
Von ganz besonderem Interesse musste, mit Riicksicht auf die 
antipyretischen Wirkungen des Monoacetanilids (Antifebrin) , die 
Priifung des Diacetanilids auf seine physiologischen Eigenschaften er- 
scheinen. Auf unsere Bitte hatte die Direction der Farbenfabriken 
vorm.  F r i e d r .  B a y e r  & C o .  in  Elberfeld die Giite, den Vorsteher 
ih res  physiologischen Laboraroriums, Hrn. Dr. med. H i l d e b r a n d t ,  
zur Priifung des Diacetanilids in jener Hinsicht zu veranlassen, WO- 

fiir wir ihr zu lebhaftem Danke verpflichtet sind. Hr. H i l d e b r a n d t  
theilt uns  dariiber Folgendes mit: 

BDas Diacetanilid wurde in seiner Wirkung mit den] Acetanilid 
verglichen. Hierbei zeigte sich, dass weder in der Intensitat der 
Wirkung noch in der Dauer, noch endlich iu der Art der Wirkung 
%eider Substanzen ein Unterschied besteht. Die Giftigkeit des Diacet- 
.milids war die gleiche wie die des Acetanilids, d. h. gleich hohe 
Dosen beider Producte tiiteten Thiere in gleicher Zeit und unter 
gleich schweren Erscheinungen.c 

Irgend ein Vortheil des Diacetanilids gegeniiber dem Antifebrin 
i n  therapeutischer Hinsicht war daher nicht zu erwarten. 

Weitere Mittheilungen iiber diacylirte aromatische Monamine 
werden folgen. 

Organieches Laboratorium der Kgl. Techn. Hochschule zu B e r l i n .  

22. F. Ulf fers  und A. von Jsnson: Diacetylderivste einiger 
Amine der aromatischen Reihe. 

4Eingegangen am 29. December: vorgetragen in der Sitzung von Hrn. W. Will.) 
Die Bildung diacylirter , aromatischer Monamine ist bisher nur 

ganz vereinzelt beobachtet worden l). Eine allgemeine Darstellungs- 
weise derselben war nicht bekannt. Vorliegende Arbeit bezweckte, 
-den Grund ihres ausnahrnsweisen Auftretens fur eines der diacylir- 
*baren Amine, das Tribromanilin, ausfindig zu machen. 

Tribromanilin kann nach R e m m e r s  leicht diacetylirt werden 
-durch siedendes Essigsaureanhydrid. D a  Anilin unter gleichen Um- 

1) Remmers,  Diacetyltribromanilin und Nitrotribromanilin, diese Be- 
Tichte 7, 350 und 351. Bedson,  Diacetylanthranilssure, Journ. of the chem. 
.Society 37, 752. S eel ig  , Tetraacetyl-trichlortoluylendiamin, diese Berichte 
18, 423. Lel lmann u. Remy,  Diacetyl P- u. o-Nitro-a-naphtylamin, diese 
Berichte 19, 806. G e r b e r ,  Tetraacetyl-o-tolidin, diese Berichte 21, 747. 
“Goldmann,  Diacetylmesoanthramin, diese Berichte 23, 2525. Mell in ,  
Oktacetyltetraamidotriphenylbenzol, diese Berichte 23, 2535. W a l l  ach,  
Diacetyl- Xylidin u. Nitroxylidin, Ann. d. Chem. 258, 331 u. 333 (desgI. 
A h r e n s ,  Ann. d. Chem. 271, 16). Abegg,  Diacetylchrysylamin, diese Be- 
.richte 24, 951. 
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standen nur eine Acetylgruppe aufnirnmt, war es naheliegend, den 
Grund der Diacetylirbarkeit jenes Arnins in der Anwesenheit der 
substitnirenden Brornatome Z I I  suchen. Urn deren Einfliiss anf den 
Verlmif der Reaction kcnnen ZII  lernen, wurde das Verbalten folgender 
gehrornter Arnine g~geri Essigqaiirenuhydrid untersucht: 

Tribromanilin, (N HP : Kr : R r  : K r  = 1 : 2 : 4 : 6). 
Dibromtoluidin, (NHz : Br  : CHJ : Br  = 1 : 2 : 4 : S), (an Stelle des 

unbekannten, entsprecbendeu Dibrornanilins). 
Dibromaniliii, (NH? : Br  : Br = 1 : 2 : 4). 
Rromtoliiidir;, ( N  H? : Br : CH3 = 1 : 2 : 4) ,  (an Stelle des schwer 

Brornanilin. (K Hn : Br = 1 : 4). 
Ferner wurden die diesen bromirten hrninen entsprecheuden nitrirten 

Arnine in  den Kreis der Untersuchung gezogen, um festzustellen, ob auch 
der Einfluss anderer saurer Substituenten dem des Broms gleiche. 

Wir gelarigten zu folgendem Ergebniss : Die genannten Basen 
nehunen durch die Einwirkurig des Essigsaureanhydrids zunachst eine 
u n d  b e i  e n e r g i s c h e r e r  W i r k u r i g  w e i t e r  e i n e  z w e i t e  A c e t y l -  
g r u p p e  auf. Die Reactionsfahigkeit cowohl der freien Amine als 
auch der Monacetylderivate geqen das Anhydrid wird jedoch von Art, 
Zahl untl Stellung der siibstituirenden Gruppen erbeblich und zwar 
folgendernraasaen beeinflusst: 

z ugang I i c hen o-  I <  ro m au i 1 i II s). 

Verlauf der Honawtylirung. 
Die Reactionsfghigkeit der freien Aminel) nimrnt a b  mit zu- 

nrbnrendrr Zahl der sauren Substitilenten, nur wirken die in Ortho- 
stelluog (zur Amingruppe) befindlichen Sribstituenteo starker als die 
Parasubstituenten. Die Reactionsfiihigkeit der nitrirten Arnine ist weit 
geringer a19 die der entsprecheriden bromirten Amine. Die Regel- 
massigkeit irn Reactionsverlauf reranschaulicht folgende Tabelle: 

'il 

'i I 

.kungsgrenze 

.kiingsgrenze 

b, 

b. ' 1380 l 5 I  

fiir laiigstens 
10Mi11. dauernda 

Eiiiwirkung. 

Geringste 
Reaktionstiihigkeit ---- / + 

Brom-pbenyl Brom-Nitro-phenyl Witro-phenyl(toly1)- 
(tolyl) - amine. (toly1)-aminc. amine. 

l) Zur Priifung der Reactionsfghigkeit ist die Verwendung g a n z  r e i n e r  
Amine nothwendig, da Veronreinigungen auf den Reactionsverlauf zuweilen 
beschleunigeocl wirken. 
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Die oberhalb der fiir 150 gezogenen Wirkungsgrenze stehendert 
Amine werden von Essigsaureanhydrid bei Zimmertemperatur inner- 
halb kurzer Zeit , langstens in wenigen Minuten, monacetylirt. Die 
zwisclieu dieser und der anderrn Grenzlinie stehenden Aniine be- 
diirfen hierzu ill der Kalte writ lingerer Zeit, mehrerer S t u n d r n  bis 
Tage, k6unen jedoch leicht acetylirt werden dorch Anhydrid von looo 
oder ron Siedetemperatur. Die unterhalh der zweiten Grenzlinie 
stehenden Basen erfordern zur Acetylirung bei 13s" Ilngere Zeit oder 
konnen nur dnrch noch hoheres Erhitzen acetylirt werden. Die 
Pfeile deuten die Richtung abnehmender Reactionsfahigkeit an. 

Zur Erganzung der Tabelle seien noch die Beobachtungen iiber 
das Verhalten der bromirten Amine gegen kaltes Essigsaureanhydrid 
angefiihrt. Hiermit reagiren: 

p - Bromanilin augenblicklich uuter betrlchtlicher Erwarmung 
quantitativ; 

m -  Brom-p-toluidin nach einer Reihe von Secunden unter massiger 
Warmerntwicklung quantitativ; 

op- Dibromanilin nach einigen Minuten unter schwacher Er- 
warmung quantitativ. 

mm-Dibrom-p-toluidin bei mehrtagiger Einwirkung theilweise; 
o o p  - Tribromanilin noch nicht bei mehrtagiger Beriihrung. 

VerIanf der Diacetylirung. 
Die Reactionsfahigkeit der monacetylirten Aniine gegen Essig- 

saureanhydrid ist meist erheblich geringer als die der freien Amine. 
Es werden in die Diacetylderivate ubergefuhrt: 

yl-p-lromanilin durch 8stiindige Einwirkung l e i  2100 zu 50-60 pCt, 
\ annahernd 

1380 i quantitativ. B m- brom-p-toluidin ~ 2 ,  

op-dibromanilin ~ 6 ,  D 200° zu etwa 80 pCt. 

mm-dibrom-p-toluidin B 2 D 
annahernd 

> 1380 quantitativ. 

o op-tribrornanilin 3 2 8  > D 138O z.gr6sstenTheil. 

yl-m brom-m-nitro-p-toluidin durch 4stiindige Einwirkung hei l 8 O o ]  zum Theil griissten 

yl-p-nitroanilin durch lostiindige Einwirkung bci 2000 zu 15-20 pCt.. 
m-nitro-p-toluidin D 1 0  > B D 200' 30-35 B 

op-dinitroanilin B 10 * D 2 2000 gegen20 > 
mm-dinitrop-toluidin D 10 > 8 D 2000 70-80 > 

Die Reactionsfahigkeit wird hier gleichfalls durch die Anwesen- 
heit saurer Gruppen herabgedriickt, wenn dieselben zur acetylirten 
Amingruppe in  Parastellung stehen. D a g e g e n  e r l e i c h t e r t  d i e  
A n w e s e n h e i t  v o n  s a u r e n  O r t h o s u b s t i t u e n t e n  d i e  D i a c e t y -  
l i r u r i g  i n  a u f f a l l e n d e m  Maasse .  Bromirte und nitrirte Acetyl- 
amiiie verhalten sich auch bier analog, in beiden Basenreihen reagiren 
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die Orthoderivate bedeutend leichter als die Paraderivate , die nur 
orthosubstituirten KBrper leichter als die ortho- und parasubstituirten. 
Nur sind die nitrirten Verbindungen durchweg weit scbwerer diacetylir- 
bar als die entsprechenden bromirten. Zur Uebersicbt diene folgende 

~~ 

0 u 
3: 

-2 



Auf Grund der angefiihrten Beobachtungen sollte man erwarten, 
dass Acetanilid und Acet - p -  toluid zwar leichter als Acetyl-p-brom- 
anilin und Acetyl-p -nitroanilin, aber schwerer als die ausschliesslich 
orthobromirten und orthonitrirten Acetylamine mit Essigsaureanhydrid 
Diacetylderivate ergeben wiirden. Das Verhalten beider Amide ent- 
spricht jedoch dieser Erwartung nur teilweise, dasselbe steht nicht in] 
Einklang mit dern der Orthonitroderivate. Denn mittels Essigsaure- 
anhydrid werden diacetylirt vom: 
Acetyl-anilin durch Sstiindige Einwirkung bei 2000 etwa 88 pCt. 

Acetyldinitrotoluidin und Acetylnitrotoluidin reagirten trotz Iange- 
rer Versuchsdauer unter sonst gleichen Umstanden zu 70-SO pCt. 
resp. 30-35 pCt. Wir  heben diese Thatsachen hervor, weil dieselben 
zeigen, dass die Anwesenheit saurer Orthosubstituenten nur relativ 
erleichternd wirkt, gleichzeitig aber, wie die der Parasubstituenten, 
nur in geringerem Grade,  aucli die Diacetylirung zu erschweren 
vermag. 

Dieser Sachlage entsprechend sind wir geneigt, den sauren Sub- 
stituenten durchweg eine reactionshemmeride Wirkung zuzuschreiben, 
in der Anwesenheit von Orthoslibstituenten jedoch ein daneben be- 
stehendes, specie11 der Diacetylirung giinstiges Moment zu sehen, 
welches der hemmeuden Function entgegenwirkt. 

Acetyl-p-toluidin B 8 2 .n 2 2000 2 92 B 

4 1  
D i a c e t y l - p - B r o m a n i l i n ,  CsHq. Br . N(COCH&. 

20 g Acetyl-p-bromanilin wurden mit 40 g Essigsaureanhydrid im 
Einschmelzrohr 8 Stunden auf 205- 210° erbitzt und dann mindestens 
IS Stundeii sich selbst Iberlassen. Hierdurch gelangt fast die Ge- 
snmmtmenge des unveranderten Ausgangsrnaterials, welches anfangs 
in Nadelfnrm niir theilweise ausfallt, in barten, glitzerriden Krystallen 
zur Abscheidung. Das Filtrat wurde im 1800 warmen Oelbade von 
der  gebildeten Essigsaure und dem Anhydridiiberschuss befreit, der 
Ruckstand in Benzolliisung niittela Thierkoble entfarbt und aus Ligroi'n 
tinter Entfernung der scbwvrst loelichrn . nocb geringe Mengen der 
Mooacetylverbindung enthaltcnden Antheile umkrystallisirt. 

Analyse I) : Ber. fur Clo H I ~ W O Z  Br. 
Procente: C 46.88, H 3.90, N 5.4'7. 

Gef. x x K i G ,  x 3.66, I) 5.67. 

I) Die Iiohlennasscrstoff bcstimmungen \rorden sammtlich irn offeneu 
Rohr im Sauerstoffstrom illit Iiupferoxyd auegefithrt unter Vorlage einer 
Schicht Bleichromat n n d  einer Schicht P e r  kin 'scher Xasse (Mangansuper- 
oxyd- kaliumchromat-llichromat-Miscliung, siehe B e i 1 s t e i n 's Handbuch, 
I!. Aufl. S. 7) an Stelle der Kupferspiralen. Die iiblichen Verbrennungs- 
methoden ergahen mehrere Proceute Kohlenstoff zu wenig. 

Rzrirlitc d .  D. ~IICI,L (:i,sell.;rh:lft. .T:ihg. S S V I I .  7 
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Diacetyl-p-bromaniliri krystallisirt aus Ligroi'n in feinen , zu 
dichten Kugelbiischeln vereinigten Nadeln, bei langsamer Abscheidong 
in Prismen. Schmelzpunkt 74- 74.50. Ziemlich leicht loslich in 
Ligrni'n, sehr leiclit liislich in Benzol. Schwer lijslich in Wasser, 
geht i n  siedender wassriger Losung langsam in die Monacetylverbin- 
dung iiber. 

4 2 1  
D i a c e t y l - , ? n - B r o m - p - t o I u i d i n ,  CHa.  C6H3. H r ,  N (CO CH&. 

10 g Acetylbromtoluidin wurden mit 20 g Essigaiiureanhydrid nvei  
Stunden im 15O-1GOG warmen Oelbad am Ruckflusskiihler erhitzt, 
Anhydridiiberschuss und Saure im lSOo warmen Oelbad rerjagt, d a s  
Product mittels Thierkohle in Benzollosung entfiirbt und der Ver- 
dunstungsriickstand ails Ligroi'n umkrystallisirt. Das Product entbiilt 
stets geringe Mengen Monacetylderirat, dereri Entfernurjg beim Um- 
krystallisiren leicht gelingt. (Quantitative Diacetylirung war selbst 
darch mehrstiindiges Erhitzen auf 200° nicht zu erzielen.) 

Analyse: Ber. fur Cl, HlaNOaBr. 
Procente: C 4S.SY, H 4.44, N 5.19. 

Gef. )) )) 48.95, )) 4.20, )) 5.37. 
Die Verbindung krystallisirt aus Ligroi'n in grossflachigen , gut 

ausgebildetea, dicken Prismen. Schmelzpunkt 75-75.50. Leicht 16s- 
lich in Benzol und Chloroform. 

2 . 4  1 
D i a c e  t y l -  op- D i  br o m a n i l i  n, c6 H3. Brz . N ( C 0  CH3)2. 

5 g Dibromanilin') wurden im Einsctimelzrohr mit 10 g Essig- 
saureanhydrid iibergossen und nach Vollendung der nach wenigen 
Minuten plotzlich erfolgenden Monacetylirung G Stunden auf 2000 
erhitzt. Nach Entfernung der bis 180O fluchtigen Producte und frei- 
williger Verdunstung der letzten Anhydridantheile hinterblieb ein Ge- 
menge von oliger Diacetylverbindung und theilweise auskrystallisirender 
Monacetylverbindung. Dasselbe wurde durch Eis-  Kocbsalzmischung 
zum Erstarren gebracht und auf G0-70° warmen Thonplatten aus- 
gescbtnolzen. Die auf den Platten bleibende Monacetverbindung wurde 
entfernt, der gepulverte Thon rnit Renzol ausgezogen, der Auszug mit 
Thierkohle entfarbt und dessen Verdunstungsriickstand aus miissig 
warmer, nicht zu concentrirter Ligroi'nlosung durch Abkiihlen auf 
O G  umkrystallisirt (fallt sonst 6lig aus). 

Analyse: Ber. fur CloHgN02Bra. 
Procente: C 35.82, H 2.69, N 4.1s. 

Gef. )) )) 35.52, 2.53, 4.38. 

Schmelzpunkt 54-55 0. 

Diacetyldibromanilin krystallisirt aus Ligroi'n in harten, zu 
Drusen vereinigten Tafeln. 

I) An Stelle der Acetylarnine murden zuweilen die freien Amine ver- 
wendet, je nachdem diese oder jene in reinem Zustand leichter zuganglich 
sind. 
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4 " 6  1 
A c e t y l - m m - D i b r o m - p - t o l u i d i n ,  CH3 . C6Ha. Brz . NHCOCH3.  

Diese bisher unbekannte Verbindung wurde erhalten durch 
4stijndiges Erwarmen des Aniins mit der doppelten Gewichtsmeiige 
Essigslureanhydrid im W'asserbade. Ein kleiner Theil wird hierhei 
bereits diacetylirt, bei kurzerer Versuchsdauer bleibt dagegen ein 
Theil Amin unangegriffen. Aus dem Reactionsgemisch krystallisirt 
beim Erkalten die Hauptmenge der Acetylverbindung in fast reinem 
Zustande aus. Wurde aus Alkohol urnkr,stallisirt. 

Analyse: Ber. f ir  CgBgNOBr2. 
Procente: C 35.18, H 2.93, N 4.56 

Grosse, flacbe Prismen, Schmelzpunkt 199 - 2000. Zienilicb 
schwer loslich in Alkohol and Benzol, sehr schwer lijslich in Ligroi'n. 

Diacetyl-mm-Dibrom-p-toluidin, CH3. CsHs.  Bra.N(COCH&. 
Wurde gewonnen durch 2 stiindiges Erhitzen des freien Amins 

mic der doppelten Menge Essigsaureanhydrid im 150- 1600 warmen 
Oelbad. Durch mehrstiindiges Abkiihlen aiif O 0  kann ein grosser 
Theil des Reactionsproductes in schiinen Tafeln abgeschieden werden. 
Die Mutterlauge eiithalt auch hier neben weiteren Mengrn der Diacetyl- 
verbindung geringe, nicht zur Umsetzung zu bringende Mengen Mon- 
acetylderivat. Die mittels Thierkohle entfarbten Tafeln wurden aus 
einer Miscliung von Ligroi'n mit wenig Benzol umkrystallisirt. 

Gef. )) i) 3501, )) 2.75, 2 4.62. 

4 2 . 6  1 

Analyse: Ber. fir C I ~  H11NOaBrz. 
Procente: C 37.52, H 3.15, N 4.01. 

Gef. )) )) 3 . 1 4 ,  )) 2.90, )) 4.01. 
Diacetyldihromtoluidin krystallisirt aus Ligroi'nbenzol in grossen 

ICrpstallgerippen, ans Ligroi'n oder Benzol sowie aus Essigsaare- 
anhydrid in  dickea Tafeln und Prismen. Schmelzpunkt 101-101.5 !'. 
Leicht loslicli in Alkohol, sehr leicnt loslich in Benzol und Acetori, 
schwer liislich in Ligroi'n, sshr schwer liislich in Wasser. Geht in 
siedender wlssriger Liisung sehr larigsam in die Monacetylverbiiidurr:: 
uber. Stark rerdiinnte wassrige Kalilaiige spaltet in der Siedehitze 
glatt eine Acetylgruppe ab. 

2 . 4 . 6  1 
D i a c e t y l - o o p - T r i b r o m a n i l i n ,  CcHz.  BrS. N(COCH&. 
Sol1 nach R e m  n i e r s  bei kurzem Kochen von Tribromanilin mit 

Essigsaureanhydrid entstehen. Unsere Praparatr  von TribromaniLn 
blieberi bei einige Minuter1 kingem Kochen unangeqriffen. Nach 
'/zstiindigem Rochen war Umsetiung erfolgt. doch enthielt das Pio- 
duct betrachtliche Mengen der ~lonacetylrerbindung. Nach 2stiindigem 
Erhitzen waren gejssere Mengrri diacetylirt. In  gater Ausbeute wurde 
das Diacetylderirat duich 3 stundige Einwiikung des Anhydrids 
(doppelte Gewichtsmenge) bei I t O "  gewoiinen. D e r  fliissige Rohr- 

7 *  
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inhalt erstarrt in  der Kalte zum Krystallbrei. 
aus starkem Alkohol umkrystallisirt: 

Die Krystalle wurden 

Analyse 1): Ber. fiir CioHsN02Br3. 
Procente: C 25.99, H 1.93. 

Gef. )) )) 29.09, 3 2.4s. 
Diacetyl-Tribromanilin krystallisirt aus Alkohol in grossen, derb- 

strahligen Facherbiischeln, deren Strahlen aus Nadeln zusammengesetzt 
sind. Schmelzpunkt 127-1280 (123O nach R e m m e r s ) .  

Diace ty l -m-Ni tro -m-Brom-p- to1  u i d i n ,  

CH3. CsHa. NO2. Br . N (COCH3)2. 
10 g Nitrobromtoluidin wurden mit 20 g Essigsaureanhydrid 

G Stunden im Rohr auf 1800 erhitzt (bei 2000 zu starke Verkohlung), 
die erhaltene, dunkle Fliissigkeit von den bis 1800 fliichtigen Antheilen 
befreit, in Benzoll6sung mit Tbierkohle gereinigt und die als Ver- 
dunstungartickstand bleibende, noch dunkle Krystallmasse aus concen- 
trirter Benzollosung durchLigroi'n fractionirt gefallt, bis die mit den ersten 
Antheilen fallenden Verunreinigungen und Monacetylmengen nieder- 
geschlagen sind. Die Liisurig hinterlasst beim Verdunsten die Di- 
acetylverbindung in Krystallen, welche aus massig warmer Ligroi'n- 
benzolmischung durch Abkuhlen auf O0 umkrystallisirt wurden. 

4 6 2 1  

Analyse: Ber. fur CII HII Na O4Br. 
Procente: C 41.90, H 3.49, N 5.85. 

Gef. )) 2 42.13, )) 3.35, n 5.65. 
Die Verbindung krystallisirt ails Ligroinbenzol i n  hellgriinlicli - 

gelben, grossen Prismen. Schmelzpunkt 790. Sehr  leicht liislich in 
Benzol und Chloroform, weniger leicht in Ligroi'n. Durch Kochen 
mit stark verdiinnter, wassriger Kalilauge entsteht glatt die Mon- 

acetylverbindung. - - __ 

Bei Darstellung der weit schwerer zuganglichen nitrirten Diacetyl- 
phenyl(toly1)-amine wurde auf die Aufsuchung von Wegen zur Erzielung 
miiglichst guter Ausbeuten verzichtet , dafiir durchweg unter gleichen 
Bedingungeii gcarbeitet und der Feststellung der Ausbeuten besondcr e 
Sorgfalt gewidmet. 

1 Mol. der freien .Amine ( 5  resp. 10 g) wurde mit 6-7 Mol. 
Essigsaureanhydrid i m  Rohr 10 Stunden auf 2000 erhitzt, das Product 
i m  I800 warinen Oelbad von Anhydridiiberschuss und Essigsaure be- 
freit, in 300- 300 g Henzol geliist, dnrch etwa 1 stiindiges Kochen 
mit Blutkohle entfarbt, das Benzol rerjagt und die letzten Fliissigkeits- 
antheile durch freiwillige Verdunstnng errtfernt. Die Trennung d r r  
im Riickstand enthaltenen Mono- und Dincetylderivate geschah unter 

') Die Analyee wurde in bblicher Weise mit Ihpferosyd unter Vorlage 
von Kopferspiralen ausgefiihrt. 
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Benutzuiig der nieist erheblich versehiedenen Lijslichkeit beider Ver- 
bindungsformen in Benzol und Ligroi'n durch maglichst weitgehende 
fractioiiirte Krystallisation , Fallung und Lijsung, zuweilen unterstutzt 
durch mechanisches Auslesen. Zur Analyse wurden die reinsten An- 

aus Ligroinbenzolmischungen umkrystallisirt. 

D i a c e t y l - p - N i t r o a . n i l i n ,  C6H4. NO2 . N (COCH&. 
4 1  

Analyse: Ber. fur CioH10N204. 
Procente: N 12.61. 

Gef. n x 12.67. 
Die Verbindung krystallisirt in schwach gelblichen , grossen, 

flachen Tafeln. Schmelzpunkt 128.5- 129O. Ausbeute 15-20 pCt. 
der theoretisch berechneten. 

Diacetyl-m-Nitro-p-toluidiu, CHs . C6H3 . NO2 . N (COCH&. 
Die Trennung dieser Verbindung voni Monacetylderivat ist schwer 

zu erreichen, da  beide gern durcheinander krystallisiren. Ein Theil 
der Diacetylverbindung ist durch Anslesen leicht isolirbar. 

4 2 1  

Analyse: Ber. fur C11HizNaO~. 
Procente: C 11.56. 

Gef. >) * 11.92. 
Citronengelbe, derbe Prismen. Schmelzpunkt 78 0. Ausbeute 

D i a c e t y l - o p - D i n i t r o a n i l i n ,  CsH3. (NO&.  N (COCH&. 
Bei Isolirung der Diacetylverbindung ist auf vorherige, sorgfaltige 

Reinigung des Gemenges zu achten , da  sonst schwer Krystallisation 
zu erzielen ist. Nach Entfernung der Verunreinigungen gelingt die 
Trennung leicht. 

30-35 pCt. 
2 . 4  1 

Analyse: Ber. f t r  CIOHYN~OS. 
Procente: N 15.73. 

Gef. )) )) 15.63. 
Hellgelbliche, grossflacbige, derbe Krystalle. Schmp. 112-1 130. 

Ausbeute gegen 20 pct .  

D i a c  ( I  t y 1-mm- D i n i  t r 0 - p -  t o l  u i d i n ,  

CH3 . CsHz.  (NO2)z. N (COCH&. 
4 2 . 6  1 

Analyse: Ber. fur C I ~ H ~ I N ~ O ~ .  
Procente: N 14.95. 

Gef. >) 14.91. 
Diacetyidinitrotoluidin krystallisirt aus LigroPnbenzol in citronen- 

gelben, dicken Tafeln und Tafeldrusen. Schmelzpunkt 129.5. Ausbeute 
70-80 pCt. der theoretisch berechneten. 

Laboratorium A 1  t - S c h l o s s  G e r d a u e n ,  Ost-Preusseo, und 
Organisches Laboratorium der Kijnigl. T e c h .  Hochschule zu 
B e r l i n .  


