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390. Carl Biilow und Fritz Busse: Fettaromatische,
gemischte Disazoverbindungen des py-Phenylendiaming mit hete-
roeyclischen Seitenketten.

{Mittheilung aus dem chem. Laboratorium der Universitit Tibingen.)
(Eingegangen am 2. Juli 1906)

Im Jahre 1884 publicirte R. Nietzki!) ein Verfahren, wonach
es ihm gelungen war, auf Umwegen einfache und gemisthte
Disazofarbstoffe des p-Phenylendiamins herzustellen, die bis
dahin nicht erhdltlich gewesen waren. 1887 erkannte C. Schraube?),
dass derartige Verbindungen substantive Baumwollfarbstoffe
sind. Carl Biilow?) erfand dapn im gleichem Jahre unter Zugrunde-
legung der Nietzki’schen Idee das sogen. Violettschwarz, welches
seitdem von der Bad. Anilin- und Soda-Fabrik in den Handel
gsbracht wird, und endlich iibertrug 1900 der Eine von uns die
Reaction auf Acetessigestercombinationen. Heute berichten wir

" diber Azoverbindungen des p-Phenylendiamins, an dessen
Seitenketten heterocyclische Isoxazol-, Pyrazol- und Pyr-
azolon-Ringe héngen.

Lisst man die Diazoniumsalzlésung des Acet-p-phenylendiamins
auf Benzoylaceton einwirken, so entsteht in glatter Reaction das
[Acet-p-phenylendiamin-azo]-benzoylaceton. Man hiitte
meinen kdénnen, dass dieses mit Phenylhydrazin leicht zum Azo-
pyrazolon zu condensiren sein wiirde. Das ist nicht der Fall; denn
das erwiinschte Priparat entsteht nur in Nebenreaction, wihrend sich
in iberwiegender Menge das [Acet-p-phenyldiamin-azo]-ben-
zoylaceton-bisphenylhydrazon bildet.

Weit besser verliduft dagegen die Kuppelung der erstgenannten
Verbindung mit freiem Hydroxylamin, da man in fast quantitativer
Ausbeute das entsprechende Isoxazol erhilt. Man kann dann aus ihm
durch Kochen mit Aetzlauge die Acetgruppe abspalten, den so ge-
wonnenen Amidoazokdrper diazotiren, das neue Diazoniomsalz in
essigsaurer Losung mit Acetessigester kuppeln und dies letzte
Product endlich mit Phenylbydrazin oder &hnlich wirkenden Basen
zu heterocyclischen Derivaten condensiren.

) R. Nietzki, diese Berichte 17, 343, 1350 [1884].

%) Friedlander, Theerfarben, II, 444, Pat. 42011.

%) Friedlander, Theerfarben, II, 446, Pat. 42814. — C. Bilow,
Chem. Technologie der Azofarbstoffe, II, 395. Leipzig, Wiegand 1898.
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Die Reihenfolge der Vorginge ist durch die Formelbilder:

CH,.C=N CH;.C=N
[CH;.CO.NH.N;H,.N:N].C I 1 —> [H;N.CyH,.N:N].C 1[
C¢H;.C—0 C¢H,.C—O

CO.CHy CHy.C=N

~ > CH[N:N.CéH, N:N1.C 1‘
C0.0C:H; GCsH;.C—O

N=C.CH; CH;.C=N
_— IICH.[N:N.CsH,.N:N].C I :
C:H;.N—CO C¢H;.C—O

zu veranschaulichen.

Die Exactheit der Untersuchung liess sich priifen durch Um-
kehrung der Reactionsfolge: Acet-p-phenylendiamin —» [Acet-p-phe-
nylendiamin-azo-4]-acetessigester —» [Acet-p-phenylendiamin-azo-4]-
1-pbenyl-3-methyl-5-pyrazolon —» [p-Phenylendiamin-azo-4]-1-phenyl-
3-methyl-5-pyrazolon -—» 1-Phenyl-3-methyl-5-pyrazolon- [4-azo-p-
phenylendiamin-azo-4]-benzoylaceton —» 1-Phenyl-3-methyl-5-pyra-
zolon-[4-azo-p-phenylendiamin-azo-4)}-3-phenyl-5-methyl-isoxazol.

Da das auf diesem Wege gewonnene Endproduct in jeder Be-
ziehung mit dem letzten Gliede der letzten Reihe iibereinstimmt, so
war der vollgiltige Beweis fiir die Zusammensetzung dieser compli-
cirt aufgebauten Disazokérper des p-Phenylendiamins erbracht.

Dass am Isoxazolkern die Methylgruppe am Kohlenstoffatom 3
ond die Phenylgruppe am Kohlenstoffatom 5 héngt, geht aus den auf
experimenteller Grundlage beruhenden Erérterungen iiber die Ke-
toenolform des Benzoylacetons hervor, welche sich ao die von Biilow
gemeinsam mit Issler ausgetfiihrten Untersuchungen iiber 2-4-substi-
tuirte 7-Oxychinoline kniipften?).

Experimenteller Theil

10 g feinst verriebenes Acet-p-phenylendiamin wurden nach
bekannter Methode?) in ihre Diazoniumverbindung iibergefiihrt, und
die erbaltene Losung unter bestiindigem Riihren in eine von aussen
gut gekiihlte Solution von 11 g Benzoylaceton in 600 cem Alkohol
einlaufen gelassen. Zu diesem Gemisch gaben wir eine concentrirt-
wiissrige Losung von etwas mehr als der berechneten Menge Natrium-
acetat, wodurch sofort die Combination eingeleitet wird. Sie ist
beendet, wenn eine mit Wasser versetzte Probe der Reactionsfliissig-

1) Biilow und Issler, diese Berichte 36, 2447, 4013 [1903].
%) Biilow, diese Berichte 33, 187 [1900].
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keit, auf Fliesspapier gegossen und im farblosen Auslauf mit einer
sodaalkalischen R-Salzlgsung betupft, keine Rothfirbung mebr giebt.
Nach mebrstindigem Stehen hatte sich ein rein gelber, mikro-
krystallinischer Niederschlag abgeschieden. Filtrirt man ihn ab und
fiigt zar Mutterlauge Wasgser, bis eben Triibung eintreten will, so fillt
eine weitere Menge derselben Substanz: des [Acet-p-phenylen-
diamin-azo]-benzoylacetons, [CH;.CO.NH.C; H; N:N].CH(CO
.CHs).CO.CsHh aus.

Die neue Combination ist leicht ldslich in Alkohol, Benzol,
Chloroform und Eisessig, schwer in Aether und Ligroin und noch
schwieriger in siedendem Wasser und verdiinnten Siuren. Als be-
sonders bemerkenswerth muss berichtet werden, dass verdiinnte
Natronlauge die Verbindung mit tiefrother Farbe aufnimmt, und dass
iiberschiissig zugesetzte Kohlensiiure sie aus dieser Losung wieder un-
veriandert ausfdllt. Da iberdies concentrirte Schwefelsiure die Com-
bination mit rein gelber Farbe, die durch Zusatz von Oxydations-
mitteln nicht veriindert wird, 16st, liegt kein Hydrazon, sondern eine
echte Azoverbindung vor.

Krystallisirt man die Verbindung fiir die Analyse aus verdiinntem
Alkobol um, so kommt sie in goldgelben, bei 171° schmelzenden
Nidelchen heraus.

0.1469 g Sbhst.: 0.3592 g COq, 0.0798 g HgO. — 0.1339 g Sbst.: 15.4 cem
N (179 736 mm).
CisHizO3N;. Ber. C 66.9, H 5.3, N 13.0.
Gef. » 66.7, » 5.6, » 13.1.

Condensation von [Acet-p-phenylendiamin-azo]-benzoyl-
aceton mit Phenylhydrazin.

Lost man 4 g [Acet-p-phenylendiamin-azo]-benzoylaceton in 100 ccm Eis-
essig, giebt zur siedenden Lésung 1.5 g Phenylhydrazin in 50 ccm des
gleichen Losungsmittels und ldsst die roth werdende Fliissigkeit zwei Stunden
am Rickflusskiihler kochen, so sollte man erwarten, dass die Pyrazolonbildung
beendet sei. Das ist nicht der Fall; denn wenn man das Condensationsproduct,
nach Zusatz einer geniigenden Menge Wasser, sich ausscheiden ldsst, so sieht
man nach dem Trocknen ohne weiteres, dass es aus zwei verschiedenen
Korpern besteht. Die Hauptmenge bildet hellgelbe Nadelchen, als Neben-
product sind darnnter verstreut derbe dunkle Krystalle.

Bei einer zweiten Operation wandten wir die doppelte Menge Phenyl-
bydrazin an und liessen 12 Stunden lang am Rickflusskithler kochen. Das
Endresultat war im Grossen und Ganzen das gleiche, nur mit dem Unter-
schied, dass diesmal etwas mehr von den »derberen« Krystallen ausgeallen
waren als vorher.
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Und endlich wurde das Ldsungsmittel ganz vermieden und 5 g des
{Acet p-phenylendiamin-azo] benzoylacetons mit 15 ccm Phenylhydrazin finf
Minuten auf 1209 erhitzt, das Reactionsgemisch auf 60° abgekiihlt, 50 ccm
Eisessig und 20 cem Wassor hinzugegeben, die schleimige Fliissigkeit 10 Mi-
nuten gut durchgeriihrt; als wir sie dann wieder auf 800 erwirmten,
schied sich das Condeusationsproduct in kérniger, gut filtrirbarer Form aus.
Nutscht man dies ab und krystallisirt es aus mdglichst wenig Alkohol um,
so ist das Endresultat das gleiche wie oben. Gelbe Nadeln und derbe Kry-
stalle, sodass nichts anderes als moglichst weitgehende, mechanische Trennung
ibrig blieb. Den ausgesuchten, rothen Theil behandelt man zunichst mit
wenig Alkohol bei einer Temperatur von 600, giesst die Lésung ab und kry-
stallisirt den Riickstand drei Mal aus Alkohol um. Man gewinnt derbe, schin
orangerothe Krystalle, gemischt mit ganz wenig Inselchen weicher, gelber Na-
deln, die nochmals mechanisch abgetrennt werden mussten. Nach abermaliger
Krystallisation ist das Priparat analysenrein. Ausbente 0.95 g.

Die Substanz ist ihren Eigenschaften und der Analyse zufolge zu
bezeichnen als: [Acet-p-phenylendiamin-azo-4]-1.5-diphe-
nyl-3-methyl-pyrazol. Sie l8st sich leicht in siedendem Alkohol,
Benzol, Chloroform und Eisess’g, schwer in Aether, Ligroin und
Wasser, zeigt die Biilow’sche Reaction nicht und wird im Gegensatz.
zam Ausgangsmaterial von verdinnten Laugen nicht aufgenommen.
Das Pyrazolderivat schmilz unter Zersetzung bei 2299,

0.2843 g Shst.: 0.4903 g CO,, 0.0831 g HyO. — 0.1738 g Sbst.: 26.6 cem
N (15.89, 747 mm).

CoeHnONs. Ber. C 72,9, H 5.5, N 17.7.
Gef. » 72,6, » 5.0, » 11.7.

Wir ertheilen der Verbindung die Constitutionsformel:
CH;.C- =N

[CH;.CO.NH.CsH,.N:N.1.C |

|
Ce¢H;.C—-N.CgHs.

Das in bei weitem grosserer Menge entstehende gelbe Kuppe-
lungsproduct, aus Alkohol mehrere Male umkrystallisirt, erwies sich
als[Acet-p-phenylendiamin-azo}-benzoylaceton-Di-phenyl-
hydrazon:

[CHs.CO.NH.Cng.N:N.].QH.C(CH;;):N.NH.CGH,:,
CeHs.C:N.NH.CsHb'

Gelbe Nidelchen, die sich leicht in kochendem Alkohol, Benzol,
Chloroform und Eisessig, nicht in Aether, Ligroin und Wasser ldsen
und in reiner Form bei 206? schmelzen. Da sie in verdiinnten Aetz-
laugen nicht 16slich sind, so folgt, dass die primiiren Wasserstoffatome
der beiden Hydrazongruppen nicht sauer genug sind, um durch Me-
talle ersetzt werden zu kdnnen. Zu gleicher Zeit liegt aber in dieser
Thatsache auch ein indirecter Beweis fiir die Biilow’sche Behaup-
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teng?), dass Combinationen von Diazoverbindungen mit soge-
nannten »1.3-Diketonen< oder 1.3-Ketocarbonsiureestern
keine Hydrazone, sondern richtige Azoverbindungen geben,
etwa den 2-Naphtol-Combinationen vergleichbar, da — wenigstens
in alkalischer Ldsung — eine Hydroxylgruppe demjenigen Kohlen-
stoff benachbart steht, mit welchem der Azorest verbunden ist.
0.1158 g Sbst.: 0.3052 g COg, 0.0578 g Ho 0. — 0.1518 g Sbst.: 25.7 cem
N (219, 739 mm).
CJOI{QQNO‘Z. Ber. C 71.60, H 5.7, N 19.4-.
Gef. » 71.88, » 5.6, » 19.6.

[Acet-p-phenylendiamin-azo-4]-3-methyl-5-phenyl-
(isoxazol) und seine Derivate.

5 g [Acet-p-phenylendiamin-aze}-benzoylaceton wurden in
50 cem Alkohol geldst und zur siedenden Lésung 1.2.g Hydroxylamin-
chlorhydrat, dessen Salzsiure durch eine entsprechende Menge Normal-
kalilauge herausgenommen worden war, hinzugefiigt. Nach dreistindigem
Kochen schieden sich schon in der Warme gelbe Nadeln ab, und als wir nun
die Reactionsflissigkeit langsam erkalten liessen, erstarrte sie schliesslich zu
einem dicken, gelben Krystallbrei. Nutsecht man ihn ab, so kann man aus.
der eingedampften Mutterlauge durch vorsichtigen Zusatz von Wasser noch
eine weitere Menge desselben Korpers ausfillen,

Das [Acet-p-phenylendiamin-azo-4)-3-methyl-5-phenyl-
(isoxazol) 18st sich mit goldgelber Farbe in Alkohol, Benzol, Chloro-
form, sehr schwer in Aether und Ligroin und kaum in Wasser. Con-
centrirte Schwefelsiiure nimmt die Verbindung mit rother Farbe aauf,
die verschwindet, wenn man die Solution mit Wasser verdiinnt. Rei-
nigt man das Priiparat durch mehrmaliges Umkrystallisiren aus Alko-
hol, so bekommt man es in grosseren gelben Nadeln, die unter Zer-
setzung bei 2289 schmelzen.

0.1665 g Sbst.: 0.4114 g CO,, 0.0772 g HyO. — 0.1422 g Sbst.: 22.2 cem
N (20% 743 mm). — 0.1241 g Sbst.: 19 cem N (20°, 743 mm).

C13H1502N4. Ber. C 67.5, H 5.0, N 17.5.
Gef. » 674, » 5.2, » 17.8, 1T.5.

[p-Phenylendiamin-azo-4]-3-methyl.-5-phenyl-(isoxazol).
3.5 g [Acet-p-phenylendiamin- azo-4}- 3- methyl- 5-phenyl(isoxazol)
wurden mit 100 ccm Alkohol und 50 cem zehnprocentiger Na-
tronlauge am Riickflusskiihler zum Sieden erhitzt. Nach Verlaof
einer halben Stunde war alles zu einer dunkelrothen Fliissigkeit ge-
16st, eine Stunde spiiter war sie rothbraun gefirbt und nach weiteren

) Bilow, diese Berichte 82, 197 w. 2637 [1899].



2464

4 Stunden unterbrachen wir das Kochen. Spiter schied sich dann ein
orangefarbener mikrokrystallinischer Niederschlag aus, der sich nicht
in Aether, Ligroin und Wasser, wohl aber in verdiinnter Salzsiure
und noch besser in Alkohol, Aceton, Benzol und Eisessig 16st. Kry-
stallisirt man ibhn fiir die Analyse aus Alkohol um, so gewinnt man
das Verseifungsproduct, das [p-Phenylendiamin-azo-4]-3-methyl-
5-phenyl-isoxazol, in gelbrothen glinzenden Nadeln, die ohne
Zersetzang bei 1919 schmelzen. Von concentrirter Schwefelsiure wer-
den sie mit rother Farbe aufgenommen.

0.1205 g Sbst.: 0.2992 g CO,, 0.0581 g Hy0. — 0.2028 g Sbst.: 36 cem
N (189, 737 mm).

CisHi;ONy. Ber. C 69.06, H 5.04, N 20.14.
Gef. » 68.60, » 540, » 20.30.

Eine Diazoniumchloridlosung des [p-Phenylendiamin-azo-4]-
3-meathyl-5-phenyl-{isoxazols) gewinnt man, wenn man 5 g der Amido-
azoverbindung feinst verrieben in 50 cem Wasser suspendirt, 11 ccm concen-
trirte Selzsiure hinzufiigt und einige Zeit auf 50° erwirmt, bis ein homo-
gener, hellgelb gefirbter Brei des salzsauren Salzes entstanden ist. Dann
kithlt man auf 159 ab wund ldsst unter bestindigem Rihren ganz besonders
langsam eine 20-procentige Natriumnitritldsung zutropfen, bis die Salpetrig-
saurereaction auf Jodstdrkepapier nicht mehr verschwindet. Dabei ist zu
beachten, dass die salpetrige Siure zum Schluss nur sehr langsam verschluckt
wird. Die Diazotirung konnte erst nach insgesammt achtstindigem Riihren
.als beendet angesehen werden; denn wenn man nunmehr eine Probe der
Flassigkeit zu einer eiskalt gehaltenen Natriumacetatldsung hinzugicbt, so
tritt eine violette Farbung auf. Diese Farbenreaction ist nach Bilow!) ganz
allgemein ein Kennzeichen dafir, dass die in p- Stellung zur Azogruppe
stehende Amidogruppe des Benzolkerns in die Diazoniumgruppe umgewandelt
worden ist. Das Diazoniumchlorid wurde als solches nicht isolirt, sondern
seine Losung sofort weiter auf die Acetessigestercombination verarbeitet.

3-Methyl-5-phenyl-isoxazol-{4-azo-p-phenylendiamin-
azo-4]-acetessigester.

Die nach obigem Verfahren aus 5 g [p-Phenylendiamin-
azo0-4]-3-methyl-5-phenyl-isoxazol hergestellte Diazoniumflissig-
keit wurde unter bestindigem Rihren in eine alkoholische Lésung
von 2.4 g Acetessigester eingetragen und soviel Natriumacetat hinzu-
.gefiigt, bis alle freie Salgzsiiure abgesittigt ist. Die Temperatur stieg
dabei auf 18°. Dann riibrten wir das Gemisch noch 16 Stunden und
liessen es zwei Stunden stehen, wonach sich ein gelbrother, korniger
Niederschlag absetzte, wihrend die dariiber stehende Mutterlauge nur

) Biilow, Chem. Technologie der Azofarbstoffe, Bd. II, 8. 8397. Leipzig
1898.
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schwach rothlich gefiirbt aussah. Der neue unsymmetrische Disazo-
kérper wurde mit Wasser und Sprit ausgewaschen und dann aus ver-
hiltnissmilssig grossen Mengen Alkohol umkrystallisirt. Er scheidet
sich aus dem erkalteten L3sungsmittel in orangefarbenen, biischelig oder
kugelig angeordneten, mikrokrystallinischen Nédelchen wieder aus, die
bei 1519 schmelzen und sich, wenn auch nicht gerade leicht, ausser
in Alkohol noch in Aceton, Benzol, Chloroform und Eisessig 1dsen.
In Aether und Ligroin ist die Verbindung so gut wie unléslich. Heisse,
verdiinnte Natronlauge nimmt den Kérper, wobei wohl durech Versei-
fung die Carbonséiure entsteht, mit rothvioletter Farbe auf. Nach
einigem Stehen schieden sich aus der Fliissigkeit gleichgefirbte Flocken
ab, wihrend die dariiberstehende Lauge fast klar wurde. Concentrirte
Schwefelsiure 16st den Disazokérper mit dunkelrother Farbe.
0.1189 g Sbst.: 0.2757 g COs, 0.0566 g Ha0. — 0.2950 g Sbst.: 48.8 cem
N (18.59, 735 mm).
CyaHy304Ns. Ber. C 63.0, H 5.0, N 16.7,
Gef. » 63.2, » 5.2, » 16.5.

3-Methyl-5-phenyl-isoxazol-[4-azo-p-phenylendiamin-
azo-4]-1-phenyl-3-methyl-5-pyrazolon.

Diese complicirt gebaute Verbindung, deren Constitutionsformel
in der Einleitung zu finden ist, bildet sich, wenn man zu einer L&-
sung von 5 g umkrystallisirtem 3-Methyl-5-phenyl-isoxazol-
[4-azo-p-phenylendiamin-azo-4]-acetessigester 1.3g Phenyl-
hydrazin in Eisessig hinzutropfeln lisst. Die rothe Solution firbt
sich immer intensiver, und schon nach etwa 10 Minuten schieden sich
aus der kochenden Reactionsflissigkeit hellrothe Nidelchen ab. Zur
Vervollstiindigung der Kuppelung erhitzt man das Ganze noch eine
Stunde weiter auf dem Wasserbad und filtrirt dann das ausgeschie-
dene Condensationsproduct, das 3-Methyl-5-phenyl-isoxazol-
[4-azo-p-phenylendiamin-azo-4]-1-phenyl-3-methyl-5-
pyrazolon ab. Es ist in Aether, Ligroin und Wasser nicht 13slich,
ziemlich gut in viel siedendem Alkohol, Aceton, Benzol und Chloro-
form, am besten aber in Nitrobenzol, aus dem es durch vorsichtigen
Zusatz von Alkobol oder Eisessig krystallinisch abgeschieden werden
konnte. Die Nadelchen schmelzen zwischen 205-—206° unter Zer-
setzung. Concentrirte Schwefelsiure nimmt die »unsymmetrische
Diazoverbindung der p-Phenylendiaminreihe« mit rothvioletter
Farbe auf. Weder concentrirte Salzsiure noch Natronlauge vermdgen
sie, ihrer indifferenten Natur entsprechend, zu losen.

0.0940 g Sbst.: 0.2315 g COq, 0.0442 g H3O. — 0.1177 g Sbst.: 21 cem N
(18°, 740 mm).

Cy6Hy1 OgN7. Ber. C 67.4, H 45, N 21.1.
Gef. » 67.2, » 4.7, » 20.9.
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Umkehrung der Reactionsfolge:
1-Phenyl-3-methyl-5-pyrazolon-[4-azo-p-phenylendiamin-
2zo0-4] benzoylaceton.

Zum Beweise, dass die Formulirung des oben gekennzeichneten
Disazofarbstoffes die richtige und das Reactionsendproduct in allen
seinen Eigenschaften das Gleiche ist, gingen wir vom [p-Phenylen-
diamin-azo-4]}-1-phenyl-3-methyl-5-pyrazolon aus, das bereits
von Biilow!) hergestellt und beschrieben worden ist. Er gewann es
durch Combination der Diazoniumchloridldsung mit Acetessigester,
Condensation des Kuppelungsproductes mit Phenylhydrazin in eisessig-
saurer Liosung und Abspaltung des Essigsiurerestes durch Kochen mit
Natronlange. Die Amidoazoverbindung wird in ibr Diazoniumsalz
umgewandelt und dieses endlich in alkoholisch-essigsaurer Lésung wit
etwas mehr als der berechneten Menge Benzoylaceton zusammenge-
legt. Das Reactionsgemisch wurde 10 Stunden lang turbinirt. Lésst
man dann das Ganze rubig steben, so setzt sich ein hellrother fein-
korniger Niederschlag zu Boden, wihrend die dariiber stehende Fliissig-
keit fast klar erscheimt. Abfiltrirt und aus viel siedendem Alkohol
umkrystallisirt, erbélt man die Verbindung in kugelig gruppirten Ni-
delchen, die unter Zersetzung bei 231—232° schmelzen. Concentrirte
Schwefelsiure und ebenso Natronlauge nebmen sie mit rother Farbe
auf, Kohlensiureiiberschuss fillt die Substanz aus letzterer wieder aus.

Die Analysen geben Resultate, die mit der procentischen Zu-
sammensetzung des in der Ueberschrift genannten Kérpers iiberein-
stimmen.

0.1520 g Sbst.: 0.3712 g COs, 0.0429 g Ho0. — 0.1468 g Sbst.: 33.8 cem
N (219 738 mm).

Cas H1203N4;. Ber. C 66.9, H 4.7, N 18.00.
Gef. » 66.6, » 5.0, » 18.24.

Lést man nun 1 g desselben in viel Alkohol auf, fiigt die be-
rechnete Menge Hydroxylamin hinzu und lisst das Gemisch nach
vierstiindigem Kochen erkalten, so krystallisirt das 1-Phenyl-3-methyl-
H-pyrazolon-J4-azo-p-phenylendiamin-azo-4]-3-methyl-5-
phenyl-isoxazol in hellrothen Nidelchen heraus, die sowohl im
Schmelzpunkt als auch in allen ihren sonstigen charakteristischen
Eigenschaften mit dem darch entgegengesetzte Reactionsreihenfolge
erhaltenen Priparat iibereinstimmen, wodurch der Beweis fir die
Richtigkeit aller Formulirungen erbracht ist.

0.1416 g Sbst.: 26.4 ccm N (219, 739 mm).

C36Hg OgN. Ber. N 21.1. Gef. N 21.08.

) Bialow, diese Berichte 33, 177 [1900].





