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Mitteilung aus dem Chemischen Laboratorium der Universitit Leipzig

Die hoheren Homologen der Azophenol-,
Azoxyphenol- und Azomethinphenolither

Von C. Weygand und R. Gabler?)
(Eingegangen am 24. April 1940)

Zur Untersuchung ihrer krystallin-fliissigen Formen haben
wir zahlreiche hohere Homologe des p-Azoxy- und des p-Azo-
anisols, des Anisal-anisidins und anderer, #ahnlich gebauter Sub-
stanzen aufgebaut, wobei priparative Erfahrungen gesammelt
wurden, die auch anderweit niitzlich sein konnen. Wir beschreiben
daher, nachdem schon an anderer Stelle?) mehrfach fiber die Fr-
gebnisse der morphologischen Untersuchungen berichtet worden
ist, hier die Darstellung dieser Substanzen und die der noch
unbekannten Zwischenprodukte.

1. p-Nitrophenol-alkylather

Die von L. Spiegel und 8. Sabbath® angegebene Me-
thode, die Nitrophenolather durch Erhitzen der Alkylbromide
mit Nitrophenolkalium im Autoklaven darzustellen, befriedigte
nicht. Besser gelang die Priparation im KinschluBrohr aus
Durobaxglas:

Z. B. wurden 17,7g staubtrocknes p-Nitrophenolkalium
mit 20 g n-Butylbromid und 10cem abs. Alkohol 3 Stunden
lang auf 170—190° erhitzt, nach dem Abkiihlen die alkoholi-
sche Losung vom ausgeschiedenen Kaliumbromid abfiltriert
und wie iiblich aufgearbeitet, wobei Ausbeuten von 92°/, d. Th.
an n-Butoxy-nitrobenzol erhalten werden konnten.

1 R. Gabler, D 15, Leipzig 1989.

% J. prakt. Chem. (2] 151, 215 (1933); Ber. dtsch. chem. Ges. 71,
2399 (1938); Naturwiss. 27, 28 (1939); Ztschr. physik. Chem. Abt. B 44,
69 (1939 %) Ber. dtsch. chem. Ges. 34, 1937 (1901).
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Die hoheren Homologen, etwa vom n-Octylather ab, lassen
sich jedoch so nicht mehr darstellen, da zu hohe Temperaturen
nitig sind und die Rohre den entstebenden Druck nicht mehr
aushalten. Man ist dann darauf angewiesen, an Stelle der
Bromide die Jodide zu verwenden, die leichter reagieren.

Z. B. wurden aus 17,7 g Nitrophenolkalium, 31 g n-Nonyl-
jodid und 10ccem Alkohol nach 3-stiindigem Erhitzen auf 150
bis 160° 74°/, d. Th. an p-n-Nonoxynitrobenzol gewonnen.

Um das Arbeiten im Bombenrohr zu vermeiden, wurden
andere Verfahren versucht. Man kann bei den niederen Glie-
dern die Alkyljodide langere Zeit mit einer Lisung von p-Nitro-
phenol in methylalkobolischem Kali kochen:

Z. B. wurden 14 g p-Nitrophenol und 22g n-Amyljodid
mit einer Losung von 6 g Kaliumbydroxyd in 50 ccm Methanol
40 Stunden lang zum Sieden erhitzt, danach mit Ather auf-
genommen, unverbrauchtes Nitrophenol mit Natronlauge aus-
geschiittelt und dann wie iiblich aufgearbeitet, wobei das p-n-
Pentoxynitrobenzol in einer Ausbeute von 71°/, erhalten werden
konnte, wiahrend im Bombenrohr mit Amylbromid 89°/, d. Th.
anfielen.

Zur Verbesserung der Ausbeuten und zur Verkiirzung der
Reaktionsdauer wurden dann Versuche angestelit, die Um-
setzung in hoher siedenden Mitteln durchzufiihren. Dafiir
wurden zunichst Butanol und Cyclohezanol herangezogen, mit
dem in einem #hnlichen Falle (vgl. diese Mitteilung S, 838) gute
Erfahrungen gemacht worden waren, Die Krgebnisse waren
indessen schlecht, namentlich bei Cyclohexanol, das unter
Wasserabspaltung z. T. in Cyclohexen iihergeht.

Da der eine von uns!) frither bei der Umsetzung von
Alkalienolaten und Alkylhalogeniden mit Aceton ausgezeich-
nete Erfabrungen gemacht hatte, wurden schlieBlich Ketone
verwendet, bei denen derartige Storungen nicht zu erwarten
waren.

Sehr glatt und in einer Ausbeute von 90 %/, d. Th. lieB
sich das p-n-Butoxynitrobenzol aus Nitrophenolkalium und
Butylbromid in Methylathylketon gewinnen. Fiir hohere Glieder
der Reihe eignet sich noch besser das Cyclopentanon:

1) Ber. dtsch. chem. Ges, 61, 687 (1928).
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Z. B. wurden 20 g p-Nitrophenolkalium mit 25 g n-Heptyl-
bromid (statt 21gd. Th.) und 60 g Cyclopentanon unter kriftigem
Rithren am RickfluBkiithler zum Sieden erhitzt. Bereits nach
30 Minuten war ein dicker Brei von Kaliumbromid abgeschieden;
nach 2 Stunden waren keine Kaliumphenolat-Partikeln mehr
zu bemerken. Nach weiteren 30 Minuten wurde der Kalium-
bromidbrei korniger, da offenbar keine neuen Anteile mehr
entstanden. Nach dem Abkithlen wurde mit Ather aufgenommen,
mit Natronlauge ausgeschiittelt und weiter wie oben aufgear-
beitet. Dabel wurde das n-Heptoxynitrobenzol in einer Aus-
beute von 89°, d. Th. erhalten, die Hauptmenge des an-
gewandten Cyclopentanons wurde zuriickgewonnen,

Das zuletzt geschilderte Verfahren verdient also vor allen
anderen den Vorzug, es laBt sich durch Verwendung von Cyclo-
hexapon und Austausch der Bromide gegen die Jodide weiter

modifizieren und eignet sich besonders zur Darstellung groBerer
Mengen.

Tabelle 1
p-Nitrophenyl- inA}’l/ibng%h, Schmp. Sdp.

1. n-butylither. . . . 92 329 160—~163° 7T mm
2. n-amylédther . . . . 89 — 162—163 5
3. n-hexylidther. . . . 83 26 172—174 5
4. n-heptylither . . . 89 — 184—185 5
5. n-octyldther . . . . 6 24 196—197 5
6. n-nonylither . . . 4 20 206—207 7
7. n-deeylédther., . . . 56 41
8. n-undecylither. . . 49 30
9. n-dodecyldther. . . 55 53

Einwaage N, N, N,

Substanz mg 5 cem (korr) | ber. (%, | gef. ¢/

1. G, H,,0,N . 3,598 0,223 7,2 7,0
2. C,H;0,N . 3,071 0,180 8,7 6,7
3. CpH,,O,N . 3,964 0,219 6,3 6,3
4. C,,H,,O,N . 4,863 0,258 5,9 6,0
5. Ci,H,;ON . 4,365 0,212 5,6 5,5
6. CisHy 305N . 4,808 0,224 5,3 5,4
7. CeHy 0N . 4,083 0,176 5,0 5,0
8. C,H,,O,N . 4,120 0,180 4,8 4,9
9. CgH,05N . 5,410 0,213 4,6 48

Die obige Tab. 1 gibt die Siede- und Schmelzpunkte
der noch unbekannten Alkoxynitrobenzole; die drei hiochsten
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Glieder der Reihe fielen direkt krystallin an und brauchten
nicht destilliert zu werden.

2. p-Azoxyphenol-di-n-alkylather

Zur Reduktion der Nitrophenolather wurde die von K.Elbs?)
fir die Darstellung von p - Nitroanisol angegebene Methode
etwas abgeindert:

Die Anodentliissigkeit befindet sich in einem Becherglas
hoher Form, als Anode dient ein Bleiblech. Die Kathoden-
fliissigkeit, mit Natriumacetat gesattigter 96°/,-iger Athylalkohol,
kommt in eine Tonzelle. Als Kathode dient entweder ebenfalls
Bleiblech oder auch Nickeldrahtuetz. Man lost 1/, Mol des
betreffenden Nitrodthers in je 800 cem Kathodenfliissigkeit und
elektrolysiert unter sehr gutem Rithren mit anfangs geringer
Stromstiarke. Die Stromstirke soll auch spiter nicht tiber
2 Amp. auf 10 gem gesteigert werden. Die Temperatur labt
sich mit Hilfe eines Eintauchkiihlers, wozu man den Spitzkiihler
eines Beckmannschen Siedeapparats verwenden kann, oder
durch Einstellen der ganzen Zelle in kaltes Wasser regulieren.
Die Dauer der Elektrolyse wird nicht iiber 20 Amp.st. je */, Mol
Nitroather ausgedehnt, um das Auftreten niederer Reduktions-
produkte zu vermeiden,

‘Wesentlich sind gute Tondiaphragmen, da es sonst zum
Ubertreten des Anolythen in die Tonzelle kommt. Auch das
Umgekehrte wurde beobachtet. In solchen Fillen ist Miihe
und Material meist verloren.

Nach Beendigung der Elektrolyse saugt man die ausgeschie-
denen Azoxyphenolither ab und konzentriert die Mutterlaugen.
Zur Reinigung krystallisiert man aus Athanol um, nétigenfalls
unter Benzolzusatz bei den hoheren Gliedern, die Ausbeuten
betragen 50—80°/, d. Th.

Dabei erscheinen die Ather, mit Ausnahme des Butylithers,
samtlich in Gestalt von gelben Blittchen. Auch den Batyl-
sther kann man in Blattchen erhalten, wenn man aus Aceton
umkrystallisiert, doch geht meist schon unter der Mutterlauge
die Umwandlung in die stabile, Nidelchen bildende Form vor
sich. Uber solche und andere Polymorphieerscheinungen wird
bei anderer Gelegenheit berichtet werden.

1y Z. Elektrochem. angew. physik. Chem. 7, 147 (1900).
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In der folgenden Tab. 2 sind die angewandten Mengen,
die Ausbeuten sowie die Schmelzpunkte und die krystallin-
fliissigen Fixpunkte zusammengestellt. Dabei bedeutet Kip.
den Klarpunkt einer Pl- oder Bz-Form, Uwp. einen Umwand-
lungspunkt Bz/Pl. Man vergleiche auch die Arbeit: Uber die
thermische Persistenz von krystallin - fliissigen Phasen von
C. Weygand und R. Gabler?).

Tabelle 2

Angew. Menge | Ausbeute Klpp. u. Uwpp.
p-Azoxyphenol- Nitrophenol- in %, |Sehmp.|———
alkyldither in g| d. Th. Pl Bz
1. di-n-butylither 9,8 8,8g=45| 107° | 184 °
2. di-n-amylither 10,5 6,6 =171 82 | 119
3. di-n-hexylither 11,2 8,6 =86 81 127 72 °
4. di-n-heptylither 11,8 82 =T1| 174 | 1225 | 92
5. di-n-octylither 12,6 6,3 =55 76 | 124,5 | 106
6. di-n-nonyléither 13,3 9,0 =1b 77121 113
1. di-n-decylither 13,9 11,3 =838 178 | 123 | 1195
8. di-n-undecylither 14,7 124 =84 78 120,5
9. di-n-dodecylither 15,4 11,1 =12 82 122
Einwaage N, N, N,
Substanz mg 5 cem (korr.) | ber. (%) | gef. (%)
1. CpH, 0N, . . . 5,148 0,373 8,2 8,4
2. C,,H,oO,N, . . . 3,720 0,258 76 1,1
3. CpHy 00N, . - . 4,181 0,259 7,0 7,0
4. CpHpO,N, . . . 3,554 0,214 6,6 6,8
5. CpeHisON, . .« . 4,435 0,244 6,2 6,3
6. CooHgO,N; - . . 3,859 0,199 5,8 8,0
7. CyuHi OGN, . . . 4,074 0,201 5,5 5,7
8. C,,H,,0,N,. . . 4,463 0,207 5,2 5,8
9. CoH,O,N,. . . | 4,193 0,185 4,9 5,1

3, p-Azophenol-di-n-alkylather

Die Azophenolather lassen sich héchstens bis zum di-n-Butyl-
derivat elektrolytisch gewinnen. Da man stets Azoxy- und
Azoither nebeneinander bekommt, muB man in diesem Falle
iiber die Chlorhydrate der Azoverbindungen trennen, was wegen
deren zu geringer Lislichkeit bei den hoheren Gliedern nicht
mehr moglich ist.

1) Ber. dtsch. chem. Ges. 71, 2399 (1938).
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Sie wurden daher aus Azophenol und den Alkyljodiden
durch Erhitzen mit methylalkoholischem Kali gewonnen. Zwar
sind die Ausheuten bei diesem Verfahren nicht gut, sie wurden
aber wegen seiner Kinfachheit in Kauf genommen.

Je 0,54 g Azophenol wurden mit einer Ldsung von 0,5 g
Kaliumhydroxyd in wechselnden Mengen Methanol und mit
iiberschiissigem Alkyljodid am RickfluBkithler zum Sieden er-
hitzt, wobei sich neben Kaliumjodid auch der Azoither hiufig
krystallin abschied. Nach dem Erkalten wurden die festen
Anteile abfiltriert, gewaschen und getrocknet und mit heiflem
Benzol extrahiert. Der nach dem Vertreiben des Benzols ver-
bleibende Riickstand wurde aus einem Benzol—Alkohol-Gemisch
umkrystallisiert. Simtliche Azophenolither krystallisieren in
Blattchen, die niederen Glieder sind dunkelgelb, der n-Dodecyl-
ather ist hellgelb. Mebhrfach treten polymorphe Formen auf.

In der folgenden Tab, 8 findet man die niheren Angaben,
wegen der Bezeichnung wolle man den vorangehenden Absatz
vergleichen.

Tabelle 3
Je 0,64 g Azo-
phenol angewandt (]1);:1&;— ll)&e l‘ﬁ'e Klpp. u. Uwpp.
p-Azophenol- | ————— ;1 o/  |Schmp.—
Jodid | Methanol | bitzens| Ch
g cem Stdn. | Pl Bz
1. Gthylither 0,50 10 4 56 1599 | 1500 |
2. n-butyldther 0,50 10 10 32 135 124
8. n-amyléither 0,50 10 5 45 112 106
4. n-hexylither 1,0 20 10 20 102 114
5.n-heptylither | 1,0 20 20 15 | 102 | 109 | 97°
6. n-octylédther 1,0 20 20 11 98
7.n-nonyliither | 1,0 25 15 15 108 107 99
8.n-dodecylither| 1,5 30 30 6 106 107
Einwaage N, 2 N,
Substanz mg § cem (korr) | ber. (%) gef. (°/,)
2, CyoHyOuN, . . . 3,418 0,257 8,6 8,6
3. CpH,,O,N, . . . 8,800 0,260 7,9 7,9
4. G, H,,0,N, . . . 2,631 0,173 7,3 75
5. CoeHyOpN, - . . 4,485 0,268 6,8 6,8
6. CpH,,0,N, . . . 4,655 0,254 6,4 6.3
7. CpoHgOuN, . . . 4,747 0,251 6,0 6,1
. CoeHgON; + . . 5,125 0,230 5,1 5,1

Journal f. prakt. Chemie [2] Bd.155. 22
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4. p-Alkoxybenzaldehyde

Zur Darstellung der Homologen des Anisal-anisidins, fiir
die wir die Gruppenbezeichnung Azomethinphenolither
vorschlagen mochten, wurden die hdheren Alkoxybenzaldehyde
gebraucht.

In Anlehnung an eine Vorschrift von A. Hildesheimer?)
fiir p-Athoxybenzaldehyd wurden je 6,1g (1/,, Mol) p-Oxybenz-
aldehyd und 4 g Kaliumhydroxyd in 30 ccm Methanol geldst
snd mit einem 20°/ -igen Uberschu an dem betreffenden
Alkyljodid zum Sieden erhitzt, wobei sich Kaliumjodid aus-
scheidet. Nach dem Abkiihlen wurde mit Ather aufgenommen,
mit Wasser, verd. Salzsiure, Natriumbicarbonatlésung, noch-
mals mit Wasser gewaschen, itber Natriumsulfat getrocknet
and nach dem Abdampfen des Athers i. V. fraktioniert. Da
die Reaktionsdauer bei den hoheren Gliedern in unbequemer
Weise anstieg, wurde mit Erfolg Cyclohexanol als Losungs-
mittel verwendet:

Die oben angegebenen Reagenzien wurden in je 50 ccm
{yclohexanol gelost und unter Rithren 4 Stunden lang im Ol-
bad auf 120—130° erhitzt. Die Aufarbeitung geschah sinn-
gemiall wie oben, die Ausbeuten waren praktisch die gleichen
wie mit Methanol. Die in der folgenden Tab.4 angegebenen
Zeiten gelten fir Methanol. Mit Cyclohexanol reichten 4 Stunden
auch bei den hoheren Gliedern aus,

Tabelle 4
p-Oxy Angew. Menge Reaktions-{Ausbeute
eSOy Alkyljodid dauer in %/, Sdp.
beuzaldehyd in g in Stdn. | d. Th.

1. n-butylither | 11 25 |5,7g=64148-149° 10mm
2. n-amylither 12 20 16,0 =63]145-146 5
3. n-hexylither 12,7 30 6,3 =61|154-156 6
4. n-heptylither 18,6 40 8,3 =75 |162~164 T
5. n-octylither 14,4 30 7,6 =65|162-163 4
§. n-nonylither | 15,2 45 7,7 =62|181-183 4
1. iso-propylither | 10,2 9 5,1 =62]|135-136 16
8. iso-amyldther 12,0 24 6,8 =66!136-137 &
9. iso-hexylither | 12,7 49 7,4 =72:175-176 15

) Wien. Monatsh. 22, 499 (1901).
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Tabelle 4 (Fortsetzung)

Substans Einwaageg C0, | H,0 |C ber. ! C gef. H ber.|H gef.

mg | mg mg lo ' lo fo lo
1. C,H,0, 4750 | 12,877 | 8,396 | 74,2 | 739 | 1,9 { 8,0
2. C,H,,0, 4213 | 11,594 | 3,162 | 750 | 75,1 | 83 | 84
5. CyoH,,0, | 4519 | 12,470 | 8,467 | 75,6 | 753 | 87 | 86
4. C,,H,,0, 8,508 9,809 | 2,936 | 16,4 | 76.4 9,1 | 94
5. CyuH,,0, 4,002 | 11,455 | 3,482 | 76,4 | 76,8 94 | 95
6. CgH,,0, 3,778 | 10,730 | 8,300 | T7,4 | 77,4 97 | 9
7. C,H,,0, 4,043 | 10,864 | 2603 | 73,2 | 733 78 | 72
8. C,H,,0, 4,268 | 11,745 | 3,281 © 150 | 75,1 83 | 85
9. C,H,,0, 4,776 | 13,288 | 8,706 | 15,6 | 75,9 8,1 i

5. p-Azomethinphenolather, RO.C;H,.CH:N.C,H,.OR

Die Kondensation der p-Alkoxyhenzaldehyde mit p-Pheneti-
din und dessen Homologen verlauft, wie zu erwarten, glati
beim Erwirmen dquimolekularer Mengen der Komponenten in
20—>50 cem Athanol je !/,,, Mol; vielfach setzt die Reaktion
schon in der Kalte ein. Durch Umkrystallisieren aus Athanol
erhilt man die Azomethinphenolither regelmaBig in farblosen
Bliattchen und in fast theoretischen Ausbeuten.

Die nachstehende Tab.5 gibt die Daten fiir die einzelnen
Glieder der Reihe. Uber das Auftreten von zwei Bz-Formeno
vergleiche man die Arbeit: Uber das Auftreten von mehr als
zwel polymorphen, krystallin-fliissigen Phasen bei Azomethin-
verbindungen von C. Weygand und R. Gabler?).

Tabelle 5
Klpp. u. Uwpp.
R—C,H,—CH=N—C,H,—R’ R= | R= |Schmp. |0 0 —"PP
Pl |Bz1|BzII
1. n-Propoxybenzal-phenetidin CH,0- |~OC,H, | 125° |128,5°
2. n-Butoxybenzal- » C,H,0- ’ 1055 |129,5
3. n-Pentoxybenzal- ' C,H,,0- ” 102,5 {119
4. n-Hexoxybenzal- . CH,,0- . 97,5 |122,5
5. n-Heptoxybenzal- » C,H,;0- ’ 100,65 |118
6. n-Octoxybenzal- ” C,H,,0- ’ 99 119 g4 o
7. n-Nonoxybenzal- ” C,H,,0- ” 101,5 116 104 | 7 b
8. n-Hexadecoxybenzal-phenetidin | C,,H,;0~ » 106,56 |105,5
9. n-Propoxybenzal-n-propoxyanilin | C;H,0- |~0CH,; | 133  (ber.
107)
10. n-Butoxybenzal-n-butoxyanilin CH,0- |-OCH, | 125 |121
11. n-Pentoxybenzal-n-pentoxyanilin | C;H,,0- | -OC.H,| 113 [108
12. n-Nonoxybenzal-anisidin C,H,,0~ |-OCH; | 168 i 96

1) J. prakt. Chem. [2] 151, 215 (1988).
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Tabelle 5 (Fortsetzung)

Einwaage N, N, N
Substanz mg g cem (korr.) | ber. (%) gef. (20/0)

1. CH,,0.N 8,794 0.164 5,0 4,9
2. CpoH,,O,N 3,695 0,158 41 48
8. CyH,,0,N 3,980 0,157 45 45
4. C,,H,,0,N 4,396 0,164 43 4,2
5. CpH,,0,N 3,988 0,147 42 4,2
6. C,.H,,0,N 4,970 0,175 40 4,1
7. €,,H,,0,N 4,401 0,147 3.8 3,9
8. Cy,H,,0,N 4,317 0,125 3,0 3,3
9. C,H,,0,N 5,075 0,194 47 4,4
10. C,,H,,0,N 4,611 0,178 43 44
11. C,,H,,0,N 5,165 0,175 4,0 3,9
12. CuH,,0,N 5,655 0,204 4,0 4,2

6. p-Alkoxybenzal-p-alkylaniline, RO.C;H,.CH:N.C,H,.R

In genau der gleichen Weise, wie oben hei den Azomethin-
phenolathern beschrieben, wurde der p-n-Nonoxybenzaldehyd
mit p-Toluidin, p-Athylanilin und p-n-Propylanilin kondensiert.
Ferner wurde noch das Kondensationsprodukt aus n- Octoxy-
benzaldehyd und p-Toluidin dargestellt. Man vergleiche hierzu
die Arbeit: Uber den EinfluB des Molekiilbaues auf das Vor-
kommen von krystallinen Fliissigkeiten von C. Weygand und
R. Gabler?).

Tabelle 6
Klpp.n.Uwpp.
R.C,H,.CH:N.C,H,.R’ R= | R'= Schmp.|—tr. VPP
Pl Bzl Bz 11
1. n-Nonoxybenzal-toluidin . . .| CH,— |-CHy | 78° |76°|74¢| 70°
2. n-Nonoxybenzal-dthylanilin . | C,H o~ | ~C,H,| 65 M| 14
8. n-Nonoxybenzal-n-propylanilin | CH,~ | -C,H,| 51 84 | 79
C.H,,-

4. n-Octoxybenzal-toluidin . . . u— | -CH,| 10 |75 |67 | 59

Einwaage N, N, N,

Substanz mg cem (kzorr.) ber. (°/y) gef. (°/,)
1. CuHuON . . .| 5850 0,194 4,2 42
2. Co,HLON . . .| 495 0,177 40 4,1
3. CysHysON .| 4,880 0,159 38 | 38
4 CuHuON . 5,050 0,190 43| 4t

Y Naturwiss. 27, 28 (1931).
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7. p-Alkoxybenzal-p-aminozimtsiure-athylester,
RO.C,H,.CH:N.CH,.CH:CH.COOC,H,

Die Kondensation der hoheren Alkoxybenzaldehyde mit
p - Aminozimtsiureester erfolgt glatt durch Kochen von je
.00 Mol der Komponenten in je 15 com Athanol. Beim Ab-
kithlen erstarrt der Ansatz nach einer Reaktionsdauer von nur
10 Minuten zu einem hellgelben Krystallbrei. Beim Umkrystalli-
sieren aus Athanol erhilt man die Substanzen in Gestalt hell-
gelber Nadelchen oder Blattchen in fast theoretischer Ausbeute.
Aus den in der folgenden Tab. 7 angegebenen krystallin-fliissigen
Fixpunkten ersieht man, daB die Bz-, Klir- und Umwandlungs-
punkte nicht altermeren

Tabelle T

p-Oxybenzalamino- Schm Kr.-fl. Klpp. u. Uwpp.
zimtsiureester- p- Bz I Bz II

1. n-propylidther . . . . . . 64° 159° 181°
2. n-butyldther . . . . . . 66 162 134
3. n-amyldther . . . . . . 62 158 128
4. n-hexyldther . . . . . . 49 156 126
5. n-nonylither . . . . . . 4 154 116
| EinWaage N, N, N,

Substanz | mg cem (korr.) ber ( 0l0) gef. (°)y)

1. G H,,ON . . . 5,112 0,198 4,2 43
2. CpH, 0N . . . 4,477 0,154 4,0 40
3. CpH,,O,N . . . 3,608 0,124 3,8 3,9
4. C,H,,O.N . . . 3,558 0,120 3,7 38
5. C,H,,ON . . . 5,345 0,188 3,3 3,2






