
Substitwierte Benzylphenylsulfone 
und Benzylsulfonamide und deren 

Cyanathylierungsprodukte als Insekticidel) 

Yon (2. S. MISRA und R. S. A S T H ~ X A  

Inhaltmsiibersidil 
Es wird uber die insekticide Wirkung von cyaniithylierten substituierten Benz)-l- 

phenglsnlfonen und Benzylsulfonamiden irn Vergleich rnit bekannten Insekticiden br- 
richtet,. Die lintersuchten Praparate zeigen eine erstaunlich gute Wirksamkoit. Urr  
cxperirncntelle Tcil bringt eine genaue Beschreihung der Dar~tellung der Testsubstanzeri. 

Eine der wirksamsten Cruppen fiir die Aktivierung einer Doppel- 
hindung fiir den Angriff von Anionen ist die Cj-angruppe. Da die Re- 
aktion imrner die Uindung einer P-Cyanathglgruppe an der Stelle des 
reaktionsfahigen Wasserstoffatoms zur Folge hat, werden diese Addi- 
tionsreaktionen Cyanathylierungsreaktioiien 2, genannt. Einc grol3e Aii- 
zahl derartiger Reaktionen wurde besonders von BRVSON und RIL- q \ c11 

studiert ; dartiber erschien eine Abhancllung3). 
RRUWN und RIENER fanden, daB sich Aryl-alkyl-Sulfone des Typs 

C,I-I,SO,CH,C,H, in Gegeriwart alkalischcr Katalysatoren an Acrylnitril 
anlagern. Die Reaktion kann wie folgt dargestellt werden : (s. Schema, 

Mehrere substituierte Benzylphenylsulfone der Art C,H,SO,CH,C,- 
H,R wurden von uns4) hergestellt und dann cyanathyliert. In der vor- 
liegenden Veroffentlichung berichten wir uber ihreri Wert als Insekticide. 

Xuf Sthnliche Weise reagiert Benzylsulfonaniid mit Acrylnitril in 
Gegenwar t von Benzyl trimethy lammoiiiurnhydroxyd ; man erhal t K, X - 
Uis-( 2-~yanathyl)-benzylsulfonamid und kein Produkt rnit Cyanathyl- 
gruppen am Methylen- Kohlenstoffatoin, wie urspriinglich angenorninen 
wurde ,). 

s. 5). 

I )  Die in  englischer Sprache vorgelegte ilrbeit wurde ubersetzt \ on  E. WUNSCHLR. 
2) H. A. BRUSON in ADAMS, Organic Reactions, Volume Y, page 79ff. 
j) H. A. BHUSON uiid TH. W. RIENRR, J. Amer. cheni. SOL. 70, 215 (1948). 
*) R. S. ASTHANA und G. S. R ~ I S R A ,  J .  Ind. cheni. Soc. 31, 459 (1954). 
j) H. A. BRCSOX nnd TH. W. RIESER. J .  Atner. cheni. Soc. 70, 215 (1948), ibid. 65. 

2'5 (1943). 
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0 C'Hz -CH2--CX 
Lobungs t 1  

G H  

mittel --> ( b H i  S --C'--C',H, 
' I  

Name der Verbindung 

1. Benzylphenylsulfon . . . . . . 
2. p-Chlorbenzylphenylsulfon . . . 
3. o-Chlorbenzylphenylsulfon . . . 
4. m-Chlorbenzylphenylsulfon . . . 
5. p-Methylbenzylphenylsulfon . . 
6. m-Methylbenzylphenylsulfon . . 
i. p-Acetaminobenzylphenylsulfon . 

Wahrend der 
Prufungszeit 

oc ~ ~ e ~ ~ ~ t ~  

"5 73 I 

29,o 83 , 
29,O 83 
29,O 
29,O 83 
19,O 83 
'L9.O 76 

83 I 
- _  

Wirkungsdsuer 
in Miriuten 

50 100 

10,5 1 16 
2,s I ,5,5 
7,O 12,5 

15,O 30.5 
34,5 49,o 
38,5 54,0 
49,0 63,O 
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Wihrend der 
Priifungszeit 

Tabelle 2 
C y a n i t h y li e r t e  Sul  f o ILL' 

Wirkungsdaiier 

Name der Verbindung 

1 ,  y-Phenyl-y- phengl- 

2 .  y-(p-Chlorpheny1)- 

5. 7)-(0-Chlorpheny1)- 

4. 7'- (m-Chlorpheny1)- 

sulfonyl~imeliris~iurediriitril . . . . 

y . phen ylsulfon ylpimeli nsli uredini t ril 

y-phenylsiilfonylpimeliiisauredini t,ril 

y -phenylsulfonylpimelinsluredini tril 

Wahrend der 
Priifungszei t 

"C 

3O,5 

29,O 

29,0 

29,0 

relat. 
Feuchtigkei 1. 

Y, 

73 

16 

76 

76 

Tabelle 3 
C y a n  5 t,h J' 1 i e r t e S 11 1 f o n a in i d e 

Same der Verbindung 

I .  N,II'-Bi.s-(:'-cyanothSI)- 

2. N, N-Bis- (2-cyanathy1)- 

>. K,X-Bis-(Z-cyanathyl)- 

-I. N, K- Bis- (2-c yana thy1)- 

,-I. N, N-Bis- (2-cyanathy1)- 

benq lsulfonamid . . . . . . . . 

p-rhlorbenzylsulfonamid . . . . . 

o-chlorbenzylsulfonamid . . . . 

ni-chlorbenzylsulfonamid . . . . . 

m-methllhenzylsulfonamid . . . . 

Wiihrcnd der 
Priifungszei t 

relrtt. 
kuchtigkcii 

Y, 

!Virkungsdauer 
in  Miriuten 

50 

d0,O 

36,O 

30,o 

23,o 

100 

35,o 

53,n 

4 1 ,O 

:i3,rr 

Wirkungsdauer 
in Minuten 

50 

Tabelle 4 
DDT, HCC und P y r c t h r u m  

"C 

1. Ipro?. 1)DT in Testbenzin . . . . 28.5 
2. lpioz. IICC in Testbenzin . . . . 28,6 
3. 0,OZpro;r. Pyrethrum-Losung . . . 30,O 

relat. in Mirtutpn 
Feuchtigkei t 

7 0 
76 
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Yrufmethode 

1. Die verschiedenen Verbindungen wurden zunachst in Testbenzin 
auf eine Konzentration von 1 g in 100 em3 verdunnt. 

2. 0,2 em3 der auf diese Weise gewonnenen Losungen wurden mittels 
einer Luftspruhpistole mit einem vorher bestimmten Druck in GlasgefaBc 
gespritzt, die auf einer rotiercnden Unterlage standen. Sie waren mit 
Moskitonetzen bedeckt und enthielten 20 Testfliegen pro Test. Jeder 
Test wurde doppelt ausgefuhrt. 

3. Die zu diesen Versuchen erforderlichen Fliegen wurden aus einer 
normalen Versuchsfliegenkolonie genommen. Diese Fliegen wurden fur 
die biologische Standardisierung der Insekticid-Herstellung von M/G 
Geigy Insecticides, Bombay, gezuchtet (Musca Nebulo, Alter 5 Tage). 

4. Die Zahlen der Spalten Wirkungsdauer geben die Durchschnitts- 
zeit (in Minuten) an, die erforderlich ist, dic Ruckenlage von 50% bzw. 
100% der Fliegen, die dem verspruhten Insekticid in der unter 2 .  be- 
schriebenen Weise ausgesetzt wurden, mit Sicherheit zu veranlassen. 

5. Zum Vergleich werden in Tabelle 4 die Ergebnisse angefuhrt, die 
bei Anwendung von DDT, HCC und Pyrethrum unter den gleichen Be- 
dingungen wie oben erhalten wurden. 

6. Der Kontrollversuch, d. h. das Bespruhen der Fliegen mit dern 
Losungsmittel allein, wies keine Sterblichkeit innerhalb der Beobach- 
tungszeit nach. 

Experimenteller Teil 
Substituierte Benzylphenylsulfone und ihre Cyanathylierungsprodukte 
Sie aurden hergestellt, wie in einer fruheren Ver~ffentl ichiing~) beschriebeu wurde. 

Substituierte Benzylsulfonamide und ihre Cyanat,hylierungsprodukte 
p - C h l o r b e n z y l n a t r i u m s u l f o n a t  

p-Chlorbeuzylbromid (23 g), 10proz. Natriumhydroxyd (30ml) und Natriumsuliit (14 g) 
wurden G St,unden lang in einem Sandbad unter RiicltfluR erhitzt, bis der Geruch des 
p-Chlorbenzylbromids verschwand. Die heil3e Losung wurde nach Verdunnung mit 
Wasser durch feuchtes Filtrierpapier filtriert, um das nicht umgesetzte p-Chlorbenzyl- 
bromid und ebenfalls die geringen Mengen an p-Chlorbenzylalkohol zu entfernen, die 
sich wiihrend der Reaktion bildeten. Beim Abkuhlen der wil3rigen Losung fie1 das Na- 
t,riuinsalz i n  Form glanzender Tafeln aus. Beim Einengen der Losung Fchied sich noch 
mehr Natriumsalz ab. Das Salz wurde bei 100" getrocknet vnd ohne weitere Reinigung 
zurn folgenden Versuch verwendet. Die Ausbeute war quantitativ. 

p - C h l o r b e n z y l s u l f o n y l  c h l o r i d  
Pulverisiertes wasserfreies p-Chlorbenzylnatriumsulfonat (6 g) und pulverisiertes 

Phosphorpentachlorid (6 g) wurden in einer Flasche gemischt und dann mit Phos- 
phoroxychlorid angefeuchtet. Nach wenigcn Minuten erfolgte eine heftige Reaktiou. Die 
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Flaschc w u r d e  in ein Eisbad gotaucht. Saohdem die rasche Realition voriiber war, wnrdc 
tlas Geniisch 5 Stundtm lang auf $0 90' orwirrnt. Urn dic Phosphorhalogenide zu zer- 
setzen, wurde die halbfeste Masse auf Eis gegossen. Das Sulfonylchlorid fie1 ttls schweres 
01 aus und wurde schlicfilich fest. Nnch Filt,rieren und Waschen mit Wasser wurde es  
iLuf einor poriisen f'lat,t,a getrockriet, iinl die Spuren von p-Chlorbenzylchlorid zu cn t -  
frrnen. Man f m d  a.ls Schrnelzpunkt, ties Snlfonylchlorids nach Umkristallisation ails 
&her 86'. (Die Literatur giht 85.5" an.) A4nsbeute 4,s g (75% der Theoria). 

1) - (; h 1 o r  h c  n z J: 1 s u 1 f o :i a rn i d 

l)as Anlid ist, leicht durch Mischen des Sulfonylchlorids (4,5 g) niit einein groI3en 
l:berschul3 an korizenttiertern wih igem Arnnioniak hcrzustellon. Das Chlorid loste sich 
aofort. Nach Einengen der Losang und Abkuhlung fie1 das Amid aus. Es wurde aus 
heifieni Wasser in farblosen l'latten umkristallisicrt. Schmelzpunkt 157", Ansbente 2,s g 
(70% dcr Theoric). 

C,H,O,NCIS ber. G,81Yo N, grf. ;,22Yo N 

K,N - T<i s - (2 - c Far1 i t  h y1) - IJ - (8 l l lor be n z y l  s ulf Ona mi tl 

Einern gu t  durchgeruhrten Gemisch yon p-Chlorbenzylsulfouamid (5 g), Dioxan 
( 15 ml) und Benz yltrirriethylanlrnoniumhydroxyd (0,5 ml einer 40proz. Losong) wurde 
A%crylnitril zugesetzt und das Gernisch bei Zinirnerternperatur 48 Stunden lang geriihrt. 
Bri Ansiucrurig rnit verdunnter Salzsiurc fie1 ein weiBer, fester Stoff aus. E r  wurde 
i t u s  Alkohol ~rmkristallisiert. Schmelzpunkt 121 ~~ 122", Ausbeute 6,2 g (90% der- 
Thcorie). 

C13€I,402N3ClS bcr. 13,48% N, Ref. 3 2,99yo X 

p-  (p ~ C hl o r  h e n  z y l s  ti 1 f o n it mi d )  - p r o  p ions  6 ure  

Eiri Geinisch von N,N-Bis-(2-cyanathy1)-p-chlorbcnz~lsulfonamicl (10 g), Natrinm- 
hydroxyd (1 g) und Wasser ( 7  ml) wiirde untor Ruckflulj 15 Stunden lang gekocht. Reim 
;Insiuren der klarcn Losung setzte sich ein krktallinischer fester Stoff ab. Er wurde ails 
heiBem Wasser (weifie Kristalle) umlrristallisiert. Schnlclzpunkt 181-182" (Zersetzung), 
-1usbeute 0,3.5 g (78% der Thcorie). 

Neutralisationsiquivalenl: bcr. 27i,.%, gef. 275,95. 

0 -Chi o r  be n z y 1ncL t ri u ni s u 1 f o na  t 

Ein Gemisch aus o-Chlorh~nzS-lbronii~ (10 g), 3 Oproz. I\;atriumh~droxydldsung 
(16 ml) und Katrinmsulfit (8 g) wurde 6 Stunden lang unter RuckfluB erwirmt. Darauf 
wurdc das Gemisch mit Wasser verdunnt und filtriert. Das Filtrat ergab bei Einengen 
das Natriumsalz in quantitati \rr  Ausbeute. 

o - C h l o r b c n  z y l s u l f o n y l  ch lo r i  d 

Ein Geinisch aus dein pulveriaierten Natriunisulfonat (10 g), pulverisiertem Phos- 
phorpentachlorid (10 g) und Phosphoroxychloiid (4 ml) wurde 5 Strunden lang bei 70 bis 
90" erwarnit. Ilas Gemisch wurde auf Eis gegossen, wobci sich ein festcr Stoff abschied. 
Er wurde aus Ather umkristallisiert. Schmelzpunkt 54" (Literah-:  55-56"), Ausbeute 
4,8g (48% drr  Thoorir). 
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o - Ch 1 o r be n z y Is u l  f o n a m i d 

Das Sulfonylchlorid (4,s g) wurde in einem groRen UberschuR yon wal3rigem Ammo- 
niak gel6st. Bei Einengen der Lijsung und Abkuhlung schied sich eine weide Masse aus. Sie 
wurde aus heidem Wasscr umkristallisiert. Schmclzpunkt 90-91", Ausbeute 2,8 g (66% 
der Theorie). 

C,H,O,NClS ber. G181y0 N, gaf. 7,24y0 N 

N,N - Bi s - (2 - c y a n  ii t h y 1) - o - c h l  or be  n z y 1 s ul  f on a m i  d 

Acrylnitril (1,2 g) wurde bei 35" zu einem Gemisch aus o-Chlorhenzylsulfonamid 
(2 g), Dioxan (10 ml) und Benzyltrimethylammoniumhydroxyd (0,5 nil) gegeben. Nach 
18 Stunden langem Riihren bei Zimmertemperatur wurde das Gemisch mit verdunnter 
Salzsaure angesauert und auf Eis gegossen. Der weifle, feste Niederschlag wurde aus Al- 
kohol umkristallisiert. Schmelzpunkt 92-93". Rei der Schrnelzpunktbestimmung einer 
Mischung mit o-Chlorbenzylsulfonamid (Schmelzpunkt 90-91') wurde eine Erniedrigung 
wn 18" festgestellt. Ausbeute 2,2 g (77% dcr Theorie). 4 

C,,H,,O,N,CIS ber. 13,48% N, gef. 13,75% N 

P - ( o - C h l o r b e n z y l s u l f o n a m i d ) - p r o p i o n s i u r e  

Ein Gcmisch aus der oben genannten Verbindung (0,5 g), Nat,riumhydroxyd (1 g) 
und Wasser (7 ml) wurde 15 Stunden lang in einem Sandbad unter RiickfluR erwlrmt. 
Jlas Gemisch wurde angesiuert und mit Ather extrahiert. Nach Verdampfen des Athers 
blieb eine kristalline Substanz zuruck. Schmelzpunkt 151-152". Ausbeute 0,32 g (65% 
cbr Theorie). 

Neutralisations~quivalent : ber. 277,56, gef. 278,20. 

m - C h l o r b e n z y l n a t r i u m s u l f o n a  t 

Ein Cemisch aus ni-Chlorbenzylbromid (22 g), 10 proz. Netriumhydroxydliisung 
(35 ml) und Natriumsultit (22g) wurde 6 Stunden lang irn Sandbad unter RiickfluB 
erwarmt, das Gemisch verdiinnt und filtriert. Das Filtrat  ergab beim Einengen 23 g des 
Natriumsalzes (94% des Theorie). 

m - C h l o r b e n z y l s u l f o n y l c h l o r i d  

Ein Gemisch aus den1 pulverisierten Natriumsalz (15 g), Phosphorpentachlorid (16 g) 
und Phosphoroxychlorid (5 ml) wurde 5 Stunden lang bri  70-90' erwirmt. Beim Aus- 
gicMen des Gemisches auf Eis schied sich ein fester Stoff aus, der bei der Umkristallisation 
a u s  Ather eirlen Schmelzpnnkt Ton 60-61" hatte. Ausbeute 9 g (60% der Theorie). 

m - C h lo  r be n z y l s  ulf o n  a m i d  

Das Sulfonylchlorid (9 g) wurde in einem UberschuR an konzentriertem Amrnoniak 
geliist. Durch Einengen und Abkiihlung wurden 7 g Sulfonanlid erhalten (83% der Theo- 
rie). Nach dcr Umkristallisation aus heikieni Wasser ist der Schmelzpunkt 128-129". 

C,H,O,NCIS her. 6,810/, N, (ref. 7,12% N 
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N,N - Bi s - (2 - c y a n  a t  h y 1) - m - C h 1 o 1 9  be n z y 1 s u 1 f o n a in i d 

Acrjlnitril (1,5 g) wurde bei 35" zu einem gut durchgeriihrten Gemisch BUS ni-Chlor- 
benzylsulfonarnid (2 g), Tjioxan (10 ml) und Benzyltrimethylammoniumhydroxyd (0,5 ml) 
gegeben. Das Gemisch wurde 48 Stunden lang bei Zinimertemperatur geruhrt und rnit 
verduntiter Salzsaure neutralisiert. Dann wnrde es auf Eis gegossen und mit Athylen- 
dichlorid extrahiert. Bci Vcrdampfung des Losungsmittels erhielt man einen festen Stoff, 
der bei der Umkristallisation aus Alkohol eiricn Schmclzpunkt von 8546"  besab. Ausbeute 
2.3 g (82,5% der Theorie). 

C,,H,,O,N,CIS ber. 13,48y0 N, gef. 13,71y0 N 

p- (m - C h  1 o r b  e n z y 1 s ul  f o ri a mi d) - p r o  p ions  a u r e 

Ein Gemisch aus dem oben genanntcn Dinitril (0,5 g), Natriumhydroxyd (1 6) und 
Wasser (7 ml) wurde 15 Stunden lang im Sandbad unter RiickfluIl erwarnit. D a m  wurde 
es mit verdiinnter Salzsaure angesauert und mit Ather extrahiert. Bei Verdampfung des 
Athers schied sich ein festcr Stoff ab. Dieser wurde aus Wasser umkristallisiert. Schmelz- 
punkt 85- 86". Uci einer 13estimmung des Mischschinelzpunlrtes wurde eine Erniedrigung 
von 13" fest,gcstcllt. Ausbeute 0,28 g (58,5Yo der Theorie). 

Neutralisationsiquivalcnt: bcr. 277,56, gcf. 279,20. 

3,4-Dichlorbenzylnatriumsulfonat 

Ein Gernisch aus 3,4-Dichlorbenzylbroniid (37 g), 10proz. Natriumhydroxyd (50 ml) 
und Natriumsulfit (25 g) wurde 10 Stunden Iang unter IluckfluR im Sandbad erwdrmt. 
Das Gemisch wurde rnit Wasser verdiinnt und filtriert. Das Filtrat gab bei Eincrigcn und 
Ahkuhlung das Salz in quantitativer Ausbcute. 

3,4 - D i c h 1 o r  be n z y 1 s u 1 f on  y 1 c h 1 o r i  d 

Ein Cemisch aus denr pulverisierteu Natriumsnlz (14 g), pulverisiertcm Phosphor- 
pentachlorid (14 g) und Phosphoroxychlorid (3 NII) wurde 10 Stunden lang bei 70-90" 
erwgrmt und d a m  auf Eis gegossen. Bei der Extrakt,ion init Ather und nach Verdampfuug 
des Athers blieb eine olige Substaiiz zuruck, die ohne weitere Reinigung im nachsten 
T'ersuch verwendet wwrde. 

3,4 - D i c h 1 or b e  n z y 1 s u 1 f o n a 111 i d 

Das gewonnene oben gcnannte 0 1  wurde in einem GberschuB au konzentriertem 
Arninoniak gelost. Bei der Verdampfung von Ammoriiak erhielt man einen festen Stoff. 
Nach der Umlrristallisation aus Wasser betrug der Schmelzpnkt 150-151". Ausbeute 2 g. 

C,II,O,K'CI,S her. 5,83Y0 N, gcf. 6,06% N 

N,N- Bi s - (2- c y aiiii t h  y l )  - 3 , 4  - d i  c h l o r b c n  z y lsulf  oi iami d 

Acrylnitril (0,8 g) wurde bei 3.5" eincrii geruhrtcn Gcniisch aus 3,4-Dichlorbenzyl- 
sulfonamid (2 g), Dioxan (10 ml) und Beuzyltrimethylarnmoniumhydroxyd (0.5 ml) zu- 
gcsetzt. \.Venn man dem obigen Verfahren folgte, schied sich ein halbfester Stoff ab, der 
sich beim lleiben mit Alkohol verfestigte. Der feste Stoff wurde zweimaI aus Alkohol 
unikristallisicrt. Schrnelzpunkt 150". Bei dcr Schmelzpunktsbcstimmung dcr Mischung 
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rnit den1 Sulfonamid ergab sich eine Erniedrigung um 25". Ausbeute 2, l  g (75% dcr 
Theoric). 

C,,H,,O,K,S bcr. 12,13% N,  gcf. 11,75% N 

p - ( 3 , 4  - D i c €11 o r be n z y 1 s ul f o n a m i d) - p r o  p ions  i u re 

Das Dinitril (0 ,5  g) wurde wie iiblich durch Erwlrmen mit verdiinntem Natrium- 
hydroxyd hydrolysiert. Nach Ansherung mit verdunnter SalzsBure wurde mit Ather 

axtrahicrt. Der feste Stoff, der bei Verdampfung dcs Athers zuriickblieb, wurdc aus 
M'asser umkristallisiert. Schmelzpunkt 98-99". 

Neutralisationsaquivalent : ber. 312,OG, gef. 309,20. 

m - Me t h y 1 be n z y 1 n a t r i  u m s u  I f  o n a t  

Ein Gemisch aus m-~lethylbenzylbromid (10 g), l0proz. Natriumhydroxyd (17 ml) 
und Natriumsulfit (7 g )  wurde 6 Stunden lang in einem Sandbad unter RiickfluS erwarmt. 
Das Gernisch wurde mit Wasser verdiinrit und filtricrt. Das Filtrat gab bei Einengen das 
Natriumsalz in quantitativer Ausbcutc. 

m - M e t h y l b c n z y l s u l f o n y l c h l o r i d  

I3in Geinisch aus dem pulverisierten Xatriumsalz (15 g), pulverisierteni Phosphor- 
pentachlorid (15 g) und Phosphoroxychlorid (5  ml) wurde 5 Stunden lang auf 70-90" er- 
whruit. Es wurde auf Eis gegossen und dann niit Ather extrahiert. Bei Vcrdampfung deq 
Athers erhielt man cine ijlige Substanz, die im nachston Versuch verwendet wurde. 

m -Me t h y 1 be n z y 1 s ul  f o n a mi  d 

Das schwere 81 aus dem letzten Versuch wurde in einem UberschuS an konzentrier- 
tern Ammoniak gel6st. Die Lijsung wurde filtriert, um das ungelijste 61 zu entfernen. Bri 
Einengen und Ablriihlung gab die ammoniakalisohe Lbsung ein schwercs 61, das fest wurdr, 
wenn es mit Wasser gerieben wurde. Es wurde aus Wasser umkristallisiert. Schmrlzpunkt 
142-143". Ausbeute 1,5 g. 

C,HIlO,NS ber. 7,56% N, gef. 7,24y0 N 

N,N- Bi s - (2  - c y a n  a t h yl) - m - m e t h y l  be n z y 1s ulf o n a  mi d 
Acrylnitril (0,6 g) wurdc bti  35" cinem geruhrten Gernisch aus m-Methylbenzyl- 

sulfonamid (1 g), Dioxan (10 nil) und Benzyltrimethylammoniumhydroxyd (0,3 ml) zu- 
gesetzt. Das Gcmisch wurde dann 45 Stunden lang bei Zimmerternperatur geruhrt und 
nach Neutralisation mit verdiinnter Salzslure auf Eis gegossen. Es wurde mit Athylen- 
dichlorid extrahiert. Das 61, das man bei Entfernung des L6sungsmittels erhielt, kristalli- 
sierte beim Reiben mit Alkohol. Nach zwei Umkristallisationen aus Alkohol war der 
Schmelzpunkt 94-95". Ausbeutc 1,2 g (80% dcr Theorie). 

C,,H,,O,N,S ber. 14,43% N, gef. 14,12% N 

b- (m-Methy lben  zy l s i i1 fonamid) -p rop ionsaure  

Ein Gemisch aus dem oben genannten Dinitril (0,s g) wurde auf die iibliche Weise 
20 Stunden lang mit verdiinntem Natriumhydroxyd unter RiickfluS erwarmt. Es wurdc 
angesauert und mit Ather extrahicrt. Die Vcrdampfung des Athers gab einen festen 
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Stoff, der r i x h  der Umkristallisation &us kvasser eincn Schmelzpunkt ron 205" bebali 
(%c.rsctzung). Ausbeute 0,3 g (63% der Theorir). 

Srntrslisationdquivalerit: ber. 257,06, gcf. 258,lO. 

Die Autoren danken Prof. A. C. CHATTERJ~, D. Sc., Dr.-Ing. fur 
seine Unterstiitzung und dem Scientific Research Grants Commitee, 
IT. P. fur das Stipendium (R. S. A) fur einen von uns. Sie mochten 
ebenfalls M/S Geigy Insecticide Ltd.. Bombay, fur ihr Entgegenkommen 
Iwi der Durchfuhrung der rerschiedenen Insekticidenteste danken. 

Lucknow (Indien) .  DepartmcI7it of Chemistry, Uiiiversitat Lucknow. 

Bei clrr Roclalition eirigegangen am 19. April 1955. 

Berichtigung zur Arbeit : 
,,Die Loslichkeit von Tonerdehydrat 

in verdiinnter Natronlauge 
verschiedener Konzentrationen bei 45-90° C" 

J. prakt. Chem. [4] 3, 323 (1955) 

Yon HRNS' I~  DACHSELT 

Auf Seite 326 mu13 es in der 1. Zeile heiBen: -& 0,5" statt If: 5". 
Der betreffende Satz lautet also: Die Temperatur lid3 sich so im 
Reaktionsgef&B bei 45 und 60J auf & 0,5", bei 75 und 90" auf & I '  
lionstant halten, was f lir den beabsichtigten Zwecli als ausreichend er- 
itchtet wurde. 

Greiz-Dolau, Forschuiigs- wad Entwicklungsstelle des V E B  Chemie- 
W erlc . 

Bei drr  Redrtktion eingegangeii am 10. Januar  1956. 


