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0,0602 g Substanz gaben 16,5 ccm N bei 19° und 760 mm.
0,0845 g Substanz gaben 9,6 cem N bei 20° und 758 mm.
Berechnet fir C,H,O,N,: Gefunden:
N 32,56 31,52 31,76 °/,.
Der Korper lost sich leicht in konzentrierter Schwefelsiure
und wird durch Wasser wieder ausgefillt.

Phenylnitroithenylamidoxim,

/Nl H
C,H,.CH(NO,). U<
N

L 2

(Mitbearbeitet von C, Benedek.)

1 Molekiil aci-Phenylnitroacetonitrilnatrium, dargestellt
nach der Methode von Wislicenus!) aus Benzylcyanid,
Athylnitrat, Natrium und Alkohol, wird in moglichst wenig
Wasser gelost und mit einer konzentrierten, walirigen Lisung
von etwas mehr als 1 Molekil Hydroxylaminchlorhydrat bei
Zimmertemperatur zusammengebracht. Sofort fallen reichlich
weiBe Kristalle aus, die abfiltriert und auf Ton gepreBt werden.
Zur Reinigung werden sie in Ather gelost, mit Ligroin ver-
setzt und der Ather dann durch Abdunsten im Vakuum ent-
fernt. Hs resultieren dabei schine, weiBe Kristalle vom Schmelz-
punkt = 1259,

Der Korper ist leicht loslich in Wasser, Methyl- und
Athylalkohol und Aceton, schwerer loslich in Ather und un-
loslich in Ligroin, Benzol und Toluol. In geschlossenen Ge-
fifen zersetzt er sich nach wenigen Tagen unter Bildung gas-
formiger Zersetzungsprodukte und Schmieren; die wibrige
Losung reduziert schon in der Kilte alkalisches Quecksilber-
chlorid. Hisenchlorid gibt eine violette Firbung. '

0,1540 g Substanz gaben 0,2745 g CO, und 0,0659 g H,0.
0,2036 g Substanz gaben 39,3 cem N bei 18? und 740 mm.

Berechnet fiir CgHoO,N;: Gefunden:

. C 49,23 48,629,
H 4,62 4.76 ,,
N 921,54 21,67 ,, .

1) Wislicenus, Ber. 35, 1755 (1902).
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Das Chlorhydrat entsteht beim Einleiten von Chlor-
wasserstoff in die #therische Lisung des Amidoxims in Form
weiBer, bei 153¢ schmelzender Kristalle. ;

aci-Phenylnitroiithenylamidoximkupfer,

/.’-“
C,H;.C—=N¢ :
9.6 g it bl
’,,_\'-.[r/'('u' i schllg
“am,
Zu einer konzentrierten, wiilBrigen Lodsung von 1 g aci- ¢
Phenylnitroacetonitrilnatrium wird eine konzentrierte, wilbrige -
Lisung von 0,3 g Natriumkarbonat und 0,4 g Hydroxylamin- 1
chlorhydrat gegeben, Die so entstandene Lisung von aci- 2
Phenylnitroithenylamidoximnatrium wird mit Kupfersulfatlosung ‘
versetzt, worauf sich das Kupfersalz als hellgriiner, in allen
gebriuchlichen Liosungsmitteln unloslicher Niederschlag ab-
scheidet. :
0,2262 g Substanz gaben 0,1088 g CNSCu. g
Berechnet fiir C,H,0,N,Cu: Gefunden:
Cu 24,79 24,00 °/,.
aci-Phenylnitrodthenylamidoximbaryum,
illd, WAl
C,H,C \\!}b;u
NOH y
NH, i
Die wie beim Kupfersalz hergestellte Lisung des Natrium- L
salzes wird mit Chlorbaryumlésung versetzt. Es fallen sofort
weibe Kristalle des Baryumsalzes aus. : i fn
0,1182 g Substanz gaben 0,0514 g BaS0,. &P
Berechnet fiir C,,H,,0,N,Ba: Gefunden:
Ba 26,15 25,60 %,
«¢-Hydroxamoxalsiureimidehlorid, a
_-0H
(=—=NOH
C—NH
S
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In eine Losung von 7 g Methazonsiiure in etwa 150 cem
Ather wird trockner Chlorwasserstoff eingeleitet, indem zu-
gleich am RiickfiuBkiihler mit aunfgesetztem Chlorcalciumrohre
auf dem Wasserbade znm Sieden erwiirmt wird. Ist die Losung
mit Chlorwasserstoff gesdttigt, so hort man mit dem Einleiten
auf, erwiirmt aber noch eine halbe Stunde lang weiter. Dann
wird das Ganze bis zum nichsten Tage sich selbst iiberlassen.
Dabei schligt die Farbe der Lisung von gelb in hellrot um,
Von ein wenig dunkelbrauner Substanz, die sich am Boden des
(GefiiBes abgesetzt hat, wird abfiltriert und das Filtrat auf dem
Dampfbade eingedampft. Es resultiert ein brauner Riickstand,
der, auf Ton gepreBt und aus Toluol mehrfach umkristallisiert,
zu einer gelblich-weiBen, stark zum Niesen reizenden, klein-
kristallinen Substanz wird, die bei 173°—174° unter Zersetzung
schmilzt.

0,1111 g Substanz gaben 0,0797 g CO, und 0,0279 g H,0.

0,1477 g Substanz gaben 29,5 cem N bei 26° und 762,5 mm.

0,1113 g Substanz gaben 0,1298 g AgClL

Berechnet fiir C;H,0,N,ClI: Gefunden:
C 19,59 19,56 °/,
H 2,45 219 ,,
N 92,87 2226
cl 28,98 28,87 ,,.

Der Korper ist in Wasser und Alkohol sehr leicht, in
Ather und Aceton leicht, in kaltem Benzol und Toluol kaum
und in Petrolither gar nicht loslich; in heiBem Benzol und
Toluol 1ost er sich ziemlich leicht. — Die wiBrige und alko-
holische Liosung gibt mit Eisenchlorid Braunfirbung. Beim
3ehandeln mit salpetriger Sdure und nachherigem Alkalisch-
machen tritt die rote Farbe der Erythronitrolate nicht auf.
Mit Phenyldiazoniumsulfat entsteht kein Hydrazon. Kupfer-
acetatlosung liefert einen griinlich-braunen Niederschlag des
Kupfersalzes.

Actyl-¢-hydroxam oxalsiiureimidchlorid,

_OH
¢—NO0.COCH,

C—NH
~cl
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0,5 g Imidchlorid werden mit 1 com Acetanhydrid etwg ol L
5 Minuten lang auf 50°—60° erhitzt. Zuerst tritt klare Lisung :
ein, bald aber beginnen sich in der heillen Losung Kristalle
abzuscheiden. Nach dem Erkalten wird die fast feste Masse Tt
anf Ton gepreft und aus Wasser umkristallisiert. — Der
Korper beginnt bei etwa 130° zu sintern, sintert langsam

immer weiter zusammen und schmilzt schlieBlich bei 165°.

0,1194 g Substanz gaben 0,1289 g CO, und 0,0371 g H,0.
0,1017 g Substanz gaben 0,0879 g AgCL

3erechnet fiir C,;H,0,N,Cl: Gefunden: Al
C 29,18 29,44 9,
H 3,04 8,45 ,,
Cl 21,50 21,89 ,,.

Der Korper ist loslich in Ather, wenig loslich in Wasser,
Alkohol und Chloroform, sehr wenig in Benzol und gar nicht

in Ligroin. Mit Eisenchlorid gibt die wifirige Liosung nur eine W= &
geringe Rotfarbung, die beim Erhitzen zunimmt und offenbar
auf hydrolytischer Spaltung beruht. Al

Das Acetylprodukt reizt ebenfalls zum Niesen.

z-Hydroxamoxalphenylamidin,
_OH
C==NOH
C=—NH
“\NHC, H,

1 g w-Hydroxamoxalsiureimidchlorid wird in 15 cem Wasser
gelost und dazu 8 g Anilin unter kriftigem Schiitteln gegeben.
Schon nach ganz kurzer Zeit bildet sich ein weiBer Nieder-
schlag, der nach einigem Stehen abgesaugt und auf Ton ge-
trocknet wird, Nach dem Umkristallisieren aus Benzol schmilzt
der Korper bei 186°—1370,

0,1033 g Bubstanz gaben 0,2021 g CO, und 0,0501 g H,0.
0,1224 g Substanz gaben 25,

3 cem N bei 192 und 759 mm.
Berechnet fiir C,H,( N,z

Gefanden:
C 53,63
0
H 5,03 '
N 23,46 '

24 74

@0y bd gy e
Der Korper ist sehr leicht loslich in Alkohol, Ather, Essig-
ester und Aceton, wenig in kaltem, leicht in heiBem Wasser,

Benzol, Toluol und Chloroform, unlgslich in Schwefelkohlen-
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stoff und Ligroin. — Die wifirige und die alkoholische Lisung
geben mit Eisenchlorid eine blaue Hirbung, die in alkoho-
lischer Liosung nach einiger Zeit in Oliv umschligt. — Beim
Erwirmen der Substanz mit Wasser oder verdiinntem Alkali
tritt Geruch nach Phenylearbylamin auf, Erwirmen mit Siuren
liefert Anilin und Hydroxylamin; letzteres wurde durch die
Bildung von Benzhydroxamsiure beim Schiitteln mit Benzoyl-
chlorid in essigsaurer Lidsung nachgewiesen. — Salpetrige Sture
liefert einen gelben, Wolle intensiv anfirbenden Korper, der
sich in Alkalien mit schoner, violetter Farbe lost.

Ein Versuch, ein acetyliertes Amidin durch Einwirkung
von Anilin auf den Acetylkirper zu erhalten, fithrte nicht zum
Ziele. Durch die alkalische Wirkung des Anilins wurde der
Acetylrest abgespalten und es resultierte nichtacetyliertes
«-Hydroxamoxalphenylamidin.

e-Methazonsdureanhydrid, CH,N,O,.

3 g vollig trockene Methazonsiure!) werden im Laufe von
etwa 20 Minuten in 12 g konzentrierte Schwefelsiure, die sich
in einem weiten Reagenzglas befindet, unter Schiitteln gegeben,
worin sie sich auflosen. Durch Wasserkiihlung sorgt man
dafiir, daB die Temperatur der Lsung stets zwischen 30° und
400 betrigt. Ist alles eingetragen, so 146t man zur Beendigung
der Reaktion noch eine Viertelstunde lang in Wasser von
Zimmertemperatur stehen und gieBt dann in etwa 30 ccm Eis-

| wasser. Sofort fillt ein gelblich-weiBer Niederschlag aus, der
nach dem. Abfiltrieren und Umkristallisieren aus Wasser, wo-
bei ein lingeres Erhitzen durchaus zu vermeiden ist, in Form
schéner, derber Kristalle vom Schmelzpunkt 168° vorliegt.

0,1048 g Substanz gaben 0,1078 g CO, und 0,0247 g H,0.

0,1481 g Substanz gaben 42,3 cem N bei 22° und 766 mm.
Berechnet fiir C,H,O,N,: Gefunden:
C 27,91 27,939/,
H 2,33 2,62 ,,
N 32,66 32,81 ,..
Mol.-Gew.. Bestimmung in Aceton nach der Siedemethode: (&= 18,32).
0,2786 ¢ Substanz in 16,68 g Aceton gaben = 0,167°.
- - 1iF s
Berechnet fiir C;H,O,N,: Gefunden:
M 172 180.

1) Mehr Methazonsiiure auf einmal zu verarbeiten, ist nicht ratsam.
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