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Nadeln vom $Schmp. 168°, identisch mit 2.2°-Dioxy-3.53.3".5'-tetramethyl-diphenyl-
dthan.

Weder ein Destillat, noch der Riickstand geben mit Lauge die fiir Phenolaldebyde
churakteristische Gelbfirbung.

9) Hirtung des 2.2'-Diox_v-3.5.3’..5'-tetramethyl-dibenzylaethers:
2.5 g Ather werden im CO,-Strom auf 160—165° erhitzt. Geringe Mengen &liges
Destillat, das sich in widBr. Natronlange mit intensiver gelber Farbe 16st.

Die Destillation wurde im Vakuum (20 mm) fortgesetzt. Bei 160—170° ging
noch Ol iiber. Dieses wurde mit Hydroxylaminhyvdrochlorid und wiBr. Kalilauge
erwdrmt, das Oxim mit verd. Salzsdure gefillt. Schmp. 134°, identisch mit dem
Oxim des 2-Oxy-3.5-dimethyl-benzaldehyds.

Aus dem Filtrat der Oximdarstellung ldB8t sich durch Ausschiitteln mit Ather
d..s Mesitol gewinnen.

52. Alois Zinke, Oskar Herzog und Roman Skrabal: Uber
Abbauprodukte des 1.9-Benz-anthron-(2)-dicarbonsidure-(5.10)-
anhydrides.

[Aus d. Institut fiir Organ. Chemie und d. Institut fiir Pharmazeut. Chemije d. Universitit
Graz.

(Eingegangen am 23.] Februar 1944.)

Die Aufspaltung des Perylens zu Abkémmlingen niedrigerer Ringsysteme ist nach
verschiedenen Richtungen hin méglich. WiBrige Chromsiure bzw. Schwefelsiaure und
Mangandioxyd bauen das Perylen iiber das Perylen-chinon-(3.10) zum 1.9-Benz-anthron-
(2)-dicarbonsaure-(5.10)-anhydrid?) (I) und iiber das Perylen-chinon-(3.9) zur Anthra-
chinon-dicarbonsidure-(1.5)?) ab. Durch Kochen mit konz. Salpetersidure 1a8t sich das
Benzanthron-(2)-dicarbonsaureanhydrid (I} zur Phenanthren-tetracarbonsiure-(1.8.9.10)3)
aufspalten, diese kann weiter durch Erhitzen mit rauchender Salpetersdure unter Druck
in Mellithsdure4) iibergefiihrt werden.

Von diesen Abbauprodukten verdient das 1.9-Benz-anthron-(2)-di-
carbonsiure-(5.10)-anhydrid (I) als Abkémmling des noch unbekannten
2.9-Anthrons-(2) besonderes Interesse. Wir hofften aus der Siure durch
Decarboxylieren das 1.9-Benz-anthron-(2) darstellen zu konnen.

Unsere Versuche, die Benzanthron-dicarbonsidure vollstindig zu decarb-
oxylieren, schlugen aber fehl. Beim Erhitzen des Anhydrides I mit Natron-
kalk wird nur eine Carboxylgruppe abgespalten unter Bildung einer Mono-
carbonsiaure, Diese Verbindung 16st sich in wiliriger Natronlauge leicht
mit gelber Farbe und intensiv griiner Fluorescenz. Bei Abspaltung einer
Carboxylgruppe kénnen zwei verschiedene Monocarbonsiuren entstehen.
Auf Grund der im folgenden beschriebenen Versuche kommen wir zur Auf:
fassung, daBl unsere Sdure die 1.9-Benz-anthron-(2)-carbonsiure-(5) (II) ist,
da3 demnach die Carboxylgruppe in 10-Stellung abgespalten worden ist..
Der Benzanthron-Komplex kann keine Verinderung erlitten haben, denn die
Monocarbonsiure gibt bei der Zinkstaubdestillation Benzanthren, das durch
Uberfithrung in 1.9-Benz-anthron-(10) identifiziert wurde. Die Monocarbo :-
sdure reagiert mit Brom unter Bildung eines Monobrom-Derivates. Das
Benzanthron-dicarbonsidureanhydrid (I) addiert hingegen Brom unter Bildung

'y A. Zinke u. Mitarbb., Monatsh. Chem. 56, 143 [1930].
*y A. Zinke u. Mitarbb., Monatsh. Chem. 53, 52 [1930].
3) A Zinke u. Mitarbb., Monatsh. Chem. 57, 405 [1931).
4) A. Zinke u. Mitarbb,, Monatsh. Chem. 61, 1 {1932].
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eines Dibromids?), das durch Umkrystallisieren aus siedendem Nitrobenzol
sein Brom unter Riickbildung des Anhyvdrids verliert. Diese Erscheinung
ist wohl nur erklirlich durch die Annahme, dafl das Brom durch Aufspaltung
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der Athylen-Bindung des mittleren Kerns (I, b) aufgenommen wurde. Bei
Addition im chinoiden Kern (I, a) wire hingegen beim Kochen mit Nitro-
benzol unter Abspaltung von Bromwasserstoff die Bildung eines Monobrom-
Substitutionsproduktes zu erwarten. Da die neue Monocarbonsiure IT mit
Brom unter Bildung eines Mono-Substitutionsderivates reagiert, schlieBen wir,
daf} ihre Carboxylgruppe sich in 5-Stellung befindet und das Brom in 10-Stel-
Iung eintritt.

Durch kochende konz. Salpetersiure wird das Benzanthron-dicarbon-
siureanhydrid (I) zum Phenanthren-tetracarbonsiure-(1.8.9.10)-dianhydrid
abgebaut?). Wir haben nun auch die nene Monocarbonsaure II auf ihr Ver-
halten gegen konz. Salpetersiure gepriift. Durch Kochen mit Salpetersiure-
Eisessig erleidet auch diese Siure einen Abbau unter Bildung einer Ver-
bindung C,,H;0,.NO,. Die neue Verbindung ist imstande, Nitrobenzol und
Wasser zu binden. Sie krystallisiert aus Nitrobenzol mit 1 Mol. Nitrobenzol,
aus Wasser scheidet sie sich in gelben Nadeln ab, die 1 oder 2 Mol. Wasser
enthalten. Eine vollstindige Aufklirung der Konstitution des Salpetersdure-
Einwirkungsproduktes ist uns zwar noch nicht gelungen, da wir bisher nicht
in der Lage waren, gréBere Mengen der Monocarbonsiure herzustellen und
ihr Abbau mit groBen Verlusten verbunden ist, unsere schon vor lingerer
Zeit ausgefiihrten Versuche geben aber Anhaltspunkte zur Aufstellung einer
vorlaufigen Strukturformel.
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Die neue Verbindung erleidet in alkalischer Losung eine Verinderung.
Sie lost sich in n-Natronlauge blafigelb, schon nach etwa einer Minute wird
die Losung intensiv blau. Auch diese Stufe ist nicht haltbar, iiber Griin
farbt sich die Fliissigkeit orangegelb. In sodaalkalischer LGsung treten diese
Verinderungen nicht auf. Beim Ansiuern der blau gewordenen alkalischen
Lésung mit verd. Salzsdure erhilt man eine braunrote, krystallinische Fillung.
Diese kommt aus Wasser in braunroten Nidelchen, die sich in Lauge mit
tiefblauer Farbe l6sen. Nach kurzer Zeit schlidgt die Farbe in Gelb um. Aus
der gelb gewordenen Losung erhidlt man durch Ansduern hellgelbe, oft zu
Biischeln vereinigte Nadeln, die durch Umkrystallisieren aus Wasser ge-
reinigt werden konnen. Diese durch wifirige Natronlauge bewirkten Um-
.setzungen des Salpetersiure-Oxydationsproduktes sind verbunden mit einer
Aufnahme (blaue Stufe) und einer Wiederabspaltung (orangegelbe Endstufe)
von 1 Mol. Wasser. Das aus der blauen Losung gefillte Produkt ist eine
Verbindung der Formel C,;H,,0,.NO,, der aus der gelb gewordenen Lésung
ahgeschiedene Stoff hat die gleiche Zusammensetzung wie das urspriingliche
Salpetersdure-Oxydationsprodukt.

Fiir die Frage nach der Konstitution des Salpetersiure-Oxydations-
produktes und der beiden bei der Einwirkung von verd. Lauge aus diesem
erhaltenen Produkte ist von Bedeutung, dal alle mit Natriumhydrosulfit in
alkalischer LOsung eine violette, durch Schiitteln mit Luft oxydierbare Kiipe
geben. Die Verbindungen enthalten demnach Carbonylgruppen. Das ur-
spriingliche Salpetersiure-Oxydationsprodukt 14t sich durch Erhitzen mit
rauchender Salpetersiure unter Druck zur Trimellithsiure (IX) abbauen.
Diese Saure kann nur aus dem mittleren Kern (b) entstehen, wenn einer der
ilbrigen Kerne erhalten bliebe, miiite Hemimellithsiure oder Phthalsiure
gebildet werden. Der mittlere Kern ist demnach offenbar an den Umsetzungen
nicht beteiligt.

Die durch die Einwirkung kalter wilriger Natronlauge hervorgerufenen
Verinderungen des Salpetersiaure-Oxydationsproduktes erinnern an die
Benzilsdure-Umlagerung und an dhnliche Reaktionen gewisser Orthochinone.
3.4-Dichlor-8-naphthochinon wird nach den Untersuchungen von Th. Zinckes)
und Mitarbeitern durch Behandeln mit Alkalien in Dichlor-oxy-indencarbon-
sdure verwandelt. Eine ihnliche Umwandlung diirfte auch bei dem von
uns untersuchten Salpetersiure-Oxydationsprodukt der Benzanthron-mono-
carbonséure I stattfinden. Die Oxydation dieser Saure II mit konz. Salpeter-
sdure mull demnach unter Bildung einer zu solchen Umwandlungen fahigen
Verbindung erfolgen. Die Benzanthron-monocarbonsiure II und das Benz-
anthron - dicarbonsidureanhydrid (I) sind Naphtho-Verbindungen des
a-Naphthochinons. Das Benzanthron-dicarbonsaureanhydrid (I) wird durch
Kochen mit konzentrierter Salpetersiure unter Aufspaltung des Kernes a
zum Phenanthren-tetracarbonsiure-(1.8.9.10)-dianhydrid abgebaut. Es ist
anzunehmen, daf3 auch bei der Monocarbonsiure 1T der Angriff zunichst
im XKern a an den C-Atomen 3, 4 unter Bildung einer in 10-Stellung nitrierten,
nicht faBbaren Dioxyverbindung III erfolgt. Fiir den Eintritt der Nitro-
gruppe an dieser Stelle spricht, da} beim Abbau des Benzanthron-dicarbon-
sdureanhydrids (I), dessen 10-Stellung besetzt ist, keine Nitrierung erfolgt.
Auerdem liefert auch die Monobrom-benzanthron-(2)-carbonsaure-(5), die,

5) B. 19, 2500 [1886]; 20, 3126 [1887]; 21, 2379, 2381 [1888]; A. 267, 319 {1892]
283, 347 11894]; 300, 197 [1898].
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wie oben ausgefiihrt, das Bromatom wahrscheinlich in 10-Stellung enthilt,
beim Behandeln mit kochender konz. Salpetersiure das gleiche bromfreie
Abbauprodukt wie die nicht gebromte Siaure. Offenbar wird das Bromatom
durch eine Nitrogruppe ersetzt. Bei der Oxydation muBl aber auch noch
eine weitere Bildung von Chinoncarbonylen erfolgen. Dafiir spricht nicht nur
das Ergebnis der Elementaranalysen, sondern auch die Verkiipbarkeit der
mit Natronlauge aus dem Oxydationsprodukt erhaltenen Umwandlungs-
produkte. Weitere Chinoncarbonyle konnen wohl nur in den dulleren Kernen ¢
und d’auftreten, unter Bildung der nicht fafBbaren, chinoiden Zwischen-
stufe IV, die infolge der B-Stellung des Carboxyls zu einem Chinoncarbonyl
unter CO,-Abgabe und Hydratisierung eines Carbonyls sich in V, das von
uns gefallte Endprodukt, umwandelt. Es krystallisiert aus Nitrobenzol
oder Wasser in gelben Nidelchen, die 1 Mol. Nitrobenzol bzw. 1 Mol. Wasser
enthalten.

Die durch wifrige Natronlauge an diesem Oxydationsprodukt bewirkten
Umwandlungen sind mit der Formel V leicht in Einklang zu bringen. Unter
Ketisierung (VI) und Aufnahme von 1 Mol, Wasser erfolgt die Spaltung in
die in roten Nadeln krystallisierende Siure VII (blaue Stufe), dann tritt
Ringschlull unter Bildung der in hellgelben Nadeln krystallisierenden Siure
VIII (orangegelbe Endstufe) ein.

Analog wie die von Th. Zincke?®) und Mitarbeiter untersuchten Ver-
bindungen krystallisieren auch die von uns isolierten Verbindungen V und
VIII mit Wasser, wahrscheinlich unter Ubergang von Carbonylgruppen in
hydratisierte. In der Verbindung V lassen sich die 2 Mol. Wasser durch
Methylalkohol ersetzen, unter Bildung einer Dimethoxyverbindung. Diese
krystallisiert in stibchenforniigen, gelben Krvstallchen, Schmp. 228°.

Ungere Aussagen iiber die Konstitutionen der in dieser Arbeit beschricbenen Verbin-
dungen sollen nicht als eindeutig gesicherte Feststellungen gelten. Das bisher gewonnene
Versuchsmaterial, das wir gegenwiirtig nicht vervollstindigen konnen, 1iBt ein abschlieBen-
des Urteil noch nichit zu. Die durch Natronlauge bewirkten Umwandlungen des Salpeter-
siiure-Oxydationsproduktes der 1.9-Benz-anthron-(2)-monocarbonsiure-(5) konnten z. B.
auch bei Phenanthrenchinoncarbonsiuren eintreten, deren Entstehung beimt Abbau der
Siure II auch denkbar wire. Da aber das Salpetersiure-Oxydationsprodukt durch
rauchende Salpetersiure zu Trimellithsiure abgebaut wird, ist diese Aunahme wenig
wahrscheinlich.

Beschreibung der Versuche,

1.9-Benz-anthron-(2)-carbonsiuie-(5) (II): Ein Gemenge von
1 g 19-Benzanthron-(2)-dicarbonsdure-(5.10)-anhydrid (I)}) und
8 g Natronkalk wird in einem weithalsigen Erlenmeyer-Kolben unter
stetem Umriihren im Sandbade von 300° erhitzt. Das urspriinglich orange-
farbene (lemenge fdrbt cich allmihlich dunkelbraunrot. Nach !/,-stdg. ¥r-
hitzen zieht man das Reaktionsprodukt mit 750 ccm kaltem Wasser aus.
Aus dem gelbroten, intensiv gelbgriin fluorescierenden Filtrat wird mit
verd. Salzsiure die Monocarbonsidure II in orangegelben Flocken gefillt.
Man filtriert nach kurzem Aufkochen heil, trocknet bei 110° und reinigt
die Siaure durch Sublimieren im Vak. im Kohlendioxydstrom. Das kry-
stallisierte Sublimat wird in der 20-fachen Menge siedendem Nitrobenzol
gelost, die warme Loésung mit dem gleichen Vol. Alkohol versetzt; beim
Erkalten der Losung scheidet sich die Monocarbonsiure in goldgelben
Nadeln ab.
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Die neue Verbindung schmilzt bei 3249, 16st sich in konz. Schwefelsiure und in
verd. waBr. Alkalien mit gelber Farbe und griiner Fluorescenz. In den tiefer siedenden
organ. Lésungsmitteln ist sie auch in der Siedehitze fast unléslich. Ausb. etwa 0.2—0.3g

CpH,0,. Ber. C 7881, H 3.68. Gef. C 78.90, 78.80, H 3.33, 3.15.

Reduktion der 1.9-Benz-anthron-{2)-carbonsidure-(5) nach
Clemmensen: Man kocht eine mit 2 g amalgamiertem Zink und 3 ccm
konz. Salzsiure versetzte Losung von 0.2 g Monocarbonsiure II in 10 cem
Eisessig 21/, Stdn. unter RiickfluB. Die urspriinglich rotgelbe Losung farbt
sich dunkel und fluoresciert griin. Man filtriert heif}, fillt durch Ver-
dinnen mit Wasser, kocht auf und saugt das Reaktionsprodukt ab. Zur
Reinigung 16st man das Rohprodukt in 8 cem Aceton, zersetzt die filtrierte
Losung mit 3 ccm Alkohol und destilliert 2/, der Fliissigkeit ab. Beim
Erkalten scheidet sich das Reduktionsprodukt in dunklen, briaunlichen
Nadeln ab. Schmp. 253—254°.

In konz. Schwefelsiure ist die reduzierte Sdure mit gelber Farbe, in wilr. Alkalien.
mit rotstichi¢g gelber Farbe und griiner Fluorescenz 16slich.

C,H;,05. Ber. C 7823, H 438. Gef. C 78.39, H 4.27,

Zinkstaubdestillation der 1.9- Benzanthron-(2)-carbonsiure-(5): 0.2 g
Monocarbonsiaure II wurden auf die iibliche Weise einer Zinkstaubdestillation unter-
worfen, Das rotgelbe Sublimat ist in Ather, Alkohol und Benzol schon in der Kilte leicht
16slich, in konz. Schwefelsiure 16st es sich rot mit starker rotbrauner Fluorescenz. Aus
verd. Alkohol krystallisiert es in Plattchen, die aber einen sehr unscharfen Schmelz-
punkt aufweisen.

Zur Identifizierung wurde das Reduktionsprodukt mit Chromséure oxydiert. Das
in warmem Eisessig geloste Sublimat wurde nach dem Erkalten der Lésung mit eiuer
Losung von 0.5 g Chromsiure in 10 ccm Eisessig versetzt und die krystallinische Aus-
scheidung aus Alkohol umkrystallisiert. Gelbe Nadeln, Schmp. 171°, der Mischschmp.
mit reinen Benzanthron zeigt keine Schmelzpunktserniedrigung.

10-Brom-benzanthron-(2)-monocarbonsidure-(5): Man suspendiert
0.1 g feingepulverte Monocarbonsiure in 5 cem Nitrobenzol, fiigt eine Losung
von 0.13g Brom in 1 ccm Nitrobenzol zu und erwiarmt auf dem Wasserbade.
Die Sdure geht allmihlich in Losung, nach 1-stdg. Erwidrmen 1:3t man er-
kalten und 12 Stdn. stehen. Dann filtriert man das abgeschiedene - stalli-
sierte Bromprodukt ab und wascht mit Alkohol. Zur Reinigung krystallisiert
man aus der 100-fachen Menge siedendem Nitrobenzol um.

Die Bromverbindung ist in wifr. Natronlauge gelb mit griiner
Fluorescenz, in konz. Schwefelsiure orangegelb ohne Fluorescenz loslich.
Ockergelbe Nadeln, Schmp. 336°.

C;sH,0,Br. Ber. C 61.19, H 2.57, Br 22.64.

Gef. ,, 61.93, 61.76, ,, 2.88, 2.85, ,, 2230, 22.36.
Oxydation der 19-Benz-anthron-(2)-carbonsdure-(5) mit Sal-
petersiaure-Eisessig: 0.8 g Monocarbonsiure II wurden mit 40 ccm eines
Gemisches Salpetersiure (d 1.4):Eisessig (1:1) 2 Stdn. unter RiickfluBl ge-
kocht. In kurzer Zeit geht die Sdure unter starker Entwicklung nitroser
Gase in Losung, die urspriinglich dunkelbraunrote Fliissigkeit hellt sich auf.
Nach Beendigung der Reaktion verdiinnt man mit der 4-fachen Menge Wasser
und 148t iiber Nacht stehen. Dann filtriert man und wischt den Riickstand
mit eisgekiihltem Wasser.

Das Oxydationsprodukt V ist in verd. wiaBr. Natronlauge mit blaBgelber Farbe
16slich, in wenigen Min. schlagt die Farbe iiber Tiefblau und Griin in ein rétliches Gelb
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um. Die Losungen in wialr. Sodalésung und in Ammonjak zeigen diesen Farbumschlag
nicht. Konz. Schwefelsdure 16st das Oxydatiousprodukt schon in der Kilte orangegelb.

Zur Reinigung wird das Oxydationsprodukt aus Nitrobenzol oder Wasser uin-
krystallisiert. Aus der 100-fachen Menge Nitrobenzol erhdlt man feine gelbe Nadeln,
Schmp. 280°. Die Krystalle enthalten 1 Mol. Nitrobenzol.

C,;H,0,N, C,H,.NO,. Ber. C 57.73, H 2,95, N 5.86, CH,.NO, 25.74.
Gef. ,, 58.01, ,, 235, ,, 5.71, 5.80, " 25.39, 25.55.
C;,yH,ON. Ber. C 5745 H 2,55, N 3.95. G:f. C5742 H 242 °N 3.97.

Ein mchrmals aus mit Ather gesittigtem Wasser umkrystallisiertes Oxydations-
produkt cuthiclt 1 Mol. Krystallwasser, cine zweite Probe 2 Mol. H,O. Schmp. 295¢
bazw. 2910

C,H,0,N . H,0. Ber. C 54.08, H 297, H,0 4.83.

Gef. ., 53488, 5446, ,, 228, 260, ,, 445,
CHON - 2H,0. Ber. € 52,16, H 3.35, H,0 9.21. Gef. C 52.25, H 2.47, H,0 8.55.

Beim Umkrystallisicren aus Nitrobenzol verlieren diese Verbindungen ihr Xrystall-
wasser und nehimen 1 Mol. Nitrobenzol auf. Schmp. der aus Nitrobenzol umkrystalli-
sierten Verbindung 2800,

C,,H,ON, CH, NO,. Ber. € 57.73, H 2.95. Gef. C 58006, H 2.75.

Auch die Monobrom-1.9-benz-anthron-(2)-carbonséure-(5) gibt bei 5-stdg.
Erhitzen mit konz. Salpetersaure (d 1.4) im Rohr auf 140-—160° das oben
beschriehene Oxydationsprodukt.

Beim Behandeln des Oxydationsproduktes V mit Methylalkohol und
Salzsidure entsteht eine Dimethoxyverbindung.

0.1 g des Oxydationsproduktes wird mit einem Gemisch von 10 ccm
Methylatkohol und 2 cenmi konz. Salzsdure 6 Stdn. auf dem Wasserbade zum
Sieden erhitzt. Nach 12-stdg. Stehenlassen bei Zimmertemyp. saugt man die
kryst. Abhscheidung ab und krystallisiert aus wenig Methylalkohol um. Gelbe
stabchenformige Krystalle, Die Verbindung ist in willr. Natronlauge 16slich,
die Losung zeigt nach einigem Stehenlassen die gleichen Farbiiberginge wie
die des freien Oxydationsproduktes. Die Dimethoxyverbindung schmilzt
bei 228°,

,1;,,1'1‘;,0,14. Ber. C 59.51, 11 3.42, N 3.66, OCH, 16.20.

Gef. ,, 59.41, ,, 3.69, ,, 3.76 (Mikro-Dumas), OCH, 15.88.

Abbau des Oxydationsproduktes V mit rauchender Salpeter-
sdure im Rohr.

0.4 g des Salpetersiure-Einwirkungsproduktes V werden mit 2 ccn
rauch, Salpetersidure 5 Stdn. im Rohr auf 150° erhitzt. Nach dem Erkalten
wird der Bombeninhalt durch eine Glasfrittnutsche filtriert, der Filter-
riickstand mit Salpetersiure gewaschen und aus der 40-fachen Menge Wasser
umkrystallisiert. Feine, weille Nadelchen, Schmp. 225—226° Der Misch-
schmelzpunkt mit einer aus asymm. Trimethylbenzol dargestellten Tri-
mellithsdure (Schmp. 228% lag bei 2279

C,H . Ber. C 51 42, H 2.88. Gef. C 50.99, H 2.87.

Einwirkung von willriger Natronlauge auf das Oxvdations-
produkt V.
a) Isolierung der blauldslichen Zwischenstufe: FEine kleine
Menge von aus Wasser umkrystallisiertein Oxydationsprodukt V wurde bei
zimmertemn in wenig n’/, Natronlauge gelost und nach dem Eintreten einer
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tiefblauen Farbung mit kalter verd. Salzsdure angesiuert. Es schieden sich
feine rote Nidelchen ab, die in verd. wif3r. Natronlauge mit tiefblauer Farbe
16slich sind. Aus wenig Wasser Schmp. 253° unter Zersetzung. Beim Auf-
bewahren geht das Pridparat nach einiger Zeit in die unten beschriebene,
in willr, Natronlauge r&tlich-gelb 16sliche Verbindung VII iiber,

C,H,,0,N. Ber. C 54.68, H 2.97. Gef. C 54.43, 54.10, H 2.89, 281

b} Isolierung der Endstufe (VIII): Man 16st 0.1 g des Oxydations-
produktes in n/,-Natronlauge und siuert die Lésung, nachdem sie iiber Tief-
blau, Griin und Olivgriin eine rétlich-gelbe Farbe angenommen hat, mit
kalter verd. Salzsiure an. Zur Reinigung krystallisiert man das abgeschiedene
Produkt aus wenig Wasser um oder fillt es mehrmals aus einer Losung in
n-Ammoniak mit verd. Salzsiure aus. Gelbe, feine. z. T1. zu Biischeln ver-
wachsefe Nadeln. Die Verbindung ist in Alkohol und Aceton unléslich, in
konz. Schwefelsaure mit braungelber Farbe 16slich. Die rétlich-gelbe Losung
in walr. Natronlauge wird auf Zusatz von Kiipensalz violett, Schmp 268
bis 269°.

Das aus Wasser umkrystallisierte Priparat enthilt 2 Mol. Krystall-
wasser, die durch Umfillen aus n-Ammoniak gereinigte Verbindung ist
krystallwasserfrei.

C,H,0,N + 2H,0. Ber.C 52.16, H 3.35, N 3.58, H,0 9.21.
Gef. C 52.70, H 3.30, N 3.24 (aus Wasser umkrystallisiertes Prip.),
H,0 5.85 (mehrere Monate altes Prip.).
C,;H,0,N. Ber. C 57.45, H 2.55.
Gef. ,, 58.03, ,, 2.78 (getrocknetes Prip.).
Gef. ,, 57.07, ,, 2.98 (aus Ammoniakwasser umgefilltes Prap)

Verantwortlich filr den Inhalt: Prof. Dr.Herma nn Le uchs, Berlin.—~ Mirkische Druckanstalt W.Heuntschel 0.H.-G.
Berlin N 65. — Verlag Chemie, G.m. b. H. (Geschiiftafiihrer: Ed. Kreuzhage), Berlin W 35, Kurfirstenstr. 51.





