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~ber  alkylierte p-Aminosalizyls~iuren*. 
Von 

F. Wessely, H. Eibl und G. Friedrich. 

Aus dora II.  Chemisehen Laboratorium der Universit~t Wien. 

(Eingelangt  a m  14. Dez. 1951. Vorgelegt in  der S i t zung  am 17. J a n .  1952.) 

Seit der Entdeckung der tuberkulostatisehen Wirkung der p-Amino- 
salizyls~ure ( :  PAS) dureh J .  L e h m a n  1 und der Einffihrung dieser 
Verbindung in die Therapie der mensehlichen Tuberkulose hat es nieht 
an Versuchen gefehlt, die M~ngel dieses Chemotherapeuticums - -  sehnelle 
Ausseheidung und die im Vergleich zu Streptomycin geringe F~higkcit, 
die Ausbfldung neuer tuberkulOser gerde  zu verhindern l dutch eine 
Variation des Grundmolekfils zu verbessern. Es liegt fiber dieses Gebiet 
eine sehr umfangreiche Literatur vor, auf die hier nieht eingegangen 
werden kann 2. Im wesentlichen wurden Substitutionen versehiedenster 
Art an den drei funktionellen Gruppen der PAS vorgenommen ; es konnten 
aber dabei, bezogen auf die molare Wirksamkeit, keine besser wirksamen 
Derivate erhalten werden. 

Wir nahmen uns vor, den Einflul~ einer Substitution von Kern- 
wasserstoff der PAS durch Alky]reste auf die tuberkulostatisehe Wirkung 
zu untersuehen und stellten zu diesem Zweek 5- und 6-alkylierte p-Amino- 
salizyls~uren der Formeln I his V dar: 

COOH 
I OH 

\ S \ /  

NH, 

IV: R ~ CH~ 
V : R --~ C2I-I~ 

* I-Ierrn Prof. Dr. A .  Z i n k e  zum 60. Geburtstag. 
1 j .  Lehman,  Svensk L~kar. 48, 2029 (1946). 
2 In der Dissertation yon H .  Eibl ,  Univ. Wien 1951, is$ das diesbezfigliehe 

Schrifttum ausffihrlich enthalten. Deft finder sieh auch ausffihrliehes 
experimentelles Material fiber die Versuche zur synthetischen Dars~ellung 
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OH R OH C~H 5 
/ / \ /  \ / / \ /  I OH 

NH~ NH~ 
NI-I~ 

VI VII VIII 

Diese Verbindungen sollten durch direkte Einfiihrung der Karboxyl- 
gruppe in die entsprechenden Aminophenole tier Typen VI und VII  
gewonnen werden. Zu deren Synthese wurden mehrere Wege versucht, 
von welchen sich einige aber als ungangbar erwiesen 2. SchlieBlieh wurden 
die m-Aminophenole yore Typus VI yon den p-Alkylanilinen ausgehend 
dargestellt : 

R 1~ t~ 
I } NO2 I NO~ 

/ %  / % /  / % /  

II I - ii I _ _ 4  !I I \ g  \ ~  \ / /  

N H  2 N H  2 O H  

- - 4  V] 

Die Einffihrung der Karboxylgruppe erfolgte nach den bei der Dar- 
stellung der PAS angewandten Verfahren 3, von welehen das yon 
F. Wessely und Mitarbeitern 3 ausgearbeitete die besten Ausbeuten, wenn 
aueh weniger reine Pr/~parate ergab. Fiir den Eintri t t  der Xarboxyl- 
gruppe kommen bei den Aminophenolen yore Typus VI die beiden ortho- 
Stellungen zur phenolisehen 0H-Gruppe in Betracht. Dag t~ts~chlich 
die 5-alkylierten p-Aminosalizylsguren entstehen, wurde fiir das ~thyl-  
derivat bewiesen. Diese Verbindung hut die Konstitution II, denn 
Diazotierung des Methylesters und Verkochung der Diazoniumverbindung 
liefert den Ester der 2,4-Dioxy-5-~thy]-benzoes~ure. 

Es wurde auch in das 2-Oxy-4-amino-~thylbenzol yore Schmp. 159 
his 160 ~ das dutch Aminierung des 2,4-Dioxy-~thylbenzols zug~nglich 
ist, die Karboxylgruiope eingefiihrt. D~bei entstand eine 0xy-amino-  
~thyl-benzoes~ure der Konstitution VIII.  Dies wurde durch Ersatz 
der NH~-Gruppe gegen die 0H-Gruppe bewiesen. Bei diesem Austausch 
entstand nicht der Ester der 2,4-Dioxy-5-i~thyl-benzoes~ure, wie es bei 
einem Eintr i t t  der Karboxylgruppe in para-Stellung zur 0 t t -Gruppe 
zu erwarten gewesen ware. Dug bei der Aminierung von 2,4-Dioxy- 

der 5- und 6-alkylierten p-Aminosalizylsi~uren trod der entsprechenden 
Zwischenprodukte. 

3 H. Erlenmeyer, R. Pri]s, E. Sot/sin und E. Suter, tIelv, chim. Acta 31, 
988 (1948). - - J .  Sheehan, J. Amer. chem. Soc. 70, 1665 (1948).--F.  Wessely, 
K.  Benedikt und H. Benger, Mh. Chem. 79, 185 (1948). 
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~tthy]benzol tats~chlich das 2-Oxy-4-~mino-~thylbenzol entstand, mu~te 
sichergestellt werden. Vor Beginn unserer Arbeit lagen nur Angaben 
yon Hartung und Mitarbeitern 4 vor, die 4-Alkylresorzine nach einer ~thn- 
lichen Methode wie die yon uns ~ngewandte aminierten. Sie nahmen, 
ohne einen Konstitutionsbeweis zu fiihren, an, da]~ die NH2-Gruppe 
an Stelle der zur Athylgruppe p-sf~ndigen 0H-Gruppe  eintritt. Die 
yon den oben erw~hnten Autoren ungenommene Konstitution konnten 
wir dadurch beweisen, da~ d~s yon uns dargestellte 4-Oxy-2-~mino- 
~thylbenzol (Typus V!) mit  dem bei der Aminierung yon ~thylresorzin 
erhaltenen 0xyamino~thy]benzol nicht identisch war. Auch die Aminie- 
rung yon Resacetophenon fiihrte zu einem 2-Oxy-4-amino-aeetophenon 
yore Sehmp. 136 ~ da es zu dem 2-Oxy-4-amino-~tthylbenzol (Sehmp. 159 
bis 160 ~ reduziert werden konnte. 2-0xy-4-~mino-aeetophenon wurde 
schon yon Gibson und Levin 5 aus m-Anisidin und Aeetylchlorid nach 
der Friedel-Cra/tsschen Re~kt ion  erhulten. Sie g~ben einen Schmp. 
yon 122 ~ an; ebenso konnten Erlenmeyer und Mit~rbeiter 6 auf demselben 
Weg eine Verbindung gewinnen, die einen Schmp. yon 124 ~ aufwies. 
Aueh wir haben auf diese Art das 2-Oxy-4-amino-acetophenon darge- 
stellt und ein Produkt  yore Schmp. 123 ~ erhalten. Dieser Stoff muft 
aber eine schwer abtrennbare Verunreinigung enthalten, da er ebenso 
wie d'as von uns erhaltene bei 136 ~ sehmelzende 2-0xy-4-amino-aceto- 
phenon zum 2-Oxy-4-~mino-~thylbenzol reduziert werden kann. 

Von den Aminophenolen yore Typus VI I  wurde d~s Methylderivat 
dureh Aminierung des Orzins ~]s eine bei 139 ~ schmelzende Verbindung 
erhalten. Das ~ thylder iva t  (Schmp. l l 6  ~ konnte auf folgendem Weg, 
ausgehend vom symmetrischen Diaminoaeetophenon, dargestellf werden. 

CH3--CO NH~ C2H5 NIt2 
\ / % /  \ / % /  

i ~  Wol]f.Kishner~ ~ ffJt --> 

NH~ NH 2 
partielle Diazotierung 

VII  (R ~ C2H~) 
Verkochung 

Die Karboxylierung wurde auf die gleiche Art durchgeffihrt wie bei 
den 5-Alkyl-p-aminosalizyls~uren. Dabei entstunden die Sguren IV 
und V. 

W. H. Hartung, L . J .  Minnicls und H. _F. Koehler, J. Amer. chem. 
Soc. 63, 507 (1941). 

C. S. Gibson und B. Levin, J. chem. Soc. London 1981, 2402. 
6 H. Erlenmeyer, E. Sorkin und W. VSgtli, ttelv, chim. Acta 82, 1275 

(1949). 
G. Lodc, Die Chemie 58, 79 (1945). 
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I n  de r  fo lgenden  Tabe l l e  1 s ind  die  S c h m e l z p u n k t e  sowie die gegen  

die  P A S  d u r c h w e g s  ge r inge re  t u b e r k u l o s t a t i s c h e  W i r k u n g  in  v i t r o  de r  

e rh~ l t enen  S~uren  u n d  ih re r  E s t e r  angegeben .  

T a b e l l e  1 s. 

Verbindung 

P A S  . . . . . .  
I . . . . . . . . .  

I I  . . . . . . . .  
I I I  . . . . . . .  
I V  . . . . . . .  
V . . . . . . . . .  

V I I I  . . . . .  

Schmelzpankte 

S~iure 

167 ~ (Zers.) 
153--154 ~ (Zers.) 
137--138 ~ (Zers.) 

159 ~ (Zers.) 
144 ~ (Zers.) 
183 ~ (Zers.) 

Ester 

129 ~ 
96--97 ~ 
71--72 ~ 

Neg. Log. der mol. Konz., 
bei der eine 50%ige Wachs- 

tumshemmung stattfindet 

S~ure Ester 

5,3 3,6 
3,0 2,6 
3,0 2,6 
3,0 2,3 
3,6 
3,6 
- -  ( 2 , 6 ) 1 0  103--104 ~ 

E x p e r i m e n t e l l e r  Teil .  

5-Alkyl-p:amino-sal izylsgturen.  

4-Oxy-2-amino-toluol  wurde  nach  d e r  Angabe  yon  O. Wallach 11 erhal ten.  
~-Oxy-2-amino-Sthylbenzol  gewannen  wi t  ausgehend yore  p -~ thy lan i l in .  
4-Oxy-2-nitro-4thylbenzol.  4,5 g Sulfat  des 4-Amino-2-ni t ro-~thylbenzols  is 

w u r d e n  in 2 4 m l  55%iger  Schwefels~ure gel6st und  vors icht ig  mi t  7 ml  
20%iger  NaNO2-L6sung bei  0 ~ diazot ier t ,  die L6sung des Diazoniumsalzes  
in 150 ml  siedende 55% ige Sehwefels~ure eingegossen. N a c h  halbs t f lndigem 
Erh i t zen  wurde  m i t  A m m o n i a k  schwach saure Reak t ion  eingestel l t  und  
ausge~ther t .  ~ the r r i i cks t and :  2,8 g dunkelbraunes  ()1, das is~ 80% d. Th.  
Die wei tere  t~einigung erfolg~e durch  Wasserdampfdes t i l la t ion ,  wobei  ein 
hellgelbes (~1, das n icht  zur  Kr is ta l l i sa t ion  gebracht  werden  konnte ,  e rha l ten  
W ] l r d e .  

4-Oxy-2-amino-4thylbenzol .  1,5 g gereinigtes N i t rop roduk t  wurden  mi t  
5 g Zinkgriel~ und  50 ml  2 n HC1 reduzier t .  Aus der salzsauren L6sung 
wurde  die n icht  umgese tz te  Ni t rove rb indung  abge t renn t  und  das A m i n  durch 
die fibliche Aufa rbe i tungsmethode  gewonnen.  Nach  der Dest i l la t ion  bei 

s Die Aus tes tung  der  tuberku los ta t i schen  Wi rkung  wurde  n a c h  der yon  
H .  H u r n i  u n d  R.  Hir t  [Helv.  chim. Acta  32, 378 (1949)] angegebenen Methode  
durchgef i ihr t ,  wobei  die Konzen t ra t ionsabs tu fung  in einer Re ihe  yon  
10-2, ~ 10-2, 3, 10-2, 6, 10-3, ~ usw. erfolgte.  

9 L.  Lash  und  O. HaUer (Chem. Zbl. 1931 II ,  1927) gaben einen Sehmp.  
yon  164 ~ an. 

10 Die in K l a m m e r n  gesetzte  Konzen t r a t i on  bedeute t ,  dub der N~hrboden  
ges~ t ig~  war,  ohne dal~ eine W a c h s t u m s h e m m u n g  zu beobach ten  gewesen 
ware.  

11 O. Wallach,  Ber.  dtsch,  chem. Ges. 15, 2833 (1882). 
13 j .  Ne l son  u n d  E.  Day ,  J .  chem. Soc. London  1980, 252. 
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125 bis 130~ Torr wurde dureh Uml6sen aus Alkohol des reine Amin ge- 
wonnen. Schrap. 134 ~ Ausbeute 1,1 g, des ist 89% d. Th. 

C8HllON. Ber. C 70,04, H 8,08. Gel. C 69,79, H 8,00. 

4-Oxy-2-amino-n-amylbenzol wurde auf demselben Wege wie das g thy l -  
produkt gewonnen. 

4-Amino-2-nitro-n-amylbenzol. 8,2 g p-Amino-n-amylbenzol wurden bei 
50 ~ in 100 g konz. Sehwefels~ure eingetragen trod auf - - 1 0  ~ abgekfihlt. 
Die Nitrierung erfolgte mit  einer Mischung yon 5,1 g 61%iger HNO3 und 
7 g tt2SO 4 bei -{- 5 ~ Naeh Stehen fiber N~cht im Eisschrank wurde das 
Reaktionsprodukt auf 250 g Eis gegossen und des Sulfat des 4-Amino-2- 
nitro-n-amylbenzols abgesaugt, mit  Wasser gewaschen und fiber Sehwefel- 
s~iure getrocknet. Ausbeute 10,5 g, des ist 77% d. T h .  Des Sulfat schmilzt 
unscharf bei 200 ~ Des freie Amin wurde aus 60%igem Alkohol umkristalli- 
siert. Gelbe Bl~ttchen vom Sehmp. 88 ~ 

4-Oxy-2-nitro-amylbenzol. Die Diazotierung und Verkochung erfolgte in 
der gleichen Weise wie beim 4-Oxy-2-nitro-~thylbenzol angegeben. Wir 
konnten aus 5 g 4-Amino-2-nitro-amylbenzol 1 g reines Phenol als gelbes (~1 
erhalten (19% d. Th.). 

Auch das ~4-Oxy-2-amino-amylbenzol wurde analog dem ~thylprodukt  
hergestellt. Aus 1 g Oxy-nitro-amylbenzol entstanden 0 ,7g des Amins, 
das sind 88 % der theoretischen Ausbeute. Naeh Reinigung durch Destillation 
bei 167 bis 170~ Torr und Uml6sen aus Alkohol und dann aus Wasser 
schmolz des Produkt  bei 108 ~ 

Cl1I-I17ON. Ber. C 73,71, /:[ 9,50. Gef. C 73,39, H 9,13. 

Karboxylierung der 4.0xy.2-amino.aglcylbenzole. 

Die Karboxyl ierung wurde nach F. Wessely und Mitarbeitern 3 mit  der 
10faehen Menge K2CO a unter 40 atfi CO2-Druek bei 150 ~ ira Autoklaven 
durchgeffihrt. Die S/~uren wurden nach der fiblichen Methode isoliert. Die 
Ausbeuten an rohen S~uren betrugen 80 bis 90~o d. Th. Die Reinigung er- 
folgte dutch Fil tration der alkohol. LSsung fiber Tierkohle, da die S/~uren 
beim Erhitzen sehr leicht CO 2 abspalten. Die Methylester der S~uren wurden 
durch Methylierung mit Diazomethan dargestellt. Schmelzpunkte der S~iuren 
und ihrer Ester siehe Tabelle 1. 

5-Methyl-PAS 9. 
5- Met h yl- P A S- met h ylester. 

Cgtt11OaN. Bet. C 59,66, H 6,12. Gef. C 59,39, H 6,22. 

5-f~thyl-PAS. 

CgHllO3N. Ber. C 59,66, H 6,12. Gel. C 59,32, H 6,26. 

5-f4thyl-PAS-methylester. 

C10H~OaN. Ber. C 61,52, H 6,71. Gef. C 62,03, H 6,68. 

5-n-A m yl- P A  S-meth ylester. 

ClaH19OaN. Ber. N 5,90. Gel. N 6,03. 

Die 5-Alkyl-p-amino-s~lieyls~uren gaben ~lle in Wasser eine intensiv 
violet~e Eisenehloridreaktion. 

5-Athyl.fl-resorzylsduremethylester aus 5-Athyl-PAS-methylester. 100 rng 
~thyl .PAS-es ter  wurden in 4 n H2SO 4 diazotiert (Zugabe yon 70 mg NaNO~ 
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in 2 In] Wasser bei 0~ Die Verkochung zum Phenol erfolgte in 50%iger 
CuSOa-L6sung unter  CO2-Atmosph/~re. Nach Isolierung und entsprechender 
Reinigung lag der Schinp. des 5-Xthyl-fl-resorzyls/~ureesters bei 126 ~ Misch- 
schmp. Init dem naeh S. M .  Se thna und R.  C. Shak  ~ hergestellten Produkt  
zeigte keine Depression. 

2-Oxy-6-amino-3-O.thylbenzoes4u~e. 

2-O x y-4-amino-4th  ytbenzol. 
a') A u s  Xthylresorzin dutch Aminierung:  3 g Xthylresorzin wurden mit 

1,8 g NH4C1 und 9 m l  10~oigein NHa in bekannter  Weise 1. aminiert. Dabei 
entstanden 1,63g rohes 2-Oxy-4-amino-~thylbenzol, das ist 54% d. Th., 
w/~hrend 1,4 g Xthylresorzin zuriickgewonnen werden konnten. Das Ainino- 
phenol zeigte nach Umlbsen aus Ather einen Sehmp. yon 159 his 160 ~ 

CsHllON. Ber. N 10,23. Gef. N 10,49. 

b) Aus l~esacetophenon: Die Aminierung von ]=~esacetophenon wurde 
genau so durchgefiihrt wie diejenige von _~thylresorzin und  lieferte 45% d. Th. 
an rohein 4-Amino-2-oxy-aeetophenon. Dieses wurde bei 0,1 Torr destilliert 
und als Sulfat umkristallisiert. Das freie Amin wurde aus Wasser unter 
Zusatz yon etwas Tierkohle umgel6st. Schmp. 136 ~ 

CsH902N. Ber. N 9,27. Gef. 1N" 9,15. 

Die Reduktion des 4-Amino-2-oxyacetophenon~ wurde nach der yon 
G. Lock 7 modifizierten Wol / ] -Ki shner -Methode  durehgefiihrt. Aus 1,5 g 
Oxy-ainino-acetophenon konnten so 1,3 g unreines 2-Oxy-4-alnino-gthyl- 
benzol erhal$en werden, das ist 95O/o d. Th. Nach Destillation im Vak. aus 
Alkohol umkristallisiert. Sehmp. 159 bis 160 ~ In  der Mischung mit dem 
Aininierungsprodukt des Xthylresorzins wurde keine Depression beobachtet. 

Karboxy l i e rung  des 2-Oxy-4-amino-(~thylbenzols. 

Bei der Karboxylierung mit ~IK2CO ~ unter  CO2-Druck ~ erhielten wit aus 
0,95g Aminophenol 0,79g einer stark verunreinigten 2-Oxy-6-amino-3- 
~Lthyl-benzoes/~ure (VIII). Eine Reinigung der S~ure dutch Umkristallisieren 
aus Alkohol und Dioxan fiihrte zu einem Produkt voin Zersp. 183 bis 184 ~ 
das jedoch noch nicht ganz farblos war. Diese Subs~anz zeigte eine braune 
Eisenchloridreaktion mit  grfinlicheln Stich. Zur n~Lheren Charakterisierung 
der Verbindur~g wurde ihr Methylester mit  Diazoinethan dargestellt. Dieser 
kristallisierte aus Petrol~ther in langen Nadeln und zeigte einen Sehinp. 
yon 103 bis 104 ~ . 

C10H130~N. Ber. C 61,52, H 6,71, OCH 3 15,9. 
Gef. C 61,43, H 6,97, OCH~ 15,9. 

Die Veresterung wurde auBerdein Init methylalkohol. Salzs~ure versucht. 
Wir konnten abet auf diesem Weg keinen Ester vom Schinp. 104 ~ erhalten, 
sondern gewannen etwa 950/0 der S~ure unver/~ndert zurfiek. 

2,6-Dioxy-3.~thyl-benzoesduremethylester  aus  2-Oxy-6-amino-3-athyl-benzoe-  
s~uremeth ylester. 

0,295 g des Oxy-ainino-/~thyl-benzoes/~ureesters wurden in 1,5 g Eisessig 
gelSst, Init 0,45 ml konz. HC1 versetzt und  in der K/ilte vorsichtig mit  einer 
wi~Br. L6sung yon 0,18 g NaNO2 diazotiert. Die Verkochung zum 2,6-Dioxy- 

13 S. ~/1. Se thna und R. C. Shals, J. chem. Soc. London 1938~ 1066. 
14 Frdl. 2, 14 (1888). 
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3-~thyl-benzoes~uremethylester erfolgte in derselben Weise wie bei der 
Diazoniumverbindung des 5-J(thyl-PAS-methylesters. Die bikarbonat- 
tmlSsliehe, laugel5sliehe Frakt ion des Reaktionsproduktes lieferte bei der 
Destillation (70 bis 90~ Tort) ein stickstofffreies 01, des wir auf keine 
Weise zur Kristallisation bringen konnten. 

C10Itl~O 4. Ber. C 61,21, H 6,17. Gef. C 60,65, H 6,21. 

Athylresorzin aus 2-Oxy-6-amino-3-(~thyl-benzoes4uremethylester. 
Bei einem weiteren Versuch wurde die Diazoniumverbindung des 2-Oxy- 

6-amino-3-~thyl-benzoes~uremethylesters in die siedende Misehung yon 
einem Teil 66~oiger tt2SO 4 und  einem Tell ges~tttigter Na2SOa-LSsung ein- 
gegossen. Die Hauptmenge verwandelte sich dabei in eine dunkle Masse. 
Aus der laugelSslichen bikarbonat-unlSslichen Frakt ion konnte in ganz 
geringer Menge ~thylresorzin erhalten werden, wie wir durch Schmp. und  
Misehsehmp. festgestellt haben. 

6- A l k yl-p-amino -sal ic ylsa uren. 

Diese wttrden durch Karboxylierung der symmetrisehen Oxyamino- 
alkylbenzole erhalten. 

3-Oxy-5-aminotoluol. 
20 g Orzin, l0 g IqH~C1, 30 ml 25~oiges NH 8 und 20 ml Wasser wurden 

12 Stdn, lang auf 180 ~ erhitzt. Naeh Isolierung des Oxyaminotoluols wurde 
dieses durch Umkristallisation aus Wasser und dann aus Methylalkohol 
~ls Kristalle vom Schmp. 139 ~ erhalten. Ausbeute 9,7 g, des sind 79O/o d. Th. 

CTHgON. Ber. C 68,27, H 7,37. Gef. C 67,85, H 7,28. 

3-O x y-5-amino-dth ylbenzol. 
3,5-Diamino-Sthylbenzol. 0,8 g symmetrisches Diaminoacetophenon, her- 

gestellt nach der Methode yon L.  Berend und iT. Heymann  15, wurde mit  
Hydrazinhydrat  naeh G. Lock 7 zum 3,5-Diamino~thylbenz01 reduziert. 
Des isolierte Produkt wurde aus Aeeton-~ther (1:10) umkristallisiert. 
Schmp. 126 bis 127 ~ Ausbeute 0,52 g, des sind 72~o d. Th. 

3-Oxy-5-amino-(tthylbenzol stellten wir naeh der zur Gewinnung yon 
m-Aminophenol aus m-Phenylendiamin angewandten Methode her 16. Naeh 
Vakuumdestillation wurde aus Alkohol umkristallisiert. Schmp. 115 bis 116 ~ 
Ausbeute 30~o d. Th. 

Die Karboxylierung wurde genau so wie bei den 4-Oxy-2-amino-alkyl- 
benzolen durchgefiihrt. Die Reinigung erfolgte dutch Fil trat ion der LSstmg 
der S~uren in 80% igem Aceton fiber Tierkohle. Beide Sfi.uren gaben in w~I3r. 
LSsung eine intensiv violette Eisenchloridreaktion. Schmelzpunkte siehe 
Tabelle 1. 

6-Methy l -PAS.  

CsHgOaN. Ber. C 57,48, H 5,43. Gel. C 57,37, H 5,36. 

6-A thy l .PAS .  

CgHnO3N. Ber. C 59,66, t t  6,12. Gel. C 59,21, H 6,18. 

Die Mikro-C-, H-Analysen wurden von Herrn Dr. G. Kainz  im Mikro- 
analytisehen Laboratorium des II .  Chem. Inst i tutes durchgefiihrt. 

1~ L.  Berend und F.  Heymann,  J. prakt. Chem. 65, 290 (1902); 69, 449 
(1904). 

16 D. 12~. P. 77131; Frdl. 4, 107 (1894). 


