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Der  Ather bilclet gelbe Nadeln, die in der Warme gut 1011 Alkohol, 
Benzol, Ather. Aceton. schwer 3-011 Ligroin und kaum 1-011 Tl-asser ge- 
16st werden. 

0.1286 g Sbst.: 0.2501 g CO,, 0.0396 g HzO. 
C11Hg05N2. Ber. C 53.21, H 3.24. 

Gef. )> 53.06, )) 3.44. 
huf diegleiche Weise w i r d e  auch der 2 . 4 - D i n i t r o - a - n a p h t h o l -  

a t h y l a t h e r  gewonnen. Er schmilzt liei 90° iind besitzt die ron  
C. A. M a r t i u s  '), sowie von H e e r m a n n  ?) angegebenen Eigenschnften. 

ClaHloNz05. Ber. N 10.69. Gef. N 10..51. 
0.1274 g Sbst.: 11.5 ccm N (IS0, 754 mm). 

614. Fritz Ullmann und Walter Bruck: Studien uber 
Styphninsaure. 
(3. Mitteilung.) 

[Blitted. aus den1 Techn -cheni. Instit. der Kgl. Techn. Hochschule zu Berlin.] 
(Eingegangen an1 8. November 1908.) 

Aus Pikrinsanre uud Trinitrokreaol bildet sich beim Behandeln 
mit Toluolsulfochlorid -Diiithqlanilin ausschlieSlich das entsprechende 
C h l ~ r d e r i v a t ~ ) .  Wir  hofften am der S t y p h n i n s l u r e ,  dem Trinitrore- 
sorcin , auf gleiche Weise das Dichlortrinitrobenzol zu erhalten. Die 
cliesbezuglichen Versuche zeigten jedoch. da8 bei der  Wechselwirkuug 
der drei Substanzen nur das E i t h j  lanilinsalz des Trinitroresorcin- 
tolnolsnlfesters entsteht. Es gelang uns nicht, die noch freie Hydroxyl- 
gruppe zu verestern. Auch dns Diithylanilin ist in der Verbindring 
sehr fest gebunden, die Substanz lBBt sich z. B. RUS Eisessig umliry- 
stallisieren. Ilurch Kochen mit verdunuter Snlzsaure gelang es nicht, 
das Diathylanilin zu entfernen ) da hierbei Zeraetzung tinter Bilduug 
r o n  l'uluolsulfochlorid und Styphninslnre eintrat. 

1) i a t 11 y 1 a n  i 1 in  - S a lz  4, d e s T r i n  i t r o r e  s o  r c i n - t o 111 o 1,ti 1 f e s t e r s, 
0 . SOZ. C 7 H; 

SO2 
Von den vieleu Versiichen, die wir zur Herstellung dieaer Ver- 

bindnng aiisfiihrten, gab der folgende die best,en Ausbeuteil. 

I) Ztschr. f. Cheni. 1868, S'i. ?) Jonm.  f. prakt. Chem. p2] 44, 541 [1891]. 
3) Diese Berichte 41, ISi.5 [19OS]. 
4) Das Tr in i t ro- resorc in  verbindet Cich niitnur 1Mol. D i s t h y l a n i l i n .  

Das in alkoholischer Lijsung gevonnene Sa lz  bildet gelbe Nadeln, die bei 159'' 
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12 g Styphninsiure wurden mit 30 g Diathylanilin uncl 19 g Toluolsnl- 
fochlorid miihrend 4 Stunden auf 800 errr5irmt. Zuerst tritt hesonders beim 
Riihren vollige I h u n g  ein, und nach einiger Zeit erstarrte dann die Masse zu  
einem Krystallbrei. Die Slasse wird mit 40 ccm Slkohol ausgekocht, nach 
dem Erkalten filtriert und rnit wenig Alkohol gewaschen. Hierbei \wrdeii 
22.8 g (840io der Theorie) an Ester erhalten. 

'Das Rohprodulrt ist so gut \vie rein. Es schmilzt Lei 164O unter 
Zersetznug nnd behHlt iinch deni Undiisen ails Eisessig den Ychmelz- 
pnnkt bei. E s  bilclet gelbe Krystallblattchen, die unloslich in  Ligroin, 
schwer in heiBeni Alkohol iind Benzol, gut in Aceton und Essigsaure 
liislich sind. I?urch Kocben mit Alkohol und SnlzsSiure entsteht Styph- 
ninsaure. 

BaS04. 
0.1303 g Sbst.: 0.2413 R COs, 0.0536 g HsO. - 0.1517 g Sbst.: 0.0644 R 

C~~H~140ioiT~S.  Bey. C 50.34, H 4.41, S 5.84. 
Gef. )) 50.51, )> 4.60, I 5.83. 

KO? 
f ' , - NH - /' 3 - 0 s y - 2.4.6 - t r i n i t  r o - d i p  h e n y 1 a in i n  , 

NOP...,l.;"\TOs L,,' 

OH 
UbergieBt man obigen Estelr (20 g) mit der gleichen hIenge Aniliu, 

so farbt sich die Masse rot, erwarmt sich stark und wird flussig, u n ~  
nach kurzer Zeit zu einem Krystallbrei zu erstarren. J3eim h i s -  
kochen rnit verdunnter Salzsaure hinterblieben 11.6 g (1OO0/o) Osy- 
trinitrophenylamin. Das Rohprodulrt ist sehr rein; es schmilzt 1% O 
und nach dem Umlijsen aus verdunntem Eisessig bei 162O (korr.). Es 
bildet orangegelbe Nadeln, die kaum in Ather und Ligroin, leicht i n  
Benzol nnd Aceton und spielend in Eisessig mit gelher Farbe loslich 
sind. Gleich gefarbt ist die Losung in konzentrierter Schwefelsiiure, 
wahrend Atznatroi rnit roter Farbe lost. Iiocht man clie alkalische 
Fliissigkeit, so tritt der Geruch von Anilin anf. 

0.1230 g Sbst.: 0.2021 g COz, 0.0310 g H20. - 0.1285 g Sbst.: 19 ccni 
N (16O, 753 mm). 

C I ~ H S O ~ N ~ .  Ber. C 44.98, H 2.51, N 17.51. 
Gef. )> 44.81, )) 2.51, )) 17.31. 

~ 

schmelzen. 
gut yon Alkohol und Benzol und sehr leicht yon Aceton gelost. 

N (210, 759 mm). 

Sie sind unloslich in ;ither und Ligroin, werden in der Hitze 

0.1299 R Sbst.: 0.2329 g COZ, 0.0562 8 HsO. - 0.1365 g Shst.: 16.6 cc'nl 

C16H18 OsN+ Ber. C 48.71, H 4.60, N 14.22. 
Gef. )) 48.89, x 4.83, y 14.10. 


