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Bnergj 
tique j 
t,ique, 

quement j 
on emore 
essore et 

finalement, on ajoute encore un peu tle potasse caus- 
le prbcipit6, broie avee quelques em3 de potasse caus- 
lave B l’eau. Rendement: 6,s gr., soit 90 %. On cris- 

Aiguilles presque incolores, fondant k 195O, solubles clans les 
tallise dans l’alcool methylique dilu6. 

dissolvants usuels. 
3,678 mgr. subst. ont donne 0,248 cm3 K, (19O, 720 mm.) 

C,,H,oO,TV, Calcul6 N 7,61 Trouv6 K 7,46?6 

Lausanne, Laboratoire de Chimie organique cle I’Universit4. 

53. Contribution a I’etude de l’aeide 3,4-dinitro-benzo’ique 
la r  Henri Goldstein et Roland Voegeli. 

(9 11 43) 

Comme l’acide 3,4-rlinitro-benzoique (I) contient cleux groupes 
nitro en position ortho l’un par rapport B l’autre, il Btait 2i prh-oir que 
l’un de ces groupes serait mobile. Mais, bien que la substance soit 
connue depuis longtemps l), nous n’avoiis t row4 aucune indication B 
ce sujet. Noixs avons entrepris l’i.tude de la question et nous avons, 
en effel,, constat6 que le groupe nitro situ6 en position 4 est mobile 
et peut &re remplacd directement par d’autres suhstituants. 

COOH COOH COOH COOH 

1 j /m 
I V  NH, 

v K O *  
111 OCH, 

9 
I PITO, I1 OH 

Ainsi, lorsqu’on chauffe I’acide 3,4-dinitro-benzoique avec de la 
soude caustique dilufie, au bain-marie, le groupe nitro situb en 4 est 
Bliminfi sous forme de nitrite de sodium et on obtient l’acide 3-nitro-4- 
oxy-benzoique (11). De meme, l’action du mfithglate tle sodium stir 
l’acide dinitre conduit B l’acide 3-nitro-4-mPthoxy-benzoique (111). 

Sous l’action de l’ammoniaque, l’acide dinitri. se transforme en 
acide 3-nitro-4-amino-benzoique (IV). Avec la dimethylamine, l’ani- 
line et la pipkridine, on obtient respectivement les composPs V, V I  
et VII. 

COOH COOH C‘OOH COOH 

G/ X02 3 X02 
Y l I l  XH-KH, 

1 
V I I  N(CH2)5 

()NO, O N O 2  
v W H , ) ,  VI  ?U’H.C,H, 

l) C l a w  et Hnlberstndt, R. 13, 815 (1880). 
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Les composh 11-VII etaient tous connus et leur constitution 
hien 4tablie ; leur obtention B partir de l’acide 3,4-dinitro-benzolque 
prouve, chez cet acide, la mobilitit du groupe nitro situ4 en position 4. 

Traitit pair l’hydrazine, l’acide dinitrP donne l’acide 3-nitro-4- 
hydrazino-benzolqne (VIII)  ; ce compose rdagit avec l’acbtone en 
tlonnant l’hydrazone correspondante I X  et perd une mol4eule d’eau 
sous l’action d’un alcali en se transformant en dGriv6 tria,zolique X. 

C‘OOH OH COOH 

De mGme, l’action de la phdnylhydrazine sur l’acide dinitrk 
conduit k l’acide 3-nitro-i-ph6nylhydrazino-benzolque (XI),  qui se 
transforme en derive triazolique correspondant XI1 par chauffage 
itvec l’acide ac4tique glacial. 

0 

I1 nous parsit inthressant de rappeler que chez le 3,4-dinitro- 
chlorobenzene, le groupe nitro mobile est celui qui est situe en position 
3 ; il en est de meme chez le 3, 4-dinitro-bromobenz8ne7 le 3,4-dinitro- 
toluene et le 3,4-dinitro-anisol. Chez l’acide 3,i-dinitro-benzofque7 au 
rontraire, c’est le groupe nitro situit en position 4 qui est mobile. Par 
cons&quent, chez les composds correspondant Q la formule gdndrale 
XIII, le groupe nitro situd en 3 est mobile lorsque A est un substi- 
tuant de premier ordre (Cl, Rr, CH,, OCH,); par eontre, lorsque A 
est un  substituant de second ordre (NO,, COOH), c’est le groupe 
nitro situe en 4 qui est mobile. 

Dans le second cas, la mobilitd du groupe nitro situk en 4 rksulte 
de l’influence siniultande du groupe nitro situ6 en ortho (position 3) 
et du suhstituant A situ6 en para (position l), conformdment h la regle 
genbrale d’apres laquelle les substituants de second ordre augmentent 
la mobilitb des substituants situPs en ortho et para. 

P a r t i e  e x p i r i m e n t a l e .  

Acide 3,4-dinit+o-benxoiqzce (I). 
Cet acide a 4th  obtenu pour la premiere foisl), comrne produit 

secondaire, lors de la nitration de l’acide p-nitro-benzofque. Les m P -  
thodes de prbparation plus modernes sont h a s h  sur l’oxydation du 
3,4-dinitro- toluene 2) .  

(Tous les points de fusion ont Bt6 corrigCs.) 

l )  C‘lutrs et Halbeustadt, B. 13, 815 (1880). 
2, Haemserinuizii et Orell, B. 27, 2209 (1894); Sirks, K. 27, 221 (1908). 



Nous avons prBparP le 3,4-dinitro-toluPne h partir tlu S-nitro- 
4-amino-tolu&ne1), d’aprks les indications de Page et Heasman z ,  et 
de Meisenheimw et Hesse3). 

Pour l’oxydation, nous avons proc4db de la facon suivante4) : 
On dissout 36,4 gr. de S,*-dinitro toluPne dans 180 cm3 d’aeide 

sulfurique concentrh, en chauffant 30°, puis on introduit par petites 
portions 60 gr. d’anhyclride chromique finement pulvPrisP, en agitant 
au moyen d’un agitateur mbcanique ; la rkaction est exothermique ; 
pendant toute la dude  de l’opkration, qui dure eiiviron une henre, 
on maintient la tempBrature entre 45 et 50°, en refroidissant aTTec 
de l’eau glac6e. On continue ensuite a agiter pendant trois a quatre 
heures, afin do terminer l’oxydation, puis on verse le mPlange sur de 
la glace. L’acide 3,4-dinitro-henzoique prdcipite; on essore, lave A 
l’eau glacke et skche. Rendement: 36-33 gr., soit 85-90%. On 
cristallise dans l’eau bonillante ou l’alcool diluk; 11. de f .  165,3-166,5°. 

Si l’on craint que l’oxydation n’ait pas 6th coniplkte, on peut dissoudre l’acide h u t  
dans le carbonate de sodium diluC et filtrer; le dinitro-tolukne inalter6 reste sup le filtre; 
le filtrat est alors acidifib par l’acide chlorhydrique. 

Chlorure. 
En traitant l’acide 3,4-dinitro-benzoique par le pentachlorure de phosphore, Rubford 

ct Wicke7t5) ont obtenu le chlorure correspondant, mais ils n’ont pas pur 
brut. Nous avons utilisC comme reactif le chlorure de thionyle. 

On chauffe au bain-marie, B reflux, 36 gr. dacide 3,4-dinitro-benzoiqoe et 170 gr. 
de chlorure de thionyle, jusqu’h dissolution complhte, puis on Climiiie le reactif en exe.55 
par distillation au bain-marie. On purifie le produit par distillation sous pression rbduite; 
le chlorure de 3,4-dinitro-benzoyle bout B 204-205O sous 17 mm. et  B 188” sous 11 mm.; 
la temperature du bain d’huile ne doit pas dkpasser 225O, autrement une explosion est b 
craindre. Rendement: 32 gr., soit 82%. Pour l’analyse, nous avons cristallisk la substance 
dans Yether de p6trole. 

Aiguilles aplaties, incolores, fondant B 50-51 O ,  facilement solubles dans I’kther et 
le benzkne, difficilement dans 1’i:ther de petrole. 

4,755 mgr. subst. ont donni: 2,935 mgr. AgC1 
C,H,O,PT,CI CalculB CI 15,38 TronvC CI 15,27% 

LWier mdthylryue 
On iiitroduit 0,58 gr. de chlorure de 3,4-dinitro-benzoyle dans 3 em3 d’alcool nib- 

thylique; le liquide s’6chauffe et 1’6ther-sel ne tarde pas L se dhposer. On complhte la 
precipitation par adjonction d’eau et essore. Rendement: 0,55 gr., soit 95.4. 011 reeristal- 
lise dans l’alcool mkthylique. 

Paillettes incolores, fondant L 87”, solubles dans les dissolvants usuels. 
3,965 mgr. subst. ont donne 0,441 cm3 PT, (25O, 737,s mm.) 

C8H,0,N, Calculi: N 12,39 Trouve S 12,350/, 

l) Nous remercions vivenient la Soezdtd pour  I‘ladustize chztuzqzte ci Hcile, qui a ai- 
mablement mis B notre disposition le 3-nitro-4-amino-toluPne nicessaire Q nos essais, 
ainsi qu’un Cchantillon de 3,4-dinitro-tol~iPne. 

z ,  Soc. 123, 3241 (1923). 3, B. 52, 1167 (1919). 
4, Ce mode operatoire a C t C  pri:conis6 dam un cas analogue par la sociCtC (;ripslieLvL- 

j) Am. Soc. 53, 3145 (1931). 
Hektron ,  D.R.P. 127 325 (1901), Frdl. 6, 148. 
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Ether Cthylzque. 

n’ous avons trait6 le chlorure de 3,4-dinitro-benzoyle par l’alcool Bthylique, en pro- 
ckdant de la mame manikre que pour la prkparation de l’8ther mkthylique. 

Les propriktks correspondent aux indications de Strksl), qui a obtenu le m6me 
tompos6 en chauffant l’acide 3,4-dinitro-benzoique avec l’alcool 6thyliyue en IirBsence 
d‘acide chlorhydrique. 

-4n2 zde. 
On dissout 4,6 gr. de chlorure de 3,4-dinitro-benzoyle dans 40 em3 d’ither e t  ajoute 

lentrment, en refroidissant, un m6lange de 6 em3 d’ammoniaque concentrke et de 6 em3 
d’eau. On agite Cnergiquemrnt pendant vingt minutes, puis on acidifie par l’acide sul- 
furique dilub, chasse l’ither au bain-marie et essore, Rendement: 4,2 gr., soit 91%. On 
purifie par plusieurs cristallisations dans l‘eau bouillante. 

Aiguilles aplaties, 1CgPrement jaun$tres, fondant L 165-1 66O, t r h  difficilement 
solubles dans l’eau froide et l’ither, plus facilemrnt dans I’eau chaude et  surtout dans 
l’alcool. 

4,515 mgr. subst. ont donn6 0,797 em3 N, (23,5O, 731 mni.) 
C,H,O,N, Calculk N 19,91 Trouvit N 19,5594, 

Awalbde. 
On dissout 1,15 gr. de chlorure de 3,4-dinitro-benzoylr dans 15 eni3 d’kther e t  ajoute, 

en refroidissant, 1 gr. d’aniline fraichement distillbe dissous dans 15 crn3 d’ether; il se 
produit un digagenient de chaleur et l’anilide pritcipite. On laisse reposer pendant unr 
heure, acidifie avec de l’acide chlorhydrique trhs diluk, chasse l’Cther au bain-inane, essore 
le prbcipitk e t  lave avec de l’acide acCtiyue diluk. Rendement: 1,4 gr., soit 98%. On 
cristallise dans l’alcool. 

Aiguilles aplaties, jaunes, fondant L 188-189O. 
4,215 mgr. subst. ont donni: 0,541 em3 N, (22”, 733 mm.) 

C,,H,O,N, Calculb N 14,64 TrouvB B 14,36O, 

-4ctde .3-122tro-4-oz~-henzoirlue (11). 
On chauffe au hain-marie, pendant trois quarts d’heure, 1,06 gr. d’acide 3,4-dinitro- 

benzoique et 10 c1n3 de soude caustique 2 n.; aprks refroidissenient, on acidifie avec pri- 
caution par l’acide chlorhydriqur eoncentre et essorr le prkcipitk. Rendement : 0,70 gr.. 
soit 7894. On purifie par plusieurs cristallisations dans l’eau bouillante, en presence dc 
noir animal. 

IAes proprikt6s du produit obtenu correspondent a relles dr l’acide 3-nitro-4-oxy- 
benzoique2). 

Aerde  3-izitro-4-me‘thozy-brllzozqzce (111). 
On dissout 1,06 gr. d’acide 3,4-dinitro-benzoique dans 5 om3 d’alcool mkthylique 

absolu et ajoute, en une fois, une solution de methylate de sodium obtenuc en dissolvant 
0,75 gr. de sodium dans 15 cm3 d’alcool m6thylique absolu; on complete la rkaction en 
chauffant L 60° pendant un quart d’heure; aprPs refroidissernent, on ajoute dc l’eau, 
acidifie par l’acide chlorhydrique et essore le prircipitk. Rendement : 0,6 gr. On cristallise 
dans l’alcool m6thylique. 

Les propri6ti.s correspondent L celles de l’acide 3-nitro-4-m6thoxy-benzoique3). 

3-33tro-d-me‘thoz y-benzoate de nze‘th yle. 
On introduit 0,58 gr. de clilorure de 3,4-dinitro-benzoyle dans 1 em3 d’alcool mk- 

thylique absolu; le 3,4-dinitro-benzoate de mkthyle se forme imm6diatement (voir plus 
haut); on ajoute alors une solution de methylate de sodium ohtenue en dissolvant 0,3 gr. 
de sodium dans 10 om3 d’alcool methylique absolu, puis on chauffe L l’kbullition pendant 

l) R. 27, 223 (1908). 
2)  et  3) Cf. Bedstein, Handbuch der organischen Chemie, 4. Auflage, 10, 181. 
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une heure ; apres refroidissement, on acidifie par l’acide chlorhydrique diluB et  essore. 
On triture le produit avec du carbonate de sodium dilu6, afin dkliminer l’acide 3-nitro- 
4-rn6thoxy-benzoique form6 par saponification de l’kther-sel, essore, puis lave & l’eau. 
On cristallise dans l’alcool m6thylique. 

Les propri6ti.s correspondent B celles du 3-nitro-4-n1Bthoxy-benzoate de mbthylel). 

Aeide 3-1zitro-4-am.ino-benzoirl~~e (IV). 
On introduit 1,06 gr. d’acide 3,4-dinitro-benzoique dans 10 em3 d’ammoniaqne 

concentr6e et  laisse reposer 24 heures; puis on refroidit pendant deux b trois heures avec 
un m6lange r6frigCrant : la sel d‘animonium de l’acide 3-nitro-4-amino-benzoique cristallise. 
On essore rapidement, lave avec un peu d’alcool puis avec de l’6ther, redissout dans l’eau 
et  met l’acide en libert6 par addition dacide ac6tique. Rendement : 0,5 gr., soit 56%. On 
recristallise plusieurs fois dans l’acide ac6tique dilu6. 

Le produit est identique b l’acide 3-nitro-4-amino-benzoique prkparir, d’aprhs CU- 
mann et MauthneP), par saponification de l’acide 3-nitro-4-aci.tamino-benzoi’que, obtenu 
lui-mffme par oxydation du 3-nitro-4-ac6tamino-tolu~ne. En effet, les deux Bchantillons 
fondent B la m6me tempkrature et leur melange ne presente aucune dkpression. 

Pour parfaire l’identification, nous avons ac6tyl6 notre produit par chauffage pen- 
dant trois heures, & l’bbullition, avec de l’anhydride achtique, en presence d’ac6tate de 
sodium anhydre ; apres refroidissernent, la solution a 6tP trait6e par I’eau, acidifi6e par 
l’acide chlorhydrique, puis le prCcipit6 a 6th reenstallis6 dans l’alcool. En comparant le 
d6rive ac6tylB ainsi obtenu avec l’aeide 3-1iitvo-4-aee‘tanziizo-beizzo%que (voir ci-dessus), nous 
avons constat6 l’identit6 des deux 6chantillons (p. de f .  et m6lange). 

3-Nitro-4-amino-benzamide. 
On melange 1,15 gr. de chlorure de 3,4-dinitro-bcnzoyle avec 10 em3 d’ammoniaque 

concentr6e, Cvapore au bain-marie, puis r6pBte a plusieurs reprises l’addition d’ammo- 
niayue et 1’6vaporation. Rendenient: 0,75 gr., soit 84%. On recristallise dans l’acide ac6- 
tique dilui.. 

Les propri6tls du produit correspondent b celles de la 3-nitro-4-amino-benzamide3). 

Acide 3-nitro-4-dim6Shylamino-benzo~q~ie (V). 
On introduit 2,12 gr. d’acide 3,4-dinitro-benzoique dans 5 em3 de dim6thylamine 

b 33% et chauffe au bain-marie pendant un quart d’heure. AprAs refroidissement, on dilue 
avec de l’eau et  pracipite par l’acide chlorhydrique. Rendement: 1,7 gr., soit 80%. On 
purifie par cristallisation dans l’alcool ou l’acide acetique glacial. 

Les propri6tks du produit correspondent b celles de l’acide 3-nitro-4-dimCthylaniino- 
benzoique4). 

Acide  3-iaitro-4-anilino-beIlzoi;cylce (VI). 
(Acide 2-nitro-diph6nylamine-4-carboxylique.) 

On chauffe au bain-mark, pendant une demi-heure, 1,06 gr. d’acide 3,4-dinitro- 
benzoique, 5 em3 d’aniline fraichement distillee et 0,5 gr. de carbonate de potassium 
anhydre. Apres refroidissement, on d6laie avec de I’kther, essore le prkcipitir et lave 
successivement avec de l’Cther, de I‘alcool e t  de I’acide chlorhydrique dilu6. Rendement : 
0,9 gr., soit 690/,. On recristallise dans l’alcool. 

Le produit est identique b l’acide 3-nitro-4-anilino-benzoique prCpar6, d’aprBs 
Schop f f5 ) ,  par chauffage de l’acide 3-nitro-4-bromo-benzoique avec l’aniline. Les deux 
Pchantillons fondent, en effet, B la iu6ine tempkrature et il en est de mffme de leur m6lange. 

l) Cf. Bedstern, Haiidbuch der organischen Chemie, 4. Auflage, 10, 182. 
2, B. 36, 4032 (1903). Xous avons effectu6 l’oxydation du 3-nitro-4-acCtamino- 

toluene par chauffage, ii l’Chullition, avec une solution dr  permanganate dr potassium, en 
presence de sulfate de magnesium. Pour la saponification nous avons travail16 en solution 
aqueuse, avrc de l’acide chlorhydrique a 20yg (chauffage B 1‘6bullition pendant une heure). 

3 )  et 4, Cf. Uezlstecn, Handbuch der organischen Chemie, 4. Auflage, 14, 441. 
5 ,  B. 22, 3282 (1889). 
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3 - S z t r o - 4 - a l 2 2 l r n o - b e ~ ~ ~ u / / ~ / ~ ~ e .  
On introduit, par petites portions, 1,15 gr. de chlorure de 3,4-dinitro-benzoyle dans 

5 em3 daniline fraichement distillee, puis on ajoute 0,60 gr. de carbonate de potassium 
anliydre et  chauffe au bain-marie pendant un quart d’heure. Aprbs refroidissement, on 
dilue avec de Yether, essore le pr6cipit6 e t  lave successivement avec de l’kther, un peu 
d’alcool et de l’acide acktique diluk. Rendenient: 1,15 gr., soit 69%. On recristallise dans 
l’acide acktique glacial. 

Les propriktes du produit correspondent L celles de la 3-nitro-4-anilino-benzanilide’). 

Bcide  s”-n i t ro -4 -papdr~d ino-ben~o~/ i~~e  (VII). 
On introduit 1,06 gr. d’acide 3,4-dinitro-benzoique dans un melange de 2 em3 de 

piphidine et  2 em3 d’eau, puis on chauffe au bain-marie pendant un quart d’heure. Apri.s 
refroidissement, on precipite par l’acide chlorhydrique diluk; on essore, puis lave avec de 
I’acide acetique dilue. Le rendement est quantitatif : 1,2.5 gr. On cristallise dans l’alcool. 

Les propriktbs du produit correspondent & celles de l’acide 3-nitro-4-pipbridino- 
benzoique’). 

Acicle 3-nitro-4-72 ydmxino-benxozqice (VTII). 
On chauffe k l’kbullition, pendant une henre, 2,12 gr. d’acide 

3,  4-dinitro-benzoPque7 20 om3 d’alcool et 2’5 em3 d’hydrste d’hydra- 
zine. On obtient ainsi le sel d’hydraxine du nouvel aeide, sous la forme 
d’me masse huileuse rouge, qui se transforme peu B peu en cristaux 
orang&; on refroidit pendant quelques heures avec de la glace et 
essore; rendement: 2 , l  gr. 

Nous n’avons pas reussi B purifier ee sel d’hydrazine, ni l’acide 
correspondant, a cause de leur trop grande solubilitb dans l’eau; pour 
caracteriser le nouvel aeide, nous avons pri.parP son dd r id  acktyli. 
et son produit de condensation avec l’acktone. 

Aeide 3-nztro-4-ac~tylhydrnzlno-benloique. 
On introduit 1 gr. de sel d’hydrazine de l’acide 3-nitro-4-hydrazino-benzoyque dans 

3,5 em3 d’anhydride acetique; l‘acetylation se produit immediatement ; on cornpkte la 
r6action en chauffant b 35O pendant cinq minutes, puis on ajoute beaucoup d’eau, afin 
de dkcomposer l’anhydride en excbs et  de precipiter le derive acetylk. Rendement: 0,5 B 
0,7 gr. On essore, puis cristallise L plusieurs reprises dans l’acide acktique diluP. 

Aiguilles jaune orang6, fondant & 276-278” avec dkcomposition, solubles dans les 
dissolvants organiques usuels; avec le carbonate de sodium diluk, on obtient une solution 
violet intense. 

3,575 mgr. subst. ont donne 0,568 cm3 N, (20”, 726 mm.) 
C,H,O,N, Calcule N 17,57 TrouvB N 17,68% 

Z-~-otro-4-carbozy-phenylhydrazone de l’acdtone (IX). 
On chauffe B l’kbullition, pendant deux heures, 0,5 gr. de sel d’hydrazine de l’aride 

3-nitro-4-hydrazino-benzoique et 20 em3 d’acetone, puis on precipite par l’eau. Rende- 
ment: 0,3 gr. 

On obtient le m6me produit en chauffant L SOo un melange de 1,06 gr. d’acide 
3,4-dinitro-benzoique, 2 em3 d’eau et  2 cui3 d’hydrate d’hydrazine, pendant quelques 
minutes, puis en ajoutant 8 em3 d’ac6tone et prbcipitant finalement par l’eau. Rende- 
ment: 0,9 gr., soit 76%. 

On purifie par plusieurs cristallisations dans l’ac6tone. 

l) Cf. Bedstern, Handbuch der organischen Chemie, 4. Auflage, 14, 443. 
2) Borsch ,  Staclcnzccnn et Illakaroff-Semllalask~, B. 49, 2231 (1916). 
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Cristaux oranges, fondant B 243O, facilement solubles dans l’alcool e t  l’acide ac6tique 

glacial, moins facilement dans l’acetone. 
4,230 mgr. subst. ont donne 0,655 em3 N, (20,5O, 737 mm.) 

C,oH,lO,N, Calculb N 17,72 Trouve N 17,46% 

Acide  3-oxy-benxotriaxole-5-carbozylique (X). 
On chauffe au bain-marie, pendant une demi-heure, 2 gr. de sel 

d’hydrazine de l’acide 3-nitro-4-hydrazino-benzofque et 20 em3 de 
carbonate de sodium Q 10 %; la solution, primitivement violethe, 
devient jaune-brun ; aprh  refroidissement, on prdcipite par l’acide 
chlorhydrique dilud. Rendement : 1,45 gr. On cristallise Q plusieurs 
reprises dans l’alcool dilud, en presence de noir animal. 

Aiguilles incolores, souvent teintdes en rose ou jaune phle, dif- 
ficilement solubles dans l’eau, facilement dans l’alcool; la substance 
commence B se ddcomposer, sans fondre, vers 225O et ddflagre B 
245-247’. 

3,220 mgr. subst. ont donne 0,665 ema N, (27O, 736 mm.) 
C,H,O,N, Calcule N 23,47 Trouve N 22,75% 

Acide  3-nitro-4-phe’nylh ydraxino-benxozpe (XI). 
(Acide 2-nitro-hydrazobenz&ne-4-carboxylique.) 

On dissout 2’12 gr. d’acide 3,4-dinitro-benzolque dans 15 em3 
d’alcool, ajoute 1,5 gr. de phdnylhydrazine et chauffe B l’dbullition 
pendant une demi-heure ; aprbs refroidissement, on prdcipite par un 
grand volume d’eau acidifike par l’acide chlorhydrique et essore. 
Rendement : 2,2 gr., soit 80 %. On cristallise dans l’alcool B 75-80 %. 

Cristaux orange bruniitre, insolubles dans l’eau, solubles dans 
les dissolvants organiques usuels; sous l’action de la chaleur, la sub- 
stance subit une transformation vers 205O (sans fondre) et fond B 241O. 

3,830 mgr. subst. ont donnk 0,529 em3 N, (24O, 736 mm.) 
Cl,Hl,O,N, Calcul6 N 15,39 Trouvb N 15,37% 

A c i d e  2-phehyl-benxotriaxole-3-oxyde-5-carbozylique (XII). 
On chauffe Q l’dbullition, pendant quatre heures, 0,5 gr. d’acide 

3-nitro-4-phdnylhydrazino-benzoique et 25 em3 d’acide acdtique gla- 
cial; aprbs refroidissement, on prdcipite par l’eau et essore. Le rende- 
ment est quantitatif. On cristallise dans l’alcool. 

Aiguilles ldgbrement jaunBtres, fondant 8 250O. 
3,470 mgr. subst. ont donne 0,539 em3 W2 (30°, 727 mm.) 

CI,H,03N3 Calcul6 N 16,48 Trouve N 16,73% 

Lausanne, Laboratoire de Chimie organique de 1’Universitk. 
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