.1554 g Sbst.. 22.2 ccm N (19.5O, 766 mm). 
CsHt40aNa. Ber. N 16.50. Gel. N 16.55. 

Beim . Erhitzen irn Capillarrobr schmilzt der Kiirper bei 470. 
Er liist sich in der Kalte sehr leicht in Alkohnl, Essigester, Chloro- 
form, Nitrobenzol und Toluol, leicht in Was9er, Aetber, Aceton und 
Benzol. 

Von 10 ccm heissem Petrolather wird etwa 1 g aufgenommeo 
und beim Erkalten in prjichtigeii Prismen wieder ausgescbieden. 

Beim Erwarmen rnit Wasser zersetzt sich der Aether. 

D a r  B t e l l u  n g  v o n C a m  p h e r  o h i n o n -  m o n o  s e m i c a r  b a z  o n  
u n d  d e s s e n  V e r h a l t e n  g e g e n  A l k a l i .  

1 g Campherchinon wird in 4 ccm heissem Methylalkohol gelost 
und mit einer Losung von 0.67 g salzsaurem Semicarbnzid in 1.6 g 
Wasser vermischt. Erwarmt man d a m  die Fliissigkeit noch I Minute, 
und lasst langsam abkiihlen, so scheiden sicb nach kurzer Zeit weisse 
Blattcbeo itus, die bt i  229" ') schmelzen. 

Der  Korper wird von verdiinnten Alkalien bereits in der Hal te  
sehr leicht niit gelber Farbe aufgenomnien und durch 50-procentige 
Essigsaure aus dieser Losung unverandert wieder ausgefallt. 

V e r h n l  t e n i o n  B e n z i I - m o n  o s e m  i c ;I r b a z  on g e g  e n A 1 k a 1 i en. 
Beuzilmonosemicarbazon2) vom Scbmp. 174O wird rnit verdiionter 

Kalilauge krhftig durcbgescbiittelt. Nnch kurzer Zeit liist sich dae  
Semicarbazon auf. Allein die Liisung ist h u m  gefarbt, und iiber- 
sattigt man sie unter Kiihlung rnit 50-procentiger Essigsaure, 50 

scheidet sich nicht mehr das Seinicarbazon, sondero das D i p h e n y l -  
o x y - t r i a z i n 3 )  vom Schmp. 229" ab,  zum Beweise, dass bei der LBRung 
Wasserabspaltung eingetreten ist. 

I )  L a p w o r t h  und C h a p m a n ,  Proceedings of the chemical Society 

*) Diese Berichte 35, 345 [1902]. 3, d u n .  d. Chem. 283, 27 (18941. 
17, 28 [1902j. 


