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halt man nach dem Verduusten des Alkohols in quant,itativer Ausbeute 
die alkaliliislichen Benzolsulfaruide zuriick: BUS Benzolsulfophenyl- 
oyanamid das Benzolsulfanilid vorn Schmp. l l O o  (Gef. N 6.23. Rw. 
N 6.00), aus der p-'l'olylverhindung das Renzolsulfotoluidid (Schmp. 
1200) u. s. w. -4uch andere Anlngeriingsrerctionen an die Cyan- 
gruppen verliefen nicht giinstig. 

423. J. von Braun: Ueber die Entalkylirung sekundarer 
Amine. 

[Aus Clem cliemiechen Iostitut der Univchitiil Gotlingen.] 
(lh~gegangeo a111 9. J uli 1904.) 

Die Auffindung des Ueberganges tortiarer Amine Ra . S [nit Hiilk 
der Bromcyanreaction in dialkylirte Cyirnaniide &. N . CN, welcher 
einen glatten Abbau tertiarer BaJen xu secundiiren R2NH in sich 
echliesst'), hat in mir achon vor geraunier Zeit den Wunsch wach- 
gerufen, eine Methode ausfindig zu machen, welche die Entfernung 
auch der iibrigen zwei Alkylreste R oder zurn niindeaten des einen 
von ihnen vom Stickstoff gestattet, damit man es YO in der Hand bat, 
ein gegebenee Stickstoffatom rnehr oder weniger weit entalkyliren zu 
knnnen. Die ersten zu diesem Zweck angestellten Versuche bestan- 
den in verscbiedenen Modificationen des Bromcyativer~al~rens~) und 
t5hrten nicht zorn gewiinschten Ziel; auch eine Reihe anderer, irn An- 
schluss hieran uutersuchter Abbaumethoden, auf die hier vorliiufig 
nicht niiher eingegaugen werden soll, lieferte kein giinstiges Reeultat: 
und erst in ganz neuer Zeit gelang es mir, durch passende Anwen- 
dnng einer seit langem beknonten Reaction das eraehnte Ziel in glatter 
Weise zu erreichen. 

Oelegentlich der kiirzlich beschriebenen Versuche uber trialkplirte 
AmidineY), habe ich auf den Gegensatz aufmerkeam gemacht, wel- 
cher zwischen den Amid- iind Imid-Chloriden [R1.C(ClY).NRg und 
RI.  C (CI): NR] mit PettsIureresten R1 einerseits und mit aromatischen 
Yiiureresten andererseits beateht. Wahrend in den Ersteren R1 ausser- 
ordentlichsleicht vom Chlor angegriffen wird und dab& eine Reihe zum 
'L'heil complicirter Producte gebildet werden, ist dies bei den Leteteren 
nicbt fderpall .  Fiir Imidcbloride mit aromatiscbem R1 ist indessen 

'1 J. v. Braun ,  dime Berichtca 33, 1438, 8728, 2784 [1900]: 35, 1479 

3 Diebe Beriehte 36, 1196, 4286. It. S c h w + e ,  Dimxt., Giittingeii 1903. 
3, I h e  Berichte 37, 9678 [1904]. 

[IWJ]; 37, 633, BG70 [1904]. 



seit einigen Jahren eine Reaction bekannt, die eicli auch intramolekular 
abspielt nnd leicht bei hoherer Temperatnr eintritt: Versuchen von 
V. Pechmann ' )  und Ley2)  zutolge, erleiden aromatieche Imidchloride, 
in welchen der an den Stickstoff gebundene Alkylreet der Fettreihe 
angehbrt, beim Erhitzen eine Spaltung, durch welche das Molekiil 
glatt in Saurenitril und Chlornlkyl zerlegt wird: 

Rr.C!:NR).Cl= R1.C i N  + R.CI. 
Die Beriieksichtigung dieser Verhaltnisse wies nun den Weg, auf 

dem eine LBsung der eingangs geschilderten Frage als m6glich er- 
scheinen musste. Wenn in der That in Amidchloriden, die einen 
aromatischen Saurerest enthalten, das Chlor kein Bestreben zeigt, 
dieeen Rest anzugreifen, dann mnes aller Wahrscheinlicbkeit nach 
eine Veriinderung des Amidchloridmolekiils - falls eine solche iiber- 
baupt zu erzwingen ist -, der intramolekularen Spaltung der aro- 
matischen Tmidchloride analog sein ; die nromntischen Amidchloride, 
die ja, wie ich kiirzlich (I. c.) gezeigt habe, bei relativ niederer Tern- 
peratur ganz bestiindig sind, miissen bei Ternperaturen, bei denen der 
Zusammenhalt der Atome gelockert wird, sich so veriindern, daes aie 
ein oder zwei Molekiile Chloralkyl nnter Bildung von Imidchloriden 
resp. a romat iden  Sanrenitrilen abspalten: 

1. 
2. RI.C(Cl,).N& = R1.C N + SClR. 

Ri.C(Cla).N& = Bi.C(C1):NR + ClR, 

Da nun einereeits den Amidchloriden die dialkylirten Amide 
Rt.CO.NRa zu Grnnde liegen, die aus secundaren Basen H N k  ent- 
stehen nod anderereeits die Imidchloride diircb Wasser in monoalky - 
lirte Amide R1.CO.NHR und dnrch weitere Verseifung in primtire 
Basen Ha. NR iibergefiihrt werden konnen, und die Nitrile beim Ver- 
seifen Ammoniak liefern, so schliessen die Reactionen 1. nnd 2. in 
der That den Abhau einee secundaren Ainins HNR2 zu einem pri- 
miren HgNR und zn Ammoniak in sich. 

Die Verwirklicbung dieses Gedankenganges hat sich als hber- 
raschend leicht erwiesen. Fiihrt man dialkylirte Amide, welche ale Ri 
einen Benzol-, snbstitnirten Benzol- oder Naphtalin-Rest enthalten, in 
der kiirzlich beschriebenen Weise in Amidchloride iiber und erhitz 
dieselbeu, oder einfacher, liiset man PClo bei hiiherer Temperatur auf 
die Amide (im molekulsren Verhiiltnies) einwirken, so findet eine 
Reaction statt, welche lediglich in einer Abspaltung von Chloralkyl 
besteht: bei kurzem Erhitzen auf einr nicht dlzu hohe Temperatur 
tritt ein Molekiil Chloralkyl aue, bei Jangerern Erhitzen und Anwen- 
dung hbherer Temperaturen wird auch das zweite Molekiil Chloralkyl 

') Diese Berichte 38, 611 [1900]. 9 Dieee Berichte 36, 19 [I9081 
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eiiminirt. 1st YOU den beiden a n  den Stickatoff gebundenen Alkylresten K 
der eine aromatischer Natur, so bleibt die Reaction selbstverstandlich 
unter allen Umstanden bei der Abspaltung eines Molekiils des Fett- 
Ghloralkyls und Bildung des durch Hitze weiter nicht zerlegbaren, 
doppelt aromatischen Imidcblorids (e. B. Ca 135. C(C1) : N. CS H,,) steheu. 
Secundare Fettbasen k;innen deinnactr bis sum Ammnniak , fettaro- 
inntische bis zum pr imken aromatiechen A n i n  abgebaut werdeu. 

Der Verlauf der Reaction miige kurz an den folgenden seche 
Reispielen erhrtert werdeii. 

D i m e  t hy I b en  z a ni i d , Ct; M s  - CO . N (CH& '). 
Hesser als durch Erhitzen des gegen Luftfeuchtigkeit so empfind- 

lichen und datier schwer zu handhabenden Dirnethylbenzamidchlorids 
lssst eich die Eutt~lltylirung dee Amids dadurch erreichen, dass man 
daswlbe mit Phosphorpentachlorid vermischt und das Gemenge aio 
Riickflusskiihler, gescliiilzt gegen die Feuchtigkeit der Luft, auf eine 
die Wrtsserbadlemperatur iiberateigende Teinperatur (im Oel- oaer 
Metall-Bad) erhitzt. Eine schwache Reaction zwisclien den Compo- 
nenten - von deneu nebenbei bernerkt, das PCls nicht gepolvert zu 
werden braucht - findet hereits gegen l @ O O  statt, sie wird aber erst 
bei 1100 (Badternperatur) energisch. Das Gemisch verfliissigt sich, 
unter starkem Aufschiiunien der gelb gefiirbten Fliissigkeit entweicht 
d r m i s c h  Chlormethyl - und es beginnt dank der Anwesenheit des 
gebildeten Phosphoroxychlorids ein energisches Sieden. Die Reaction 
bleibt im Wesentlichen bei der Bildung des M e t h y l b e n z i m i d c h l o -  
r i d s ,  C~H5.C( :N.CH~) .CI ,  stehen, falls m'an init der Temperatur iiber 
1209 nicht hinauageht. Destillirt man nach etwa zweistiindigem Erhitzen 
auf 1 15-120° die Reactionsrnasse unter vermindertem Druck, so geht 
zrierst POCIS wcg uud es  folgt d a m  bei etwx 80-1105" (10  mm) das 
durch etwas Benzonitril reruiireiriigte Imidchlorid, wiihrend nur eiu 
geringer Riickstaiid im Deatillirkolben zuiiickbleibt. 

Da Methylbenzimidclilorid, wie v. Pech m:iu n (I. c.) bereits gexeigt. hat, 
schon beim Destilliren iui Vucuiirn thuilweiw in  Benzonitril iibergeht, so ver- 
fihrt man, iim das Dimethy1benr:tmid mijfilichst vollstfindig i n  Monomethyl- 
bonzamid iiberzufiihren, zweckmiissig so, dass man dic Reactionsmnsse, ohne 
sio zu destilliren, nach tlrm Erlialteo mit Eiswasser veraetzt, nach dem Zer- 
rtoren de8 Phosphoroxychlorids die S u r e  darch Alkali abstumpft und die 
jn der Kcgel vorhantlcncn Rpuren von Henzonitri I mit Wossrrdampf abblast. 

Aus dem Riickstand Isst. sich uach dem Eindanipfeii und Alkalischmachen 
durch Aether i n  einer 70-80 pCt. :ler Thenrie hetragendsn Menge ein Kiirper 

I )  In der letzten bereits citirtcn hbhandlung ist vcrgesben worden, darauf 
hinzaweison, dafifi der in den Hantlllfichern rngegobeno Siedepunkt des Dime- 
thylamide ('255-2i70) falsch ist :  die wine 'ierhindnng eiwlet bei 272-2739 
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isoliren, der durch seinen Schmelzpuukt (750) und Analyse sich als Mono- 
methylbemamid erweist. 

Das Monomethylbenzamid, welches beiliiufig bemerkt, in verdiinn- 
ten Siiuren und Wasser sehr leicht liislich ist, liisst sich am schnell- 
sren durch Destillation im Vacuum reinigen; es siedet uuter 11 mm 
bruck bei 167 O. 

0.1445 g Sbat.: 0.3249 6 C02, 0.0745 g Hzo. 
C ~ B ~ . C O . N B , C H S .  Ber. C 71.11, H L G G .  

GeL )) 71.02, x 6.64. 
Geht mail bei der Einwirkung des PCls auf C6H5. CO .N(CH& 

iiber 1200 hinaus, so beginnt auch die Absptltung des zweiten Mole- 
liiils Chlorrnethyl. Um sie vollstiindig zu machen, erhitzt man niehrere 
Stunden auf 160-170°. ivIan giesst nach dem Erkalten in Eisaaeser, 
stiimpft die Siiure mit Alkali ab und bltist Wasserdanipf durch. Mit 
dem Wasserdampf geht ein Oel uber, welches durch seinen Geruch, 
Siedepunkt (190-191O) und seine Verseifbarkeit in Benzoesiiure ale 
Benzonitril leicht zu charakterisiren ist, wiihrend im Riickstand in 
einer - je nach der Dauer des Erhitzens geringeren oder grcsseren 
Menge - das aus dem Nitril durch Polymerisation entstandene 
K y a p h  e u i n  zuriickbleibt, welches nach einmaligem Umkrystallisiren 
aus Benzol weiss ist und glatt bei 234O schmilzt. Die Ausbeute an den 
beiden Producten kommt der Theorie nahe. 

D i ii t h y 1 b e n  z a mid ,  C6 H5 . CO . N (Ca H&. 
verhiilt sich gegen PCls ganz iihnlich wie die dimethylirte Verbindung. 
Die - liier auch gegen l l O o  beginnende - Reaction fuhrt, wenn 
man sie etwa 2 Stunden bei 120-130° vor sich gehen liisst, ziir 
Bildung ron Monoi i thy lbe i izamid ,  welches, wie die monomethylirte 
Verbiudung ieolirt wurde. Mau erhalt den Kiirper zunachst als Oel, 
welches aber nach einmaligem Destilliren sehr echnell fest wird; 
nach dem Umkrystallisiren a118 Wasser zeigt er den Schmelzpunkt 67O. 

CGH5.C0.NH.C,Hs. Ber. N 0.39. Gef. N 9.45. 
O.llS2 g Sbst.: 9.8 ccm N (110, 737 mm. 

Hahere Temperatur (175") und liingeres Erhitzen fiihren zu einem 
Gemenge von Kyaphenin uod Benzonitril. 

Met h y 1 p h e n  y 1 b e  n z a m i d , c6 Hs . CO . N (C&) (c6 &)> 
reagirt mit YCls erst oberhalb 1200, wobei ein iihihnliches Aufschiiumen 
und Sieden der verfliissigten Masse, wie bei der Dimethylverbindung 
eintritt. Man kann beliebig lange und hoch erwiirmen, ohne ein an- 
deres Product ausser Benzanilidimidchlorid [C,  135 , c (:N. CS Ha). Cl] 
zu isoliren; es geniigt indessen, urn die Reaction vollstludig zu machen, 

Bsrichte d. D. ohem. Gssellaahalt. Jahrf!. XXXVII. 179 
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wenn man lb - a/* Stunden auf 150--160° erwarmt. Entweder destil- 
lirt man dann das Imidchlorid im Vacuum ab, oder man verarbeitet 
die Reactionsmasse auf Henzsnilid, indem man sie mit Wasser ver- 
setzt und einige Minuten rnit Wasserd:impf beharidelt. Das ;ils grnur 
hriicklige Jlnhse znrickbleilende Amid lraon entwt.der durch nirnr- 
nialiges Urnkrystallisiren : I I I ~  Alkohol, oder srlirit~ller durclr einmnlizes 
1)estilliren unter vwmindertern Druck pereinigt werden. wohei es  
linter Hinter1:issnng geringer Schmieren bei 1 17-1 1 9 0  (1 0 mm) iiber- 
p h t  und dann sofort bei 1 d l  schmi l~ t .  Deiiselbrn 8iedrpunkt 
;reigtv auch eiii zum Vcrgleicli herangrzogenes Priiparat von reiiiwii 
Kenzanilid. 

Heini Verseifen des Prodtictes wurde, wie Z U  erwarten war, reines 
primares Aniliu gewonnen. 

R tf I I  z y I p 11 e n g l  b P n z a r n  i d .  Ch [I5 . C O .  N (C', 137) (C, € 3 6 ) .  

Die Benzoy lverbindung des Benzyliinilins entsteht glatter sls nacli 
-Ier a!ten Vowchiift von F l e i s c h e r ' )  durch Beneoylirong des €hi- 

,ylanilins riacli Blt i i insn i i -Schot te r r .  %> Verbindong ist zuch iw 
Vacuum nicht mzersetzt drstillirhar. I '4m Erwarmen mit Phosplicir- 
prntachlorid - die RtAaction beginnt hei 120° und wurde durch lan- 
gercs Erwlirnien aid 150--160° zii Ende gefihrt - und Zersetzrn 
(lurch Wasser liefert aie einerseits das mit Wasserdampf nicht f l i i c * i r -  

Renmniiid, welvhes in dcraelben Weise, wie voi hin, gereiuir;t 
-.I urde, und andererseits dns rnit Wasserdampf fliichtige l~enzylchlorid, 
C; 117. CI, welches nach dein Trocknen bis :ruf den letzten Tropfeii br i  
172 - I i . j O  iiberqiiig. 

Analog der UebPrfiitirruig des Diniethylbenzamids in Henzonitril 
fii9st sich aucli das 

Die Aiiabrute betrng !)O pCt. 

p -  B r o  m d i m  P t hy l b  endxmid,  Kr. Cs J3,. C O .  N ICHsj2. 
In dus ragehiiriqe Xitril iiberfiilmn. Dan noch iiiclit hewhriebenz 
, \mid c r:tsttlht leicht :IIIR p T~rouibcnzr~ylclilorid und Dimet!ijl~mirr. 
wr.nn marl die BenzollBsiing des Ersteren mit riner z l k a l i ~ c h m  Dime- 
hylsrriii~lijsiin,a schiittelt. Es ist in Wnsser und in verdiinnten Pai1w.n 

d w e r e r  lijslicli als dns I~imethylbrnz: imi~~ uud liist Rich spielend 
liticht in iillen orgnnischm Liisungm&teln. Bus Aetht-r u-cirde t 3 

Iwini Iiinqsamen Verdunsteii in Form glanzender Krgstalle \-on1 Schmp. 
72"  erlinlten. 

0.203G g dhst.: 11.4 crm N (18",,748 mm). 
1II..C2III,C').N:C11B,?. Bey.  N I5.l.t. Gpf. N GJ4. 

1) A n n .  tl. Chem. IW, 229 [ISiiS]. 
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Beim Bebandeln rnit Phosphorpentachlorid findet bei 110- 11 5 * 
eine energische, Ton starkem Aufschiiumen begleitete Reaction statt, 
dann kocht die Fliissigkeit ruhig weiter bis 1400, wo ein zweites Ma1 
ein Aufscbiiumen beobacbtet werden konnte. Zum Scbluss wurde 
nocb einige Zeit bis 170" erwarmt, dann die erkaltete Maase mit 
Wasser sersetzt, die Pliissigkeit neutralisirt und rnit Wasserdampf be- 
handelt. Das bereits bekannte p-Brombenzonitril geht leicht iiber 
und erstarrt zum grossen Theil bereits irn Kiibler zu einer scbnee- 
weissen Krystallkruste. Ee besitzt schwachen Benzonitrilgeruch und 
zeigte nach dem Trocknen den richtigen Schmp. 1130. Im Riickstand 
von der Wasserdampfdestillation fand sich neben geringen Mengen 
von p-BrombenzoZsHure: die wobl dnrch Verseifen gebildet worden 
war, in sehr kleiner Quantitat ein fester, braunlicher, in Alkali unliis- 
licher Karper, der sehr both schmilzt und wahrscheinlich das den] 
Kyapbenin entsprechende gebrornte Product dsrstellt. 

Behaiidelt man das vor kurzem (1 c.) von rnir beschriebene 

L) i m e t b y 1- u - n a p b t a m i  d , C10H7. CO . N (CH&, 
mit Phosphorpentachlorid, 80 findet erst bei 150--160° eiue energi- 
ache Einwirkung stntt. Die his 190" erwiirmte Reactionsrnasse lieferte 
heim Verarbeiten in der mehrfacb erwiihnten Weise ein rnit Wasser- 
dampf fliichtiges Oel, ~ e l c h e s  in der Vorlage alsbald zu weissen Kry- 
stallen vom Schnielzpunkt 37-38" erstarrte und auch deli glatten Siede- 
punkt (29.5-297 O) des a-Naphtouitrils zeigte. 

0.1'736 g SIJSt.: 14.3 ccm N (200, 748 mm). 

Die Ausbeute kam auch bier der tbeoretischen sebr nnhe. 
CIORT-CN. Ber. N 9.15. Gef. N 9.26. 

Die eben bescbriebene Reaction besitzt, soweit es sich um aro- 
niatiscbe Acidylverbindungen of fen  e r ,  secundiirer Arnine handelt, le- 
diglich theoretisches Interesse; sie vervollstiindigt, indem sie secundare 
Hasen in primhre iiberzufiihren gestattet, die Rcihe von Reactionen, 
die in ihrer Gesammtheit eiiie vollstlndige Umkebrung des H o f .  
nt ann'schen Autbaues alkylirter Amnioniake darstellen und hier kurz 
eusaolmengestellt werden magen (ale It1 ist der Phenylrest gewahlt): 

1. R3.N ---+ It2.N.CN 4 Rs.NH. 
2. RSNH --+ Rz.N.CO.CsHs --+ Rs.N.C(Cla).CaHs --+ EN: c(cl).csHj --+ R.NH.CO.CiJ3.s 

R.NH2 L I 

3. R.NHa --+ R.NH.CO.CsH~ - -+ R . N H . C ( G I ~ C ~ ~ E ,  -+ RN:C(CI).Cs& - + ziC.CsH5 
t 
N H3 
V 

179' 



Ein praktisches Interesse diirfte sie - abgesehen rielleicht VOR 

einigen ganz speciellen Fallen - wohl kaum besitzen. Indessen auch 
dieser - auf den ersten Blick nur theoretisch nicht uninteressanten 
- Reaction llisst sich leicht eine Seite abgewinnen, die, wie es scheird, 
ron sehr grosser pralrtischer Bedeutung ist: das ist ihre Anwendung 
auf ringfiirmig geschlossene Verbindungen. Der Uebergang eines 
Amids, R1 .CO.NRa, in eineu ringfiirmig gebauten KBrper iet auf  
zwei Weisen denkbar: 1. entweder dadurch, dass eiue Verkniipfung 
Ton R1 und R oder 2. eine Verknupfullg der beiden Alkyle R ge- 
dacht wird. 

Der erste Fall ist bereits von 0. F i s c h e r  und dessen Schiilernl) 
am Beispiel der alkylirteu Pyridone iind Chinolone studirt worden. 

welche mit Phosphorpentachlorid unter Abspaltung von R C1 in Chlor- 
pyridine resp. Chlorchinoline iibergehen, 

die iibrigens mit deu gewchnlichen Iniidchloriden nur noch eine ent- 
fernte Verwandtschafc aufweisen. 

Weit interessanter muss - wie man sofort erkennt - die An- 
wendung der Reaction auf ringftirmige Verbindungen vom Typus 

R 
R1, CO. N < . sein: denn hier muss sie eonsequenter Weise zu einer 

R 
Sprenguug des Ringes fiihren : 

R1. CO .N< R * --+ RI.C(Cl)a .N< * --+ HaN.R.R.Cl, 

und als Endproducte der Reaction miissen gechlorte Basen oder Di- 

Ri.C(C1):N.R.R.CI 

RI . C i N + C1. R. R .  C1 R 

R 
chloride zu faasen sein, welche die in der cyclischen Base Hhj-” 

A ‘R 
orspriinglich enthaltene Kohlenstoff kette R-R enthalteu. Diese Vor- 
aussetzung ist, wie ich kurz bemerken mochte, durch die bisherigen 
Versuche in iiberraschend glatter Weise beetiitigt worden: die  Chlo  r- 
phosphorreac t ion  f i ihr t  in  i h r e r  Anwendung auf a romat i sche  
Acidylder iva te  cyc l i scher  Basen zu e i n e r  neuen Aufspa l -  
tungsmethode s t icks tof fha l t iger  R i n g e  und zu e iner  R e i h e  

1) DieseBerichte31, 609 [lS9S:; 32, 1297, 1307[1899!; 35, 3674 [19031, 



b i s h e r  a u s s e r s t  s c h w e r  z u g a n g i i c h e r ,  fiir wei te re  Syn thesen  
r e r w e n d b a r e r  K 8 r p e r .  Ueber die betreffenden Versuche, durch 
welehe ein neues nnd ansgedehntes Arbeitefeld erschlossen worden 
ist, sol1 demngchst in einer Reihe znsammenhiingender Mittheilu~gen 
berichtet werden. 

424. S t .  v. K o s t a n e c k i  und W. Szabradski: Synthese des 
Flavonols. 

(Eingegangen am 11. Juli 1904.): 

Im Anschluss an unsere vor kurzem erschienene Mittheilung 1) 

iiber die Synthese des Flavanons (I) berichten wir heute iiber seine 
Ueberfiihrung in das Flavonol (III), welche Verbindung als Mutter- 
substanz mehrerer gelber Pflanzenfarbstoffe, wie des Galangins, des 
Xilmpferols, des Fiaetins, des Qnercetins u. A. von theoretischem 
Interesee ist. 

Der van une bei der Daretellung des Flavanons befolgte Weg ist 
derselbe, wie ihn K o s t a n e c k i  und Lampea)  fiir die Synthese dee 
2-Oxydavonols gewiihlt haben. Das Flavanon wurde nitrosirt; daa 
entstandene Isonitrosoflavanon (11) ergab beim Kochen mit verdiinn- 
ten Mineralsauren nnter Abspaltung von Hydroxylamin daa so lange 
gesuchte 8)  Flavonol : 

1. IT. 111. 

-- co co 
Is on  i t  r o so - f l  a v  a n  o n (Formel 11). 

Zu einer kochend heissen L6sung von 2 g Flavanon in etwa 
150 ccm Alkohol setzt man 2.5 g Amylnitrit und 10 g Salzsiiure (1.19) 
abwechselnd in kleinen Mengen hinzu. Auf Zusatz von Wasser eu 
der erkalteten Liisung erhiilt man einen hellgelb gefarbten Nieder- 
schlag , der mit verdiinnter Natronlauge ausgezogen wird. Hierbei 
geht das Isonitrosoflavanon in Liisnng, wahrend auf dem Filter das 
nnangegriffene Flavanon zuriickbleibt. Man eiiuert nun die alkalische 
Liisung mit Essigsiiure an, filtrirt den ausgeschiedenen Niederschlag 
a b  und liist ihn in ziemlich vie1 Benzol. Beim Erkalten der Benzol- 

I) Dicse Berichte 37, 2634 [1904] 
3) Kostanecki und Tsmbor, dime Berichte 38, 1679 [1902]. 

1) Diew Berichte 37, 773 119041 




