
S- A c e  t y 1- su I f u r y  I i nd n s y 1 (Furniel Vlll). 
10 g SulEurylindoxyl wurden rni t  30 g Essigsiiureanhydrid 2 Stun- 

den am RiickfluB gekocht. Nach dern Erkalten w i d e  mit Wasser 
gefallt, abfiltriert und aus verdunnter Essigsaure umlirystallisiert. 
Farblose Prismen, die bei 136O schmelzen. 

0.161.; J" Sbst.: 0.3005 g CO2, 0.0691 g H?O. - 0.1366 g Sbst.: 'i.6ccm K 
(200, 765 nim). 

C9Hs(I3NS c211). Her. C: 51.15, H 4.26, S 6.63. 
Gef. j )  50.79, )) 4.75, ;) 6.40. 

61. Adol f  Sonn: Uber die Darstellung von 8-Orcin. 
[Ans dem Cliemischen lnstitut dei, Universitiit Kuiiigslierg i. Pr.] 

(Eingegangen am 18. Februar 1916.) 

Bei der Synthese von i5'-Orcin (111.) ging v. K o s t a n e c k i ' )  vorn 
p-Xylol  aus. Es gelang ihrn, das durch Nitrierung entstandene Ge- 
rnisch der Isomeren iiber die Nitramine zu trennen, und aus dem 
m-Nitramino-p-rylol erhielt er  durch Reduktion und Diazotierung das 
1)-Xylorcin. 

CH3 CH3 CHs 

NO?.  \, . NO? NO, .',,, . N O ?  OH.,,'.OH ' 

CH3 C H s  CH3 

Fiir die Bereitung groWerer Mengen von eiulieitlichern $-i)rcin zu 
synthetischen Versuchen ist dieser Weg nicht geeignet; man benutzt' 
besser p - X y l i d i n ' )  R I S  Ausgangsmaterial. Acetyl-p-sylidin nirnmt 
bei der Hehandlung mit rauchender Salpetersiure in der KHlte sehr 
leicht zwei Nitrogruppen auf, und es entsteht sehr reines nL-Dinitro- 
p-xylol ([I.), wenn man nach der  Abspaltung des Essigsiurerestes ,die 

1': I\ 

111. 
/ ~ . N H . C O . C H ,  

I. 11. 

l )  B. 19, 3315 [1856]. 
*) Fiir fiiitiges Cberlassen einer griiIj?ren Menge Y O I I  f)-Xylidin bin icll 

der Firma I , e o p o l d  C a s s e l l s  k CO. in  Frankfurt a. If. zu bestem Dank 
verpflichtct. 
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Aminogruppe durch Wasserstofl ersetzt; das gelingt sehr glatt nach der 
Methode yon I l ' i t t ' ) ,  schwer liisliche Kitrarnine i n  konzentrierter 
Salpetersiure zu  diazotieren. 

Die Versuche, voni m-Dinitro-2,-sylidin zu der noch unbe- 
kannten is-Orcin-cnrbons~iire zu kommen, wurden durch den Ausbruch 
des Krieges iinterbrochen. 

w -  D i n i  t r o - p - a c e t y l - s y l i d i n  (I). 
100 g robes Acetsylid werden in kleinen Portionen in 600-800 ccm 

rauchender Salpetersaure linter Kiihlung eingetragen. Man gieBt auf 
Eis  und saugt die fast weilie Krystallmasse nb. Nimmt man weniger 
Salpetershre ,  so ist das Produkt schwach brLunlich gefirbt. Nahezu 
theoretische Ausbeute. Fiir die Weitervcrarbeitiing ohne weiteres 
geeignet. 

Aus Alkohol umkrystallisiert, erhdlt m a n  weifle, sehr feirie Na- 
deln yom Schmp. 2 2 S 0  (unkorr.). Sie siwl loslicli i n  verdiinnter 
Na t ro 11 1 a uge. 

0.2376 g Shst.: 34.0 ccni N (ISO, 759.5 mni, 33 O i 0  KOH).  
C l o H l t 0 5 N ~  (353.11). Ber. N 16.61. Gef. N 16.57. 

Ein unreines Dinitroprodukt war wahrscheinlich der \on  S c h a u -  
m a n  n ?) als Mononitro-p-acetsylid beschriebene Korper vuni Schmp. 
192O, der sich ails Wasser als ngelbliche, moosartige Tegetationa ab- 
schied. Beim Umkrystallisieren aus Wasser erhielt ich auch weniger reine 
Produkte mit niedrigerem Schmelzpunkt. Da S c h a u m a n n  keine Ana- 
lyse gemacht ha t ,  ist der von W i t t ,  N o e l t i n g  und Fore13)  an- 
gegebene Schmp. (1  66 O) des analpier ten Xiononitro-acetyl-Z)-sylidins 
jedenfalls der richtigere. 

m - D i n  i t r o -1' - x y 1 id i n , C g  H (CHa)j (NO3)z 3.; (NHz)'. 
100 g Acetyl-ni-dinitro-27-sylidin werden mit 1 1 Alkohol und 

300 ccm verdunnter Schwefelsaure (1 : 2) am Riickflull 6-7 Stunden 
erhitzt. Die Acetylverbindung geht allmihlich in Loaung, und nach 
einigen Stunden beginnt schon in der Hitze die Abscheidung der 
freien Nitroamino-Verbindung in  schonen, gelbbraunen Nadeln. Sie 
besitzen den von N o e l t i n g  und G e i B m a n n ' )  angegebenen Schmp. 
(202-203O). Die Ausbeute ist sehr gut. 

I )  B. 4'2, 2953 [ 19091. 
a) B. 18, 26ti7 [188>]. 

B. 11, 153s [1878]. 
') B. 19, 145 [1866]. 



/ / I  - D  i n i t  r o -11- x y 1 o 1 (11). 
In konzentrierte Salpetersaure (d = 1.49) leitet man i n  der Kalte 

Schwefeldioxyd ein, bis die Gewicbtszunabme etwa der  Salpeter- 
saure betrigt. In 320 g der Losung werden 80 g nz-Dinitro-p-xylidin 
langsarn linter guter Kuhlung in  einer Kaltemischung eingetragen. 
Xan gieBt auf Eis und hringt das zum Teil ausgeschiedene Diazo- 
niumsulfat durch Wasser in Losung. Nach Zusatz von etwas Alkohol 
und Kupfersulfatliisung erwiirmt man auf dem Wasserbade, bis die 
Stickstoffentwickliing aufgehiirt hat; das n~-Dini t ro  - p - s y l o l  scheidet 
sich in quantitatirer Ausbeute schori krystallisiert aus. Es schmilzt 
bei 1240. 


