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und besonders wenig loslich i n  der Kalte sind diejenigen der Basen 8 
und 9. Das Derivat der Base 6 verliblt sich, was die Loslichkeit 
anbelangt, wie sein correspondirendes Nitroderivat. 

Dies wareii die Beobnchtnngen, welche wir bei den vergleichen- 
den Studien der iri Frnge kommenden Farbstoffe Gelegenheit hatten zu 
machen. 

Wir wollen nicht schliessen, ohne Hrn. Dr. K e l l e r ,  welcher uns 
bei dieser Arbeit geholfen hat, wie auch den H o c h s t e r  F a r b -  
w e r  k e n ,  welche in zuvorkommender Weive die Mehrziihl der nBthigeu 
Producte liefer ten und die Ausfarbuiigen besorgten, unseren Ditnk aus- 
zusprerhen. 

406. Frederic  Reverd in  und Pierre  Crhpieux:  Ueber die 
Chlorirung des ni-Acettoluids. 

(Eingegangen am 7. August.) 
Durch Chlorirung des m-Acettoluids niittels Natriuinchlorat und 

SalzsBure erhielten wir, j e  nach den arigewandten Verhiiltnissen der  
Chlorirungsmittel, eiii Moiio-, ein Di- oder ein TI i-Chlorderivat. 

Das Monochlor-rn-acet to lu id ,  welclies, wie weiter unten zu 
ersehen ist, der Forrnel CsHJ(CHJ)(CI) (NH.C*HjO)  (1 :2:5)  ent- 
spricht, wird auf folgende Weise erhalten : 

Zu dieser Lovung 
fiigt man in kleineii Poitionen 17ccm reiiie Salzsiiure; dann setzt man zu 
der kalt gcwordenen Mischung eine Liisung voii 5.2 g Natriumchlorat 
in 20 ccni Wasser und zwar so, dass die Teniperatur 20° nicht iiber- 
steigt. Das Gauze l lss t  man nun 15-20 Stdn. bei Zimmertemperatur 
stehen und versetzt alsdann das Reactionsproduct mit Wasser. Hier- 
bei scheidet sich das Monochlor-m-acettoluid als ein brnunes Oel ab ;  
dieses wird vom Wasser getrennt und dnnn in Aether aufgenommen; 
nnch dem Verdiinsten des Aethers wird der Riiclrctand direct verseift, 
durch Erhitzen mit Salzsliure auf deni Wasserbade. 

Das Product lost sich rasch und setzt sich d a m  als Chlorhydrat 
der Base krystallinisch ab. Die Losung des Chlorhydrats wird durch 
Zusatz von Natroiilaiige schwach ulkalisch gemacht rind denn destillirt. 
Man erhiilt auf diese Weise eine feste Base, welche, niis Ligroi'n urn- 
krystallisirt, bei 83' schmilzt und deren A c e  t y Id e r i v a t  einen Schmelz- 
purikt von 89O zeigt. Die Eigeuschaften der el tialteneii Base stirnmen 
vollkoninien rnit denen des o - C h l o r - m - t o l u i d i n s  tiberein, wie sie 
zuerst vnti W r 6 b l e w s k i ' ) ,  dann Ton G o l d s c h m i d t  und H B n i g a )  

2, Diese Berichte 19, 2413; 20, 200. 

Man Idst 18 g m-Acettoluid in 60 ccin Bisessig. 

~. 

l) Ann. d. Chem. 168, 206. 
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angegeben worden sind. Die Constitution dieser Verbindung ist 
ebenfalls sicher begriindet. 

Das D i c h l o r - m - a c e t t o l  u i d  wurde auf nnaloge Weise wie das 
Monochlorderirat erhalten. 

Fiir die gleiche Menge In-Acettoluid wurden 35 ccm Salzslure 
und 12 g Natriumchlorat angewandt; die Temperatur wurde wiihrend 
des Eiiitragens des Chlorats bei 1O-2Oe gehalten. Nach 15-20- 
stiindigein Stehenlassen bei Zimmertemperatur echeidet sich aus dem 
Reactionsproduct eine krystallinische Masse nus, deren vollstandige 
Ausscbeidung durch Hinzufiigen von W,zsser erreicht wird. Das  Di- 
c h l o r a c e t t o  1 uid  bildet, rnehrmals aus Alkohol umkrystallisirt, schone, 
weisse Nadeln, welche bei 156O schmelzen. 

CgH9NOCI,. Ber. C1 32.57. Gef. CI 32.65. 
Dieses Derivat wurde verseift durch 2-stiindiges Erhitren mit 

Salzsaure auf dmn Wasserbade. Alsdann wurde dae Verseifungs- 
product schwach alkalisch gemacht und mit Wasserdiimpf iiberdestillirt. 
Auf diese Weise ist eine Base erbalten worden, welche, aus Ligroi’n 
umkrystallisirt, bei 85O schmilzt und deren - zur Controlle der Rein- 
heit - wieder dargestelltcs A c e t y l p r o d u c t  den Schmp. 156O zeigt, 
also denselben wie das oben angefiihrte Derivat. 

Um die Constitution dieser neuen Base festzustellen, haben wir 
sie nach der  S a n d m e y e r ’ s c h e n  Reaction in T r i c h l o r t o l u o l  urn- 
gewandelt. W i r  erhielten ein Product, dss in weissen Nadeln krystal- 
lisirte und bei $2 schrnolz. Diese Eigenschaften stinimen genan iiber- 
ein mit denen des von B e i l s t e i n  und K u h l b e r g l )  beschriebenen 
Tricblortoluols von der Constitution 

C,jHz(CHB)(CI)(Cl)(CI) = 1 :2:4:5. 
Hieraus folgt, dass dem neuen D i c h l o r t o l u i d i n  - wie iibrigens 

zu erwnrten war - die Formel 

zukomnit. Sein C h l o r h y d r a t  ist ziemlich schwer 16slich. 
Endlich erhielten wir durch Anwendung von noch grosseren 

Mengen Natriumchlorat und Salzsaure - z B. 24 g des Ersteren und 
80 ccm der Letzteren - ein T r i c h l o r a c e t t o l u i d ,  welches nach 
dem Umkrystallisiren aus Alkohol bei I81 0 scbmolz und bei der Ann- 
lyse folgendes Resultat gab: 

&HghTOCl3. Rer. CI 42.18. Gef. C1 42.58. 

C , H ~ ( C H ~ ) ( C I ) ( C ~ ) ( N H B )  = 1 :2:4:5 

Wir  rnochten nicht schliessen, ohne Hrn. Dr. F. K e l l e r  fiir aeine 
Hiilfe in diesen Untersuchungen uuseren Dank auszusprechen. 

. -  
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