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mbglich, daW sich beide Prozessr unter Zwischenbildung analoger 
Xlolreste abspielen : 

N 

C: . CHj 

NH 

co 
Indoxyl. 

N H  

co 
Acridon. 

Cs H,<i>O --+ --+ c6 Hd<>CH> 

N 

C.CGH5 
C& H,<i>O --+ --+ C b  H,<>C,H, . 

Z n r i c  h , Ana1yt.-chem. Laborat. des Eidgen. Polytcchnikums. 

255. Eug. Bamberger und Sven Lindberg: 
m e r  1:-Phenyl-beneisoxazol (I--Phenyl-anthranil). 

(Eingegangen am 6. April 1909.) 

h s  vor mebr als 5 Jahren von uns aufgefundene 1:-Phenylbenz- 
N 

isosazol, C,H1</)O , ist bisher nur beilaufig nnd niit wenigen 
c. c6 H S  

Worteii erwiihnt worden '); da es durch die vorangehenden beiden 
Xtteiliinqen erheblich an Ioteresse gewonnen hat, so teilen wir nach- 
stehend die schon fruher i n  Aussicht gestellten experimentellen Einzel- 
beiten xu3 iinserm Arl~eitsjoiiriial vom Winter 1903-1904 mit. Das 1:- 
P h e n y l - h e n z i s o x a z o l  knnn nach zwei Mcthoden dargestellt werden: 
(lurch Rrduktion von o - N i t r o - b e a z o p h e n o n  und durch Oxydation 
von 0 - h n i i n o - b e n z o p  h e n o n ;  erstere ist die empfehlenswertere 
11 e t h ode. 

I :  - P h e n  y 1- b e  n z iso s a z o 1 nu s o - N i t r 0 -  I )  en  z o p h e n  o n ,  

3 
-F c,; tl,<i>O . 

c. c6 /I5 

111 die unter RiickflulJ fast zuin Sieden erhitzte Liisiing v o i i  4.4 g 
,~-Nitrc,benzopheno~i i n  9 g Ksessig werclen in] Verlauf von 15-20 Xlin. 
portionenweis 3 g Staiiniol eingetragen - neues erst dann, wenn das 
nlte geliist ist. Durcb zeitweiliges Brhitzen mit tier F1:imnie wird die 

~~ 

I )  Diese Bcrichto 36, 1615. 3650 [1903]. 
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Temperatur so reguliert, da8  die Reaktion niit nur maBiger Heftigkeit 
verlaiift. J)ie sich dunkel firbende Losung wird nach Verbrauch des 
gesamten Metalla zunachst unter Kuhlung rnit konzentrierter Natron- 
lauge, ziim SchluO niit Sodaliisung neutralisiert, dann abgesaugt und 
der Ruckstand erschopfend mit Ather ausgezogen. Das iitherische 
Extrakt hinterlafit 3.5 g annkhernd reines 1:-Phenylbenzisoxazol it] 
Form harter, gelber, glanzender I'risrnen, die nach einrnaliger Krystalli- 
sation aus kochendem Petrolather konstant bei 52-53O (Vorbad 41O) 
schrnelzen I).  Den schon fruher angegebenen Eigenschaften ist nocli 
Folgendes hinzuzufiigen: Uas Phenylanthranil ist rnit Wasserdanipf - 
wenn auch ziemlich langsarn - fliichtig, erteilt ihni einen charakte- 
ristischen, aber nicht sehr intensiven Geriich und gibt, im Schmelz- 
riihrchen stark erhitzt, ein aus haarfeinen, netzartig durcheinander 
gewachsenen Nadeln bestehendes, sebr hoch schmelzendes Sublirnat, 
welches, wie jetzt festgestelltz) ist, aus A c r i d o n  besteht. 

1:-Phenylbenzisoxazol ist in Wasser nicht merkbar, i n  den 
ubrigen RIedien schon in der Kalte sehr Ieicht, in Ligroin leicht 16sliv.h ; 
nur Petrolather lost es hei gewohnlicher Ternperatur recht schwer auf. 

Seine alkoholische Losnng scbeidet auf Zusatz alkoholischer 
Pikrinsaure ein schwer losliches Additionsprodukt in Form gelber, 
seideglanzender Nadeln ab; Hr. Dr. E l g e r  hat die analoge Eigen- 
schaft zuerst beirn Anthranil selbst aufgefunden. Auch I:-p-Tolyl- 
benzisoxazol und Benzisothiazo13) zeigen diese Erscheinung, wahrend 
sie beirn B=-ChlorbeIizisoxazoI, bei der Anthrosansiure iind ihrern 
Aldehyd nicht zu beobachten ist. 

Beim Mischen alkoholischer Losungen von Phenylanthranil und 
Sublimat fallt das Quecksilberdoppelsalz, die Fliissigkeit in einen Kry- 
stallbrei verwandelnd, in weiflen, seideglhzenden Nadeln aus. 

0.1526 g Sbst.: 0.4473 g Cog, 0.067 g HaO. 
CI3&,NO. Ber. C 80.00, H 4.62. 

Gef. )) 79.94, )) 4.88. 

') Nach xweimonatlicheiii Au fbewahren war derSchnip. des Analysenpriiparats 
urn etwa 1-1 '120 gestiegen; einmaliges Unikrystallisiereu ails heillem Ligroiii 
brachte ilin wieder auf 52-53O. 

2, S. Kl ieg l ,  diese Berichte 42, 591 [1909]. lcli konnte die Unttsr- 
suchung dieses Subliniats damals (An fang 1901) niclit ausfiihren, weil icli allc 
meine Arbeiten fiir Jnhre lang plotzlich abbrechen muSte, sonst wiire die Um- 
lagerung dcs Iz-Phenylanthranils in  .kcridon wohl schon vor 5 Jahren ent- 
deckt \\ ortlen. Siehe auch die Nachsclirift zur voranstehenden Mitteilung. 

3) Gabr ie l  und P o s n e r ,  diese Hcriclite 28, 1028 [1895]. 
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I:- Pli  e n  y 1 - b e  n z i s  o x a z o 1 a 11 s o - A in i n o - a c  e t o  p h e n o n , 

N 
--+ Cs Z14<i>0 . 

C. Ctj H5 

1 g o-Aminobenzophenon wurde mit 11.4 ccm schwefelsaurer 
Sulfomonopersaurelosang ubergossen, wobei es sich fur einen Moment 
vollstandig 1ost,e, um gleich darauf als Sulfat wieder auszukrystallisieren. 
Letzteres wurde durch Zusatz von 20 ccrn Wasser zerlegt untl die 
suspendierte Base erst bei Zimrnertemperatur 7 Stunaen geschiittelt, 
dann noch 2 Tage bei der namlichen Temperatur stehen gelassen. 
Das sich allmiihlich dunkelbraun firbende Reaktionsprodukt ergab eiu 
Atherextrakt, das - getrocknet und vom Losungsmittel befreit - eiu 
dunkelbraunes, zahflussiges, beim Reiben und bei niederer Temperatiir 
Zuni Teil erstarrendes 0 1  im Gewicht vou 0.95 g hinterliek Nachdem 
es in heif3em Petrolather linter Zusatz von Tierkohle gelost war, 
sckieden sich beim Erkalten 0.45 g Krystalle aus, welcbe offensichtlich 
nicht horncigeu waren und leicht in dae Hauptprodukt - groBe, hell- 
gelbe Prismen von Phenylanthranil (0.4 g, Schmp. 50O) - und 0.05 g 
unrerandertes Aminobenzophenon zerlegt werden koqnten. Nach 
niehrmaligem Urnkrystallisieren aus siedendeni Petrolather war das 
Phenylanthranil analysenrein und schmolz genau wie ein aus o-Nitro- 
benzophenon hergestelltes Praparat und wie eine Mischung beider. 

0.0858 

hlit neutraler Sulfomonopersaurelijsung konnte die Oxydation des 
o-Aminobenzophenons zum Ir-Phenylbenzisoxazol nicht bewerkstelligt 
werden. 

Sbst.: 5.8 ccm N (eOO, 721 mm). 
CI3H9NO. Her. N 7.18. Gef. N 7.32. 

Z u r i c  1 1 ,  Ana1yt.-cheni. Laborat. des Eidgen. Polytechnikums. 

256. Frederic Reverdin und A. de Luc: Die Nitrierung 
der p-DiiLthylamino-benzoesiiure. 

(Eingegangen am 30. April 1909.) 
Bei unsereu friiheren Untersuchungen ') uber die Nitrierung der 

p - l )  i m e t h y  l a m  i n  0 -  b e n z  o e s a  u r e  und ihres M e th  y l e s  t e r  s liaben 
wir eine I\[ on o n i t  r o v e r b i n d u n g erhalten, die eiiier weiteren Nitrie- 
rung nicht fihig war, obue daB die eine der beiden an Stickstoff 

*) F. Heverdin und DelBtra ,  diese Berichte 39, 971 [1906]; I?. l ie- 
verdin,  ibid. 40, 2442 [1907]: F. Reverd in  und A .  d e  Luc ,  ibid. 41, 
501 [1908]. 




