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Farbung und Verharzung eintritt, findet nicht das geringste Zeichen
davon bei Anwesenheit von Suifhydraten statt. In beiden Félien ent-
stehen sowohl Alkali-Nitrat wie -Nitrit. Fiir sich allein sind die orga-
nischen Sulfhydrate bei gewdhnlicher Temperatur fast ohne Einwir-
kung auf die Nitrate.

Wir mdchten uns die Fortsetzung dieser Untersuchung nach ver-
schiedenen Richtungen vorbehalten.

Stockholm, Technische Hochschule. Juni 1906.

449. Frangz Sachs und Hermann Kantorowicz: Ueber
p-substituirte o-Nitrobenzaldehyde. V.
[Aus dem I. chemischen Institut der Universitit Berlin.]
(Eingegangen am 3. August 1Y06.)

Ausgehend von dem von Sachs und Kempf!) zuerst darge-
stellten und dann von Sachs und Sichel?) weiter untersuchten
2.4-Dinitro-benzaldehyd haben wir einige neue Nitrobenzaldehyde
aufgefunden. Wir reducirten das Oxim des genannten Aldehydes
partiell in der p-stindigen Nitcogruppe und diazotirten das dabei er-
haltene Amin in saurer alkoholischer Lésung mittels Amylnitrit. Wir
erhielten so o-Nitro-p-diazonium-benzaldehyd, der sich mit
Aminen und Phenolen zu schén gefirbten Azofarbstoffen kuppeln liess,
die durch Nachbehandlung, auf der Faser, mit Phenylhydrazin ausser-
ordentlich echte Firbungen ergaben. Weiter stellten wir aus der Diazo-
verbindung nach bekannten Methodenden4-Jod-2-nitrobenzaldehyd
und den 4-Oxy-2-nitrobenzaldehyd dar, die beide in guter Aus-
beute erhalten wurden. Endlich beschreiben wir noch einige neue
Derivate des Dinitrobenzaldehyds, meist Hydrazone und dergl., sowie
des 2.4.6-Trinitrobenzadehydes.

Die Eigenschaft, mit Aceton und Alkali Indigo zu bilden, besitzen
die Azoderivate des o-Nitrobenzaldehydes iibrigens nicht mehr, wihrend
der 2.4-Dinitroaldehyd, sowie die 4-Halogensubstitutionsprodacte leicht
in Indigofarbstoffe iibergehen. Auch aus dem Oxyaldehyd konnten
wir einen Indigo bisher nicht erhalten. In Bezug auf die Licht-
empfindlichkeit ist der 4-Jod-2-nitrobenzaldehyd allen anderen weit
iiberlegen; er konnte bei hellem Tageslicht nicht mit Wasserdampf
destillirt werden, ohne dass in erheblichem Betrage Umlagerung in die
Jod-nitrosobenzoésiure eintrat.

) Diese Berichte 35, 1224, 2704 [1902]; 36, 3239 [1903.
2} Diese Berichte 37, 186 [1904).
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Die Versuche zur Darstellung eines Di-o-nitrodibenzaldehydes,
NOz o N02

nos’  —¢{  cosn,

sind bisher erfolglos geblieben.

Experimenteller Theil.
CHO
. . . T NO,
2-Nitrobenzaldehyd-4-Diazoniumsulfat, | i )
~
N;.80.H
1.8 g des nach Kempf hergestellten 2-Nitro-4-aminobenzaldoxims
wurden in absolatem Alkohol geldst, mit 4 ccm concentrirter Schwefel-
siure versetzt und nach gutem Abkihlen mit Amylnitrit diazotirt.
Nach lingerem Stehen krystallisirte ein hellgelber Kérper aus. Zu-
satz von einigen Tropfen Aether beschleunigte und vermehrte die
Fillung. Der Korper wurde abgesaugt und mit Alkobol und Aether
gut ausgewaschen. Ausbeute ca. 90 pCt. Er ist in den gewdhnlichen
organischen Losungsmitteln nicht 16slich, sehr leicht dagegen in Wasser.
An der Luft zersetzt er sich in trockemem Zustande ziemlich rasch
unter Braunfirbung, im Capillarréhrchen erhitzt, verpufft er, ohne
sonst gegen Stoss sonderlich explosiv zu sein.
0.1039 g Sbst.: 0.0893 g BaS80,;. — 0.1554 g Sbst.: 20.5 cem N (199,

761 mm).
C;H5 07 N3S, Ber. N 15.2¢, S 34.91.

Gef. » 15.20, » 35.26.

2-Nitrobenzaldehyd-4-diazoniumchlorid,
(CHO)(NO2)CsH; N5 .Cl.

1.8 g Nitraminobenzaldoxim wurden in absoluter alkoholischer Salzsiure
gelost und in der Kilte mit einem Ueberschuss von Amylnitrit diazotirt.
Momentan krystallisirte ein hellgelber, schwerer Korper aus, der nach kurzem
Steheu und Hinzufiigen weviger Tropfen Aether abgesaugt und mit Alkohol
und Aether gut ausgewaschen wurde, Die Ausbeute war fast die theoretische.
Der Korper ist weit reactionsfihiger als das entsprechende Sulfat, aber auch
viel explosiver. Beziiglich seiner Zersetzlichkeit und Léslichkeit verhalt er
sich wie das Sulfat.

0.1177 g Sbst.: 0.0779 g AgCL. — 0.1347 g Sbst.: 22.8 cem N (20°, 763 mm).

C;H,03N3Cl.  Ber. Cl 16.59, N 19.52.
Gef, » 16.41, » 19.44.

Dimethylanilin-p-azo-o-nitrobenzaldehyd,
(CHa)gN.Cs H4.N:N.C¢; Ha (NOz).CHO

2.1 g des Diazoniumchlorides wurden in wenig Wasser gelést und die
Flissigkeit in eine Losung von etwas mehr als der berechneten Menge Di-



methylanilin in Essigsiure gegossen. Hierbei trat eine bordeauxrothe Fillung
ein, die durch Zusatz von etwas Natronlauge noch vermehrt wurde. Der
Niederschlag wurde abfiltrirt und aus Essigssure umkrystallisirt.

Wir erhielten so seidenglinzende Téifelchen vom Schmp. 219-—220°.
Sie sind in Wasser nur schwer, in den organischen Lésungsmitteln
leicht 18slich. Der Kérper fiarbt Wolle und Seide schén bordeauxroth
und giebt so eine intensive und sehr echte Fiarbung., Mit essigsaurem
Phenylbydrazin gab die essigsaure Losung des Azofarbstoffes rothe
Flocken. Die Hydrazonbildung tritt aach bei Nachbebandlung der
gefirbten Faser mit essigsaurem Phenylhydrazin ein, und hierdurch
wird die Nuance etwas tiefer und gewinnt noch an Echtheit.
0.1223 g Sbst.: 0.2703 g COg, 0.0512 g Ha0. — 0.0870 g Sbst.: 14.4 cem
N (189, 751 mm).
CisHi;O3N;. Ber. C 6040, B 4.70, N 18.73.
Gef, » 60.25, » 4.68, » 18.88.

Naphtol-p-azo-o-nitrobenzaldehyd,
(NO3)(CHO)G¢Hs.N:N.GygHg. OH.

2.r g des Diazoniumchlorides wurden in wenig Wasser gelost und in
eine Losung von 1.5 g Naphtol in Natronlauge gegossen. Hierbei trat eine
tiefrothe Farbung ein, und es fiel ein sehr voluminéser Niederschlag aus.
Der Korper warde ausgesalzen und abfiltrirt, dann wieder in wenig Wasser
gelost und mit Essigsdure versetzt. Bierbei fiel der freie Farbstoff als rother
flockiger Korper aus.

Aus Eisessig umkrystallisirt, zeigte er einen Schmp. von 2089,
unscharf. Er ist in Wasser nur wenig, in den organischen Ld&sungs-
mitteln leicht 16slich. Er firbt Wolle und Seide leuchtend roth. Mit
essigsaurem Phenylhydrazin bildet er ein Hydrazon.

0.1385 g Sbst.: 0.3229 g COq, 0.0476 g Ho0. — 0.2219 g Sbst.: 26.0 cem
N (240, 759 mm).

017H1104N3. Ber. C 63.64, H 3.43, N 13.08.
Gef. » 63.58, » 3.84, » 13.12.

Phenol-p-azo-o-nitrobenzaldehyd,
(CHO)(NO;)CsHs.N:N.Cg Hy. OH.

Per Diazokérper, in der gewdhnlichen Weise mit Phenol gekuppelt, er-
gab eine tiefrothe Losung, aus der der Farbstoff ausgesalzen und abgesaugt
wurde. Aus der wissrigen Losung wurde durch Essigsiure der freie Azo-
farbstoff als hellrother Korper auvsgefallt. 1n Wasser nur schwer, in den ge-
wohnlichen organischen Losungsmitteln leicht 16slich. Wie die anderen obigen
Farbstoffe, vermochte auch er, ein Hydrazon zu bilden; der Kgrper selbst
fairbte Wolle und Seide rosa, wahrend das Hydrazon eine rothbraune Firbung
gab. Aus Alkohol oder besser KEssigsiure umkrystallisirt, zeigte er einen
Schmp. ven 162°,
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0.2415 g Sbst.: 0.5083 g COa, 0.0718 g HsO. — 0.0939 g Sbst.: 12.3 cem
N (19°, 767 mm).
C|3H904N3. Ber. C 57.55, H 3.31, N 15.44.
Gef. » 57.40, » 3.33, » 15.21.

2-Nitro-4-jod-benzaldehyd, (NOs)(CHO)CsHsJ.

Der Diazokdrper wurde in wassriger Losung mit mehr als der berechne-
ten Menge Jodpatrium und Schwefelsiure versetzt und kurze Zeit auf dem
Wasserbade erwirmt. Beim Destillirer mit Wasserdampf ging™ der Jodnitro-
benzaldehyd als ein gelbliches Oel iber, das bereits im Kihler zu fast weissen,
verfilzten und sehr leichten Nadelchen erstarrte. Der Korper ist anfangs in
Wasser nur wenig l6slich, allmahlich 16st sich aber der grosste Theil dieses
Niederschlages. Diese Erscheinung konnte bei Ausschluss des Lichtes
vermieden werden. Aus verdiinntem Alkohol umkrystallisirt, war der Kor-
per, wie aus der Analyse zu ersehen, noch stark mit Jod verunreinigt. Zur
Reinigung wurde der in Wasser suspendirte Aldehyd mit einer concentrirten
Losung von Natriumbisulfit versetzt, wobei er sich unter Bildung der Bisulfit-
verbindung aufliste. Auf Zusatz von Salzsiure fiel der Aldehyd wieder aus.
Er wurde nunmebr ausgeithert und pach dem Abdampfen des Aethers aus
Alkohol umkrystallisirt.

Schmp. 1129 Er gleicht dem Chlor- und Brom-Aldehyd in Be-
zug auf Farbe, Krystaliform und Loslichkeit und giebt ebenfalls beim
Versetzen seiner verdiinnten Aceton-Ldsung mit wenig Natronlauge
einen blauvioletten Indigofarbstoff. Wihrend aber der Chlor-
und Brom-Aldehyd ziemlich bestiindig ist, zersetzt sich der Jodalde-
hyd 30 rasch unter intensiver Firbung, dass die Krystalle am hellen
Tage nicht zwei auf einander folgende iibereinstimmende Schmelzpunkte
gaben.

00298 g Sbst.: 0.0848 g AgJ. — 0.1964 g Sbst.: 9.5 cem N (259, 762 mm)-

CrH,03;NJ. Ber. J 45.85, N 3.05.
Gef. » 45.91, » 542,

2-Nitroso-4-jod-benzoé&siure, J.Cs H; (COOR).NO.

Die weissen Krystalle des Jodaldehydes wurden fein vertheilt
dem directen Sonnenlichte ausgesetzt. Schon pach wenigen Standen
hatten sie sich intensiv griingelb gefirbt und zeigten einen Schmp.
von 240° Nach Analogie mit den Arbeiten von Kempf und von
Sichel iiber die Belichtung des Chlor- und Brom-Aldehydes scheint
hier die Bildung der Jodnitrosobenzoésiiure eingetreten zu sein.

Bisulfitverbindung des

Jod-nitro-benzaldehydes, J.(NO,)CGH3.CH<g&Na.

Die atherische Losung des Jodnitroaldehydes wurde mit einer concen-
trirten Lésung von Natriumbisulfit anbaltend geschiittelt und der ausgeschie-

Berichte d. D. chem, Gesellsghaft. Jahrg. XXX1X. 176
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dene Niederschlag abfiltrirt. Derselbe bestand aus weissen, biischel(6rmig zn-
sammengelagerten, feinen Nidelchen, die in Wasser spielend leicht 16slich waren,
unldslich dagegen in Alkohol, Aether w. 5. w. Beim Erhitzen im Capillar-
rohrchen schmolz der Korper nicht. Mit verdiinnter Salzsdure ist die Bisul-
fitverbindung leicht wieder spaltbar.
0.3074 g Sbst.: 0.0553 g Nay80,.
C;H504NJSNa. Ber. Na 6.04. Gef. Na 5.83.

2-Nitro-4-jod-benzaldehyd-Phenylhydrazon,
J.(NO)CgH;.CH:N.NH.Cs Hs.

Aus gewdhnlichem Alkohol umkrystallisirt, rothe, zu Sternen verecinte,
glitzernde Nadelchen vom Schmp. 1850 Der Korper ist in Eisessig, Nitro-
benzol, Benzol und Aceton leicht mit dunkelrother Farbe léslich; Alkohol
und Aether 16sen schwerer, in Wasser ist er ganz unléslich.

0.1644 g Sbst.: 0.1040 AgJ. — 0.1594 g Sbst.: 15.9 cem N (179, 764 mm).

013H1009N3J. Ber. J 34.60, N 11.44.
Gef. » 34.18, » 11.6¢.

2-Nitro-4-jod-benzaldehyd-Semicarbazon,
J.(NO,)CsH;.CH: N.NH.CO.NH;.

1.2 g Jodbnitrobenzaldebyd wurdenin 15 cem Alkoho!l geldst, eine Losung
von 0.6 g Semicarbazidchlorhydrat in 10 ¢cem ziemlich concentrirter Natrium -
acetatlosung hinzugefiigt und das Ganze einige Zeit auf dem Wasserbade er-
wirmt. Nach dem Erkalten und lingerem Stehen wurde das erhaltene Semi-
carbazon abfiltrirt. Aus Eisessig umkrystallisirt, ergaben sich hellgelbe, recht-
eckige, dinne Tifelchen, die bei 284° unter Zersetzung zu einer rothbraunen,
aufschaumenden Flissigkeit schmolzen.

0.1159 g Sbst.: 16.8 cem N (19% 767 mm).

CBH703N4J. Ber. N 16.76. Gef. N 16.83.

2-Nitro-4-oxy-benzaldehyd, (OB)(NO;)CsH;.CHO.

Der Diazokérper wurde in concentrirter, wissriger Losung allmihblich iu
heisse, verdiinnte Schwefelsiure eingetragen, Es trat eine lebhafte Gasent-
wickelung ein, und es schied sich ein weisser Korper aas. Beim Destilliren
mit Wasserdampf gingen fast weisse Nidelchen dber. Das Destillat warde
ausgeithert und der Aether verdampft, Hierbei blieb ein gelbes Oel zurick,
das beim Zufiigen einiger Tropfen Alkohol momentan hellgelb erstarrte.

Aus Alkohol umkrystallisirt, ergaben sich schwach gelbliche Na-
deln vom Schmp. 67° und einem intensiven, stechenden Geruch. Der
Kérper zersetzte sich gleich den Halogennitroaldehyden sehr rasch am
Lichte unter Gelbfirbung, wahrscheinlich unter Bildang der 4-Oxy-2-
nitrosobenzoésiure.

Der Aldehyd ist in Aceton, Benzol, Alkohol, Aether und Kali-
lauge leicht, in Wasser schwer 18slich.
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0.1042 g Sbst.: 0.1941 g COq, 0.0281 g Hy0. — 0.0941 g Sbst.: 6.6 cem
N (19° 767 mm),
C:Hs0:N. Ber. € 50.30, H 2.99, N 8.38,
Gef. » 50.79, » 3.02, » 8.14.

2-Nitro-4-oxy-benzaldebyd-Phenylhydrazon, (OH)(NO,)
.CeH;.CH: N.NH.C.H;. Nach Umkrystallisiren aus Alkohol rothe,
glitzernde Nidelchen vom Schmp. 189—1900.

0.0939 g Sbst.: 13.1 cem N (199, 767 mm).
CisH;;O3N;. Ber. N 16.34. Gef. N 16.20.

Dinitrobenzaldehyd-p-bromphenylhydrazon,
CsH3(NOg)s CH:N.NH.C¢H,Br.

Rothe Krystalle, die bei 226— 2279 schmelzen, in Alkohol, Aether u. s. w.
l6slich, in Wasser véllig unloslich. Die’ alkoholische Losung firbte sich auf
Zusatz eines Tropfens Kalilauge momentan tiefblau.

0.1200 g Sbst.: 15.9 cem N (189, 756 mm).

Cyi3HoOyNyBr. Ber. N 1537. Gef. N 15.22,

Dinitrobenzaldehyd-methylphenylhydrazon,
CeH3(NOg)s.CH . N.N(Cs Hs) (CHg).

Aus Alkohol umkry~tallisirt, parpurrothe Krystalle vom Schmp. 1949, die
in den gewdhnlichen organischen L& ungsmittelo leicht 16sli h, in Wasser da-
gegen uuléslich smd  Die alkoholische Losung. zeigie selbst in der Wirme
auf Zusatz von Kalilauge keiven Farbenumschlag.

0.1311 g Sbst.: 20.9 cem N (18", 7¢5 mm).

C“HmO;N.‘. Ber N 18.67. Gef. N 18.53.

Trinitrobenzaldehyd-p-bromphenylhydrazon,
CsH2(NO3 3.CH: N.NH.CgH,Br.

Aus verdiinvter Essigsiure umkrystallisirt, glitzernde. rothbraune Kry-
stalle vom Schmp. 2420, Der Korper verhielt sich wie die Dinitroverbindung,
gab aber in alkoholischer Losung mit Kalilauge nur eine schmutzig griine
Farbung.

0.0564 g Sbst.: 13.2 cem N (209, 748 mm)

CI3H505N5HI‘. Ber. N 17.07. Gef. N 17.21.

Trinitrobenzaldehyd-Phenylhydrazonm-p-sulfosiure,
CsHa(NOg)s.CH:N NH.C&[’L SO3H
5 g fein gepulvertes Trmitrobeuzaldehydphenylhyd-azon (hergestellt nach
Sachs und Everding!) wurden in eine Mischung von 10 evm ranchender
und 50 cem eoncentrirter Schwefelsiure unter Umschiitteln bei gewdtnlicher
Temperatur allmihich eingetragen, dann die dunk lbraunrothe Lé~ung in ca.
1 L Wasser gegossen und hewss filirirt. Aus dem Filirat krystallisirten laoge,

1y Diese Berichte 36, 959 [19031.
176°
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hellrothe Nadeln, die mit kaltem Wasser gut ausgewaschen wurden, da die
Substanz sonst beim Trocknen verkohlte. Ausbeute ca. 60 vH.

Schmp. 211°  In Alkobol 1éslich, in Wasser in der Kilte nur
schwer, leichter in der Wirme. Die Substanz giebt in wissriger Lo-
sung mit Kalilauge prachtvolle, aber héchst unbestindige Firbungen,
die schuell in ein schmutziges Griin fibergehen. Sie besitzt anch eine
ausgesprochene Farbstoffoatur, denn Ausfirbungen auf Wolle und Seide
ergaben brannrothe, echte Firbungen. Die Analysenzahlen wiesen
auf ein Hydrazon, nicht aber anf ein Hydrazonhydrat, cf. Biltz,
Maué, Sieden').

0.1787 g Sbst.: 26.7 ccm N (229, 760 mm). — 0.1982 g Sbst.: 0.0489 g
BaS0,.

013H909N58. Ber. N 17.03, S 7.79.
Gef. » 16.93, » 8.01.

Bisulfitverbindung des Trinitro-benzaldehyds.

Die atherische oder alkoholische Lisung des Aldehyds wurde mit einer
concentrirten Lésung von Natriumbisulfit geschiittelt und die ausgeschiedenen
Krystalle abgesaugt. Dieselben bestanden aus biischel- und stern-formig
zusammengelagerten, feinen Nidelchen, die beim Erhitzen nicht schmolzen,
sondern unter freiwilliger Entzindung verbrannten. In Wasser war er spie-
lend leicht lgslich, nicht aber in den gewdhnlichen organischen Losungsmit-
teln. Mit verdinnter Salzsiure war die Verbindung leicht wieder spaltbar.

Trinitro-benzaldehyd-Semicarbazon,
(NO1)3CsHy .CH: N.NH.CO.NHa.

2.4 g Trinitrobenzaldehyd in ca. 20 cem Alkohol gelst und eine Losung
von 1.2 g salzsaurem Semicarbazid in 10 cem ziemlich concentrirte Natrium-
acetatldsung gegossen, ergaben einen braungelben Niederschlag, der, aus Essig-
siure umkrystallisirt, hellgelbe Tafelchen bildete, die bei 214¢ zu einer roth-
braunen schiumenden Fligsigkeit schmolzen.

In verdinnter Natronlauge ist er in der Wirme leicht mit dunkelrother
Farbe 16slich und falit beim Zusatz von Siuren wieder unverandert aus.
Beim Erkalten der nicht zu verdiinnten, alkalischen Ldsung krystallisirten
ziegelrothe, lange Nadelchen aus, die wahrscheinlich ein Natriumsalz des Semi-
carbazons darstellen.

0.0880 g Sbst.: 22.0 cem N (199, 755 mm).

CsHeO7Ns. Ber. N 28.19. Gef N 28.52.

Trinitro-benzyliden-benzidin, (NO;);CsHs.CH:N.Cys Hs. NHs.

1.2 g Trinitrobenzaldehyd wurden in 10 ccm Alkohol geldst und
mit einer alkoholischen Lésung von 1.5 g Benzidio versetzt. Es schied
sich sofort ein blutrother Niederschlag aus. Die Mischung wurde

!) Diese Berichte 35, 2000 [1903).
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einige Zeit auf dem Wasserbade erhitzt und erstarrte sodann beim
Abkiihlen fast vollig krystallinisch zu einem blutrothen, glidnzenden
Magma. Dasselbe warde abfiltrirt und mit Essigsdure gut zur Ent-
fernung des im Ueberschuss angewandten Benzidins ausgewaschen.
Aus Amylalkohol oder Xylol umkrystallisirt, ergaben sich blutrothe,
glinzende Téfelchen vom Schmp. 223°. Der Kérper war in Wasger
und Essigsiure unléslich, in Ligroin, Alkohol und Benzol schwer 16s-

lich; dagegen l6sten Aceton und Nitrobenzol leicht.

0.1227 g Sbst.: 0.2511 g COq, 0.0386 g HaO.
C1gH13N5 05. Ber. C 56.02, H 3.44.
Gef. » 55.81, » 3.52.

Trinitrobenzyliden-anilin, CsHz(NO3);.CH:N.CsHs.

4 g Aldehyd wurden fein gepulvert und in 5 g Anilin in der
Wirme eingetragen. Die dunkelrothe Losung wurde dann auf dem
Wasserbade erwirmt, bis eine Probe mit essigsaurem Phenylhydrazin
keine Reaction mebr gab. Beim Abkiihlen erstarrte dann die Lésung
fast vollstéindig zu einem hellrothen, nadelférmigen, krystallinischen
Magma. Aus Alkohol umkrystallisirt, wurde der Kérper in langen,
rothgelben Nidelchen vom Schmp. 1629 erhalten, die in Wasser un-
l16slich, in Alkohol schwer und in Benzol leicht 18slich waren.

0.1749 g Sbst.: 0.3152 g CO4, 0.0418 g Ha0. — 0.1261 g Sbst.: 19.7 cem
N (230, 762 mm).

CizHsOsN;. Ber. C 49.36, H 2.53, N 17.72.
Gef. » 49.15, » 2.67, » 17.65.

Reduction des Trinitro-benzaldehyds.

Der Aldehyd wurde in Alkohol geldst und mit einem Ueberschuss von
10-proc. Schwefelammonium versetzt, worauf der zuerst ausgeschiedene Nieder-
schlag sich bald zu einer blutrothen Flissigkeit 16ste. Als pach einigem
Kochen sich ein hellgelber Korper, zumeist Schwefel, abgeschieden hatte,
wurde abermals Schwefelammonium zugesetzt und bis zur Vertreibung des
tiberschiissigen Schwefelammoniums gekocht. Nach dem Zusammenballen des
Schwefels wurde noch etwas Alkohol hinzugefiigt, mit Thierkohle aufgekocht
und heiss filtrirt. Aus dem Filtrat krystallisirte beim Erkalten ein hellgelber
Korper. Derselbe zersetzte sich an der Luft Ausserst rasch unter Braunfir-
bung, sodass es nicht gelang, ibn rein zu erhalten; der gebildete Tri-
aminokorper scheint sich zu oxydiren. Bei der Reduction scheint auch die
Aldebydgruppe angegriffen zu sein, denn der Kérper gab mit essigsaurem
Phenylhydrazin keine Reaction.

2 6-Dinitro-4-amino-benzaldehyd-Phenylhydrazon,
(NOQ)z(NHQ)CsHQ.CH:N.NH .CSH{,.
Das nach Sachs und Everding hergestellte 2.6-Dinitro-4-aminobenz-
aldoxim wuarde mit Eisessig und Phenylhydrazin mehrere Stunden gekocht,
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dann der entstandene, rothviolette Niederschlag abfiltrirt und aus Eisessig
umkrystallisirt. Rothviolettstichige Krystalle vom Schmp 250°% In Wasser
unléslich, in Essigsiure schwer, in Eisessig, sowie den gewohnlichen organi-
schen Losungsmitteln leicht 18slich.
0.0871 g Sbst.: 18 cem N (149, 754 mm).
CisH;; O.Ns. Ber. N 2325, Gef. N 23.56.

2.6-Dinitrobenzaldehyd-4-diazoniumchlorid,
(CHO)(NO,); CsH;.N;.CL
Das 2.6-Nitra-4-aminobenzaldoxim wurde in absoluter alkoholi-
scher Salzsiure gelist und mit Amylnitrit in der Kilte tarbinirt. Nach
einiger Zeit und nach dem Hinzufigen von etwas Aether krystallisirte
ein hellgelber, schwerer Kérper aus. Der Niederschlag wurde nach
einigem Stehen abfiltrirt und mit Alkohol und Aether gewaschen.
Der Koérper war in Wasser sehr leicht, in den gewdhulichen organi-
schen Losungsmitteln aber vollig unléslich. Beim Erhitzen zersetzte er
sich, ohne zu schmelzen, explosionsartig. Gegen Stoss und Schlag
war er auch ziemlich empfindlich. Mit Phenolen usw. vermochte er,
schon gefirbte Azofarbstoffe zu geben. Wegen seiner Explosivitit
konnte von dem Korper keine Kohlenstoff Wasserstoff-Bestimmung
ausgefiihrt werden, dagegen gaben die Stickstoff- und Chlor-Bestimmung
brauchbare Werthe.

0.2853 g Sbst.: 0.1579 g AgCL — 0.1964 g Sbst.: 38.4 ccm N (259, 762 mm).

C1H305N4Cl. Ber. Cl 13.73, N 21.66.

Gef. » 13.68, » 21.88.

450. C. Haeussermann: Zur Kenntniss der tertidren aro-
matischen Amine.
[V. Mittheilung.]
(Eingegangen am 28. Juli 1906.)

In einer frilheren Mittheilung haben E. Bauer und ich!) darge-
than, dass bei der Einwirkung von salpetriger Sidure auf Triphenyl-
amin ein Kérper entsteht, welcher mit dem von E. Herz?) aus
Tiiphenylamin und Salpetersiiure erhaltenen Mononitro-triphenyl-
amin identisch ist.

1) Diese Berichte 31, 2987 [1898].

?) Diese Berichte 23, 2337 [1890). In besserer Ausbeute, als nach dem
dort beschriebenen Verfahren, erhilt man die Nitroverbindung, wenn man das
Triphenylamin in der 100-fachen Menge Eisessig 16st und die mit Nitrit ver-
setzte Losung 24 Stunden lang stehen lasst, bevor man mit dem gleichen
Volumen Wasser ausfillt. Zom Umkrystallisiren eigcet sich am besten Toluol.





