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1. P a u l P f e i f f e r  u n d H e r b e r t J I g e r :  UbereineiieueKlasse aro- 
matiseher Quecksilberverbindungen. 

[Aus dem Chemischcn Institut der Universitat Bonn a. Rh.] 
(Eingegangen am 25. Dezcmber 1945.) 

Als wir zu Konstitutionsbestimniungszwecken auf das Phenylqueclrsilber- 
salz der Salicylskure Diazomethan einwirken lieljen, trat  eine unerwartete Re- 
alction ein, die uns veranlabte, zungchst einnial des Verhalten des Phenylqueclr- 
silbersalzes der Renzoesdure gegm Diazomethan niiher zu studieren. Wir er- 
hielten, in allerdings sclilechter Ausbeute, eine Verbindung, die sich in ihrer 
ZLisamniensetznng von der Ausgangsverbindung dadurch unterscbied, daB die 
Qruppe CH, in das Molekul eingetreten war. 

Fur  die neue Verbindung, die in farblosen Niidelchen voni Schmp. 80° kry- 
stallisiert, komnien offenbar die beiden Fornieln I und I1 in Retracht, 

C,H,. 0,. Hg . CH, C,H, 
(',H,. CO, . Hg . C',H, - Y I. 

C,H,. CO,. CH, * Hg . C,H, 
11. 

indern sich die Methylengruppe entweder zwischen dein Quecksilber und dem 
Phenylrest oder aber zwischen dem Quecksilber und dem mit ihm verbunde- 
nen Sauerstoff einschiebt. 

Eine Verbindung der Forniel I lieB sich leicht eindeutig aus Benzylqueck- 
silberbroinid und Silberbenzoat synthetisieren ; sie krystallisiert in farblosen 
1318ttchen voin Schnip. 76O. Durch Salzsiiure wird sie ganz normal in Benzyl- 
cpecksilberuhlorid und Benzoesriure gespzlten. Sie ist grundverschieden von 
nnserer Met,hylenverbindung, niit der sie eine Schmelzpunktserniedrigung von 
etwa 20O gibt. Der Methylenverbindung wird also die Formel I1 zukornmen, 
in Lester cbereinstimmung mit der Tatsache, deSj beim vorsichtigen Rehan- 
deln der Verbindung mit Salzsiiure bei 40° der am Quecksilber sitzende Phenyl- 
rest abgespnlten und durch Chlor ersetzt wird : 

C,H5 . CO, . CH, . Hg . CGH5 -1- HC1 + C,H,. CO, . CH, . HgCl + C,H,, 

entsprechend dem Ubergang von Diphenylquecksilber mit Salzsaure in Queck- 
silberchlorid und Benzol. 

Der Reatktion des benzoesauren Phenylquecksilbers entspricht nun ganz 
das Verhalt en der Salicylsiiureverbindung des Phenylquecksilbers gegen Diazo- 
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methan. Wiederiim wird eine Methylengruppe eingebaut, die in diesein Falle 
drei verschiedene Stellungen einnehnien kann : 

_.___ 

/ C,H,(OCHJ * 0,. Hg . C,H, 111. 
IV. 
V. 

C,H,(OH) . (20,. Hg . C,H5 C,H4(OH) . CO, * Hg . CH,. C,H, 'G C,H,(OH) CO, * CH, . Hg . ('6H5 

Forniel IT1 lionimt fiir unsere Verbindung nicht in Betracht, da sich das Fhe- 
nylyuecksilbervalz der Methylsalicylsaure (farblose, glhnzende Bliittclieii voin 
Schmp. 98O) alu verschieden von der Methylenverbindung erwies, die in farb- 
losen Nadeln vom Schmp. 1060 krystallisiert. Auch fanden wir, daB das Phenyl- 
quecksilbersalz der Methylsalicylsiiure ebenso mit Diazomethan reagiert wie 
das Sdicylnt selbst ; das Reaktionsprodukt bildet farblose Nadeln vom Schmp. 
760. Die Pormel I V  lieB sich ebenfalls leicht ausschlieBen ; die aus Benzyl- 
quecksilherbroinid und Silbersalicylat synthetisierte Verbindung dieser Formel 
(Schinp. 820) war mit unserer Methylenverbindung nicht identisch, der wir also 
die Formel V geben miissen. Bei dieser Methylenverbindung LaBt sich wiederuin 
der am Quecksilber haftende Phenylrest leicht durch Chlor ersetzen, wobei die 
in langen, farblosen Nadeln vom Schmp. 131O krystallisierende Verbindung VI 

C&H,(OH). CO,. CH, .HgCI 
VI. 

entstehtl). Schiittelt man die Chlorverbindungen mit 10-proz. Natronlauge bpi 
gewohnlicher Temperatur, so tritt vollige Spaltung ein, wobei vor nlleiri Form- 
nldehyd und freies Quecksilber entstehen. Der Formaldehyd lie0 sich leicht als 
Dinitrophenylhydrazon vom Schnip. 1560 identifizieren : 

C:,H,O,C'IHg + 2 NaOH --f C,H,(OH) . CO,Ne+ CB,O+ IIg+ NaC7+ H,O. 
Der Mechanismus der Keaktion ist vermutlich der folgende : 

C:,H,(OH) . CO, * CH, . HgCl+ NaOH --+ C6H4(OH) . CO, - CH, . Hg . OH + NaCl 

L',H4 (OH). CO, * CH, * Hg . OH + NaOH --f C,H,(OH) . C0,Na -t HO * CH,. H g .  OH 

HO * CH,. Hg * OH + CH,O + Hg+ H,O. 

Wahrscheinlich gilt die von uns untersuchte Reaktion der Phenylqueck- 
silhersalze der Henzoesiiure und Salicylsiiure mit Diazomethan ganz allgeniein 
fiir Arylquecksilbersalze von Carbonsiiuren. Sie l&Bt sich im iibrigen ganz der 
Einwirlciing von Diazomethan auf die Carbonsiiuren selbst - Einschiebung von 
CH, zwischen CO, und H - an die Seite stellen : 

CIItNl 
R . CO, * Hg * C,H, -+ 
R . C O , * H  - + R * CO, - CH, * H. 

R * (20,. PIX2 * Hg * C,H5 
CHIN, 

Die Grundstoffe unserer Methylenverbindungen sind die hydroxylierten 
Meth ylyuecl<silberverbindungen 

deren Synthese noch aussteht. 
HO * CH, . Hg . C,H, und HO . CH, HgCl, 

l)  Benzylquecksilbersalicylat gibt mit Snlzsiiure Benzylquecksilbcrchlorid vom Schmp. 
104O und Salicylsiiure. 
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Besehreibung der Versuche2). 

1 ) J'hcn y l q u e c  ksi l  berh  y d ro x y  d: Die einzelnen Phenylquecksilbcrsalzc wurden 
im allgcmehien iibcr daa P henylquec  ksi l  berh y d r o x y d  erhnlten. Diesc Verbindung 
IaBt sich bequem durch Einwirkung von niethylulkohol. Kalilauge auf das kiiuflichr Acetzit 
dcr Reihe darstellen. Aus Alkohol farhlose Krystalle, die unter vorhergchendem Erwci- 
chen bei 216" schmelzcn. 100 ccrn Wamer liisen bei Zimmcrtcnip. 1.2 g, 100 ccm 5-prOZ. 
Kalilaugc 0.86 g, 100 ccm 5-proz. Kalilauge nach Zusatz von 6 ccrn Dioxan (zur Benet- 
zung drr Quecksilberverbindung) 0.89 fi Hydroxytl. 

2) Ph en y 1q u eclt s i l  b c r  h enzoat  : Man fil  triert eine heidc Ltisung von 2.9 g P h eny  1- 
r luecks i lberhydroxyd in 75 ccrn Wasser in die IiciUe Lhung von 1.2g Benzoesi iure  
in 50 ccm W'asscr, saugt den farblosen Siedcrschlug at) und kryHtallisiert ihn aus I'ropyl- 
nlkohol um. Das Salz laBt aich auch aus I'henylquecksi lberacctat  und B e n z o c -  
s au r e daratellen. 

Farblose, schimmernde Blattchen, dic bci 96O schmelzen. Leicht loslich in Benzol, 
Ather, Dioxan und Aceton. W i d  durch cine wiiUr. Natriumchloridlosung schon hci 
gcw6hd. Tcmperatur in Natriumbcnzoat und Phenyl~uccksilbcrclilorid zerlcgt. 

C!,,,H,oO,Hg. Ber. c'39.14, H 2.53. Gcf. c'39.08, H 2.32. 
3) P h e n y l q ~ e c k s i l b e r s a l i c y l a t ~ ) :  Man filtriert die heiBe &sung von 1.5 g 

Phenglquvcks i lber  h y d r o x y d  in 75 ccm Wasser in dieheine Iksung von0.7 g S a l i -  
c y l s a u r e  in der gleichcn Menge Wnsscr. saugt den krystnllin. Niederschlag ab, trocknet 
ihn bei 70° und krystallisiert ihn aus Methylalkohol um. Auub. 1.5 g. Loslich in Alkohol 
und Bcnzol, leicht loslich in Aceton. Eisenchlorid farbt die wiiBr.-alkohol. Losung tief- 
violett. Giht man zur wabr.-alkohol. Losung des Salicylats eine wiiBr. Nntriumchlorid- 
losung, BO scheidet sich bald in reichliclier Mengc Phenylquecksilbcrclilorid ab. Schuttelt 
man eine Liisung des Salicylats in wenig Dioxan mit S-prOZ. wabr. Kalilouge, so bildet 
sich cin Nicderschlag von Phenylquecksilbcrhydroxyd; die Umsctzung iat quantitativ. 
Es bleibt soviel Hydroxyd in der Liisung, wic seiner Loslichkeit im bctrcffcnden Medium 
entspricht . 

P,,H,,O,Hg. Gef. C 38.01, H 2.23, Hg 48.48O). 
4) Phenylquecksi lber-methylsal i  c y l a t  : Man versctzt eine heiBe, filtrierte I&- 

sung von 3 g P h e n y l q u e c k s i l b e r h y d r o x y d  in 150 ccrn Wnsscr mit einer Lijsung 
von 1.5 g h ie thylsa l icy lsaure  in 50 ccm 5o-proz Methylalkohol und filtriert den 
Niederschlag ab. Glanzende, farblose Blattchen aus Mcthylalkohol, Schmp. 98O. IAcht  
loslich in Alkohol und Bcnzol, sehr schwcr Ioslich in Athcr. Die Mischung der Verbin- 
dung mit dem isomeren Einwirkungsprodukt von Diazonicthan auf Phenylquccksilber- 
salicylat (Schmp. 106O) zeigt eine starke Schmclzpunktserniedrigung. 

Ber. C 37.63, H 2.43, Hg 48.38. 

C,,H,,O,Hg. Ber. C 39.20, H 2.82. Gcf. C 38.63, H 2.79. 
5 )  Phonylquecksilbcr-nt-oxy-benzoat : Darstcllungwic ublich (s. untcr2 u.3). 

Aus Propyltrlkohol farblose, spiedartige Krystalle, die sich bci 250" zu zersetzcn hcginncn. 
Kaum 1iislic.h in dther, PetrolPther und Bcnzol, leicht loslich in Alkohol, Aceton und 
Dioxan. 

C,,H,,O,Hg. Ber. C 37.63, H 2.43, Hg 48.38. Gef. c' 37.51, H 2.48, Hg 48.63. 
Das Salz wird durch Natronlauge wie nuch durch Natriumchlorid gcspalten. A l i t  

Xatronlauge bildet sich P h e n y  lqucc  ks i lberh  y d r o x  y d (feine, farblose Siidelchen). 
c',H,OHg. Ber. Hg. 68.11. Gef. Hg. 6'7.54. 

2) Einige Verbindungen sind von Frl. B. S task iewicz  hergcstellt worden; sie sind 
durch ein Kreuzchen +) gekennzeichnct. Unter den beschriebenen Verbindungen finden 
sich auch solche, die im theoret. Teil nicht erwiihnt worden sind. 

a) Siehe hienu das Engl. Patent der 1 .G.Farbenindus t r ie  A.G. 329987. 
4)  Zur lhrchfuhrung der Quecksilberbestimmungen zerstijrt man etwa 0.3 g Sbst. 

unter Emarmen mit 2 g Kaliumpennanganat, 20 ccrn konz. Schwefelsaure und 10 ccrn 
Waaser, reduziert das iiberschiiss. Permsnganat mit Oxalsiiurc und fiillt das Quocksilber 
tala Schwefelsulfid aus. 
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6) Phenylquecksilber-p-oxy-benzoat : Darstellung wie unter 2 und 3. Aus 
Alkohol farblose, derbe Krystalle vom Schmp. 194O. Sehr schwer loslich in Benzol und 
&her, leicht loslich in Dioxan und Aceton. Die Reaktion des Salzes gegen eine waJ3r. 
Natriumchloridlosung und gegen Alkalilauge entspricht ganz dem Verhalten der isomeren 
0-  und m-Verbindung. 

Cl3Hl0O3Hg. 
7) Phenylquecksilberanisat:  Man gibt die heiWe Losung von 3 g Phenylqueck-  

s i l b e r h y d r o x y d  in 150 ccm W'asser in die heil3e Losung von 1.5 g Anissaure  in 
200 ccm 25-proz. Propylalkohol, laBt erkalten und krystallisiert den Niederschlag aus 
Methylalkohol um. Lange, federformige Nadeln vom Schmp. 138.5O. Leicht loslich in 
Alkohol, Aceton und Dioxan, schwerer loslich in Benzol, fast unloslich in Ather. Eine 
w a h .  Natriumchloridlosung spaltet das Anisat sofort unter Bildung von Phenylqueck- 
silberchlorid. 

Ber. C 37.63, H 2.43, Hg48.38. Gef. C 36.90, H 2.53, Hg47.72. 

C1,Hl,O,Hg. Ber. C 39.18, H 2.82. Gef. C 39.31, H 2.84. 

8)  Phenylquecksilberphthalat  + j :  Man versetzt eiue heiBe, filtrierte Losung von 
6 g Phenylquecksilberhydroxyd in 300 ccm Wasser rnit einer Losung von 1.7 g 
P h t h a l s a u r e  in 20 ccm Methanol, filtriert den Niederschlag ab, lost ihn unter Erwarmen 
in Dioxan und gibt solange Methanol hinzu, bis eine Trubung entsteht. Dann kocht man 
kurz auf und laat langsam erkalten. Farblose Nadeln vom Schmp. 214O. Rohausb. fast 
quantitativ. Nach der Analyse liegt das neutrale Salz der Phthalsaure vor; ein saures 
Salz der Reihe darzustellen gelang nicht. Durch waSr. Natriumchloridlosung, wie auch 
durch 5-proz. Xalilauge wird das Phthalat aufgespalten. 

C,oH,,04Hg,. Ber. (333.38, H 1.96, Hg55.81 Gef. '233.50, H2.59, Hg55.63. 

9) Phenylquecks i lber  - anisa lace tophenonsul fona t  +): Man versetzt eine 
heil3e Losung von 3 g  Phenylquecksilberhydroxyd in 150 ccm Wasser mit einer 
Losung von 3.2 g Anisa la  c e t o p h enonsul  f ons  Lure5) in 30 ccmWasser und krystallisiert 
den blaagelben Niederschlag aus Eisessig urn. Gelbliche, glanzende Nadeln vom Schmp. 
2100; Rohausb. etwa 5 g. Versetzt man eine Eisessiglosung des Sulfonats rnit einer wiiil3r. 
Natriumchloridlosung, so fallt sofort Phenylqueclrsilberchlorid vom Schmp. 250° aus; auch 
beim Schiitteln des festen Stoffs mit 5-proz. w a h .  Kalilauge tritt weitgehende Spaltung ein. 

10) Benzylquecksi lberbenzoat  +):  Man versetzt ein Gemisch von 
3.7 g Benzylquecksi lberbromid6)  und 2.3 g Si lberbenzoat  rnit 50 ccm 
Methanol, erwarmt vorsichtig auf dem Wasserbad, filtriert das abgeschiedene 
Bromsilber heiB ab und l&Bt das Filtrat erkalten. Ausscheidung des Benzoats 
in farblosen, schimmernden Blattchen, die bei 76O schmelzen. Rohausb. etwa 
4 g. Mit dem isomeren Benzoesaureester des Oxymethyl-phenyl-quecksilbers 
vom Schmp. 80° (s. u.) gibt die Verbindung eine Schmelzpunkts-Erniedrigung 
von etwa 260. Versetzt man die Losung des Benzoats in heiBem Methylalkohol 
mit konz. Salzsaure, so fallt sofort Benzylquecksilberchlorid vom Schmp. 104O 
aus. Im Filtrat ist freie Benzoesaure vom Schmp. 120° vorhanden. 

C14H,,0,Hg. Ber. Hg 48.64. Gcf. Hg 48.97. 

C2,H1,05SHg. Ber. S 5.38, Hg 33.74. Gef. S 5.42, Hg 34.01. 

11) Benzylquecksi lbersal icylat  +) :  Man erwarmt eine Losung von 
3.7 g Benzylquecksi lberbromid in 50 ccm Methanol vorsichtig auf dem 
Wasserbad mit 2.4 g S i lbersa l icy la t ,  filtriert vom Bromsilber ab und la& 
das Filtrat erkalten. Farblose, glanzende Nadeln, die nach dem Umkrystalli- 

5j  uber  die Darstellung der Sulfonsaure s. P. Pfe i f fe r  u. P. A. N e g r e a n u ,  B. 50, 

6 )  Dargestellt aus Dibenzylquecksilber und Quecksilberbromid ; Schmp. 119O. 
1470 [1917]. 
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sieren aus Methanol bei 82O schmelzen. Rohausb. 4 g. Durch konz. Salzsaure 
Spaltpng in Benzylquecksilberchlorid (Schnip. 1M0) und Salicylsbure (Schnip. 
156O) 

C,,H,,O,Hg. Ber. Hg 46.83. Clef. Hg 47.19. 
12) Ben z o e s8u r e es t e r d e s 0 x yrn e t h y 1 - ph en y 1 - qu e cli s il b e rs : Man 

t,ragt 4 g feingepulvertes Phenylquecks i lberbenzoat  in 100 ccm Bther. 
Diazomethanlosung ails 4.1 g Nitrosornet81iylharnstoff ein. Es tritt heftige 
Stickstofferitwicklung auf. Man laRt 24 Stdn. stehen, kocht die hellgelbe 
Aufschlamniung noch 3 Stdii. unter RiickfluB, filtriert und dampft den Ather 
auf dein Wasserbad ah. Es hinterbleibt ein nicht, erstarrendes gelbes 01, das 
man mit dein etwa doppelten Vol. Propyla,lkohol versetzt. Man erwarmt, fiigl 
zur Losung his zur beginnenden !Mibung Wasser, erwiirmt erneut, bis die Tru- 
bung verschwunden ist, und 1aOt zur Krystallisation st'ehen. 'Farblose, stick- 
stofffreie "idelchen, die nach dem .~nilcrysta,llisieren &us At8hylalliohol bei 80O 
schmelzen. Ausbeute schlecht . 

- 

C,,H,,O,Hg. Bcr. C 40.70, H 2.92. Gcf. C 40.48, H 2.82. 
ErwArriitj man 1 g der Verbindung etua 1 Stde. auf den1 Wasserbad niit 

10 ccni 10-proz. Natronlauge, filtriert voin ausgeschiedenen Quecksilblar ab, 
dampft das Filtrat zur Halfte ein, gibt Salzsaiure his zur liongosaureii Reitktion 
hinzu, schiittelt 2-ma1 mit Ather aus und dampft den At'her ab, so hinterbleibt 
freie Benzoesaure; Schmp. aus Wasser 120.50. 

fugt zu einer Losung von 0.4 g des Benzoesi iureesters  des  Oxgmethyl -  
phenyl -  quecks i lbers  in 10 ccni Methylalkohol 5 ccni kanz. Salzsaure, er- 
wiirmt 10 Min. auf etwa 400und verdiinnt mit 20 ccin Wasser. Es entsteht eine 
krystallinische Fallung, die man, urn weitere Veriinderungen durch die Salz- 
saure zu vermeiden, sofort abfiltriert, riiit  Wasser auswascht und 2-nid aus 
Methylalkohol uinkrystallisiert. Feine, Iarblose Niidelchen voin Schmp. 
Leicht losliuh in Alkohol, Dioxari und Pyridin, praktisch uril6slich in Wasser 
und Petrolfither. Beim Erwarrnen niit Alkohol tri'tt Zerset,zung unter Abschei- 
dung von Quecksilber ein. Chlorlialtig. 

13) Ben z o e s$ u re  e s t er d e s 0 x yrri e t h yl- ch 1 o r - qu  e c ksil b e 

C',H,O,ClHg. Uer. C 25.86, H 1.89. Gcf. C 26.06, H 1.7'7. 

14) Sali  c y l  s ii u r e e s t e r  d e  s 0 x yin e t h y l -  p h en y 1 - qu e clr si l  b e rs  : Marl 
trggt 4.1 g feingepulvertes P h e ~ ~ y l q u e c k s i l b e r s i l i c y l a t  in 100 ccni einer 
iither. Diazoniethanlosung aus 4.1 g Nitrosoniethj,lha,rnstoff ein. Es erfolgt 
starke Sticlist"offentwicli1ung. M;m liiOt 24 Stdn. stehen, kocht die hellgelbe 
Aufschlamni ung noch 3 Stdn. unter RiickfluO, filtrierl und danipft das sther. 
Filtrat ein. Es hinterbleibt ein gelbes 01, da,s man in Propyldlrohol lost. LiiBt 
inan die Liisurig langsanr verdunsten, so krystallisieren feirre, farblose Nadeln 
aus. Aus Athylalkohol Schmp. 1060; Ausbeute schlecht. Die l d t e ,  w: 'O r.-allrohol. 
Losung der Methylenverbindung gibt auf Zusatz einer w&Br. Natriumchlorid- 
losung keine Fdlung, im Gegensatz zuin VerhaIten des PhenylquecksilbersaIi- 
cylats ; ctuch die Eisenchlorid-Reakt'ion bleibt am. Irn Tageslicht fiirbt siach die 
Verbindung allniiihlich grau. Stickstofffrei: 

C,,H,,O,Hg. Bor. C39.18, H2.82, Hg46.82. Gcf. C39.07, H2.97, Hg46.54. 



(i Pf e i f  f e r ,  J a g e r .  [Jahrg. 80 

S p a l t u n g i n i t  Kal i lnuge:  Manlost0 9gderVerbindungunter ErwlrmeninZOctm 
i\lkOhol, gibt 6 ccm 10-proz. Kdilauge hinzu und erwsrmt 5 Stdn. auf dem Wasserbad. 
I l k  seheidcn sirh dann kieine Tropfchrn von Quecksilber BUS, die abfiltriert werden. Bas 
h d k  b'iltrat gibt bcim Erkalten einen farblosm, krystallin. Niederschlag. Lange, farb- 
lose Natlcln aus L411iohol vom Schmp. 127O. Es liegt nacli Schmelzpunkt, Misch-Schmelz- 
puuht uiid dnalysc Dip  h en y lquec  ksi lb  er vor. 

-___I_ - -~ 

C',2H,oHg. Bcr. C 40..59, H 2.84, Hp 56.58. 
Gef. C 40.77, €1 2.92, Hg 56.41 (mitNH,SCN). 

I h s  alli,il C'iltrat dcs niphenSlrjuecksilbers gibt nach dem Einengen urid Ansaucrn 
niit Salxsaurc~ farblosc Nadvlii von S a l i  c y l s B u r c (Schmp. 1.56.5"). 

13) S;i 1 i cy 1 s;i u rer: s t e r  des 0 x ym e thy l -  ch l o r -  qu P c k sil b e rs  : Marl 
\ erwtzt eine Losung von 0.5 g der unter 14) beschriebenen Verbindung mit 
3 (wii Loriz. S;tlzsaui e,  schiittelt gut cturch, gibt 5 ccin Wasser hinzu und saugt 
den Xcderschlag at). Ails Rlkohol lange, fitrblose Nadeln, die bei 134"schntel- 
zen ; schu er ltjslich i nwiasser. Die wiil3r. L~sting gibt die Eisenchlorid-Reaktiorl 
ii af phenolisches H ydroxyl. 

('8t3703f'lH<. Her. C24.80, H 1.81, C19.16. Gcf. '224.97, 311.79, C18.91. 

T'c,rli,iltrii g(1grn N n t r o n l a u g e :  Schiittelt man (lie Verbindung etwa 5 Min. bei 
pcwohnl. Tcinp. mit 10-proz. Natronlauge, so tritt  volligc Zersetzrmg ein. Es scheidet 
sicli fein vei t(1ilteti Qucclisilber al ) ;  auljerdem lassen sich als Spaltunqsprodukte Sa l icy l -  
s a u r  c und 1'0 r in <t 1 d eh y d iiachweiscn. 

% u r n  Nncliwcis des Formaldehyds filtricrt man vom Queelrsilber ab, s&uert mit Sdlz- 

i t o f f  iiiitcr 17inschiitteln und Eiskiihlung niit 4 g PlienS'lqueclisil1,er - 
i n  c t h y l s a l i  cyla  t iri wenig Dioxan. Unter lebhafter Stickstoffentfficklung 
~cheiJet sich rin hellgelher, airiorphei. Niederschlag aus, den man abfiltriert. 
In1  Filtrat hiiiterbleibt nach dern Abdarrlpfen ein hellgelbes, nicht erstarrendes 
01. A'lan Itist, PS in der etwa doppelten Menge Propylalkohol und versetzt die 
I,o>iitig untei I'inschiitteln tropfenweise iiiit Wasser, bis tine Trubung ent- 
steht. D a m  ermiirnit man, bis die Triibung verschwunden ist, und IaRt langsam 
crkalteii. Et, scheiden sich farblose Nadeln aus, die aus Methanol umkrystalli- 
sierl wcmlen. Sichnip. 76O; Ausbeute schlecht. 

('loHI,O,Hg. Ber. '240.65, H3.18. Gef. C40.71, N3.67. 
Sl)a l tu i ig  init S a l z s d u r e :  Man versrtzt eine Losung ron 0.5 g der Verbindung in 

10 c( in h~~'th?LIlCJ~ niit 3 ccm konz. Salzsiiure uiid erwarnit vorsichtig. Es scheidet sich 
Qurclrsilbcr ab, gleichzcitig tr i t t  Benzolgrruch auf. Man filtriert, engt die Losung auf 
tleni \\'asserbatf auf etwa die Halfte c.in und la& erkalten. Abscheidung hlafibrauner 
Rlsttchen, dic twim I:iiikrystallisicrcn aus Illethanol farblos werden. Schmp. 98O. Nach 
Schmelz- und h1iscli-S~ hmelzpunkt und Analyse lie@ MetEiylsalicjrlsaure vor. 

(IbH803. Kcr. C 63.15, H h.30. Qef. (363.06, H 5.83. 




