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174. Erich Schmidt,  Richard Schumacher und Hans 
K u  hlmann: Derstellung von Chlor- und Brom-trinitro-methan. 

(Eingepangen am 10. Mai 1921.) 

Chlor- und Born-trinitro-methan erhiilt man durch Umsetzung von 
Nitroform-kalium mit Chlor bezw. Brom. Wiihrend Chlor-trinitro- 
methan bisher iinbekannt war, wnrde Bromtrinitro-methan &us Brom 
und Nitroform oder seinem Qnecksilbersalz bereits Ton L. S c h i s c h -  
koff') erhalten. 

Versuche. 
Ch lo  r -  t r i n i t ro -me than .  

55 g trockenes und gesiebtes 'Nitroform-kalium werden zweck- 
m S i g  in einer dreifach tubulierten w oulff  scheh Fiaschb durch Tur- 
binkren in etwa 200  ccm gew. Ather aufgeschliimmt, in den man 
unter Eiskiihlung durch Schwefelsaure getrocknetes Chlor einleitet. 
Hat sich das gelbe Nitroformkalium in wei5es Kaliumchlorid um- 
gesetzt, so ist die etwa einstundige Reaktiofi beendet. Durch Zusatz 
von Wasser wird das Kaliumchlorid gelost , die iitherische Schicht 
mittels Scheidetrichters getrennt und die wa8rige Losung ausgeathert. 
Die vereinigten atherischen Losungen, iiber Natriumsulfat getrocknet, 
binterlassen nach dem Abdestillieren des Athers farbloses Chlor- 
trinitro-methan, das unter 10mm Druck bis auf etwas Vorlauf bei 
32O (I?. i. D,, Olbad-Temp. etwa 40°) re8tlos ubergeht. Ausbeute 47.4 g, 
entapr. $7.8 O l 0  der Theorie. 

0.1586 g Sbst.: 31.5 ccm N (210, 756 mm). - 0.1106 g Sbst.: 0.0858 Q 

COs&CI. Ber. N 22.66, C1 19.12. 
4 c1 

Gef. 32.61, 7> 19.19. 

Chlor-trinitro-methan schmilzt bei t4 .50  und macht aus Jod- 
kalium-Liisung Jod frei. Hierin gleicht es dem Brom-tribitro-methan '1, 
von dam es sich durch die griifiere Bestfndigkeit gagenaber Alkali 
anterscheidet. 

B r o m - t r i n i t  r o - m et, h an  
wird in lhnlicher Weise wie Chlor-trinitro-methan dargestellt. Aus 55 g 
Nitroform-kalium, 200 ccm getrccknetem Atber und 46 g (=14.8 ccm) 

1) A .  i io ,  247 [ i w j .  
?-) J. Meisoaheimer,  1;. 36, 438 [1903]; J. M e i s e n h e i m e r  und M. 

Schmarz ,  B. 39, 2845 [1906]. 
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Brom'), das  man langsam zutropfen laSt, erhalt man 62.8 g Broni- 
trinitro- methan, entspr. 93 

Brom-trinjtro-methan ') siedet unter 12 mm Druck bei 55-56O (F. 
i. D., Olbad-Temp. etwa 70") und. erstarrt bei f 1 7  bis 18". 

0.1505 g Sbst.: 0.1232 &Br. 

Das zur  Darstelfung obiger Halogen- trinitro-methane verwandte 

der Theorie. 

CO6N3Br. Ber. Br 34.76. Get. Br 34.91. 

N i t  r o f o r m - k a li U m 3, 

wird folgendermaSen gewonnen: In eine Losung von 60 g, entspr. 
37.8 ccm, T e t r a n i t r o - m e t h a n  in  180 ccm gew. h l k o  h o l  laSt man 
unter Turbinieren und Eiskuhlung eine Auflosuog von 15 g K n l i u m  
in 100 ccm gew. Alkohol langsam eintropfen, worauf sofort die h b -  
Bcheidung von Nitroform-kalium beginnt. Nach beendeter Zugabe des  
Kaliumathylats und nach einstundigem Stehen des Reaktionsgemisches 
in  Eiswasser wird das ausgeschiedene Nitroform-kalium abgesaugt und 
mit Alkohol, dann mit Ather gewaschen. Nach etwa zweistundigem 
Trocknen bei gewahnlicher Temperatur im Vakuum uber Schwefel- 
same wird das Nitroform-kalium zerdriickt und gesiebt. 

Die Ausbeute an Kaliumverbindung betragt 55.5 g, entspr. 96 '/o 
der  Theorie. 

B e r l i n ,  I. Chem. Univ;Labor. 

176. Wilhelm Schneider und Heinrich F. W. Meyer : 
6ber Pyranhydrone, eine neue Glruppe von farbigen, chin- 

hydron-artigen Additionsverbindungen. 
[Mitteilung aus der I. Chemischen Anstalt der UniverEit5t Jena.] 

(Eingegangen am 26 .  April 1921.) 
In  neuerer Zeit sind wiederholt Acetoderivate verschiedener Alka- 

loide durch Anwendung von ssul fo-ess igsaurea-hal t igem Essig-  
s i i u r e - a n h y d r i d  dargestellt worden '). I n  allen FUlsn tritt dabei 
der Acetylrest in  einen aromatischen Kern des Alkaloid-Molekiils sub- 
stituierend ein und zwar stets in  p-Stellung zu einem vorhandenen 
Phenolather-Sauerstoff. Es war daher von Interesse, das Verhalten 

I) Ein Uberschul3 von Brom ist sor@iltig zu vermeiclen. 
2, Reines Brom-trinitro-methan darf, mit Wasser geschiittelt, letzterem 

3, A. H a n t z s c h  utid A. R i n k e n b e r g e r ,  B. 36, 631 118991. 
') Vergl. dam W. S c h n e i d e r  und K. SchrGter, Aeeto-papaverin und 

keine Gelbfkbung erteilen. 

Coralyo, B. 53, 1459 [1920]. 




