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617. a. Sohults: tfber amido-phenol-dfoellumliuren und Amido- 
kresol-eul foelluren. 

(Eingegangen am 1. Oktober 1907.) 

IV.  U b e r  d i e  S u l f u r i e r u n g  d e s  o - N i t r o - 1 ) - k r e s o l s .  
Wiihrend die aus o-Kresol und m-Kresol erhaltenen o-Nitrover- 

hindungen sich mit gewohnlicher Schwefelsaure auf den1 Wasserbade 
leicht in die entsprechende Sultosaure iiherfuhren lassen, gelingt diescs 
bei o -  N i  t r 0 - p  - k r e  sol ,  

CII:, 
I.. 

nicht , da letzteres bei gewijhnlicher Teiiiperatiir nicht angegriffen, 
bei hoherer Teinperatur :her zerstijrt wird. 

Wendet man fiir die beabsichtigte Sulfurierung jedoch rauchende 
Schwefelshire an, welche man am besten auf eine Auflosung des 
Nitro-p-kresols in gewohnlicher Schwefelsaure einwirken lafit, so er- 
halt man eine stickstoff- und schwetelfreie Siiure, welcher die E'orinrl 
GHRO, zukommt, und welche wohl eine Ketonsaure ist. 

V i n  dac o-Nitro-p-kresol d;in.ustellcn, wurden 100 g p-Krcsol (Schmp. 
36") in 200 g Benzol geliiat uiid \vilirciid 1 Stundc unter Uinriihren uud 
Kiihlung niit Wasser bei ca. 2'0" init 300 g Salpctersiiurr (nus 1 Teil rohcr 
Salpetersiure und 1 Teil Wasser) behaudelt. Sodann wurde das Gemisrh 
noch eine Z c i t h g  geschiittclt und uacli Absitzeii der bciden Schichten die 
unten befindliclie Salpetersiiurc abgczogcn. Die Brnzolliisung wurde mit  
Wasserdampf behandelt, wobei dw 13enxol niit ctwas o-Nitro-p-kresol zuerst 
filrerging. Letzteres wurde niit Natronlaugc daraus entfernt und aus den1 
Natriumsalz wieder in Freiheit gesetzt. Das gesamte o-Nitro-p-kresol wurdc 
darauf mit Wasserdampf iibergetricben. Aus 100 g p-I<resol entstanden 126 g 
o-Nitro-p-kresol (89 'J/o dcr Theoric). 

Zur Darstellung der neuen Siiure wurden 30 g o-Nitro-1,-kresol 
i i i  50 g Schwefelsaurenionohydrat gelost und diese Losung lrmgsain 
in 120 g Schwefelsaure yon 20 O110 Schwefelsiiureanhydrid einlaufen ge- 
lassen. Dabei wird gut geriihrt und mit Eis gekiihlt. Man lHBt 
einige Stunden stehen iind giefit, auf Eis. Sodann wird die Schwefel- 
sii w e  durch Bariumcarbonat entfernt und aus dem entstandenen Bariuni- 
salz das Barium durch Schwefelsaure ausgefdlt. Die rom Bariuui- 
sulfat abfiltrierte Losung wird eingedampft. Aus der konzentrierten 
Losung scheidet sicb beim Erkalten die neue SLure i n  anfangliclb 
brauneu Krystallen aus. Letztere werden auf e h e n  porosen Tonteller 
gebracht und nach Einziehen der hlutterlaiige aus Alkohol iimkry- 
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stallisiert. Die Ausbeute betrug nach den bishengen Versuchen etws 
den dritten Teil des Ausgangsmaterials. 

In  reinem Zustande bildet die Siiure weiBe, bei 128O schmelzende 
Krystalle, welche in Wasser, Alkohol, Aceton, Eisessig und Eseigiither 
leicht, in Benzol schwer liislich und in i t h e r  und Chloroform unliis- 
lich sind. 

0.2650 g Sbst.: 0.5227 g C 4 ,  0.1240 g Ha0. 
C~H801.  Ber. C 53.84, H 5.12. 

Gef. 53.79, 5.25. 

Die Siiure enthiilt weder Schwefel noch Stickstoff. 
Das Bar iumsa lz  entspricht der Formel (CeH7O,.COO)rBa. 

0.2007 g Sbst.: 0.2754 g COz, 0.0627 g HaO. - 0.2267 g Sbst.: 0.1181 g 
BeSOI. 

Ber. C 37.35, H 3.15, Ba 30.70. 
Gef. 37.43, n 3.50, D 30.64. 

Der aus der freien Siiure, absolutem Alkohol und konzentrierter 
Schwefelsiiure hergestellte t h y  1 e s t e r  bildet eine farblose, bei 205O 
siedende, nach Melonen riechende Fliissigkeit von der Formel 
C~H702 .COsCsHs.. 

0.2094 e: Sbet.: 0.4528 g CO,, 0.1268 g HgO. 
Ber. C 58.65, H 6.58. 
Gef. * 58.96, 6.78. 

hiit Phenylhydrazin bildet der ithylester ein in gelben Nadeln 
krystallisierendes, bei 96O schmelzendes H y d r a z  on ,  welches leicht ver- 
schmiert. Das vie1 bestiindigere S e m i c a r b a z o n  bildet weise, bei 
1 loo schmelzende Nadeln , deren Analyse auf die Zusammensetzung 
eines Monosemicrvbazons des hhylesters der Siiure CTHSOI stimmt. 

N (170, 731 inm). 
0.2124 g Sbat.: 0.8864 g CO*, 0.1296 g HsO. - 0.2067 g Sbat.: 33.8 CCUI 

Ber. C 49.73, H 6.27, N 17.45. 
Get. 49.61, 6.84, s 17.97. 

Obige rnit Hrn. F. R e n n e b a u m  begonnenen Versuche werden 
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brtgesetzt. 




