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0.1889 g Sbst:: 0.6112 g CO,, 0.0998 g H.O.
CioHysO. Ber. C 8824, H 5.89.
Gef. » 88.24, » 5.92.

Gelbrotes, zihes Ol krystallisiert nicht in der Kiltemischung.
Mit konzentrierter Schwefelsiure bildet sich eine gelbe, feste Masse,
die zum Teil in Losung geht und mit Wasser wieder intensiv geib
gefillt wird.

Die Untersuchungen werden fortgesetzt.

Organ. Laboratorium der Techn. Hochschule zu Berlin.

182. Richard Mohlau: Ueber die Konstitution des ace-
tylierten Kondensationsproduktes von Benzol-azo-a-naphthol
mit Tetramethyldiamido-benzhydrol.

(Eingegangen am 17. Mirz 1908.)

Gemeinsam mit E. Kegel!) habe ich durch Kondensation von
Benzol-azo-z-naphthol mit Michlerschem Hydrol eine Verbindung er-
halten, welche wir deshalb nicht als ein Azoprodukt angesprochen
haben, weil ihr Acetylderivat uns bei der Reduktion Acetanilid und
ein Amidonaphtholderivat lieferte. Wir betrachteten sie daher als
ein Hydrazon von der Zusammensetzung

)
. -, =
CsHs . NH. N : G Hs oy [Cs Ha . N(CHa)aJ:

und wurden zu dieser Auffassung auch durch die Beobachtung ge-
dringt, daf sich Phenylhydrazin mit «-Naphthochinon-tetra-
methyldiamidodiphenylmethan zu einer mit jener identischen
Verbindung vereinigte.

Hr. Auwers hatte die Giite, mich vor einiger Zeit davon in
Kenntnis zu setzen, daB nach seiner Erfahrung die Reduktion des
oben erwihnten Acetylderivates mit Zinkstaub und Essigsiure inso-
fern anders verlaufe, als er keine Spur Acetanilid, dagegen reichlich
Anilin erbalten habe. Inzwischen haben K. Auwers und F. Eisen-
lohr iiber ihre Untersuchungen berichtet?).

Die Nachprifung der Angaben jener Forscher hat deren vollige
Richtigkeit ergeben.

Nachdem festgestellt worden war, daB Acetanilid bei der Behandlung
mit Zinkstaub auch in einer mit Wasser etwas verdiinnten essigsauren Liosung
bei Wasserbadtemperatur nicht verindert wird, wurde die auf dem Wasser-
bade erhitzte L.osung des Acetylderivates in Risessig mit soviel heiem Wasser

') Diese Berichte 38, 2858 [1900]. ) Diese Berichte 41, 415 [1908..
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versetzt, dall die Substanz noch gerade in Losung blieb, worauf unter
weiterem Erwirmen Zinkstaub bis zu ihrer volligen Verinderung hinzugefigt
wurde. Man erkennt dies daran, daB mit der Losung getrinktes Filtrier-
papier sich beim Betupien mit konzentrierter Schwefelsiure nicht mehr violett-
rot farbt. Unter diesen Umstinden vollzieht sich die Reduktion schneller
als bei gewdhnlicher Temperatur in eisessigsaurer Losung. Die filtrierte
Losung wurde allmihlich mit Wasser verdinnt. Hierbei fiel ein heller,
amorpher Korper aus, welcher abfiltriert und mit heiflem und dann mit kaltem
Wasser griindlich ausgewaschen wurde. Das IFiltrat enthielt kein Acetanilid,
wohl aber Anilin (Chlorkalkprobe, Tribromanilinbildung).

Da die amorphe Verbindung aschefrei war und durch Umlisen aus orga-
nischen Mitteln eine weitere Reinigung nicht erfuhr, so wurde sie nach dem
Trocknen im Vakuumexsiceator direkt analysiert.

0.1620 g Sbst.: 0.4559 g CO;, 0.1020 g HoO — 0.1829 g Sbst : 14.8 cem
N (220, 741 mm).

Co H3 0. Ny. Ber. C 76.82, H 684, N 9.26.
Get. » 7675, » 6.99, » 8.93.

Die Verbindung firbt sich beim Erhitzen im Schmelzrihrchen von 1152
ab dunkler, frittet bei 131—1329 zusammen und zersetzt sich bei hoherem
Erhitzen.

Zum Nachweis der in ihrem Molekill enthaltenen Acetylgruppe wurden
2 g in der Losung von 120 cem 50-prozentiger Schwefelsiure 2 Stunden hin-
durch gekocht, der Kolbeninhalt mit 150 ccm Wasser verdiinnt und 100 cem
der Flissigkeit abdestilliert. Das mit Soda neutralisierte saure Destillat
wurde zur Trockne verdampft und der Riickstand, mit Arsenigsaureanhydrid
gemengt, erhitzt. Dabei trat der Geruch nach Kakodyl auf.

Hierdurch ist erwiesen, dafl bei der reduzierenden Spaltung des
acetylierten Kondensationsproduktes aus Benzol-azo-«-naphthol und
Michler schem Hydrol lediglich Anilin und das in der Hydroxyl-
gruppe acetylierte p-Amidonaphthol-tetramethyldiamido-di-
phenylmethan,

Ot - OO Q> CroH . CH [Gs H . N(CHy) i,
entsteht.

Unser fritheres Resultat kann ich mir nur so erkliren, dafl unter
den damals eingehaltenen, mit den beschriebenen nicht iibereinstim-
menden Versuchsbedingungen gebildetes Anilin teilweise acetyliert,
teilweise aber durch Erhitzen mit dem Eisessig verflichtigt worden
ist. Jedenfalls ist nunmehr der letzte stichhaltige Grund beseitigt,
welcher der Auffassung der Paraoxyazokérper als Phenolderivate ent-
gegen war.

Dresden, im Mirz 1908.





