
zeichnet worden. Auch sie ist gleichfalls durch die Bildung eines 
leuchtend roten Natriumsalzes ausgezeichnet und in vollig analoger 
Reaktion wie die Substanz aus pXy1 ylencyanid-oralester entstanden: 

"H CgH:,.CH.CO CsHs.C.CO 'KH oder 
(OH) C .  CO' 

Cs H:, . CH. CN 
&.I. COO Cz H5 co . co' 

I. 11. 

287. Hug. Bamberger: Wber zwei polymere, starre 
Nitroso-pseudocumole. 

(Eingegangcn am 10. J u i i i  1910.) 
DnB gewisse C- Nitrosoverbindungen farblose , feste und farbige, 

haufig fliissige Modifikntiooen bilden. und daB der optische Unter- 
schied auf Polymerie beruht, ist bekannt; dagegen scheint es nicht 
bekannt zu sein, dab  C-Nitrosokijrper auch in zwei starren, in Be- 
zug auf Farbe und Schrnelzpunkt verschiedenen Forrnen nuftreten 
kiinnen. 

CH, 
Ein dernrtiger Fall liegt beim N i t r o s o - p s e u d o c u m o l ,  

, I  "\CH3 
8 ,  

CH,'-.J 
NO 

\o r  I). Es erscheint eiiierseits in blaugriinen Bliittchen oder durch- 
sichtigen Tafeln, andererseits in farblosen Nadeln. 

Die empfehlenswerteste hiethode zur Darstellong des Nitroso- 
curnols besteht iu der Oxydation von Pseudocumidin rnit Sulfoper- 
sHure ( C a r o s  Reagens): 

N i t  r oso  - p s e  u d o c  u m o 1. 
1700 ccin einer 9.92 g aktiven Sauerstoff enthaltenden, genau 

neutralisierten Caroschen Lbsung werden nach Zusatz von 40 g 
(durch Dampf-Destillation und nachfolgende Krpstallisation aus Petrol- 
Bther) gereinigtem, fein pulverisiertern Pseudocumidin bei O0 bis + 5 O  
tnrbiniert, und durch zeitweisen Zusntz von Sodalosung (im ganzen 
200 ccm, enthaltend 26.5 g wasserfreies Natriurncarbonat) wird dafiir ge- 
sorgt, dnB die Neutralitiit moglichst erhalten bleibt. Die Fliissigkeit 
fiirbt sich alsbald briiunlich und nimmt den stechenden Gernch der  
- 

I)  Dic Beobachtung wuide znfiillig von Hrn. Dr. B l a n g e y  gemacht. 
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C-Nitrosoaryle an. Nach einer Stitnde werden die ebrauunen Plocken 
Iiltriert, mit Wasser gewaschen, mit g m z  verdiunnter, kalter Salzsiiure 
zur Entternung von Cumidin verrieben, abgesaugt, abermals mit 
Wasser gewaschen und mit Dampf destilliert. Das Nitrosocumol geht 
rasc.h in griinen Tropfchen uber, welche in der Votlage zu ebenfalls 
griinen Krystallen erstarren. Ausbeute 16 g. Bei einem anderen 
Versuch 35 g') aus 72 g Cumidin. Das Rohprodukt ist n a b z u ,  nach 
einmaliger Krystallisation aus Alkohol vol ls tbdig rein. 

0.1129 g Sbst.: 10.4 ccm N (20.50, 724 mm). 

Farbloses Nitrosocumol ist in kochendem Alkohol sehr leicht; in 
in kaltem ziemlich leicht liislich. LiiBt man die tiefgriin geflrbte, 
heiBe Losung unter bestandigem, kraftigem Reiben mit dem Glasstab 
erkalten, so schie5en rein weiae, oft bukettartig gruppierte Nadelchen 
an; erfolgt die Abkuhlung dagegen ohne mechanische Starung, so 
scheiden sich in der Regel blaulichgrune, in der Farbe  an Eisenvitriol 
erianernde, intcnsiv atlasglanzende, oft briefkuvertartig geformte 
Bllttchen aus, denen in der Mehrzahl der Falle geringe Partien der  
farblosen Modifikation beigemischt sind. Die Ablruhlungsgeschwindig- 
keit scheint. ohne EinflitB. 

Die griine Form ist metastabil und daher nicht dauernd bestan- 
dig; sie geht unter alien Urnstanden mehr oder minder rasch in die 
farblose iiber. Man kann sie auch in der Weise erhalten, daS man 
farbloses Nitrosocumol, dessen Darstellung nach obigem meist keine 
Schwierigkeiten darbietet, durch Erwarmen verflussigt und die Schmelze 
rasch - z.  U. durch Eintauchen in Eiswasser - abkuhlt. Das Er- 
starrungsprodukt ist, wenn der Zufall giinstig ist, durchgeheods 'blau- 
grun und schmilzt bei 45-46O zu einer klaren, grunen Flussiglieit; 
sehr hiiufig - sogar in der Mehrzahl der Fiille - enthklt es jedoch 
weil3e Partikeln der stabilen Modifikation und schrnilit alsdann bei 
der angegebenen Temperatur zu einem triiben Liquidum, das erst bei 
weiterem Erwiirmen klar wird; beim Einfiillen der grunen Krystalle 
in das Schnielzpunktsrohrchen ist Reibiing tunlichst zu vermeiden, d a  
sonst weifie Substanz entsteht. Je  groBer die Zahl der  weifleu 
BKeimea, um so hoher der Schmelzpunkt. La5t  man die durch Er-  
warmen der weieen Krpst.alle R U ~  ihren Schmelzpunkt (65O) herge- 
stellte griine Schmelze langsam (in einem Bade flitssigen Paraffins) 
erknlten, so erstarrt sie in der Regel bei etwa 30°, bisweilen aber 

1) Durcli genauere Festlegung der giinstigsten Versuchsbedingungeii wiirde 

?) Dils Plus im Stickstoffgehalt riihrt wohl daher, dall ein mehrere Monate 

CgHlINO. Ber. N 9.1. Gef. N 9.95?). 

~~ - 

sich clie Ausbeute wohl noch erhijhen lassen. 

allcs Praparat zur Annlyse benutzt wurde. 
120. 



1844 

erst nach einiger ,Zeit, z. B. einer halben Stunde, bei Zimmertempe- 
ratur. Es handelt sich dabei vermutlich urn Uberkaltungserscheinun- 
gen. Auch die auf soiche Weise bereiteten, griinen Formen sind 
selten ganz frei von den weigen, d a  sie bei 45-46" nicht vollstiindig 
sclimelzen; nur  in zwei Fiillen unter vielen verfliissigte sich die .er- 
starrte griine Krystallniasse bei nochnialigem Erwarmen restlos bei 
dieser Temperatur. 

Erwarmt man das triibe, griioe Liquidum von 46" an nllmahlich 
weiter, so wird die Farbe heller, die IConsistenz im gleichen Mafle 
fester, und schliefllich ist es vollstandig in weiBe Krystalle umgewan- 
delt; letztere zeigen den Schmelzpunkt der bimolekularen I) Form 
64.5-65". Erhalt man die Temperatur der triiben, grunen Schmelze 
einige Zeit, z. B. 30 Minuten, etwa zwischen 46" und 50", so wird sie 
auch unter diesen Umstanden vollig farblos und fest und schmilzt bei 
fortgesetztem Erwarmen erst bei 62.5 - 65 ". Dies Phiinomen erfor- 
dert nicht immer die gleiche Zeit; bisweilen erstarrt nnd verblaat die 
griine Schmelze schon nach einigen Minuten, in einem Fall trat die 
Erscheinung sogar plotzlich ein. 

Uberliibt man die durch Schmelzen und Wiedererstarren erhal- 
tenen griinen, ron weifien Partikeln freien Krystalle sich selbst bei 
Zimmertemperatur, so werden sie erst innerhalb langerer Zeit, etwa 
i n  6-7 oder noch niehr Tngen, weiB. Das Licht ist dabei ohne E n -  
flub. Zuerst zeigen sich wetBe Punktchen, dann gleichgeflrbte Rand- 
yartien, schliefilich hat die ganze hiasse ihre griine Farbe verloren. 
Des ofteren lag alsdann der Schmelzpunkt der nicht rein weioen, 
sondern schwsch gelblichen Krystalle sogar iiber dem der farblosen 
Nodifikation - vielleicht iofolge partieller Oxydation zu Azoxycumol. 

Alle diese Versuche wurden in Sclimelzr6hrchen ausgefuhrt. Ob- 
v o h l  meine Ausdrucksweise daruber keinen Zaeifel h B t ,  sei aus- 
driicklich hervorgehoben , daB gewisse &nponderabilienc( bei den be- 
schriebenen Erscheinungen eine Rolle spielen. Eine Zeitlang wurde 
nus der erkaltenden, alkoholischen Losling aucb bei ganz ungesttirter 
Krystallisation regelmaoig die weiae Form erhalten ; dann wurde die 
griine durch Schmelzen und Wiedererstarrenlassen hergestellt. 

Das  blaugrune Nitrosopseudocumol unterscheidet sich vom weiBen 
- nbgesehen vom Schmelzpunkt - ganz auffallend durch die erheb- 
lich grogere Loslichkeit; so wird es beispielsweise schon von kaltem 

I )  Ilieser Aurdruck ist etwas willkivlicli , da im vorliegenden Pall keine 
Molekulargewiclitsbestinimungen ausgefiihrt wurden; er stutzt sicli lediglich auf 
die mit Losungen anderer C-h'itrosok6rper Torgenomnieaen Molekulargcwichts- 
bestinimungen yon P i l o  ty (diese Berichte 31, 456 [1898]), sosie Bam-  
bc rge r  und R i s i n g  (diese Rerichtr 34, 3877 [1901]). 

- 
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Gasolin (Sdp. 30 - looo) L a e r s t  leicht (mit dunkelgriiner Farbe) 
aufgenornmen, wthrend die weil3en Krystalle sich im gleichen Mittel 
niir spgrlich rnit blaI3gruner Farbe losen, auch wenn sie stundenlang 
damit geschuttelt werden; erwiirmt man die letzteren aber rnit nur 
wenig Gasolin 1-2 Minuten in  einem mit Rork verschlossenen Pra- 
paratengliischen (selbstredend sehr vorsichtig) , so gehen sie rnit tief- 
gruner Farbe vollsttndig in Losung, um beim Erkalten i n  reichlicher 
Menge in farblosen Nadeln wieder auszukrystallisieren. Ermiirmen 
rnit Gasolin bewirkt also ziemlich rascbe Depolymerisation I). 

Der obergang der metastabilen in  die stabile Form ltl3t sich 
sahr hiibsch an der Gasolinlosung beobachten: nach 5-10 Minuten 
langem Stehen in dicht verschlossenem KBlbchen bei Zimmertempe- 
ratur ist die gesattigte, dunkelgrune, klare Losung in  einen Brei 
weiOer Niidelchen verwandelt; das  Licht spielt dabei anscheinend 
keine Rolle. LiiBt man die grune Losung auf einem Uhrglas ver- 
dunsten, so sieht man unter dem Mikroskop am Rand nur grune 
Blattchen, gegen die Mitte zu ein Gemisch von grunen Bliittchen und 
weil3en Nadeln, in der Mitte fast nur  letztere. 

Interessant ist die beschleunigende Wirkung mechanischer und 
thermischer Krlfte. Driickt und verreibt man die grunen B1attchen2) 
etwa eine halbe Minute recht energisch auf porosem Ton, so veriindern 
sie sich IuBerlich gar  nicbt, brauchen aber alsdann nur  2-3 Stunden, 
bis sie vollig weiB geworden sind; ohne diesen AnstoI3 dauerte es i n  
der uberwiegenden Mehrzahl der Falle 6-7 Tage, bis das  niimliche 
Praparat durchgebends verblaat war. Der  Versuch wurde &ederholt 
rnit gleichcm Erfolg ausgefuhrt. 

Anivgrmen des Tones auf 30-35O verkurzt den Assoziationspro- 
zeB sut ungeflhr 5 Minuten. 

1) Nitrosobcnzol lust sich belinnntlicli i n  Petrolither nur spirlich uad 
daher niit nur ganz sch~vach gruncr Farbe auf. Scliiittrlt man es aber (2 g) 
in fein gepulverteni Zustand l h g e r e  Zei t  (.25 Stunden) niit (20 g) Gasolin 
(Sdp. 30° bis fiber 100°), so lBst es sich bis auf einen ganz geringen Rest 
(ca. 0.2 g) mit tiefgriiner Farbe auf (Temperatur des Zimmers etwa 230). Die 
.Dissoziation vollzieht sich also bei Verwendung von Petrolither nur langsnu. 
Vermutlich lbsen sicli auch andere (strukturell einfache) C- Nitrosoverbindun- 
gen leicht in dieseni Sletlinm, wofcm es gelingt, sic in rnonomolckulare Form 
zu bringen. 

2) Es ist im Folgendcn von den aus alkoholiseher Lbsung rrhaltencn, 
durchgehends griinen Blgttchen die Rede. Enthalten sic Partikcl der weiBen 
Nodifikation, ao wandeln sie sich beim Reiben oder Driicken oft schon in 
wenigen Augenblicken in dime urn. Die in Text ernrtihnte mechanische Wir- 
kung beruht vielleicht darauf, daB dna verwendete Praparat (nicht erkennbare) 
Spuren der weiDen Krystalle enthielt ( T ) .  
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ErwSrmt man die griinen Blattchen u n z e r d r i i c k t  in eineni rer- 
korkten Gliihrahrchen auf 30-3j0, so ist der groflte Teil nach etwa 
einer T'iertelstiinde weil3; nach 2 Stunden ist die griine Form voll- 
standig in die weiBe umgewandelt. 

Bei allen diesen Operationen erhoht sich der Schmelzpunkt yon 
4 j 0  auf 62.5-65O. 

Bringt man die RlHttchen auf den Objekttrager eines 35-400 
warmen Mikroskops, so kann man sehr hiibsch beobachten, wie jede 
griine Krystalltafel unter sprungsrtigen Erscheinungen in ein Aggregat 
iiuBerst zahlreicher, weifler, kreuzweis durch einander gewachseuer, 
undurchsichtiger Nldelchen zerfallt; nach etwa 20 Xinuten ist die 
gauze Masse weiB. 

Anderen, ebenfalls ini starren Zustaad grunen, aromatischen Xi- 
trosokorpern, die mir gerade ziir Verfugung standen, scheint die Fahig- 
keit zur Bildung einer zweiten, farblosen Modifikation abzugehen. 
Wenigstens gaben die beim Nitrosoc~imol benutzten Methoden beim 

1)-Nitroso-phenetidin I ) ,  C,II,(XO)(OC?Hs) (das sich fibrigens v i e  
Kitroso-cumol schon in kaltem Petrolather leicht liist), beim Kitroco- 

dimethylbenzol z), CgH3 (NO) (CH3) (CH3) und beim p -  Jod-nitroso- 

benzo13), C,H,(SO) J stets die schon bekannten, grunen Formen. 
Letzteres subliniiert bei schwachem ErwHrmen zwischen zwei Uhr- 
gliisern in glitzernden, ganz feinen, fast farblosen Blattchen, die je- 
doch, w&n man sie zusamnienscharrt oder unter der  Lupe betrachtet, 
ihre hellgrune Farbe deutlich erkennen lassen. 

N a c h s c b r i f t .  Nach Fertigstellung des Manuskripts erfuhr ich 
zufallig, daB J .  C. C a i n  4, ein griiues, unter Zersetzung schmelzendes 
p-Nitroso-acetauilid Toni Schmp. 173" dargestellt hat, dessen alkoho- 
lische Losung auf Zusatz yon Wasser ein farbloses, unzersetzt scliiielzen- 
des lsomeres vom Schmp. I SO-181' ahscheidet. Nahere Angaben 
iiber die Beziehungen beider fehlen; Hr. C a i n  teilte mir privatim mit, 
daB ))die griine Form die stabile ist, denn die weiBe farbt sicli all- 
mahlich grun((. lliese Tatsache declct sich nicht mit nieinen am Ni- 
trosocumol gemachten Beobnchtungen. 

1 .4 

1 3 4  

1 4  

1) A .  R i s i u y ,  tliese Bcrichte 37, 43 j19041. 
z, BanilJerger  uud R i a i u g ,  h i i i i .  t l .  Cheni. 316, 286. 
3, B a m b e r g e r ,  diese Bericlito 2Y, 249 LIY95]. 
') Journ. Cheni. Soc. 93 ,  683 [1908]; Chein. Zentralbl. 1908, I ,  

2027. Andere Nitrosoacetaiiilitl~ hat C a i  11 niir in einer (griinen) Form 
erhalten, 1. c. 95, 714 [1909]. 
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Hr. Cain hatte die Freundliclikeit, mir Proben seiner griinen und seiner 
farblosen Krystalle zu senden (G bezw. W). Ich fand den Schmelzpunkt des 
rein grirnen Originrlpriparats (G) bei 179.5-180.5O am Zinckeschen Ther- 
mometer (Vorbad 162O); Aufschiiumen und cinige Grade vor dem Schmelzen 
Kuppenbildung und Sintern; schon vorher Briunung. Der Schmelzpunkt 
Bnderte sich weder beim Umkrystallisieren aus heiBem Alkohol, noch aus 
kochendem Wasser. C a ins  Nfarblosesa Originalpriiparat W war grangtin und 
schmolz (im gleichen Bad mit G erhitzt) bei 183.5-184.50, die Mischprobe 
bei 179.5-180.50. Ich krystallisierte G aus Alkohol und fgllte die Mutter- 
Jauge nach Cnin s Vorschrift niit Wasser; der hellgraugrtine Niederschlag F 
schmolz im gleichen Bad und unter gleichen Erscheinungen tibereinstimmend 
mit G, nimlich bei 179.5-180.5O. Ferner krystallisierte icli das Original- 
priparat W und ebenso F aus Wasser urn; beide (W, und F1) erschienen in 
graugrimen (W1 etwas graustichigeren) Nidelchen; F1 schmolz bei 180.5- 
181.5O, W1 im gleichen Bad bei 183.5-184.50. 

Ich konnte also (auch wenn ich die alkoholische Mutter- 
lauge vorsichtig mit Wasser anspritzte, so daB erst nach I j2-1  Mi- 
nute Krystallisation eintrat) niemale eine andere als die grune Modi- 
fikation vom Schrnp. 179.5-180.5' (einmal 180.5-181.50) erhalten; 
auch als ich nach einer privaten Vorschrift von C a i n  die grunen Na- 
deln mit zur Losung unzureichenden Mengen Wasser liurze Zeit (etwa 
10-12 Minuten) bis nahe zum Sieden erhitzte, krystallisierten sie aus 
der heiB filtrierten Losung unverandert (Schmp. 179.5-180.50) aus. 
Warum es mir nicht gelang, C a i n s  Resultat zu reproduzieren, kann 
ich nicht sagen. Tatsache ist, daB G a i n s  Originalpraparat W (aber auch 
nur  dieses) vor und nach dem Urnkrystallisieren aus Wasser einige Grade 
hoher schmolz als G. 

Im vorigen Jahre  ist q a i n  s p-Nitroso-acetanilid auf anderem Wege 
auch von B r a n d  iind S t o  h r  erhalten worden; sie ervfahnen nur eine 
Form (Schrnp. 174O) I).  Eine mir von Hrn. B r a n d  gutigst ubersandte 
Probe schmolz uoter Aufschhumen genaii wie die C a i n s c h e  CT am 
Zincke-Thermometer  bei 179.5-180.5; Versuche, diese in eine hijher 
und unzersetzt schmelzende, farblose Form nmzuwandelo, waren aiich 
bier erfolglos. 

Dic direkte Keduktion des Nitrosopseudocumols zuni I'sen d ocum y l -  
h y d r o x  y lamin  begegnet Schwierigkeitcn; es empficlilt sich daler, den Urn- 
weg kber das schon bekannte Nitropseudocumol einzuschlagen, das - obzwar 
mit unbefriedigender Ausbeute - leiclit in Cumplhydroxylamin iibergefehrt 
ncrden knnn. 

I) Diese Berichte 49, 2478 [19091. Die Pclimelzpunkts-Differenz zwisclien 
der grunen Form von Brand-Ytohr  und  Cain  und dem von mir gcpruften 
Priiparrt liegt wohl nur darin, daI3 ich ein Zincke-Thermometer benutzte 
und das Bad stark vorheizte. 
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LA 
Nitro -pseudocum ol, CU, ' - 7 ~ 0 2 ,  am Nitroto-pseuciocumol. 

CII3 
Nitrosocumol wird einigc Zeit mit 43-prozentiger Salpetersaure (40° BE 

und gleichcs Volumen Wasser, D = 1.27) auf 60-700 -- nicht hbher, da 
sonst s thn i sche  Reaktion eintritt - erwlrmt und das h'itrocumol durch 
Dampf-Destillation gereinigt. Seine Eigenschatten sind die in der Literatur I) 
angegelenen. 

C H L  

\-/ 
Pseudocutny~-hydr o x g h  in in, CH, / \NH.OH. 

CHa 
Nitrocnmol (10 g) wird in ihnlicher Weise wie p-Nitrotoluol reduziert. 

Die Ausbeute (nur 4 g der reinen Base) labt sich ohne Zweifel erheblich ver- 
beasern. Zur Reinigung lase man in Ather und fiille teilweise mit Petrolither 
wieder aus. 

Pseudocumyl-hydroiylamin krystallisiert in atlasgliinzenden, flachen, farb- 
losen N$deln vorn Schnip. 103.5-104.5° (Vorbad 83O) und zeigt die typischen 
Reaktionen der Arylhydroxylamine gegeniiber F e h l i n g s  Reagens, Eisen- 
chlorid, Diazoniumsalzen, Rcnzaldehyd usw. 

L h s l i c h k c i t .  Wasser: kalt sehr schwer, kochend vie1 leichter, beirn 
Abkiihlen meibe, seideglinzende Nadeln. - Alkohol: kochend leiclit, kalt 
ziemlich schwer. - Petrolither: sehr schwer. 

entsteht, wenn man Cumylhydroxylamin mehrere Tage lang bei Zimmertem- 
peratur der Einwirkung verdiiniiter Schwefclsiiure (8 ccm konzentriertc S h r e  
auf 100 ccm Wasser) iiberliibt; die schon nacli kurzem Stehen susfallenden 
Nebenprodukte sind rechtzeitig abzufiltrieren. Es bildet sich vie1 Iangsamer 

CH3 011 
'>I 

I.' 
0 

\/ 

. Ich begnCgte mich init der Feststellung, daB ;I I 
als z. B. Toluchinol, 

es mit einem auf andereni Wege') dargcstellteu PrBparat yom Schmp. 116- 
116.5O identisch ist. 

') S e h a p e r ,  Ztsclir. f. Chela. 1867, 13. 
z, Ann. d. Chem. 316, 281. 
3, Nomenklatur: Diese Berichte 33, 3624 [1900]. 
') Diese Berichte 36, 1627, 2038 [1903]. 
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Bcsonders hervorzuheben ist, da5 alle im Vorhergehendcn durch Klein- 
druek gekennzeichneten Substanzen, d s  sic kein besonderes Interesse darboten, 
nur  flechtig bearbeitet worden sind. 

Den HI-Irn. Dr. B a u d i s c h  und besonders Dr. B l a n g e y  spreche 
ich fiir ihre Unterstiitzung warmsten Dank aus. 

Z u r i c h ,  Ana1yt.-chem. Laboratorium d. Eidgenoss. Polytechnikums. 

288. Fr6d6ric Reverdin: fZber ein Trinitro-p-curieidin. 
(Eingegangcn am 6. Juni 1910.) 

Das Trinitro-p-anisidin wurde zum ersten Ma1 in einer Arbeit 
erwahnt, die gerneinsam mit A. d o  L u c  ausgefiihrt wurde und vou der 
Nitrierung einiger p- Aminophenol-Derivate l) handelt. Die Unter- 
suchung der sebr interessnnten Verbindungen, die es liefert, ist noch 
nicht beendet und wird der Gegenstand einer spateren Publikation 
sein. In dieser Abhandlung werde ich mich darauf beschranken, die 
Darstellung des Trinitro-1)-anisidins zu beschreiben und, urn es besser 
zu charakterisieren, seine Eigenschaften und diejenigen einiger Deri- 
vate angeben. 

Die in Frage stehende Base wurde durch schwefelsaure Versei- 
fung eines Derivats erhalten, das  sich in kleiner Menge bei der Ni- 
trierung des Monobenzoyl-p- anisidins in Essigsiiureanhydrid mit 
HNO8,D = 1.52, bildete. Die Ausbeute war  aber sehr klein, und die 
Analyse des Produkts lie13 zu wiinschen iibrig. Wir  haben es seit- 
dem unter besseren Bedingungen hergestellt, und eine neue Analyse 
hat  unsere Vermutung dariiber bestatigt. 

D a r s t e l l u n g  (unter Mitarbeiterschaft von A. de  Lue). Nitriert 
man Benzoyl -p-anis id in  mit HNOs,D = 1.4, unter Erhitzen im Wasserbad 
bei 70-800, so erhalt man ein D i n i t r o d e r i v a t  vom Schmp. 185O, das der 
Formel 

C~H-,(OCH~)~(NO~)~~.~(NII.CIII~O)~ (loc. cit.) 
entsprieht. Diese Verbindung liefert durch nachfolgende Nitrierung die Sub- 
stanz, welche durch schwefelsaure Verscifung das Trinitro-p-anisidin ergibt, 
das der Gegenstand dieser vorlaufigen Untersuchung war. 

Man brachte 5 g obenstehender Verbindung in LBsung, indem man sie 
naeh und nach in 50 ccm HNO8,D = 1.52, bei 5-100 eintrug; dann wurde 
im Wmerbad bic gegen 6OO erhitzt und d i T e m p r a t u r  w h e n d  ungafithr 
5 Minuten beibehalten. 
- 

I )  Diesc Berichte 42, 1528 [1909]. 




