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Chem. Ber. 55, 1751-1759 (1922)

208. Hrich Schmidt, Richard Schumacher, Willy Bijen
und Adalbert Wagner: Zur KEenntnis des Tetranitro-methans,
V. Mitteilung: Tetranitro-methan als Nitrierungemittel (IL).
[Aus d. Chem. Instilut d. Univ. Berlin.]
(Eingegangen am 3. April 1922 |

Mittels Tetranitro-methans gelingt es bel Gegenwart von
Pyridin, Wasserstoff an Kohlenstetfatomen mit olefinischer Dop-
pelbildung durch die Nitrogruppe zu crsetzen, wie an der Uber-
fithrang von Isosafrol und p-Anethol in die f‘ﬂfﬁprﬁﬂhu}{lﬂﬂ B-Nitro-
ﬁrhmdungﬂn gezeigt wurdet). |

Jedoch ist fiir den Eintritt der Nitrogruppe die Lags
der olefinischen Doppelbildung zum aromatischen
Kern entscheidend. Ls werden nimlich Allylverbindun-
gen, wie z.B. o-lisdragol, Safrol, Eugenol-methylither,
Myristicin, Apiol, mit Telranitro-methan und Pyridin in aceto-
nischer Losung unter gleichen Bedingungen wie Isosafrol behan-
delt, nicht in der Seifenkette nitriert, sondern unverindert zu-
riickerhalten. Dagegen lassen sich die den genannten Allylverbin-
dungen isomeren Propenylverbindungen wie o-Anethol,
Isosafrol, Isocugenol-methylither, Isomyristicin,
Isoapiol, sowic Asaron in die enl,sprechenden ﬁ—N_itrﬂd;eri-
vate iiberfithren.

1) E. Schm'idt und H. Fischer, B. 53, 1535 {1920].
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Die hisherige Unfersuchung ergab, daB wmittels Tetranitro-
methans die Lage einer olefinischen Doppelbindung zum aroma-
tischen Kern, d.h. zwischen einer Allyl- bzw. Propenyl-Gruppe,.
entschieden werden kann.

Ungesiltigle Verbindungen, die durch Telranitro-methan:
und Pyridin unler Beibehaltung der Doppelbindung nitriert werden,

‘ergeben, mit Tetranitro-methan bei Abwesenheil von Pyridin in

alkoholischer Lésung behandelt, ebenfalls Nitroverbinduna-
gen. In ihnen ist aber die olefinische Doppelbindung im

Sinne folgenden Schemas aufgehoben durch Anlagerung des als

Losungsmiftel verwandten Alkohols:

—CH:CH— + R.OH -+ (NOy): ¢—="~N.0.NO,
— —CH(OR).CH(NOs)— + CH(NO,)s.

Nach dieser Reaklion, die die Anlagerung von Alkyini-
trat an Doppelbindungen ermdglicht, erhdlt man aus p-Ane-
thol in methylalkoholischer Losung nach folgender Gleichung:

= Ua H,[CH (OCH,). GH (NO;).CH;3](OCH,) —I- CH{N Qg}a

das krystallisicrende «-Methoxy-p-nitro-dihydro-p-anethol,
eine Verbindung, die nach dem Verfahren von J. Meisenheimer
und L. Jochelsont) unrein erhalten wird.

In der gleichen Weise enfsieht aus p-Anethol und Tetra-
nitro-methan i athylalkoholischer Losung das o - -Athoxy-B-ni-
tro-dihydro-p-anethol. Entsprechend dem p-Anethol verhal
fen sich o-Anethol und Isosairol. -

- Aphangsweise sei noch die Uberfithrung biniger ter tidrer
fettaromatischer Amine in sekundire Nitrosamine mit-
tels Tetranitro-methans bei Gegenwart von Essigsiure?) be-
schrieben.

Fiir die Uberlassung groflerer Tetranitro-melhan-Mengen sei
es uns gestatlet, auch an dieser Stelle unseren ergebensten Dank
dem Generaldirektor der Koln-Rottweil Aktiengesellschaft, Hrn. Dr.
Max Duttenhofer, auszusprechen, auf dessen Veranlassung in
der Zweigniederlassung Rottweil Tetranitro-methan nach eignem
Verfahren hergesiellt wurde.

1) A, 385, 296 [1907].
2} E. Schw'idt und B. Schumacher, B, 54, 1417 [1921].
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Besehreibung der Versuche.

Die folgenden Ifinf B-Nitroderivate sind nach der fiir die Dar-
stellung von B-Nilro-isosafrol aus Isosafrol beschrichenen Methodet)
dargestellt worden.

' 1 2
B-Nitro-o-anethol, C;H[CH:C(NO.).CH;](O Cil).

Aus 7.4g o-Anethol?), 48g Pyridin und 9.8g Tetrani-
tro-methan in acetonischer Losung erhiilt man nach Verwendung
ﬁil_lﬁl’_ Losung von 6.7cem 33-proz. Kalilauge in 50 cem Wasser
B-Nitro-o-anethol, das nach der Destillations) unter 0.5 mm Druck
neben einigen Troplen Vorlauf und etwas IKolbenriickstand als

‘gelbes Ol in einer Ausbeute von 6.2g (=64.29/, der Thearie.) er-

halten wird.

Die Verbindung, in eine Krystallisationsschale ausgegossen,. ist
nach efwa 24-stiindigemn Stehen in Eiswasser und éfterem Reiben
mit einem Glasstab erstarrt und wird, um sie 'von &ligen Beimen-
gungen zu befreicn, aul Ton ausgebreitet. Die Ausbeute an festem
Nitro-anethol, das unter 0.5mm Druck bei 127—128° (F.i.D., OI-
bad -Temp. etwa 150°) restlos destilliert, betrigt 8g (=81.1%
der Theorie). Aus siedendem Pefroliither umkrystallisiert, schmilzt
die Verbindung bei 52--53°9.

01489 ¢ Shst.: 0.3388 g CO,, 0.0784 g 1,0, — 0,1302 ¢ Sbst.: 0.2069g COy,
ﬂﬂﬁﬁhﬁ HHD -— 0.1487 g Sbst.: 95 cem N (207, 750 mm Ig).

CyoHyy O, N, Ber, C 62.14, H 5.74, N 7.25.
Gef. » 6206, 6219, » 589, 5,90, » 7.32

p-Nilro-isoeugenol-methyldathert).

- Aus 45g Isoeugenol-methylither, 24g Pyridin und
44 ¢ Tetraniiro-methan in.acetonischer Lsung erhidlt man
nach Verwendung einer Lisung von 3.4 ccm 33-proz. Kalilauge in
30 cem Wasser B-Nitro-isoeugenol-methylither, der aus 15cem sie-
dendem Methylalkohol umkrystallisiert wird. Die Ausbeute der so
gewonnenen analysenreinen Verbindung belrdgt 4.2 g, entspr. 759/,
der Theorie. Schmp. 72° Nuach Einengen der Mutlerlauge erhiilt
man noch etwa 0.3 g Nilvroverbindung. |

1y E. Schmidt und H., Fischer, B, 53, 1535 [121 0].
2) L. Claisen, A. 418, 87 [1919]

%) Um das Erstarren von Nitro-anethol im AbfluBrohr des Destillations-
kolbens zu verhindern, schickt man durch den angebrachten Kithier anstelle
von Wasser Wasserdampl.,

t} 0. Wallach und E. Beschke, A, 332, 335 [1904].
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0.1938 & Shsl.: 04185 g CO,, 01027 g H, 0.
Gef. » 59.05, » 5.93.

B-Nitro-asaron, CeHe[CH:C(NO,).CH,](O CHy)s.

Nach dem Zulropien einer acelonischen Losung von 3.9g Te-
franitro-methan in eine eisgekiihlte Losung von 4.2 g Asaron
und 1.9 g Pyridin in Aceton ist der Geruch nach Tetranitro-methan
bereits fast vollkommen verschwunden. Das gelbgefiirhte Reak-
tionsgemisch wird nach elwa 1-stiindigem Stehen in Eiswasser unter
Verwendung einer Lisung von 2.7 ccm 33-proz. Kalilauge in 25 cem
Wasser aufgearbeitett). Man erhiill in gelben Prismen krystalli-
sierendes B-Nitro-asaron, das aus 28 cem siedendem gewdhnl.
Alkohol umkrystallisiert wird. Die Ausbeute der so gewonnenern
analysenreinen Verbindung vom Schimp. 98—999 betriigt 3.7 g. Nach
Einengen der Mutterlauge erhilt man noch elwa 0.4g p-Nitro-
asaron, dessen Gesamtausbeule 80.2¢/, der Theorie belrigt.

0.1515 g Sbsk.: 0.3167 g CO,, 00815g 1,0. — 0.1499g Sbst.: 7.2 ccm N

(219, 760 mm Hg).

CyoHy; 0N, Ber. C 5689, H 597, N 553
Gel, » 57.01, » 6.16, » 5.50,

8-Nitro-isomyristicin, CgHy[CH:C(NOs).CH;](O CH;)(0:CHs).

Aus 3.2g Isomyristicin?), 1.6g Pyridin und 5.3g Tetra-
nitro-methan in acetonischer Losung erhilt man nach Ver-
wendung einer Losung von 2.3 cem, 33-proz. Kalilauge in 20 cem
Wasser p-Nitro-isomyristicint), das aus 60ccm siedendem
gewohnl. Alkohol umkrystallisiert wird. Die Ausbeute der so ge-
wonnenen analysenreinen Verbindung betrigt ‘38# en[spr 71%
der Theorie: Schmp. 111—112% -

01316'g Shst.: 02688 g CO,, 0.0569 g 1[,0. — 02023 g Shst.: 102 com N
(189, '?43 mm Ig) - :
C,; H; 0N, Ber, C 5567, H 468, N 5.91.

: Gel, » 5071, » 484, » 375

8-Nitro-isoapiol, Cell [CH:C (NOs).CH;](O CHy)s(Os CH).

Nach den Zulropfen einer acetonischen Losung von 2g Tetra-
nitro-methan in eine eisgekithlte LOsung von 2.2g Isoapiol

1. Zuweilen scheidel sich nach einigen Stunden die Hilrwei'l:riud}mg
aus der atherischen Losung gewdhnlich auf demn als Trockenmittel dieneriden
Natriumsulfat ab, das dann mittels warmen Athers auszuzichen ist, -

# H. Thom's, B. 86, 3447, 3451 [1903], '
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(Schanp. 56°) und 1g Pyridin in Aceton wird das Reaktlionsge-
misch nach etwa 4-stiindigem Stehen bei Zimmertemperatur und
Verwendung einer Losung von 1.4 cem 33-proz. Kalilauge in 15 ccm
Wasser aufgearbeitet?). Man erhilt in gelben Nadeln krystallisieren-
des p-Nitro-isoapiol, das aus 16ccm siedendem gewshnl.
Alkohol umkrystallisiert wird. Die Ausbeute der so gewonnenen,
analysenreinen Verbindung vom Schmp. 110—111°% betrigt 1.2g.
Nach Einengen der Mutterlauge erhdlt man noch etwa 0.2 g p-Nitro-
isoapiol, das man durch Ausbreiten auf Ton von dligen Beimengun-
gen befreit hat. Die Gesamtausheute betrigt 52.9¢/; der Theorie.

0.1528 g Sbst.: 0.3030 g CO,, 0.0701g H,0. — 01120 ¢ Sbst.: 517 ccm N
(169, 766 mmn Ig). . '
Cyg Hyg Oy N, Ber. C 5391, H 4890, N 5.24.
Gel. » 54.08, » 513, » 5.4,
Die nachstehend beschriebenen Verbindungen werden folgendermalen
gewonnen: Unter Verwendung eines Kolbens mit eingeschliffenem Kihlrohr

CLABL man in cine auf dem Wasserbad siedende alkoholische Ldsung

von L Mol, ungesédttigter Verbindung eine alkoholische LOosung
von 1Mol, Tetranitro-methan langsam eintropfen. Nach Zugabe des-
selben wird das gelbrot gefirbte Reaktionsgemisch noch einige Stunden bei
Wasserbad-Temperatur zuin Sieden erhilzt. Bei Verwendung von etwa 10g
Tetranilro-methan wird das Reaktionsgemisch nunmehr in einen Scheide-
trichter mit etwa 2530 cem Wasser ~gegossen, kriftig durchgeschittell und
nach Zugabe von gesittigter Kochsalz-Losung ausgeithert. Die ditherische
Schicht wird durch ein trocknes :‘Filter gegossen und nach Zusatz von Tier-
kohle etwa 20—30 Min. zum Sieden erhitzt. Hierauf wird die &atherische Lo-
sung in eine Stdpselflasche filtriert und mit 2—3 g Magnsiumoxyd 2),
200 cem Wasser aufgeschlimmt, etwa 3—4 Stdn. auf der Maschine geschiit-
telt. Die wabBrige Schicht wird im Scheidetrichter abgelassen und die #lhe-
rische Schicht durch Filtrieren vom mitgefahrten schwammigen Magnesium-
oxvd gelrennt, dessen grofBter Teil gewdhnlich beim Dekantieren des Athers
an der Wandung des Scheidetrichters haften bleibt. Die filtrierte wibrige
Schicht wird nochmals ausgeiithert, und die vereinigten alherischen Auszige
werden, iiber Natriumsulfat getrocknet. Nach dem Abdestillieren des Athers
unter vermindertem Druck hinterbleibt das Reaktmnspmdukt dessen Rein-
darstellung unlen beschricben wird.

a-Methoxy-B- nltrﬂ -dihydro-p- anethnlﬂ

CsH,[CH (0 GIIs) CH (NO,) . CH; J(O CHa}

Nach dem Zutropfen einer methylalkoholischen Lﬂsung von
9.8g Tetranitro- methan in eine Losung von 7.4g p-Anethol

1y vergl. E. Schmidt und H. Fischer, B. 53, 1536 Anm. 4 [1920].

%y Verwandt wurde Magnesinmoxyd D. A.B.5, zuvor im Morser mit
wenig Wasser zum Brei angerdahrt. I

9 wvergl. J. Meisenheimer und L. ﬁfuclmtf«;nn} A. 335, 206 [1907].

Berichte d. D. Chem. Gesellschaft. Jahrg. LV. 113
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in Methylalkohol liit man das Reaktionsgemisch noch
etwa 4Stdn. sieden. Nach Verwendung von 2g Magnesiumoxyd
wird nach der Destillation unter 0.5mm Druck neben einigen
Tropfen Vorlauf und etwas Kolbenriickstand «-Methoxy-f-ni-
tro-dihydro-p-anethol als gelbliches Ol in einer Ausbeute
von 8.7g (=177.89/, der Theorie) erhalten. Vergl. S.1753 Anm. 3.

Die Verbindung, in eine Krystallisationsschale ausgegossen, ist
nach etwa 24-stiindigem Stehen in Eiswasser erstarrt und wird
durch Ausbreiten auf Ton von oligen Beimengungen befreit. Die
Ausbeute an fester Verbindung betriigt 6.5 g (= 57.7¢/, der Theorie),
die unter 0.5mm Druck bei 133—135° (F.i.D., Olbad-Temp. etwa
1559) restlos destilliert.

Die aus siedendem Petrolither unter Zusalz von Tierkohle nn-
krystallisierte Verbindung schmilzt bei 49—50°.

01530 ¢ Sbst.: 03207 g CO,, 0.0934g H,0. — 0.1367 g Shst.: 7.6 cem N

(170, 748 mm Hg). -
Ell 1115 D{N’ BE[‘. 'E 53,“3, H 'EITE, H 5.22.
Gef, » 5877, » 6.83, » 6.36.

Durch Behandeln von a-Methoxy-f-nitro-dihydro-p-anethol mit Brom
nach den Angaben von J. Meisenheimer und L. Jochelson?) erhilt
man in einer Ausbeute von etwa 60°/; der Theorie das a-Methoxy-pB-
brom-B-nitro-dihydro-p-anethol, wodurch die oben angenommene
Konslitution der aus p-Anethol, "Tetranitro-methan und Methylalkohol erhal-
tenen Verbindung bewiesen ist.

u-MeLhuxy-ﬁ-nitln dihydro-o-anethol,
2

CoH, [CH (O CHy). CH (NO.). CH, ] (O CH).

Unter Verwendung von 7.4g o-Anethol?) erhilt man in der
fiir die Darstellung des p-Isomeren angegebenen Weise das ent-
sprechende o-Derivat. Die Ausbeute nach erstmaliger Destillation
belrigt 8.5¢g, entspr. 756.59, der Theorie. Vergl. S. 17563 Anm. 3,

Nach der Krystallisation und dem Ausbreiten auf Ton hinter-
bleiben Gg feste Verbindung (=53.3° der Theorie), die unter
0.5 mm Druck bei 127—128° (F.i.D,, f_'rlhad Temp. etwa 1507)
restlos destilliert.

Lost man 2g destillierte Nitroverbindung in 1cem warmem
Benzol und fiigt 5 cem Petrolédther hinzu, so beginnt nach einmiger
Zeit die Abscheidung prachtvoller, zu Drusen vereinigter Nadeln,
die durch Eiskiihlung vervollstindigt wird. Schmp. 63—54“

0.1513 g (wmkrystallisierte) Sbst.: 03247 g CO,, 0.0917g H, 0. — 01637 g
Shsl.: 8.9 cem N (139 759 mm Hg).

1y A, 3535, 207 [1907). 2y L. Claisen, A. 418, 87 [1919].
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GII [[LE' G‘i H. ].h:l', C 53.{.;3, ].I. G.??-} :\; E’.EE.
Gel, » 5853, » 06.78, » 6.12,

o-Athoxy-B-nitro-dihydro-p-anethol,
1 4
CeH, [CH (0O Cs H;).CH(NO.) . CH; ](O CH;).

Nach dem Zutropfen einer idthylalkoholischen Losung von 9.8 ¢
Tetranitro-methan in eine Losung von 7.4g p-Anethol in
gewohnl. Athylalkohol LiBt man das Reaktionsgemisch noch
etwa 45tdn. sieden. Nach Verwendunz von 2g Magnesium.
oxyd wird nach der Destillation unter 0.5 mm Druck neben einigen
Tropfen Vorlauf und etwas Kolbenriickstand a-Athoxy-g-nitro-di-
hydro-p-anethol in einer Ausbeule von 8.7¢ (=72.7¢/, der Theorie)
erhalten. Vergl. 8. 17563 Anm. 3. Nochmals destilliert, geht die Verbin-
dung unter 0.5 mm Diuck bei 137° (F.i.D., Olbad Temp elwa 1659)
als hellgelbes, analysenreines Ol iiber.

0.1584 g Sbst.: 03307 g CO,, 01001 g 11,0, — 01550 g Sbst.: 745 cem N
(15%, 761 mm Hg). .
CyaHyq Oy N, Ber. C 60.21, II 7.17, N 5.86.

Gel, » G038, » 7.07, » 565

«-Athoxy-p- 111tru -dihydro-o- .-.Lnel;lmi

CeH, [CH(O 021{3) CH(NO;).CH;](0O CII;}

Unter Verwendung von 7.4g o-Anethol und den fiir die Dar-
stellung des entsprechenden p-Derivates angegebenen Bedingungen
wird das o-Athoxy-p-nitro-dihydro-o-anethol nach der
Destillation wunter 0.5mm Druck in einer Ausbeute von 85¢g
(=171.19/, der Theorie) erhalten. Vergl, S.1753 Anm. 3.

Nochmals destilliert, geht die Verbindung unter 0.5 mm Druck
bei 125°% (F.i.D., Olbad-Temp. etwa 150%) als hellgelbes, analysen-
reines Ol iiber.

0.1533 ¢ Shsl.: 728 ccm N (159, 772 mun 1g).
EIE [IIT {)'L N, BIE':J.‘. N 5,36. GEf, N ﬁ,ﬂﬁ'.

«-Methoxy-p- nll;m dihydro-isosafrol,
3.4

C,H; [CH (O Cli, . CH (NO:). CH;](0: CH:).

Nach dem Zutropfen einer methylalkoholischen Lésung von
98g Tetranitro-methan in eine Ldsung von 8.1g Isosafrol

'in Methylalkohol liBt man das Reaktionsgemisch noch

etwa 3 Stdn. sieden. Nach Verwendung von 2—3 g Magnesiumoxyd
wird nach der Destillation unter 0.5mm Druck neben -einigen
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Tropfen Vorlauf und Kolbenriickstand «-Methoxy-B-nitro-di:
hydro-isosafrol als gelbliches Ol in einer Ausbeute von Sg
(=66.99, der Theorie) erhalten. Vergl. S.1753 Anm. 3.

Die Verbindung, in eine Krystallisationsschale ausgegossen,
ist nach 24-stiindigem Stehen in Eiswasser erstarrt und wird durch
Ausbreiten auf Ton von oligen Beimengungen befreit. Die Aus-
beute an fester Verbindung betrigt 7.4g (=61.9¢, der Theorie),
die unter 0.5 mm Druck bei 138—140° (F.i.D., Olbad-Temp. etwa
160°) destilliert.

Lost man 1g destillierte Nitroverbindung unter Zusalz von
Tierkohle in einem warmen Gemisch von 1.5cem Benzol und
3.5 ccm Petrolither, so beginnt beim allmihlichen Erkalten der Lo-
sung die Krystallisation der farblosen Nitroverbindung, worauf man
noch 2.5 cem Petroldther hinzufiigl. Schmp. 67—68°.

0.1133 g Sbst.: 0.2203 g CO,, 00572 g H,0. — 0,1419 g Shst.: 7.1 cem N
(179, 761 mm Hg). -

GII}IIS{JEN' Ber. C 552':', I1 E,‘iﬁ', N 53‘5
Gel. » 5519, » 565 » 5.83

N-Methyl-p-nilrophenyl -nitrosamind?).

dg N-Dimethyl-p-nitranilin (1 Mol.) werden nach Zu-
gabe einer Losung von 6.6 g Tetranitro-methan (1.1 Mol) und
3.6 g Eisessig (2 Mol.) in 20 cem gewdhnl. Alkohol im EinschluBrohr
3 5tdn, in der Wasserbad-Kanone erhitzt. Ist die Reaktion beendet,
so erstarrt der Inhalt des EinschluBrohres nach einigem Stehen in
Eiswasser zum Krystallbrei. Aus der Mutterlauge, die man zweck-
mébig beim Absaugen des abgeschiedenen Nitrosamins in Kalilauge
(20 ccin 33-proz. Lauge, mit 120 ccem Wasser verdiinnt) {ropfen lift,
scheidet sich noch etwas Nilrosamin aus. Die Gesamtausbeute an
Nitrosamin befrdgt 5g, entspr. 91.7¢/, der Theorie. Die aus Alkohol
umkrystallisierte Verbindung — 1g aus 85cem gewdhnl. Al-
kohol — schmilzt analysenrein hei 100—101°,
0.1320 g Sbst.: 02254 g CO,, 00473 g H, 0, — 0,1280 g Shst.: 253 cem N
(179, 763 mm Hg), '
C; I 04 Ny Ber., C 4640, I 3,90, N 2321,
: Gel. » 46.58, » 401, » 23.08,

1} HLarhmlet von Hrn. Alfr’ed Libke.

% 0. Fischer und E. Hepp, B. 19, 2993 [1886]; Meldola wid
Salmon, Soc. 53, 775 [1888]; E. Bamberger, B, 27,370 [1894]: R.
Stoermer, B. 31, 2529 [1898]. . ' - '

p-[Methyl-nitrosamino]-henzonitrils2).

5¢g p-Dimethylamino-benzonitril (1 Mol.) werden nach
Zugabe einer Losung von 7.4g Tetranitro-methan (1.1Mol)
und 4.1 g Eisessig (2Mol.) in 40cecm gewdhnl. Alkohol im Ein-
schlubrohr 3 Stdn. in der Wasserbad-Kanone erhitzt. Nach be-
endeter Reaktion wird der Inhalt des EinschluBrohres in der fiir
das zuvor beschriebene Nitrosamin angegebenen Weise aufgearbeitet.
Dic Gesamtausbeule an p-[Melhyl-nitrosamino]-benzoni-
tril betrigt 4.8¢gl enispr. 87.19/, der Theorie. Unter Verwendung
von Tierkohle erhiilt man durch Umkrystallisieren aus heifem
Wasser die analysenreine, farblose Verbindung vom Schmp. l.-EJ

0.1145 g Sbst.: 2585 cam N (179, 752 mm Hg).
CglI; ONg. Ber. N 26,09, Gel, N 2598

N-Athyl-2.4-dinitraniling,3),

5g N-Didthyl-2.4-dinitranilin (1 Mol.) werden nach Zu-
gabe einer Losung von 45 g Tetranitro-methan (1.1 Mol.) und
b.g Eisessig (4 Mol.) in 20 ccmn gewdhnl. Alkohol im EinschluBrohr
17 Stdn. in der Wasserbad-Kanone erhitzt. Ist die Reaklion be-
endet, so scheidet sich aus dem Reaktionsgemisch nach einigem
Stehen in Eiswasser N-Athyl-2.4-dinitranilin in einer Aus-
beute von 2.5g, enlspr. 56.9¢/, Iliar Theorie ab. Nach dem Um-

kr};stalllsmren aus Essigsdure — 1g aus 20 cem  50-proz.
I'ssigsdure — 1st die Verbindung analysenrem und schmilzt Dei
113—114°9.

0.1529 g Shst.: 0.2540 g CO,, 0.0605 g [1;,0. — 0.1011 g Shst.: 1755 cem N
(230, 764 mm Hg). ' i - '
CgIlIg Oy N,y Ber. C 4549, H 430, N 19.91,

- Gef, » 4532, » 443, » 1998,

1} Bearbeitet von Hrn. Alfred Libke.

%) F, Sachs und P, Steinert, B, 37, 1741 LIEII‘.H‘I

# L. M Norfon und A, W. Allen B. 18, 1997 [1883]; A. Hem-
pel, I pr. [2] 39, 199; R. Stoermer, E, 31, 2531 [1898); P, van Ronm-
burgh und J. D. Jansen, C. 1911 I 1412,




