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Bei einem Versuche,  4-Azoxyphtals / iure  nach der Vor- 

schrift yon G. S a c h s  ~ aus  4-Nitrophtals/iure durch Erhi tzen 

mit / i thylalkoholischem Kali darzustellen, wurde start deren 
die sc'hon von B o g e r t  und B o r o s c h e k  2 durch Redukt ion 
yon 4-Nitrophtals~ture mit Na t r iumamalgam gewonnene  4-Azo- 

phtals/iure erhalten. Die S/lure schmolz  bis 340 ~ nicht, a Da 
man sich bei einer S/iure yon diesen Eigenschaffen nut  s chwer  
die Obe rzeugung  yon ihrer Reinheit verschaffen kann, wurde  

sie in den noch unbekann ten  Methyles ter  tibergefiihrt. Zu 

diesem Zweck  wurde  sie mit der zwSlffachen Gewich t smenge  
Methylalkohol versetzt,  die LSsung  mit Chlorwassers toff  ge-  

s/ittigt, dann unter fortw/ihrendem Durchlei ten yon Chlor- 
wassers tof f  1 bis 2 Stunden gekocht  und erkalten gelassen.  

Hierbei krystall isierte der Es ter  teilweise aus. Zur  Reinigung 

wurde er aus  Benzol durch Petrolgther gef/illt, nStigenfalls 
auch in benzol ischer  L/3sung mit Tierkohle  behandelt .  Das  
Filtrat yon dieser Krystal l isat ion gab beim VerdCmnen mit  

1 Siehe dessen  ungefiihr gleLrhzeitig an  dieser Stelle erscheinende Mit- 

teilung. 

J. am. chem. Sot. ,  23., 759 (1901). 

3 Die yon B o g e r t  und  B o r o s c h e k  aus  5, 5 ' -Azophtal id mit KMrtO~ 

dargestell te ,,Azophtals~iure, enthielt jedenfalls  4-Azoxyphtals~ure ,  wie der  

Schmelzpunkt  285 bis 300 ~ zeigt. We g s c h e i d e r. 



5g I. G o 1 d b e r g e r, Uber 4-Azo- und 4-Azoxyphtalsiiure. 

\Vasser noch eine weitere Menge Ester, der aber unreiner 

war  und beim Versetzen der benzolischen LSsung mit Petrol- 

tither zum Tell sirup6se F~llungen gab. Der gereinigte Ester 

war  gelbrot, schmolz bei 124 bis 126 ~ und erwies sich als 

4-Azophtalstiuretetramethylester. 

o. 1795ff gaben 0'3796gr CO~ und 0'0724,4 H~O 

Gel'. C 57'67, H 4"51c)/0 ; ber. ffir Azophtals:auretetramethylester 
C2oHlsO.~N ~ C 57"94, H 4" 38, fi.ir Azoxyphtals';iuretetramethylester t'e,~H~sOuN ~ 
C 55"78, H 4"22')/0. 

Zur Kontrolle wurde auch 4-Azophtalstiure aus 5,g4-Nitro- 

phtalstiure und 7 5 g  vierprozentigem Natriumamalgam dar- 

gestellt und verestert. Der erhaltene Ester schmolz bei 122 ~ 

bis 123 ~ 

Daf3 die Reduktion von Nitroverbindungen durch alkoho- 

lisches Kali bis zu den Azoverbindungen fi.ihren kann, ist 

bekannt. Bei einem anderen anscheinend in gleicher Weise 

ausgeftihrten Versuche wurde abet tibereinstimmend mit den 

Angaben yon S a c h s  4-Azoxyphtals/iure erhalten. Denn der 

daraus hergesteIlte Methylester schmolz bei 97 bis 99 ~ ( S a c h s  

108 bis 104 ~ und gab folgende Zahlen: 

0.2141~ gaben 0"4383ff COe und 0"0804g H.,O. 

Gel'. C 55'84, H 4'200/o ; ber. fiir C~oHlsO~N 2 C 55'78, H 4"22q'~. 

Der Azoxyester  gibt mit dem Azoester keine Schmelz- 

punktserniedrigung, woraus  auf Isomorphie der beiden Ester 

zu schliel3en ist. Gemische yon 10, 5 und 2 Teilen Azoxy-  

ester vom Schmelzpunkt  97 bis 99 ~ mit einem Tell Azoester 

zeigten die Schmelzpunkte 99 bis 101 ~ 101 bis 102 ~ , 101 

bis 102~ 

Warum trotz anscheinend gleichen Arbeitens die Reduktion 

der 4-Nitrophtalstiure mit alkoholischem Kali bald zur Azoxy-,  

bald zur Azos~ure ftihrt, wurde nicht ermittelt. Vermutlich 

war die am Wasserbad  erreichte Temperatur  nicht immer die 

gleiche. 

Die Versuche wurden auf Veranlassung yon Prof. R. \Veg- 

s c h e i d e r  ausgeff~hrt. 


