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kame no& eine Anlagerungsverbindung durch Betatigung von Neben- 
valenzen in Frage, wofiir in gewissem Sinne der leichte Zerfall der Verbindung 
spricht. 

Genaueres iiber Konstitution tind I'igenschaften des Kiirpcrs bleibt 
spaterer Veroffentlichung oorbehnlten. 

76. Er ich  S c h m i d t ,  Gustav Rutz und Max Trenel: 
Methode zur Darstellung partiell acylierter Chlor-nitro-trimethylen- 

glykole. 
: .*us d. Cltem. Laborat. d. Bayer. Akadeniie d. Wissenschafteii in Miinchen..' 

(Eingegangen a m  z.  Fe1)rnar 1928.) 

I. 
Im Volgenden beschreiben wir eine neuartige Methode zur D a r s t e llti n g 

p a r t i e l l  acy l i e r t e r  Glykole. Das Verfahren beruht auf der bekannten 
Kondensa t ion  v o n  Aldehyden niit solchen Ni t rove rb indungen ,  die 
mindestens ein Wasserstoff-Atom an dem die Nitro-Gruppe tragenden Kohlen- 
stoff-Atom besitzen. Wahlt man als Ausgangsmaterial acy l i e r t e s  rJ-Chlor- 
(3 -n i t ro  - a t  h a  n o  1, so gelingt die Kondensation mit P o  r ni a ld  e h y d zuin 
pa r t i e l l  acy l i e r t en  r J -Chlor -P-n i t ro- t r in ie thylenglykol  nach der 
Crleichung : 
CH (Cl) (NO,). CH,. 0 .  Acyl $- CH,O = CH,(OH) . C (Cl) (NO,) . CH, .O.  k ~ l .  

Wir haben auf diese Weise das Xonoacetyl-, Monopropionyl-, Mono- 
butyryl- und Monovaleryl-chlor-nitro-trimethylenglykol gewonnen. 

Die Versuche, die Methode auch auf die Homologen des  Chlor -n i t ro-  
a t h a n o l s  zu iibertragen, stieSen auf Schwierigkeiten, auf die in der nachsten 
Veroffentlichung naher eingegangen wird. Auch die Kondensation des. 
Acetyl-chlor-nitro-athanols mit hohe ren  Aldehyden ergab bereits beitir 
Acetaldehyd nur unbefriedigende Ergebnisse. 

Aus den dargestellten Mono-estern erhalt man durch weitere Acylierung 
gemischte  Es t e r .  So wurd.en durch Behandlung von Monoacetyl-chlor- 
nitro-trimethylenglykol niit den entsprechenden Siiurechloriden dargestellt I 
Acetyl-propionyl-, Acetyl-butyryl-, Acetyl-valeryl-chlor-nitro-trimethylen- 

Die Mono-ester, wesentlich dickfliissiger als die Diacq-lverbindtingen, 
sind hoch siedende, farblose und in reinem Zustand fast geruchlose Pliissig- 
keiten, mit Ausnahnie der Mono- und Diacetylverbindung , die nach einiger 
Zeit zu einer weiaen, strahligen Krystallmasse erstarren. Bei langerem Auf- 
bewahren fallen die Verbindungen einer langsanien Zersetzung und damit 
wohl auch einer teilweisen Vmesterung anheim. 

Mit Riicksicht auf die benierkenswerte Uniwandlung der C (Cl) (NO,)- 
Gruppierung in die Carbonyl-Gruppe I) sollten die partiell und gernischt 
acylierten Chlor-nitro-trimethylenglykole geeignete Ausgangsmaterialien fur 
die Darstellung von Acylderivaten des Diosy-acetons sein. 

glpkol. 
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11. 
Es ist bekannt, daW die Nitroverbindungen nur dann leicht zur Kon- 

,densation mit Aldehyden befahigt sind, wenn ihre Nitrogruppe in der aci- 
Form vorliegt, d. h. alkalische Reaktion ist Bedingung. Indessen ist fur die 
Durchfuhrung der unter I. geschilderten Reaktion von entscheidender Be- 
deutung die W a h l  des  Alkalis. Seine .Basizitat mu13 geniigen, die Nitro- 
gruppe umzulagern, darf aber die Ester, weder Ausgangsmaterial noch End- 
produkt, nicht durch Verseifung schadigen. 

Die Versuche wurden zunachst am Acetyl-chlor-nitro-athanol mit Form- 
aldehyd durchgefuhrt zwecks Darstellung von Monoacetyl-chlor-nitro-tri- 
methylenglykol. Von den verschiedenen, angewandten Kondensationsmitteln 
erwies sich N a t r i u m a c e t a t  am brauchbarsten. Dieses besitzt fur die 
Kondensation des Acetyl-chlor-nitro-athanols mit Formaldehyd nicht nur 
den erforderlichen Alkalitatsgrad, sondern beschrankt auch die Verseifung 
des Esters in Form von Ausgangsmaterial und Endprodukt auf ein Mindest- 
ma13. Auch aus theoretischen Vberlegungen ist Natriumacetat das gegebene 
Kondensationsmittel : 

Uin eine Verschiebung des Gleichgewichtes in dein System : 
Ester + Wasser + Alkohol + Saure 

zu vermeiden, sind die Komponenten der rechten Seite moglichst zu erhalten. 
Es kann also in Anbetracht der frei werdenden Saure nur ein basisch reagieren- 
des Salz als Kondensationsmittel zur Verwendung kommen, dessen Saure 
gleich stark oder starker ist als die bei der Ester-Verseifung frei werdende 
Satire. 

Nachdem die Reaktionsbedingungen fur die Synthese des Monoacetyl- 
thlor-nitro-trimethylenglykols eingehend untersucht waren, stand zu er- 
warten, daB die Dar s t e l lung  des  Monopropionyl- ,  - b u t y r y l -  u n d  
-va le  r yl-  c hlo r - ni  t r o - t r i m e t h y 1 en  g 1 y ko  1 s keine Schwierigkeiten mehr 
bereiten wiirde. Zwar ergaben sich mit Natriumacetat als Kondensations- 
mittel in guter Ausbeute einheitlich siedende Reaktionsprodukte, aber so- 
wohl die Molekularrefraktionen als auch die Elementaranalysen lieferten 
stets zu niedrige, aul3erhalb der Fehlergrenze liegende Werte, und zwar ver- 
groBerte sich der Fehler zwischen den beobachteten und berechneten 
Refraktionswerten von der Propionyl- iiber die Butyryl- zur Valerylverbindung. 
3 s  lag nahe, eine Wechselwirkung zwischen dem Kondensationsmittel Natriuni- 
acetat und den Estern anzunehmen derart, da13 die Propionsaure-, Butter- 
saure- und T'aleriansaure-Ester durch Monoacetyl-chlor-nitro-trimethylen- 
glykol verunreinigt werden, dessen Bildung durch das angewandte Konden- 
sationsmittel Natriurnacetat veranlaWt wird. Diese Vermutung bestatigte 
sich; denn als anStelle von Natriumacetat die den  E s t e r n  en t sp rechenden  
Sa lze  a l s  Kondensa t ionsmi t t e l  verwandt wurden, ergaben die nunmehr 
erhaltenen Verbindungen richtige Kefraktionswerte und Elementaranalysenz). 

Auffallenderweise handelt es sich hier offenbar um einen Aus t  ausch  
organischer  Saure re s t e  zwischen e inem Salz  u n d  e inem E s t e r ,  ein 
\-organg, der an die unter dem Nanien , ,Umesterung" bekannte Erscheinung 

2, Weil die sanitlichen dargestellten Monoacylverbindungen des Chlor-nitro- 
trimethyleriglykols fast die gleichen Siedepunkte besitzeti, ist es unmoglich, beigetnengte 
~fonoacet)-lverbindung diirch Fraktiotiieriing ZII entfernen. 
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erinnert 3). Zur Reindarstellung der Mono-ester des Chlor-nitro-triinethylen- 
glykols miissen also als Kondensationsmittel den Estern entsprechende Salze 
angewandt werden, da soiist teilweiser Xustausch des Acylrestes erfolgen kann. 

111. 
Fur die p r a k t i s c h e  Durchf i ihrung dieser  Kondensa t ion  ist nach 

den Versuchs-Ergebnissen Folgendes zu beachten : 
Die zur Reaktion benutzte l>ormalin-Losung mu0 in grol3em Gberschufi 

angewandt werden, da sich namentlich in gealterten Liisungen nur ein Bruch- 
teil des vorhandenen Pornialdehyds als reaktionsfahig erweist. Der Aldehyd 
reagiert wohl nur dann, wenn er noch in monomolekularer oder doch niedrig- 
polymerisierter Form vorliegt. Gin 6 -8-facher i:'berschull hat sich indessen 
bei allen Versuchen als ausreichend erwiesen. 

Die E s t e r ,  die bei der unmittelbaren Einwirkung der alkalisch-wiifirigen 
Salzliisungen stiirende Nebenreaktionen eingehen, konnen durch ,4nwendung, 
in atherischer Losung in erheblichein MaRe davor geschutzt werden. 

Die fur die Ester der hiiheren Fettsauren als Kondensationsmittel er-- 
forderlichen S alze sind in konz. 1,ijsung anzuwenden, andernfalls werden 
keine reinen Mono-ester erhalten. 

Beschreibung der Versuche. 
I. E; s t e r d e s p - C hlo r - p - ni  t r o - ii t h a 11 01 s 

Ihre Darstellung erfolgte nach der Vorschrift von R. Wilkendorf  und 
31. Tr&ne14), die bereits die Acetylverbindung darstellten, nur wurden wesent- 
lich bessere Ausbeuten als dort angegeben erreicht. Bei den hoheren Saure- 
chloriden verwendet man weniger Losungsinittel und erwarmt langer, bei 
den niedrigeren maRigt man die anfangs lebhafte Reaktion durch Kiihlen. 
Es geniigt daher, nur die Darstellung der Acetylverbindung eingehender zit 
heschreiben. 

In  den auBeren Eigenschaften sind diese Ester einander sehr ahnlich ; 
es sind farblose, in Wasser fast unlosliche Fliissigkeiten von stechendem 
Geruch, der init wachsender Kohlenstoff-Kette des Satirerestes schwacher 
wird. 

Ace tyl-  c h l  o r - n i  t r o - at h a  no1 , CH, . CO . O . CH, . CH (Cl) . NO,. 
Unter Verwendung eines Kolbens niit eingeschliffenein Kiihlrohr werden 

18.9 g Ch lo r -n i t ro -a thano l  in einer Losung von 75 ccm getrocknetem 
Chloroform init 13 g Acety lch lor id  versetzt. Wenn die Reaktion in der 
Kalte nachlaBt, wird die Chlorwasserstoff-Entwicklung durch 3 -4-stdg. Er- 
warmen beendet. Hierauf wird das Reaktionsgemisch im Scheidetrichter init 
gesattigter Kochsalz-Losung ausgewaschen, wobei man vorteilhaft so vie1 
.qther zusetzt, daB die Kochsalz-Losung sich gut entmischt und nach unteri 
sinkt. Die vereinigten Waschwasser werden noch 2-ma1 ausgeathert und jeder 
*Xther-Auszug wieder gewaschen. Nach dem Trocknen der kher-Ausziige 
init Natriumsulfat und Abdestillieren des Losungsmittels hinterbleibt der 
Ester, der fast ohne Vorlauf und Riickstand init nahezu kanstantem Siede-- 

3 ,  vcrgl €3. Fischer ,  13. 53, 1634 [1920]. *) B 56, 617 119231. 
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punkt destilliert. Bei nochnialiger Destillation geht die analysenreine Ver- 
bindung unter 9 nini Druck bei 89 -90O iiber (F. i. D., Olbad-Temp. 120 -1250). 
Alushente 22.4 g = S9qX d. Th. 

, ,2u -- ~~ 1.4,4~9; d i l l =  1 . j j S O ;  XI,, her. . i ~ . 7 3 j ) ,  gef. 3 2 . 7 0 .  

I'r o p i o 11 y1- clilor - n i  t r o - 5 t h ail o 1, CH, . CH, . CO . 0 . CH, . CH (Cl) .NO,, 
Aiis 17 g Chlor-nitro-athano1 in 40 ccm Chloroform und 14 g Propionylchlorid 

d. '1'11.; Sdp.8 9j-96" (5'. i. D., ~llm(l-'l'enip, 1250 erhilt inaii 1 2  g Ausbeute = 87 
ljis 130"). 

),,%I - -1,4418; t l ? " - ~ . ~ g . t r ;  31,) ber. 37.35, fief. :<7.iS, 

t c -Uu ty ry l - ch lo r -n i t ro - ; i t hano l ,  C€I3.[CH,],.CO.O.CH(C1).NO,. 
Aus 18.9 g Chlor-nitro-athanol in 30 cciii Chloroform und 17.5 g 1z-But)-rq-lchlorii1it~r~-lclllor~~I 

erhiilt iiinii z6g Ausbeute = 91 96 d. Th. ;  Sdp., 1o7O (F. i.D., Olbad-Temp. 130-135"). 
,1,20 I, ._ ~ 1.4.+18: d:"= 1.2379; M, her. 41.97, gef. .+1.9g. 

I so Y aler  y l -  c hlor -n i  t r  0 -  5 t h  a n o l ,  (CH,),CH . CH, . CO . 0 . CII, . C H  (C'I) . KO2. 
.%us 18.9 g Chlor-nitro-athanol in 30 ccin Chloroform uiid 20 g Isoralerplchlorid ; 

.%ilsheiitc 16.7 6 = Sj% d. Th.; Sdp.,, 111-1130 (F. i. 1>.. Olbad-Temp. 1-10"). 

I I ; ~  =1.441.!: diO=1.18g1; nf,, ber. 46.58, gef. q 6 . i ~ .  

L. Mo no - es  t er  des  (3 - C hlo r - 5 - ni t r o - t ri met h y1 e ngl y k o 1 s. 
Zwecks Kondensation der C hlo r - ni  t r o - a t  hano  1 - es t e 1- init 1' o r in - 

a 1 de  h y d  zu den Mono-estern des Chlor-nitro-trimethylenglykols geniaI3 der 
Gleichung auf S. 472 werden gesattigte Losungen von Natriumsalzen, die den 
als tlusgangsrnaterial gewahlten Estern jeweils entsprechen, in nicht zu alter 
yj-proz. Formalin-Losung hergestellt. Die Menge des angemandten Forni- 
aldehyds inuf.3 das 6 -8-fache der theoretisch erforderlichen betragen. Mit 
diesen salz-haltigen Forinalin-I,osungen werden die in Ather geltisten Ester 
kiirzere oder langere Zeit geschiittelt. Die zur Durchfiihrung der Kondensation 
erforderliche Verlangerung des Schiittelns hei wachsender GrijBe der -4cylreste 
ist vermutlich auf die Zunahme ihrer Schwerloslichkeit in Wasser zuriick- 
zu f iihren. 

Wahrend der Mono-acetylester nach einigeni Stehen zu einer weiBen, 
strahligen Krystalltnasse erstarrt, sind die hoheren Mono-ester dickfliissige, 
farblose und in reinem Zustand fast geruchlose Fliissigkeiten mit hohen, 
untereinander fast gleichen Siedepunkten. 

Da die nachstehend angefiihrten Ester in fast gleicher Weise sich gewinnen 
lassen, geniigt es, die Darstellung des Monoacetyl-chlor-nitro-trimethylen- 
glykols eingehender zu beschreiben. 

hl  o n o ace t y 1 - c h l  o r - n i t r o - t r i 1x1 e t h y 1 e ng  1 y k o 1, 
CH, . CO . 0. CH, . C (Cl) (NO,) . CH, . OH. 

In  .+b cciii 35-proz. Fornialin-Losung, auf 60 ccni verdiinnt, werden 
60 g krystallwasser-haltiges Natriumacetat gelost. Diese salz-haltige Formalin- 
Losung wird rnit 10 g in j o  ccm Ather gelostem Acetyl-P-chlor-P-ni t ro-  

6, Zur Berechnung yon M, wurtle fur die NO,-Gruppe der Wert 6.638 eingesetzt. 
(F. Eisenlohr ,  Ztschr. physikal. Chem. 79, 144 [1912]; K. T. S u w e r s  und B. O t t e n s .  
B. 57, 457 r19241). 
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a t h a n o l  Stde. auf der Maschine geschuttelt. Hierauf wird die atherische 
Schicht abgehoben und 2-ma1 mit Wasser gewaschen, urn die Verseifungs- 
produkte vollstandig z u  entfernen. Die abgelassene waJ3rige Schicht, mit den 
Waschwassern vereinigt, wird noch 2-ma1 ausgeathert ; diese Ather-Ausziige 
werden wiederum 2-ma1 niit Wasser gewaschen. 

Nach dem Trocknen der vereinigten Ather-Xusziige iiber Natriumsulfat 
und Abdestillieren des Athers hinterbleibt ein gelbliches 01, das in1 Hoch- 
vakuuin destilliert wird. Wahrend der ersten Destillation entweicht Porni- 
aldehyd, der hierbei Schaunien und Druckschwankungen verursacht. Nach 
z-maliger, sicher aber nach 3-maliger Destillation ist die Verbindung analysen- 
rein. Xusbeute 8.4 g = 71 %, d. Th. Folgende Sdpp. wurden beobachtet : 
Sdp.,.,, 107-108, (3'. i. D., Olbad-Temp. 130,); Sdp.,., 122-123O (F. i. D., 
Olbad-Temp. 158,) ; Sdp.,, 146-qfo (F. i. D., Olbad-Temp. 1750). Nach 
einiger Zeit erstarrt die T'erbindung zu einer wei!Jen, strahligeii Krystallmasse. 

n,zl! -~ - 1.4650; &io = I..to6b; M,, h r .  ,<8.87, gef. 38.81. 

18.68 rng Sbst.: 20.87 nig CO,, 10.89 mg H,O. 
C,H,O,NCl. 

Aus der Mono-acetylverbindung gelangt man mittels -%cetylchlorids, ent- 

Ber. C 30.39, H 3.89. Ccf. C 30.48, H 4.08 

sprechend der Darstellung des Acetyl-chlor-nitro-athanols, zum 
D i ace  t 4'1- p - c hlo r - -n i  t r o - t r ime t h y  lengl  y ko  1. 

Aus 9.9 g Monoacetyl-chlor-nitro-triinethylenglykol, in I j ccni Chloroform 
gelost, und 4.5 g Acetylchlorid erhalt man 10.8 g = 903(, d. Th. Diacetyl- 
verbindung. Sdp.,, 139-14oO (F. i. D., Olbad-Temp. 1650). 

n;"= 1.4513; dio-1.3400; M, bcr. .+8.2.1, gef. 48.16. 

Dieses iiber die Mono-acetylverbindung gewonnene Di-acetylderivat ist 
identisch init den1 aus Chlor-nitro-trimethylenglykol und z Mol. 
Acety lch lor id  dargestellten Produkt. Aus I 5.5 g Chlor-nitro-trimethylen- 
glykol, 40 ccrn Chloroform und 17.3 g Acetylchlorid erhalt inan 21 g = 880/, 
d. Th. Diacetyl-chlor-nitro-trimethylenglykol. Sdp.,, 140 -141~ (F. i. D., 01- 
had-Temp. 165,). 

1220 , _. - 1.4512; die= 1.3400; M, ber. 48.24, gef. 48.15. 

Nach einiger Zeit beginnt die Diacetylverbindung zu krystallisieren. 

&I o n o  p r o p  i o n y 1 - c 11 1 or  - n i t r o  - t r i ni e t h y l  e n g 1 y k o 1, 
CH,. CH,. CO . 0 . CH,. C (Cl) (NO,). CH,. OH. 

10 g Propionyl -ch lor -n i t ro-Hthanol  in 50 ccrn Ather werdeu mit einer Losung 
von 30  g Natriumpropionat iii 3.5 ccm 35-proz. Formalin-I,%ung 2 Stdn. geschiittelt. 
Ausbeute 8.0 g = 69% d. Th., Sdp.,., 118-119~ (F. i. D., Olbad-Temp. 1400). 

?L? = 1.4613; d i " =  1.3436; M, ber. 43.49, gef. 43.23.  

r7.9.j m ~ :  Sbst.: zz.3S5 mg CO,, 7.51 nig H,O. 
C,H,,O,NCl. Rer. C 34.05, H 4.77. Gef. C 34.02, H 4.68. 

35 on o - ?z - b u t y r y 1 - c h 1 o r  - n i t r o - t r i m  e t h y 1 e n  gl y k o 1, 
CH,. [CH,], . CO. 0. CI-I,. C (Cl) (NO,). CH,. OH. 

10 g I I  -I3 u t y r y l - c h l o r - n i t r o - a t h a n o l  in 5occm Ather u-erden niit einerlosung 
von 30  g Natrium-n-butyrat in 35 ccm 35-proz. I 'ormalin-Msung 3 Stdn. geschiittelt. 
:\nsbente S.0 g = 687; d. Th., Sdp.,.? 117-118O (P. i. I)., Olbacl-Temp. 1500). 

n;o=1.4611; di'J-1.?921; M, her. 48.1r ,  gef. .+7.92. 
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Monoisovaleryl-chlor-nitro-trimethylenglykol, 
(CH,),CH. CH,. CO. O.CH, .C (Cl) (NO,). CH,. OH. 

10 g I s o v  aleryl-chlor-nitro-athanol werden in 50 ccm dther rnit einer Lo- 
sling V O ~  30 g Niztriumisoralerat in 35 ccm 35-proz. Formalin-1,osung 3 Stdn. ge- 
schiittelt. Ausbeute 8.3 g = 72% d. Th., Sdp.,.,, 117-118, (F. i. D., Olbad-Temp. 
140-I 450). 

, t 2 1  , - - 1.4600; d i O =  1.2448; M, her. 52.63, gef. 52.62. 

3.  Gemischte  E s t e r  des  P-Chlor-(3-nitro-trimethylenglykols. 
Die nochmalige Veresterung der Mono-ester des Chlor-nitro-trimethylen- 

glykols mit anderen Sauren fiihrt zu gemischten Diacylverbindungen. Diese 
werden aus der Mono-acetylverbindung nach Umsatz mit Saurechlorid in 
getrocknetem Chloroform in guter Ausbeute erhalten. Wegen der Gefahr 
einer Umesterung ist ein unnotig langes Erwarmen des Reaktionsgemisches 
zu vermeiden. Die gemischten Ester sind diinnflussiger als die Mono-ester, 
im ubrigen ihnen aber ziemlich ahnlich. Die Diacylverbindungen werden in 
gleicher Weise, wie fur das Acetyl-chlor-nitro-athanol angegeben, isoliert. 

Ace t y 1- p rop  i o n y 1 - c hlo r - n i t r o - t r i m  e t h y 1 en  g 1 y ko  1, 
CH, . CO . 0 . CH, . C (a) (NO,) . CH,. 0. CO . C,H,. 

9. I g Mono ace  t yl-  ch l  o r -n i t ro  - t r i m e t h y 1 e ng 1 y k o 1 werden in 30 ccm 
getrocknetem Chloroform mit 5.1 g Propionylchlor id  behandelt. Der 
gemischte Ester destilliert im Vakuum fast ohne Vorlauf und Ruckstand als 
farblose Fliissigkeit. Ausbeute 10.2 g = 88 % d. Th. Nochmals destilliert, 
siedet die analysenreine Verbindung unter einem Druck von 0.12 mm bei 
g8---990 (F. i. D., Olbad-Temp. 120~). 

,?O i) -1,4492; - dSO=1.2898; M, ber. 52.86, gef. 52.75. 

4 c e t y 1 - 1~ -!I u t y r y 1 - c h 1 or - n i  t r o - t r i m  e t h y  1 e n  g l  y k o 1, 
CH,. CO. 0. CH,. C (Cl) (NO,). CH,. 0. CO. C,H,. 

I 2 g Ace t y 1 - c h l  o r - n i t r o - t r i m  e t h y le n g 1 y k o 1 mit 7.5 g TZ - B u t y r y 1 c h lo  r i d 
Aus- in j o  ccm Chloroform werden ca. 4 Stdn. hei Wasserbad-Temperatur behandelt. 

beute 14.4 g = 89% d. Th., Sdp.,.,, 106-107, (F. i. D., olbad-Temp. 140~). 
nf," =  go; diO = 1.2499; M, ber. 57.47, gef. 57.42 

22.59 nig Sbst.: 33.52 mg CO,, 10.865 mg H,O. 
C,H,,O,NCl. Ber. C 40.38, H 5 . 2 7 .  Gef. C 40.48, H 5.38, 

-4 c e t y 1 - i s  o 'i a1 e r y 1 - c h 1 or  - n i  t r o - t r i m e t  h y 1 e n g  1 y k o 1, 
CH, .CO. 0 .CH,. C (Cl) (NO),. CH,. 0. CO .CH,. CH (CH,),. 

9.9 g Acetyl-chlor-nitro-trimethylenglykol, in 20 ccm Chloroform gelost, 
werden mit 6.6 g I sova lery lch lor id  ca. 4 Stdn. auf dem Wasserbade gekocht. Ans- 
beute 12 g = 86% d. Th., Sdp.,.,, 11;-118O (F. i. D., Olbad-Temp. 140-1450). 

nb* = 1.4476; d:" = 1.212g;  M, ber. 62.09, gef. 62.11. 

20.54 nig Sbst.: 32.16 mg CO,, 10.40 mg H,O. 
C,,H,,O,NCl. Ber. C 42.63. H 5.73. Gef. C 42.73, H 5.6;. 
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