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p-Nitrosodimethylanilin wurde mit Resorcinderivaten zu
7-Dimethylaminophenoxazonen-(3) kondensiert.

Die erste Synthese von 7-Dimethylaminophenoxazon-(3) (I) wurde von
Méhlau' durchgefiihrt, welcher 7-Dimethylamino-2-amino-phenoxazon-(3)
mittels Isoamylnitrit diazotierte und das entstandene Produkt zersetzte.
Bessere Ergebnisse erzielte er durch Einwirkung von Nitrosoresorcin auf
Dimethyl-m-aminophenol in konz. Schwefelsdure?®.

Dags Produkt kann man auch durch Einwirkung von p-Nitrosodimethyl-
anilin auf Resorcin in KEssigsdure erhalten; dies ist zwar der einfachste
Weg, die Ausbeuten sind aber sehr klein.
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1 R. Méhlau, Ber. dtsch. chem. Ges. 25, 1064 (1892).
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Wir haben die Kondensation von p-Nitrosodimethylanilin mit Phloro-
glucin auf dem gleichen Weg durchgefithrt, die Ausheute war aber gleich-
falls nicht befriedigend. Daher wurden Umsetzungen von Resorcinderi-
vaten mit p-Nitrosodimethylanilin in Athanol durchgefithrt und die ent-
sprechenden Derivate des 7-Dimethylaminophenoxazons-(3) isoliert; die
Kondensation wurde mit Resorcin, Phloroglucin und Orein durchgefiibrt.

Die Ausbeuten mit Phloroglucin und Orcin bewegen sich um 25—309,
Reinprodukt. Bei der Synthese mit Resorcin wurden chromatographisch
7 Stoffe nachgewiesen, von denen drei (darunter auch der gewiinschte Stoff)
so dhnliche Rp-Werte besaflen, da3 dieser Vorgang praktisch ohne Be-
deutung ist.

Experimenteller Teil
7-Dimethylamino-1-hydroxy-phenoxzazon-(3) (1I)

11,2 g p-Nitrosodimethylanilin - HCl und 5 g Phloroglucin wurden in
200 ml Athanol am Wasserbad unter Riickflufl 2 Stdn. erwiirmt. Der Inhalt
farbte sich blauviolett; der beim Abkiihlen entstandene Niederschlag wurde
abfiltriert und die Mutterlauge zur Kristallisation eingeengt. Beide Produkte
wurden zweimal aus Athanol umkristallisiert. Ausb. 319, d. Th.

Der Stoff ist wenig in Benzol, gut in Athanol, Aceton und CHCls léslich
(rétlichviolett). In konz. Schwefelsdure farbt er sich azurblau, in verd.
Séduren rotviolett, in NHg purpurrot, in Lauge karminrot. Der Stoff schmilzt
nicht bis 350° C.

014H1203N2 - HCI1 - 1/2 Hgo. Ber. N 9,28, HgO 2,99. Gef. N 9,01, Hzo 2,71

7-Dimethylamino-1-methyl-phenoxazon-(3) (I11I)

Darstellung und Reinigung wie vorher. Ausb.: 25%,.

Der Stoff ist in Athanol, Aceton und CHCls gut 18slich mit violettroter
Farbung, in Benzol weniger (orangerot). Die Lésung in Athanol, Aceton
und CHCl; weist eine hellrote, die Benzolldsung eine gelborange Fluoreszenz
auf. In konz. Schwefelsdure firbt sich die Verbindung azurblau, in verd.
Sauren violettrotlich, in NHjs rotviolett, in Alkalihydroxid violett. Der
Stoff schmilzt nicht bis 350° C.

C15H140oNs - HC1- 14,H20. Ber. N 9,34, H:0 3,00. Gef. N 8,94, H20 2,88.

Chromatographie

Ry Ry Ry o
I 0,44 0,70 0,43
II 0,75 0,83 0,87 0,47

Auf Papier Whatman Nr. 1: 2im System Butanol—Essigsdure—Wasser
(5:1:4), Pim System Butanol—Pyridin—Wasser (5:3:3). Auf einer Silikagel-
diinnschicht: c¢Athanol—Aceton (1:1), dBenzol—Aceton (3:1).



