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daher mit kaltem, niedrig siedendem Petrolather verrieben und das 
Filtrat im Vakuum verdunstet. Die so gewonnene Substanz stellte 
ein rotes, ziemlich leicht bewegliches dl ohne feste Reimengungen dar 
und war einer Stickstoffbestimmung zufolge der reine A thy1  I t h  e r  
des angewandten Azokorpers. 

0.0935 g Sbst.: 7.4 ccm N (lSo, 746 mni). 

Zur reduktiven Spaltung kochte man 1.5 g der Verbindung mit 
Zink und Eisessig. Die Fliissigkeit hellte sich bald auf, wurde fil- 
triert und nach iiblicher Behandlung durch Wasserdampf von o-To- 
luidin befreit. Aus dem Ruckstand fallte man bei Gegenwart freier 
Essigsaure das Zink durch Schwefelwasserstoff nus, machte alsdann 
das Piltrat alkalisch und schuttelte es mit Ather aus. Nach dem Ver- 
dunsten des Auszuges hinterblieb ein 01, das iu Natronlnuge uollig 
unloslich war, dagegen glatt von Salzsaure aufgenommen wurde, also 
ohne Zweifel der Athylather eines Amidoeugenols war. Um zu prufen, 
ob daneben vielleicht geringe Mengen freien Amidoeugenols entsranden 
&en, schiittelte man die alkalische Fliissigkeit andauernd mit Ben- 
aoylchlorid, do& schied sich keine Spur des in diesem Falle zu er- 
wartendeu Dibenzoats aus. 

C 1 9 H ~ ~ 0 2 N ~ .  Ber. N 9.0. Gef. N 9.0. 

Gre i f sw a l d ,  Chemisches Institut. 

71. K. Auwers und F. Eisenlohr: Notis tiber einige 
Oxy asoverbindungen. 

(Eingegangen am 4. Januar 1908.) 

In einer Reihe von Mittdungen, die demnachst an xnderer Strlle 
erscheinen werden, wird der Nachweis gefuhrt, daB nicht nur die Ather, 
sondern auch die Ester der p- und p-Oxyazok6rper und diese selbst 
Phebolderivate sind. 

Nur e ine  Angabe habeu wir i n  der Literatur finden konnen, die 
dieser Auffassung direkt widerspricht. Mijhlau tmd Kegel’) haben 
durch Rondensation von Benzolazo-a-naphthol mit Tetramethyldiamido- 
benzhydrol eiae Substanz erhalten, -der sie die Forrnel 

c\6 Hj. NH. N : GO Hj<&[c6 1-1~ N ( c H ~ ) ~ I ~  
zuschreiben, und schlieBen aus ihren Beobachtungen, daB die p-(  )xy- 
azoverbindungen samt ihren Estern chinoide Verbindungen seien. Die 

’) Diesc Berichte 33, 2S5S [1900]. 
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Grunde, die sie fur diese Ansicht beibringen, sind indessen anfechtbar, 
bis auf einen, der zwingend erscheint : bei der reduktiven Spaltung 
des Acetats jener Verbindung erhielten M o h l  a ti nnd K e g e l  namlich 
ah einzige Reaktionsprodukte Acetanilid und dns Amidonaphtholderivat 

Hs . CH[G 1% . N(CH~)Z]Z; Anilin konnte nicht nachgewiesen 

werden. 
Wenn es auch nicht ausgeschlossen erschien, dnO in diesem ein- 

zelnen Fall infolge der besonderen Natur des einen Substituenten 
nusnahmsweise die chinoide Nebenform eines p-OxyazokBrpers bestan- 
dig sein kiinne, so war doch eine Nachprufung der auffallenden An- 
gabe geboten. Wir haben daher den Miihlau-Kegelschen Reduk- 
tionsversuch zweimal mit zwei verschiedenen Praparaten wiederholt; 
beide Male haben wir jedoch keine Spur von Acetanilid auffinden 
konnen, wohl aber Anilin und einen Kiirper, der nicht identisch mit 
jenem Amidonaphtholderivat war, sondern vermutlich ein Acetrtt von 
ihm darstellte. 

Da .Atomwanderungen nach allen hnalogien in diesern Fall nicht 
in Frage kommen, liegt in dem von uns untersuchten Rorper das 
0-Acetat eines echten Azokorpers vor, iind demgemali verschwindet 
der vermeintliche Widerpruch. 

Warnm Mo.hlau und K e g e l  zu snderen Ergebnissen gelangt 
sind, lal3t sich vorlaufig nicht angeben; doch wird die Frage durch 
weitere Untersuchungen, die Hr. Mohlau  selber zu ubernehmen die 
Freundlichkeit hatte, voraussichtlich bald vollig geklart werden. 

Allerdings hat vor knrzem auch W i l l s t a t t e r  der Auffassung, 
da13 alle Oxyazoverbindungen Phenolderivate seien, widersprochen und 
vertritt auf Grund einer gemeinsam mit P a r n a s  ') ausgefuhrten Arbeit 
die Ansicht, da13 von den OxyazokBrpern der Ortho-Reihe nur ein 
Teil zu  den Phenolen, ein anderer dagegen zu den Chinonen gehore. 
Diese Meinung, die leider geeignet ist, die klare Sachlage zu verwir- 
ren, entbehrt jedoch der sicheren experimentellen Grundlage und liifit 
eine geniigende Berucksichtigung der Ergebnisse friiherer Untersuchun- 
gen auf diesem Gebiete vermissen. 

Wi l l s t a t , t e r  und P a r n a s  erhielten durch Einwirkung yon 
~ t s y w n .  Benzoylphenylhydrazin auf das Chinon I einen KGrper, den 
sie Fur ein A'-Benzoat von der chinoiden Formel I1 halten: 

(Vergl. den experimentellen Teil.) 

c 1  N .N (Bz) . Cs H5 

1) D k c  Bericlite 40, 3971 [1907]. 
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einmal seiner Bildung wegen, und zweitens, weil bei der reduktiben 
Spaltung der Substanz neben anderen, von ihnen nicht untersuchten 
Produkten Benzanilid entsteht. Dieser Schlufi ware vor Jahren zwei- 
fellos berechtigt gewesen. Inzwischen hatte aber Me1 d o l a  ') gezeigt, 
da13 bei der reduktiven Spaltung von o-Oxyazolrorpern regelniiillig 
zwei Paare zusanimengehiiriger Reduktionsprodukte entstehen. E'erner 
hatte H. G o l d s c h m i d P )  den Irrtum, in den er  fruher durch einsei- 
tige Berucksichtigung bestimmter Spaltungsprodukte verfallen war, 
erkannt und berichtigt; iiberdies hatte e r  schon ~ e r m u t e t ,  dafi die von 
M c P h e  r s e n  aus 6-Naphthochinon und ccuymr, .  Benzoylphenylhydrazin 
gewonnene Verbindung trotz ihrer Entstehnng ein A-Ester sei. 15nd- 
lich war  bereits ein Teil der von E c k a r d t  und mir erhnltenen Re- 
sultate in einer vorlaufigen Mitteilung ') bekannt gemacht worden 
und dadurch auf die HBufigkeit atomistischer Verschiebungen bei diesen 
Kdrpern hingewiesen. Es niufi daher befreniden , daf3 nach W i l l -  
s t a t t e r s  ausdriicklich betonter Auffassung bei jenem Spaltnngsversuch 
nur die Isolieriing des Benzanilids von Interesse gewesen ,sei. Ziini 

niindesten hatte die so einfach auszufuhrende Prrifung auf etwa 
daneben gebildetes Anilin angestellt werden miissen. 

Wenn dann W i l l s t a t t e r  u n d P a r n a s  weiter schreiben: .$-Beuzol- 
azo-cr-naphthol und u-Benzolazo-$-naphthol mit ihren Ilerivaten Gncl 
nicht nach einem nnd demselben Schema zu interpretierenc( , und der 
Meinung siiid, da8 die ersteren Azokorper, die letzteren Ghinonhydrit- 
zone seien, so bleiben nuch fur diese These die Autoren den experi- 
mentellen Reweis schuldig ; denn sie stutzen bich lediglich :wf Bltere 
Versuche von G o Id s c  h m i d  t und dessen Schulern uber das Verhalten 
dieser Kiirper bei der Reduktion, ohne deren Richtigkeit und Voll- 
standigkeit selber nachzuprufen. Anla8 hierzu hatte aber nni so nielir 
Torgelegen, als beispielsweise C: o l d s c h m i d t  und B r u b a c h e r ' )  nach 
ihren eigenen Angaben bei der reduktiven Spaltung des Benzoylbenzol- 
azo-&naphthols nur 60 O / O  der Theorie an Uenzanilid erhalten haben, (lie 
Bildiing weiterer Spaltiingsprodukte mithin hdchstwahrscheinlich war. 

l)a Hr, W i l l s t B t t e r  uns mitteilte, daB er leider nicht in der 
Lage sei, seine Uutersuchnngeu auf diesem Gehiete i n  nachster Zeit fort- 
zusetAen und Z I I  erglnzen, hahen wir die notwendigen Nitchprufungen 
selber iibernommen, urn jeden ZM eifel an  der Sachlage nioqlichst wsch 
RUS der Welt zu schaffen. 

1) Meldola  and M o r g a n ,  Soc. 55, 114, (1889); M c l d o l a  iiid H a w -  
bins,  SOC. 63, 923 (1893); Meldola  und B u o l s ,  Soc. 63, 930 (1893): 
Meldola  und Hanes ,  Soc. 65, 834 (1894). 

*) G o l d s c h i n i d t  und 1 ,6w-Beer ,  diese Berichte 38, 1098 L19051. 
:;) Diese Bei-ichte 40, 21.54 [1907]. *) Diesc Berichtc 24, 2307 [1.991]. 
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Zunachst haben %>ir nochmhls die R e d u k t i o n  d e s  b e n z o y l i e r t e n  
@ - B e n z o l a z o - a - n a p h t h o l s  untersncht. G o l d s c h m i d  t und L6w- 
B e e r  hatten diirch vorsichtige Reduktion diesen Korper in eine alkaliun- 
losliche Hydrazoverbindung iibergefuhrt. A u w e r s  und Eclr a r d t  
(a. a. 0.) bestatigten dies und stellten gleichxeitig fest, da8 bei ener- 
gisoherer Einwirkung in ublicher Weise das hlolekul gespalten wird 
und reichliche Mengen von Anilin und dem N-Benzoat des 2-Amido- 
1-naphthols entstehen. Benzanilid wurde bei diesen Versuchen damals 
nicbt heobnchtet. 

Tatsachlich entsteht es aber; denn als wir 2.5 g jenes benzoylierten 
Azokorpers mit Zink nnd Essigslure spalteten und das Reaktions- 
gemisch nach einem in der Zwischenzeit bei ahnlichen Versuchen aus- 
gearbeiteten, verbesserten Verfahren aufarbeiteten, konnten wir B e n  z - 
a n i l i d  ohne Schwierigkeit in reinem Zustand isolieren. Die Menge 
war zwar gering, jedoch immerhiu groBer, als wir nach jenen friiheren 
Versuchen erwartet hatten. 

Da13 das isomere B e n z o y l - a -  b e n z o l a z o - B - n a p h t h o l  bei der 
redulrtiven Spaltnng nicht einfach i n  Benzanilid und Amidonaphthol 
zerfallt, lie13 sich noch leichter zeigen, denn wir erhielten bei zwei 
Versuchen neben Benzanilid reichliche Mengen von A n i l i  n, das durch 
die Chlorkalkreaktion und die Uberfuhrung in sein Benzoylderivat 
identifiziert wnrde. 

Auch das dem Anilin entsprechende, von G o l d s c h m i d t  und 
B r u b a c h e r  gleichfalls nicht erwahnte Spaltungsprodukt, das N-Ben-  
z o a t  d e s  l - A m i d o - 2 - n n p h t h o l s ,  wnrde isoliert. Da der Korper 
noch nicht bekannt zu sein scheint, stellten wir ein Vergleichspraparat 
durch partielle Verseifung des entsprechenden Dibenzoats dar und 
konnten durch direkten Vergleich die Identitat beider Praparate fest- 
stellen. 

Von einem grundsatzlich verschiedenem Verhalten der Derivate 
des a-Benzolazo -8- naphthols und des B- Benznlazo- u-naphthols bei der 
Reduktion, wie es W i l l s t l t t e r  vermutet, kann mithin nicht die Rede 
sein; vielmehr zerfallen sie nach dem gleichen Schema. Nur urn 
Unterschiede i n  den Mengenverhaltnissen der Spaltungsprodukte, wie 
man sie ganz allgemein beobachtet, handelt es sich. Damit fallen 
W i l l  s t  Btt e rs  Schlusse dahin. 

Nach diesen Vorversuchen fiihrte such die Nacharbeitung der 
W i l l s t a t t e r - P a r n  asschen Versuche zu  dem erwarteten Ergebnis. 
Das nach ihren Angaben gewonnene Benzoat lieferte - es wurden 
zwei Versuche mit zwei verschiedenen Praparaten angestellt - bei 
der Reduktion neben Benzanilid An i l in ,  das wie i n  den ubrigen 
Eiallen nachgewiesen wurde. 
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Bas YOU W i l l s t a t t e r  und P a r n a s  erwahnte, schwer losliclie 
Naphthalinderivat haben wir gleichfalls erhalten. Soviel wir bei 
unseren, i n  kleinem MaBstab ausgef~hr ten  Versuchen feststellen konnten, 
besteht es aus einem Gemisch von zwei alkaliloslichen Substanzen. 
Die eine ist in  Sauren unliislich, die andere, die in  iiberwiegender 
Menge entsteht, wird zwar von starker Salzsaure aufgenommen, scheidet 
sich aber beim Verdunnen der Losung niit Wasser wieder ab. In 
dern ersten Produkt liegt vermutlich das  N-Berizoat eines substituierten 
Arnidonaphthols oder eine Benzenylbase vor, in der zweiten die nur  
schwach basische Starnmsubstanz. Da es ffir uns lediglich darauf an- 
kam zu erniitteln, ob auch in diesem Teil der Spaltungsprodukte der 
Rest der Benzoesiure enthalten sei, haben wir das Rohprodukt sorg- 
faltig von etwa noch beigemengtem Benzanilid befreit und dann mit 
starker Salzsaure im Rohr erhitzt. Unter den lteaktionsproditkten 
konnte B e n  z o e s a u r  e mit Sicherheit nachgewiesen werden. 

E s  liegt somit kein Grund vor, die fragliche Substanz als Benzoyl- 
phenylhydrazon eines Oxychlornaphthochinons aufzufassen ; vielmehr 
wird man nach Analogien in ihr  ein 0-Benzont von der Formel 

N : N. Cs Hs 
"'"0. BZ 
l ~ l  

erblicken durfen. I ler  strenge Beweis hierfiir wiirde sich vermutlich 
a m  leichtesten durch eine sorgfiiltige Untersuchung des zugehorigen 
Dibenzoats erbringen lassen, doch glauben wir, einstweilen von weiteren 
Versuchen absehen zu diirfen. 

E s p e r i m e n t e l l e s .  

R e d u k t i v e  S p a l t u n g  d e r  V e r b i n d u n g  
/O.  AC 

CGH5*N:N.C10H5 ''C€IICsHa .N(CH3)& 
Michlersches Hydro1 wurde nach den Angaben Ton Miihlau und Keg'el 

in alkoholischer Liisung mit Benzolazo-a-naphthol kondensiert und das Ite- 
aktionsprodukt, das die angegebenen Eigenschaften zeigte, durch ICochen mit 
Essigsaureanhydrid acetyliert. 

Bei dem ersten Versuch erhielten wir ein Praparat, das sich, wie jene 
Autoren angeben, bei 123O zersetzte, ohne zu schmelzen. Ein zmeites Praparat 
konnte aus Alkohol in besser ausgebildeten, braunlich gelben Krystallen ge- 
wonnen werden und besal3 einen . deutlichen Schmelzpunkt bei 127-128O. 

Beide Proben wurden in folgender Weise gespalten : 
Zu einer Losung der Substanz in kaltem Eisessig setzte man unter Um- 

schiitteln und Kuhlung so lange Zinkstaub hinzu, bis die dunkle Farbe fast 



viillig vcrschwunden war, filtriertc vom Zinkschlamm ab, sauerte das Filt,rat 
mit Salzsaure an und zog es wiederholt mit lither aus. Die atherischeii Aus- 
ziige hinterlieBen in beiden Versuchen nach deni Eindunsten geringe Mengen 
einer hellbraunen Substanz, die anscheinend nicht ganz reines Susgangs- 
material darstellte. Durch kochcndcs Wasser lieB sich kein Acetanilid aus 
der Masse ausziehen, dcnn es ging so gut wie nichts in dns Wasser hinein. 
SchlieBlich lrochte man beide Riickstande einige Zeit mit starker Yalzsiiure 
und blies durch die alkalisch gemachte Fliissigkeit Wasserdampf. lni Destillat 
konnte keine Spur voii Anilin nachgewiesen werden, w%hrend ein Psrallel- 
versuch, bei deni ciue sehr geringe Menge Acetanilid in glcichcr Weisc ~ c r -  
arbcitet worden war, Anilin als Spaltungaprodukt lieferte. 

Die mit &her ausgezogencn, essig-salzsauI.cn I~risungen wurden niit :[I- 
kali schwach ubersattigt und gleichfalls rnit Wasserdampf hehandelt. In 
bciden Fallen ging lieichlich A n i l i n  iiber, das auBcr GLI tler Chlork;llkl.e- 
:iktioo durch Uberfiihrung in Tribromanilin erkanut wurtle. 

lm  Kolben blieb cine Substanz zuriick, die aus Renzol in briiunliclien, 
glanzenden Blattchen krystallisierte. Auf die f{cindarstellnng dieses Kiirpers 
haben wir verzichtct und nur festgestellt, da13 cr nicht idcutisch war niit dem 
von Mi, h l  a u  und K c g e l  beschriebenen p-AmidonaphtlioltctranictliyIdiniiiido- 
diphenylmethnn. 

3.5 g eincs von Eruhercn Versuclicn stnmnienclcn Priparatcs, tin.. den 
richtigen Schmelzpunkt 19O0.besaB, wurdeii iii essigsaurer I.iisung nach Znsata 
von Zinkstaub 15-20 Minutcn gckocbt. M m  engte dic vom Zink abfiltricrte 
B’liissigkeit auf ein lrleioes Volunien ein, verdiinntc niit Alkohol, fillte das 
gelfistc Zink durch Schwefelwasserstoff aus, verjagte aus dem Filtrat durch 
Eindanipfen den Alkohol, setztc verdiinnte Schwefelssure und Wasser hinau 
und zog schlieBlich die Flussigkeit mehr€ach mit ’hther BUS. Die tiunkel gc- 
farbten itherischen Extrakte murden wiedcrholt mit vcrdiinntcr Natronlnnge 
durchgeschuttelt, dann getrocknet und eingcdampft, wornuf nian den Ruck- 
stand in siedendcm Bcnzol aufiiahm und cinige Stonden mit Ticrkohlc kochte. 
Heim freiwilligen Verdunsten der Losung schieden sich teils farblosr, teils 
schwach violett gefsrbte l3littchen a l~ ,  die bei 160-160.5° schmolzen, auch 
das husschen yon Benzanilid besaBen iind, gemischt niit diesel Substanz, ilireu 
Schmelzpunkt nicht iinderten. 

Die alkalischcn Ausschiittlungen worden angesinert unil die aiisgescliie- 
deiien Flocken in .ither aufgenommen. Bcim \‘ertlunsten hinterblieben Krp- 
stalle, die ohne weitcre Keinigung bei 1S9” schmolzcn und tlas bereits bri 
friiheren Versuchen erhaltenc N - B  enzon  t d cs  3 -Am i (lo- 1 - n a p  h t h 01s 
darstellten. 

Die urspriiugliclie, mit Schwcfclsiture versctztc Flcissigkcit cnthiclt A n i -  
Dns daneben vermutlich in geringer Menge yorhandene Aniido-nnpl i -  

Es lag somit B c n z a n i l i d  vor. 

l i n  
t h o l  habcn wi r  nicht z u  isolieren vcrsncht. 



Dicses Benzoat lie8 sich, wie eine Reihe von Vernuchen zeigte, am VOP 

teilhafteaten nach der yon hlcl  d o l a  und N o r g a n ' )  gegebenen Vorschrift 
dnrstellen und stininitc in  seinen Eigenschaften niit den Angahen diesel- 
Chemiker iiberein. 

Es wurden zwei Spaltungsversuche angestellt: einer niit 3 g nnd einer 
niit 6 g, bei denen die Substanz jedesmal 40-45 Minuten mit Zinkstauh nnd 
Eisessig gekocht wurde. 

Iin ersten Fa!l wurde das Keaktionsgemisch im mesentlichen ebcnso wic 
bei den1 eben beschriebencn Reduktionsversuch aufgearbeitet. Dabei wurden 
neben U e n z a n i l i d ,  tlas mit einer niedriger schmelzenden Substnnz, vielleicht 
einer Benxcnylbasc, verunreinigt war, reichlichc Mengen von A n i l i n  erhalten, 
clas mit Wasserdamp€ iibergetricben, in Ciblicher Weise identifiziert und schlieB- 
lich noch in Bcnzanilid iibergefiihrt wurde. 

Um YOU dem zugehijrjgen Spaltungsprodukt, deni A\-Benzoat d e s  
1 - 8 1 n i d o - 2 - n a p h t l i o l s  eine etmas grooerc Menge zu gewinnen, stellte man 
den zweiten Versuch ein, bei dem man die vom Zink abfiltrierte Pliissigkeit 
direkt in stark verdtinnte Snlzsaurc einllieDcn lie13. Es  schied sich pin 
starker, dunkelvioletter Niederschlag aus, der zur Entfernung von Benzanilid 
mit Natronlauge rind Ather bcliandelt wurde. Das Benzanilid gewann man 
nach den1 Verdunsteii des Lkhcrs durch Unikrystallisieren aus einem Gemiscli 
yon Benzol uud Ligroin in reinem Zustand. Aus der alkalischen Lijsung 
wurde dns N-Benzoat durch Sanre wieder in 1:reiheit gesetzt, niit der beim 
crsten Versoch erhaltenen Menge vercinigt und nun durch Auskochen 
init Benzol, in dem es sehr schwer lijslich war, von farbenden Ver- 
unreinignngen befrcit. So wurde cine ltleine Menge farbloser Krystalle er- 
halten, die zmar etwas tiefer als das reinc Verglciehspraparat schmolzen, 
niimlich bei '2250 statt 23'20, jedoch ciessen Schnielzpunkt beirn Mischcn nicht 
verandcrten und in Krystallforiu und Loslichlieitsvcrhitltiiissen niit jeneni 
iibcrcinstimmten. 

Zur Gewinnung dcs Vergleichspraparats wurde tlns nach S a c h s a )  dar- 
gestellte D i  b e n z  o a t  des 1-Amino-2-naphthols mit alkoholischer Natronlauge 
gekocht. Als nach etwa 2 Minuten ein Farbenumschlag von violett in griin 
eingetreten war, goB man in Wasser und flillte das entstandene N - B e n z o a t  
mit Saure aus. Der fein verteilte Niederschlag war nur leicht violett gefarbt; 
dagegen sahen die aos heiBem $lkohol oder Eisessig gewonnenen glasgllia- 
zenden Krystalle nahezu schwarz aus, lieferten aber bcim Verreiben wieder 
ein hellviolettes Pulver. Schmp. 232-2330. Im allgemeinen schwer lijslich. 

C17HI3O2N. Ber. N 5.3. Gef. N 5.5. 
0.3357 g Sbst.: 16.8 ccm N (ISo, 759 mni). 

1 )  Journ. Chem. Soc. 55, 115 [1889]. 
2) Diese Berichte 39, 3024 [1906]. 

Berichte d. D. Chem. Gesellsehaft. Jahrg. XXXXI. 28 
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Die Substanz wurde aus 2.6-Dioxynaplithalin auf dein von W i l l s t a t t e r  
und P a r n a s  vorgeschriebencn Weg dargestellt; alle Angaben der Autoren 
iibcr die einzelnen Zwischenprodukte kiinnen wir bestitigen. 

Zur Reduktion und Spaltung murde der ICiirpcr mit Eisessig und Zink- 
staub SO lange gekocht, bis die farblos gewordene Liisung sich wieder zu 
farben begann. 

Bei einem Vorversuch neutralisicrte man das Filtrat voni Zinkschlamm 
yorsichtig mit 2-prozentiger Natronlauge, fugte einige Tropfcn Essigsaure 
hinzn und leitete Wasserdampf durch die Pliissigkeit. Es ging eiiie geringe 
Menge A n i l i  n uber, das durch Chlorlralk nachgewiesen murde. 

Bei dem Hauptversuch, fur den jedoch nuch nur 0.7 g verwendet wurdeu, 
versetzte man das Fil.trat so lange mit M'asser, bis keine wcitere Vermehruug 
des anfangs weiBen, sich jedoch allmahlich verfarbenden Niederschlags malir- 
zuuehnien war. Dann filtrierte man ab, versetzte das Filtrat mit verdiinnter 
Schwefelsaure, zog die Fliissigkeit mehrfach mit Ather aus, machte sic dann 
eben alkalisch und behandclte rnit Wasserdampf. Wieder enthielt das Destillat 
Ani l in ,  das diesmal auch in Form von Benzanilid isoliert murde. 

Wenn auch genauc Mengenbestimmungen nicht miiglich waren, so konnte 
doch aus der Quantitat des umkrystallisierten, reinen Benzanilids schatzungs- 
weise geschlossen werden, dal3 mindestens des urspriinglichen Bcnzoats 
bei der Spaltung in Anilin und das entsprechende Naphthalinderivat zer- 
fallen waren. 

Der oben erwahnte Niederschlag wurde niit verdiinnter Natronlaugc ~ e r -  
ricben. Die Hauptmasse ging mit gruner Farbe in Lnsung, der Riickstand 
erwies sich als Benzani l id .  Ebenso bestand der T'erdunstungsriickstand 
der atherischen Auszuge aus einem Gemisch yon Benzanilid und dem alkali- 
lnslichen Produlrt. 

Salzsaure fiillte aus der Lauge dunlrelviolett,e, krystallinische Plocken, die 
sich zum grol3ten Teil in konzentriertcr Salzskure niit violctter Farbe 18sten. 
Beini Verdunnen mit Wasscr fie1 die Substanz wiedcr arm Da eine Trennung 
und Iteindarstellung der beiden Substanzen bei der geringen Menge nicht 
mijglich war, behandelte man das Gemisch nochmals niit Natronlauge, uin 
etwa noch anhaftendes Benzanilid wegzuschaffen, rind crhitzte dns miederaus- 
gefallte Produkt mit konzentrierter Salzsiiurc im Rohr nuf 140°. Der Rohr- 
inhalt wurde init Ather ausgezogen. Bcim Verdunsten hintcrblicben Rry- 
stalle einer Saure, die sich durch Loslichkeitsverhiiltnisse, Gerucli, Sublimations- 
fihigkeit, Schmelzpunkt und direlrten Vergleicli als B enzo es kur e crwies. 

G r  e i  f sw a ld  , Chemisches Institnt. 




