
503. K o n r a d  F r i ed lande r :  
U e b e r  yStilbazo1 mid Tn-Nitro-y-Stilbazol. 

[.lus den1 lantlwirthsc1i.-technolog. Institiit der Universitiit Breslau.] 
(Eingegangcn am 9. August 1905.) 

Zur  Fortsetzung de r  irn 1. Heft diescs Jah rgangs  auf Seite 159 
eractienenen h!ittheiluug iilwr das  SpSt i lbazola  sol1 nunmehr  iiber die 
Redrictioneii dcs  7 Stilbazols, sowie fiber /,~-Sitro-:.-stilbazol und seine 
Reductionen berichtet warden. 

D i h y  d r o -  y - s t i 1 b a z  o 1 ,  C, H,Pi.CHz.CH:,.CsHg. 
:3 g y-Stiibazol murden rnit de r  ca. 5-faciien Meoge rauchender  

Jodwa.serstofYs%ure iiod ei ans rotheni Pkosphor 3 Stunden lang  i m  
Rombenrotir  nuf 150" erhitzt .  Das braunrothe Re:tctionsproduct wurde  
mit  Kali versetzt ,  leicht s u f  dent Wasserbade  zur Vertreibung des  
Phosphorwasserstoffs erwarntt nnd die abgeschiedeoe, freic Base ab- 
gesa:igr. Aus Alkohol unikrpstall isir t ,  bildet das Dihydrosti lbazol 
weisse Niidelchen rorn Sclimp. 65O. 

1).11?0 g Sbst.: 0.34!)1 g Con,  0.0(;31 g HsO. 
C1:HlsN. Eer. C FS.16, H 7.17. 

Gcf. n S5.01, 7.30. 

S ;I 1 z  e tl e s D i h y d r o - ;,- s t i  11.1 a L o 1 P. 
Das s a l z s a i i r e  S a l z  murde in bekannter Weise iius Alkollol rnit Aether 

abgeschiedeu aud bildet dann weisse Flocken, die (unscharf) bei lSOo schmelzen. 
0.1938 g Sbst.: 0.4750 g COs, 0.1090 fi Hz'3. 

C13H13N;IICI. Ber. C 71.03, H 6.44. 
Gcf. )) 70.93, D 6.G. 

Das j od r r ; i s se r s to f f s : in rc  S a l z  schietl sich nacli ILngercm StcLcn in  
Form braonrothcr, gliiozender Bkttchen ab, die atis \Vxsser urnkij-srallisirt 
murden. Das Salz zersetzt sidi urn 150"; ohne zii sclimclrcn. 

0.1345 g Sbst.: 0.102s g AgJ. 

Das Go l t l t l oppe l sa lx  biltlet gelbe, bei I G 6 O  sclimeizende 13IHttchen. 
0.126,; g Sbst.: 0.0475 g Aa. 

C I ~ H I ~ N ,  HhiiC'l.~. Ber. .\u 37.6!1. Gef. A N  37.55. 
Das I ' l a t i n d o p p e l s a l z  bildct hraouc Blittchen, die bei 

0.1042 g Sbat.: 0.0'259 g 1%. 

C13IIl:N,Ild. Rer. 3 40.iS. Gef. J 41.30. 

laog-am 
zii :duiielzen beginnen. 

( C I ~ H ~ ~ X ' : ? U ~ ~ ' ~ C I ~ .  Ber. Pt 23.11. Gcf. Pt ?-1.S.5. 

7 - S t i 1 b a z o 1 i n , Cs HIUN.CH;,. CH2. Ce Hs. 
;,-Stilbazol wurde  mit de r  4 -5-fachen Gcwiclitsrnenge Sa t r iurn  

und absolutem Alkohol in bekannter  Weise  reducirt,  nach d e r  Re- 



duction das  Alkoholat rnit Wasser zersetzt, der  Alkohol abdestillirt 
und mit Aether ausgeschiittelt. Nach Verdunstuog des Aetherj  wurde 
der  Riickstand im Vacuum destillirt, wobei das y-Stilbazolin bei 
80 rnrn Drnck zwiechen ZOOo und 2109 a h  belles, unangenehm rie- 
chendes Oel iiberging. Die Annlyse zeigte stets einen unerklarlichen 
Mindergehalt an  Wasserstoff. 

N (190, 760mm).  
0.1018 g Sbst.: 0.3153 g COi, 0.0879 g € 1 2 0 .  - 0.1770 g Sbst.: 11.6 CCDI 

CIsHtgN. Ber. C 82.44, H 10.14, N 5.42. 
Gef. 82.21, n 9.38, n 7.5G. 

S a l z e  d e s  y - S t i l b a z o l i n s .  
Das s a l z s a u r e  Salz  konnte fest nicht erhalten werden. 
Das G o l d d o p p e l s s l z  fillt pus alkoholischer LBaung in goldrothen 

Bliittchen aus, die bei 204O schrnelzen, nachdem schon vorher Zersctzung ein- 
getreten ist. 

0.1253 g Sbst.: 0.0468 g Au. 

Das Pla t indoppelsa lz  bildet gut charakterisirte, (unscharf) bei 210" 

0.0793 g Sbst.: 0.0197 g Pt. 

CI3HlgN, HAuClr. Ber. Au 37.26. Gef. Au 37.35. 

scbmelzende, braunc Blittchen. 

(C13Hl9N)1HnPtCls. Ber. P t  24.72. Gef. Pt 24.84. 

m - N i t r o - y - S t i 1 b a z o 1 , Cs H' IS. CH : C H . CS Hc . NOz. 
Molekulare Mengen m-Nitrobenzaldehyd und y-Picolin wurden im 

Bombenrohr 8 Stunden lang auf 180° bis hochstens 200° erhitzt, das 
feste, dunkel gefarbte Reactionsproduct in vie1 heisser, verdiinnter 
Salzsiiure gelost und rnit Wasserdampf ron dem iiberschiissigen Al- 
dehyd befreit. Die rneist noch dunkel gefirbte, salzsaure LBeung 
wurde mit Kali rersetzt, das iiberschiissige Picolin rnit Wasserdampfen 
iibergetrieben und der braune, flockige Niedersrhlag drs  rn-Nitro- y- 
stilbazols abgesaugt. Aus Alkohol urnkrystallisirt, bildet die Base 
braune Nadeln vorn Sclimp. 138O. 

0.1050 g Sbst.: 0.2663 g COP, 0.0102 g HsO. 
C I ~ H I O N ~ O ~ .  Ber. C 65.97, H 4.16. 

Gef. B 69.17, 4.23. 

S a 1  z e d e s  m - N i t r o  - ;*-  s t i 1 b az:o 18. 

Das s a l z s a u r e  Sa lz  ist in kaltem Wasser schmer liislich und fnllt als 
Gallerte aus, die nicht zum Krpstallisiren zu bringen ijt. Zur Analyse wurde 
aus Alkohni mit Aether ausgefiillte Substanz benutzt, die ein weisses, bei 
221-222" schmelzendes Pulver bildet. 

0.1730 g Sbst: 0.0942 g Ag CJ. 
C I ~ H I O N ~ O P , H C I .  Ber. CI 13.5. Gef. C1 13.46. 



I h s  P i k r a t  bildet gelbgrbne Krystalle, erwies sich aber als fiir die 

Das P 1 a t i n d o p p e l s  nlz bildet hochschrnclzende, rothgelbe Bl:ittchcn 

0.14S4 g Sbst.: 0.0394 g Pt. 

Das G o l d d o p p e l s a l z  ist noch schmerer lijslich und bildet ein rothes 
Pulrcr  von hohem Schmelzpunkt. 

Das Dibromid  fL l l t  in rothgelben Flocken aus, menu man zu der i n  
Cliloroform geldsten Base gleiclifalls in Chloroform gelijstes Brom giebt ; aus 
Alknhol  oder hether krystallisirt c s  in  gelben Bkttchen, die bei 190° schmelzen. 

C ~ ~ H I O L U ~ O Z B ~ ~ .  Ber. Br 11.42. Gef. Br 41.25. 

niherce Unterauchung zu esplosiv. 

und ist in allen Lijsungsmitteln schwer lijslich. 

( C I ~ H ~ ~ N : , O ? ) H : , P ~ C I ~ .  Ber. Pt 22.6. Gef. Pt 225 .  

0.1202 g Sbst.: 0.1165 g hgBr. 

R e  d u c t i o n e 11 d e s  r n -  N i t r o - y -  s t i 1 b a z  o 1 s ,  
Cs HI N . C H : C H .  Cs H*.N:N.CsH, .  CH:CH.Cs H, N. 

A z o - y - s t i l b a z o l .  
3 g t,i-Nitro-y-stiIbazol wurden 3 Stunden lang mit einer stark 

alkalischen Liisung von Zinnchlorur auf dem Wasserbnde erwarmt, 
darauf niit Salzslure versetzt und mit Schwefelnasserstof vom Zinn 
befreit. Beim Zusatz von Kali echied sich dae Azostilbazol in rotli- 
gclben Flocken ab, die ziir Oxydation etwa gebildeten Hydrazostill- 
azoli einise Zeit mit salpetriger Szure behandelt wnrden: dae nun- 
melir noch etwaa dunkler gewordene Rohproduct wurde aue Benzol 
onikrystallieirt und bildete dann kleine, rothe Krpstalle rom Schmp. 
220-2219. 

0.1154 g Sbst.: 0.3386 g CO1, 0.0527 g HzO. 
C:,GHmh’r. Ber. C S0.34, H 5.20. 

Gef. x 80.01, * 5.02. 

1 - A m i d o - 1 - o x y - ;’ - e t i 1 b a z o 1 , 
cS H,N .CH:CH. c,H,<N,H,? . 

Analog wie G a t  t r r m a n n ’) Nitrobenzol durch elektrische Re- 
duction in p Amidophenol iibergefuhrt hatte, rnusste Nitrostilbazol iu 
Aniidoospstilbazol iibergehen. 5 g ,,/-Nitro-1.-stilbazol wurden in reiner, 
coocentrirter Scliwefelslurr geliist und 18 Stunden lang der Einwir- 
kuug cines Stromes ron  2l/*-.3 Amp. und 4 Volt unterworfen. Der 
Inhalt der Thonzelle wurdr hiernuf Gber Glaswolle abfiltrirt, durch 
Spiilen mit Waseer ron der Schwefelsiiure befreit und nun 2 Stundm 
mi( niassig starker Ikl i lauge im Wasserbade digerirt, wodurch das 

- 

i, Ga t te rn innu ,  diese B+,richte 2G, 1316 [ISI)Z] 
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entstandene Phenol in Losung ging und von dem unveriindert geblie- 
benen Stilbazol getrennt werden konnte. A m  der LBsung schied sich 
beim Zusatz von wiissriger Weinsaure das 1 -Arnido-4 osy-p t i lbazol  
in gelbeii Kdrnchen ab, die, aus Aceton umkrptnllijirt,  kleine, glas- 
gliinzende Krystalle rorn Schnip. 123" bildeteii. 

0.1025 g Sbst.: 0.27SO g COS, 0.0516 g H20. 
C13HlaN20. Ber. C 73.51, H 5.71. 

Gef. x 73.75, I) 5.65. 

m - A in i d  o - d i h y d r o - 1' - s t i 1 b a z o I ,  
C ~ N I N . C H ~ . C H : , . C ~ : H ( . N H ~ .  

5 g m-Nitro-y-stilbazol wurden niit 25 g rauchender Jodwasser- 
stoffsaure und etwas rotheni Phosphor 3 Stunden lang im Bomben- 
rohr auf 135--15O0 erhitzt. Das Reactionspioduct wurde niit Kali 
versetzt, der Phosphorwasserstoff durch Erwiirmen rertrieben und 
das scbneeweisse Reactionsprodoct abgesaugt. Aus rerdiinnteni Al- 
kohol umkrystallisirt, bildet es fast fnrllose Nndeln vom Schnip. 
117- 129'. 

0.1336 g Sbst.: O.3SSG g COz, 0.0954 g H?O. 
C ~ ~ H I ~ N O .  Ber. C i S . i O ,  H 7.13. 

Gef. rn 7S.96, 3 7.40. 
Denaelben Kiirper kann man auch einfacher durch Reduction ron 

m-Nitro-;,-stilbazol mit Zinn uud Salzsaure erhalteu. Sanimtliche 
Salze fielen olig aus und wurden nicht analysirt. 

m -  A m i d o - 7 -  s t i 1 b a z o  I i n. 
Diesen Kiirper gelang es nicht rein herzustellen, wril seine halb- 

iilige, halbfeste Consisteiiz weder eine Destillation im Vacuum. nocb 
ein Umkryetallisiren ermdglichte. 

504. K o n r a d  F r i e d l a n d e r :  Ueber die Einwirkung von 
ms-Methyl-acridin auf Benzaldehyd und m- Nitro-benzaldehyd. 

[Aus dem 1aodn.-technol. 1nsti:ut der Lnirersitiit Breslau.] 
(Eingegangcn am '3. .lugtist 1905.) 

A c r i d y I - p h e n y 1 - ii t h a n o 1,  CIS MB N . CH2 . C H (OH).  Cc H s. 
Molekulare Me~igeti des nnch Angaben von B e i  1 s t e i n  hergestellten 

ms-Methylacridins (Schrnp. 114 '3 und Benzaldehyd wurden 24 Stdn. im 
Wasserbombenofen erhitzt, Aldehyd und Acridin i n  bekannter Weise 
mit  Wasserdarnpf entferiit und das riithliche Renctionsproduct abge- 
saugt. Der  stark verschniierfe Xiederschlag wurde zunachst i n  -41- 


