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Crotonsiiureamid. Nach P i n n e r  (diese Berichte XVII, 2008) 
krysdis i r t  dae Crotonamid in bei 149-1520 schmeleenden Nadeln. Wir 
versuchten diesen Kiirper darzustellen durch Erhitzen von crotonsaurem 
Ammoniak (bereitet durch Fallen einer iitherischen Crotonsiiureliisung 
mit Ammoniakgas) im Rohr, durch Behandelo von Crotonsiiurechlorid 
mit Ammoniak und durch Erhitzen von Crotonsiiure-Aethylester rnit 
concentrirtem wasserigem Ammoniak auf 100-1500. In allen FWen 
erhielten wir n u r  einen Syrup, der eich ziemlich leicht in Waaeer liiste. 
Wir erinnern, dass P i n  n e r  sein Crotonamid n i c  h t aus Crotonsiiure 
dargestellt hat. 

4. S ul fo b u t ters i iur  e , Cd Ha S 0 5 .  Crotoneiiure verbindet eich 
rnit Alkalisulfiten zu Saleen einer Sulfobuttersiiure. Man erhitzt Cro- 
tonsilure mit der wbserigen Liisung von Ammonium- oder Kalium- 
sulfit im Rohr auf 130O. 

Daa B a r y u m s a l z ,  C4HsS05. B a +  2H20, ist kryetallinieeh; ee 
wird aus der wliaserigen Lasung durch Alkohol gefiillt. Gefunden 
Wasser = 9.7 und 10.6 pCt. (bei 1800), (berechnet = 10.6 pct.) und 
Baryum = 45.2 und 45.3 pCt. (ber. = 45.2 pCt.). 

Das B1 eisalz ,  C4H6 so5 . P b  wird aus der wiieserigen Liisung 
durch Alkohol iilig geGIlt, erstarrt aber nach einiger Zeit. Oefunden 
55.9 pCt. Pb ;  berechnet = 55.5 pCt. Pb. 

Auch Ti g 1 i n s iiure und A ng eli  k a e ti u r e  verbinden eich in hiiherer 
Temperatiir leicht mit Alkalisulfiten. 

St. P e t e r s  b u rg ,  technologisches Institut. 

00. F. Kinkelin: Ueber efne Derstellungsweise des MeWtro-  
zimmtaldehyds. 

(Eiiegangen am 24. Februar.) 

G. P e i n e  hat auf Anregung des Hrn. Prof. Tiem-ann (dieee 
Ber. XVII, 21 17) eine Synthese des Zimmtaldehyda beschrieben, die 
hoffen liess, auf gleichem Wege auch zu den Nitroderivaten diesee 
Aldehyds zu gelangen. 
, Auf Veritnlassung des Hrn. Prof. v. Miller babe ich zuniichet 

den Metanitrobenzaldehyd in Reaktion gezogen und ihn rnit Acet- 
aldehyd, Wasser und Natronlauge in den von obigem H e m  angegebe- 
nen VerhPltniseen 8-10 Tage bei 300 sich selbst iiberlassen. Es 
resiiltirte ein dunkelbgelbee Oel, aus welchem nur  unbedeutende Men- 
gen ron Metanitrozimrntaldehyd isolirt werden konnten. Versiiche 
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mit der Methode, welche Baeyer und D r e w e e n  (diese Ber. XVI, 
2805) zur Damtellung des Orthonitrozimmtaldehyds angewendet haben, 
ergaben noch schlechtere Resultate. 

Es iet mir nun geluiigeii, durch nachfolgende Abiinderung der  
Gewichtsverhiiltnisse der Ingredienzien und durch Zusatz von Alkobol 
den gesuchten Aldehyd in einem iiur zwiilfstiindigen Prozess und in 
vortreflicher Ausbeute zu gewinnen. 

100 g Metanitrobenzaldehyd werden in 2 L Alkohol gelost, die 
Losung wird mit 4 L Wasser versetzt und die so entstandene milchige 
Fliissigkeit s o f o r t  mit 35 g kauflichen Acetaldehyds und 70 g l0pro-  
centiger Natronlauge vermischt. Die Reaktion beginnt alsbald, die 
Mischung fiirbt sich dunkelbraun uud der Metanitrozimmtaldehyd 
echeidet sich in Flocken aus, die ron einem Oele durchtrankt sind. 
Nach 12 Stunden ist die Reaktion beendet. - Wendet man mehr 
Aldehyd an, als oben angegeben z. B. in der Menge, wie es T i e m a n n  
f i r  den Zimmtaldehyd vorschliigt, so tritt hauptsachlich ein dickes Oel 
und nur wenig Nitrozimmtaldehyd auf. Letzterer wird nun abgeeaugt, 
mit Wasser gewaschen und bei 30-400 getrocknet. Zur weiteren 
Reiniguiig wascht mail ihn mit wenig Aether, um das mitentstandene 
Oel zu entfernen und krystallisirt ihn dann aus heisseni, wlsserigen 
Alkohol urn. Die Ausbeute ist 50 pCt. der theoretisch berechneten 
Menge. Das oben erwahnte nebenbei sich bildende Oel liarrt noch 
seiner ausfihrlichen Untersucliung. 

Er lost 
sich schwer in heissem Wasser und krystallisirt daraus in langen, 
feinen Nadeln. Schwer liislich ist er auch in kaltrm Alkohol und 
Aether, leicht liislich dagegen in Benzol und Eisessig. Aus heissem 
Alkohol schiessen large, diirine Prismen an. 

0.31 15 g gahen 0.6985 g Rohlenshure und 0.1 150 g Wasser. 
0.3190 bei 23" und 704 m m  Barom. 24.5 ccm Stickstoff. 

Der M e t a n i t r o z i m m t a l d e h y d  schmilzt bei 116 pCt. 

B 

Bcr. fiir CgHrNOt Gefuudeu 
C 61.01 61.15 pCt. 
H 3.96 4.10 * 
N 7.91 8.04 I) 

Die Verbindung zeigt den Character eines Aldehyde in der  Re- 
duktion einer erwarmten ammonikalischen Silberlosuog und in dqr 
Bildung einer Phenylhgdriizinverbindung. Auch das entsprechende 
Anilid wurde dargestellt. 

Die P h e n y l  h y d r a z i i i v e r b i n d u i i g  krystallisirt aue heissem Al- 
kohol in granatrothen Tafeln, die bei 1600 schmelzen. 

0.2105 g gaban bei 220 und 715 mm Rarorn. 31 ccm Stickstoff. 
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Ber. fiir C ~ S H ~ ~ N ~ O S  Gefunden 
N 15.73 15.75 pct. 

Das An i l id  ist ein Oel, dessen salzsaure Verbindung aus heissem 
Akohol in gelben Nadeln ausfiillt. 

Um miiglicherweise zu einem der gebromten Nitrozimmtaldehyde 
zu gelangen, welche Z i n c k e  und H a g e n  (diese Ber. XVII, 1314) 
beschrieben haben und so zugleich die Constitution des einen oder 
anderen Aldehyds festzustellen, habe ich auf den Metanitrozimmt- 
aldehyd Brom einwirken lassen. 

B ro rnd e ri v a  t e d e s  Met a n  i t ro z i m m t a 1 d e h y d 8. I n  Eisessig- 
liisung nimmt der Aldehyd leicht 2 Molekiile Brom auf. Das en& 
stehende Additionsprodukt ist indess ein unbestandiger, 6liger Kiirper, 
der sich an der Luft unter Bromwasserstoffentwickelung zersetzt. 
Beim Erwiirmen mit einer Liisung von essigsaurem Natron geht dieses 
Oel unter Bromwaeserstoffentwickelung in einen krystallisirten Kiirper 
fiber, welcher der Analyse zufolge ein Monobromprodukt ist. 

Durch mehrmaliges Umkrystallisiren aus heissem Alkohol wird 
die Verbindung rein und stellt dann lange feine Nadeln dar, die un- 
scharf bei 900 schmelzen. 

0.3055 g geben 0.4765 g COa und 0.0740 g HaO. 
Gefunden 

H 2.34 2.69 B 

Ber. fiir Cy €&, Br NO3 
C 42.19 42.38 pct. 

Y h e n y 1 h yd r az in  ve r  b ind u n g, krystallisirt aus heiseem Alkohol 

0.2135 g geben bei 190 und 721 mm Barom. 23.5 ccm Stickstoff. 
Ber. f. C I ~ H I S N ~ B ~ O S  Gefunden 

N 12.12 12.04 pCt. 
Der gebromte Aldehyd ist nach seinen Eigenschaften mit keinem 

der voii Z inc  k e und von H a g e n  dargestellten Monobromnitrozimmt- 
aldehyde identisch. 

Es ist zweifellos, dass sich, wie der Metanitrozimmtaldehyd, so 
auch dessen Isomere in gleich einfacher Weise werden daretellen lassen. 

Miinchen. Technische Hochschule. 

in goldgelben glgnzenden Blattchen, die bei 1200 schmelzen. 




