
Das Di-~~~-tolyloralimidchloritl liefert bei der Behandluug rnit kon- 
zentrierter Schmefelsaure in der beim I d i n  I )  angegebenea Weise eben- 
falls ein Methylisatin, doch bind meine Ilia jetzt erzielten Insbeuteit 
nur geringe. Man erhilt eineu in oranqeroten Xadeln aus Was.er 
krystallisierenden horper, melcher alle Eigen,chaften de3 Isatins zeigt 
und bei 165O schmilzt. F indek lee? )  hat das 6-J Ie thy l - i s a t in ,  
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dargestellt und seine Konstitution bewiesen. Cber seine Eigenschaften 
gibt er nur an, da13 es bei 16Y0 sc,hmilzt und i n  roten, strahlenfm- 
niigen Nadeln aus Wasser krystallisiert, weiter unten bezeichnet er es 
als orangegelb. Da diese Eigenschaften bis auf die geringe Schmelz- 
punktsdifferenz mit denen des von mir erhaltenen Methylisatins fiber- 
einstimmen, so halte ich vorliiufig fiir das erhnltene Methylisatin \'on 
den beiden nioglichen Fornieln 

NkI 

die erstere, welche dem Methylisatin von F i n d e k l e e  zukommt, fiir 
richtig, hoffe aber, seine Konstitution noch einwandfrei bicherstellen 
zii konnen. 

362. Eug. Grandmougin und H. Freimann: Phenol- 
2.4.6-trisaxobenzol. 

(Eingegangen am 27. Mai 1907.) 
Vor einiger Zeit machte Hr. C. Toni010 im hiesigen Laboratorium 

die Beobachtnng, daL3 bei der Einwirkung von 2 Mol. Diazoniiim- 
chlorid auf eine alkalische Phenolliisung neben dem altbekannten Phenol- 
2.4-disazobenzol ein neuer Korpey in geringer Menge entsteht, der 
bedeutend hoher schmilzt und sich in  konzentrierter SchwefelsLure 
wit tief rotyioletter Farbe lost. 

Die. eingehende Untersnchiing hat die urspriinglich gemachte Ver- 
mutung, da13 es sich um ein T r i s a z o d e r i v a t  des Phenols hanclelt, he- 
stiitigt; wir mijchten daher in Kiirze iiber ilieses neue Procliilct referieren. 

I) s. S. 2653. ?) DieseBerichte 38, 3551 [1905]. 
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P h e n  01- t r i s a  z o ben  z o  1. 

Das Produkt entsteht neben Phenoltlisazobenzol, wen11 ninn 
3 Mol. DiazoniuInrhloritl auf Phenol in i t z a  l k n l i s c h e r  L6siing ein- 
\\+ken 15ljt. 

4.7 6 Phenol, gelost in 23 g Natronlauge und 250 wni \vnsser, 
versetzt inan in der Kiilte mit einer Diazolosung, bereitet ails 14 g 
Anilirl in 45 ccni SalzcGure vou 3OOi0 und 100 ccm Wasser durch 

Zugabe ron 10.5 g Natriumnitrit in 50 ccm Wasser. Nach '34-stiindigem 
Steheu filtriert. Der  Filterriiclistancl miirde auf dem Filter iuit 
rerdiinnter dalzsaure nngesluert, dann ausgewschen und getrocknet. 

Durch Ausziehen init siedendeni Alkohol v i rd  das P h e n  o l - t l i s -  
a z cib e n z 01 estrahiert, und es bleibt d a m  ein in kochendein Alkohol 
unlbslicher Riickstaud, der ent\\ eder ans  vie1 Eisessig oder nuz Nitro- 
benzol umlirystallisiert w i d .  

Alan erhl l t  ans diesen Lbsiiiigsmitteln das T r i s a z o d e r i v n t  al> 
ein Bggloiiierat von feinen, sehr leichten, orangegefarbten Nadeln, die 
scharf bei 2150 schmelzen. (Scbnielzpnnkt des Monazokopers 1<52", 
des  Disazokorpers 131".) 

Die Ziisaniineiisetziiii~ ergibt sich ans den folgenden hnalysen I ) :  

0.1197 g Sbst.: 23.1 ccm K (14", 710 mm). - 0.1150 g Sbst.: 21.1 ccm 

Es \\urden z. B. folgende Proportioneii geltraucht: 

K (14", 7lOinm). 
C ~ ~ H l t l K ~ O .  Ber. K 20.68. Gef. N 21.14, 20.82. 

Uesonders die Rednktion beweist, dalj tatsiichlich ein 'l'ris az  o- 

011 
d e r i r a t  d e s  P h e n o l s  von der Formel: 

Cs kfj  . N : N <''N : N . Cs Hj 
I '  
\( N : N . cy, I ri 

vorliegt, deun rnan erlialt bei derselben neben Anilin das 2.4.6-Tri- 
ani ido-1)  h e n o l ,  identisch mit deni Reduktionsprodnkt der Pikrinsaure. 
Die Reduktion erfolgte mit Ziiin und Salzsiiure, nnd nehenbei wurde 
ziiin T'ergleich diejenige der Pikrinsaure durcligefuhrt. 

Aus der  clurch Ziigabe von %ink entzinnten Losung2) wurde 
diirch fraktionierte Krystallisation ein Produkt abgescbieden, welches 
1 ollkominen mit dem durch Red ttktion der Pikrinsaiire erlialtenen 
salzsauren Trianiidophenol iibereinstimnit. 

Durclr Auflosen in Was.~er uncl Wiederausfallen mit konzentrierter 
Snlzsaiire erhielteu IT ir es ill den charakteristischen langen, wei Ben 

I) Dieselbeu wurden yon llm. I I .  1,eemann ausgefiihrt, dem wir liiermit 

*) E. B a m b e r g e r ,  diebe Beiichte 16, 2400 [1883]. 
bestens dankeii niiicllteii. 
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Nxdeln. A i i f  Zu$ata TOII 13senchlorid ziir Lii-iing eiit.trlit eine 
intensiv blaii gefHrbte Liibiiiig , die sich spektr(izliopi.jcl1 iiutl c010- 
rimetrisch vollkuninren wie dirjenige verhilt: tlie : t i is  tlenr \-ergleichs- 
prodnkt hergestellt wiirtle. 

%ur Charakteristik des PIieiioltri~;tzi~I~eiiz~il~ srien nc)t. l~ nach- 
folgentle 11erkni:ile mgefiihrt : 

In  Soda r i n d  rerdiinnter Sat,ronlarige hicli tler Iiiirper iiiir 

spiirenneise beim Er\yiirmen, fHllt nber b I< r Ii :i I  t en 1 er Liisu ng 
\ - ~ l l I i ~ i i ~ ~ i e n  nus; tlagegeii ist er leiclit i n  alkolioli~cher S:itriiim;ithylat- 
liisiing nrit ruter E'nrlle li;slit*li. 

In konzentrierter Salzsiiure ist er unliisliclr , ediicli tritt geriiige 
Griinfiirbwig clrr Fliissigkeit auf ;  alkoliolische Salz5iiiir.e liist ihn n-iit 
dunkelgriiner Farlie. I ) ie  Liiating in ranchender Salpetersiiiire ist 
wie diejenige iii konzentrierter Schwefels~irire tirf rotriolett, drirch vor- 
bivhtigen Wasserzuaatz n.irt1 sie griiiiblan, uric1 tlurcli %iig:i!ie vun niehr 
Wasser wir(I die Siibstniiz wieder niiagrliillt. In Ii(Jnzentrierter Sc-li\~efel- 
sinre erhiilt i i inn  eiue t,iefrot,violette I,i;s~itig, tlie heini Vertliinneii den 
ICiirper \vieder aussheitlet; tlas 0sy:izolienzol li;)t sich in demselben 
IAijsiingSii)itt~l niit rringelber Farbe, tlie beirii T'ertiiinrieii gelh bleibt; 
tlas Plie~ioldi~:izolieilzol riiit gelhoranger F;irbe. tlie beini Verdiinnen 

rut, r1:iiiti gell) n. i r t l ;  e s  sintl daher die tlrei ;Izoverbindiingen 
iols leii7lit clrirch dip Sch~~efels;iiiirerralitic~ii z i i  uirterscheiden. 

Uas I'lienoltrijazobeilzol ist aucli in bietlentlem Alkoliol nahezu 
unliislich, et\vns lii..licli in Lither, leichtrr in Clhlilrof@rni, aietlentlern 
Eisrssig u n t l  Sitrobenzol.  

:it, dns  in bekannter IVei 
em N:itriiiuiacet;it w t l  E 

hnlteri wirtle, biltlet, nns C'~hlorolc~rrii-dlIioli~Jl krybt:illisirrt, schiiue 
grllir Krybtalle, tlie scliarf IJei 165" wlinielzei~,  (Schriirlzpiinlct rim 

Aicet\-Itlrrivat cles ~loii;izoliiirpers U-S~''. ont .\cet!-lfIib:iz~ililienol 11 G".) 
Die Uritersuchiing v i r d  fortgeset,zt. 

Z i i  r i  ( 1 1 1 .  Clieiii.-teclin. I,~~li[Jr:iti)riiiiir cles €'~~I~trc.litiikiinis. 




