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Besehreibung der Versuehe 
Das A t  hansul  fonsaurec  hl or i d  wurde analog dem Methansulfonsaurcchlorid 

(vergl. l b )  ) hergestellt. Sdp., 50O"; nfj 1.4495; Ausb. 48% d. Theorie. 
Dae a t h a n s u l f o n s a u r e  K a l i u m  bereiteten wir iihnlich wie die methansulfonsauren 

Salze' a). Es kristallisierte zunachst das Dihydrat, das durch mehretiindiges Trocknen 
bei 160" entwlssert wurde. Der Kaliumgehalt wurde als Sulfat bestimmt. 

KC,H,SO, Ber. K 26.37 Gef. K 26.26,26.28 
KC,H5S0,.2H,0 Ber. K 20.99 Gef. K 21.10, 21.07 

Aufnahmetechnik :  Zur Aufnahme der Ranian-Spektren hedienten wir uns der in  
den vorangehenden Mitteilungenl) (ausfiihrliche Darstellung') ) beschriebenen Geriittc. 
Das IR-Spektrum wurde mit einem Perkin-Elmer-Spektrographen, Mod. 21 (NaC1-F'risnm!. 
gememen*). Die Substanz wurde in KBr geprcl3t. 

886. Friedrich We ygand, Helmut Weber, Etur8 Maekawa und 
Berd Eberhardt: Uber den Nachweis von aliphatischen und aromsti- 

schen primaren Aminen rnit o-Diacetyl-benzol 
[Aus dcm Organisch-Chemischen Institut der Technischen Universitat 

Berlin-Charlottenburg] 
(Eingegangen am 1. Juni 1956) 

Eine gut reproduzierbare Synthese von o-Diacetyl-benzol wird an- 
gegeben. Es bildet nicht nur, wie bekannt war, mit gewissen Amino- 
sauren, insbesondere mit Glycin und a-Alanin, einen violettblauen 
Farbstoff, sondern auch mit allen untersuchten primaren aliphati- 
schen Aminen. Daher eignet es sich besonders zum Nachweis der 
aus a-Aniino&uren durch Decarboxylierung hervorgehenden Amine. 
Ferner reagiert es in gleicher Weise mit vielen primlren aromatischcn 
und einigen heterocyclischen Aminen. 

Bei Versuchen zur Darstellung von o-Diacetyl-benzol wurde im Labora - 
torium von Conrad Weygand in Leipzig beobachtet, daB die menschliche 
Haut durch diese Verbindung intensiv violett gefiirbt wird. Auf Vorschlag 
von C. Weygand hin untersuchte H. Vossl) die Brauchbarkeit von o-Di- 
acetyl-benzol zum histochemischen Nachweis von EiweiB. Nach dem Tode 
C. Weygands  beschrieben R. Riemschncider2)  und W. Winkler3) 
Synthesen von o-Diacetyl-benzol. Die gleichen Autoren berichteten auch uber 
die Farbreaktionen des 0- Diacetyl-benzols mit Aminosauren, Peptiden und 
nativem EiweiB314). Danach kann man vorzugsweise Glycin und Glycyl- 
peptide sowie auch a-Alanin nachweisen, und zwar in Verdunnungen von 1 : 
20000 bis 1 : 50000, bei anderen a-Aminosiiuren ist die Farbreaktion vie1 weni- 
ger empfindlich . 

Im Rahmen unserer Arbeiten iiber die Synthese von Xaphthochinonen. 
wobei z. B. die Vberfuhrbarkeit von 1 -Acetyl-2-propionyl-benzol mit Selen- 

') A. Simon,  H. Kr iegsmann u. K. Steger ,  Z. physik. Chem. 206, 181, 190 [1956]. 
*) Hrn. Prof. Dr. L u t h e r ,  der Hm. D u t z  freundlicherweise (lelegenheit gab, das 

l )  Z. mikroskop. anatom. Forsch. 49, 51 [194l]. 
2 )  Gazz. chim. ital. 77, 607 [1947]. 
I) R. Riemschneider  u. C. W e y g a n d ,  Mh. Cbem. 86, 201 [1965]. 

IR-Spektrum in Braunschweig zu messen, sei auch an dieser Stelle herzlich gedanlit. 

Chem. Ber. 81, 256 [1!348]. 
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dioxyd in 2tHydroxy-3-methyl-naphthochinon-( 1.4) gezeigt wurdes), hatten 
wir uns mit der Synthese von o-Diacyl-benzolen ZU beschaftigen. Dabei ar- 
heiteten wir den folgenden Reaktionsweg zur Darstellung von o-Diacetyl- 
benzol a m ,  der mit Sicherheit zur kristallinen Verbindung fiihrt. 

Athylbenzol wird zu o- und p-Nitro-athylbenzol nitrierte), die o-Verbindung 
tlurch frakti0nicrt.e Destillat.ion i .  Vak. abgetrennt und mit Wasserstoff und 
Raney-Nickel zum o-Amino-athylbenzol reduziert. Daraus wird durch Di- 
azotierung und Urnuetzung mit Kaliumjodid das o-Jod-athylbenzol darge- 
stellt, das, als Grignard-Verbindung mit Acehldehyd umgesetzt und ohne 
Tsolierung des entstehenden Carbinols mit Chromsaure oxydiert, das o-Athyl- 
acetophenon liefert. Nun wird in bekannter Weisez? 3 ,  mit Kaliumpermanga- 
nat in Magnesiumnitratpuffer zum o-Diacetyl-benzol oxydiert. Die Destdlation 
i .  Vak. liefert. ein sofort kristallisierendes Produkt (Schmp. 38"). Es kann a m  
.4ther unter Kiihlung mit TrockeneiR-Aceton umkristallisiert werden und 
fallt dabei in feinen, farblosen Nadeln an.  Die Ausbeute betragt 25 % d.Th., 
ber. auf o- Amino-athylbenzol unter Beriicksichtigung nicht oxydiertm o- 
.4thyl-acetophenons, das wieder oxydiert werden kann. 

Man kann auch nach einer von W. F. Beech') angegebenen Methode das 
o- Amino-athylbenzol diazotieren und mit Acetaldehydoxim in Cu(1)-Salz- 
h u n g  direkt iiber sein Oxim in oi&hyl-acetophenon uberfiuhren. Jedoch er- 
lialt man hierbei ein unreineres Produkt, das durch cine Oxydation rnit 
Kaliumpermanganat gereinigt, werden kann. 

Bei der Ausfuhrung der Farbreaktion mit o-Diacetyl-benzol auf primare 
aliphatische Amine hat es sich a h  giinstig erwiesen, zunachst die Komponenten 
in waDriger Losung unter Zusatz von Natriumhydrogencarbonat einige Zeit -- 
A bis 15 Min. - bei Zimmertemperatur stehen zu lassen. Hierbei f d l t  vielfach 
ein farbloses oder gelbliches Produkt aus*). Nach Zusatz von Eisessig bildet 
sich beim Stehenlassen oder schneller beim Erhitzen der violette Farbstoff. 
Werden die Hydrochloride oder Sulfate der Amine verwendet unter Zusatz 
von wenig Hydrogencarbonat, so konnen zunachst andere Farbnuancen auf- 
treten (Tafel 1). Von besonderem Interease diirfte sein, dal3 die durch De- 
carhoxylierung aus a-Aminosauren hervorgehenden primaren Amine noch in 
groDer Verdiinnung auf Papierchromatogrammen und Elektropherogram - 
men nachgewiesen werden konnen. Ferner reagieren a-Aminocarbonaauren, 

b, F. Weygand ,  H. Weber u. G. Eberhardt ,  Angew. Chem. 66, 880 [1954]. 
6 )  E. L. Cline u. E. E. R e i d ,  J. Amer. chem. Soc. 49, 3153 [1927]. 
') J. &em. SOC. [London] 1964, 1297. 
8 )  Ahnlich wic rnit Ammoniak (W. Winkler ,  Chem. Ber. S1. 256 [IMR]). 
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wie (3-Alanin und y-Amino-buttersiiure, positiv, ebenso solche Derivate von 
Ornithin und Lysin, deren w-standige Aminogruppe frei ist. Harnstoff gibt 
eine rotliche Farbreaktion, wm offenbar a d  einem Obergang in Ammonium- 
cyanat beruht : Die Farbstoffbildung erfolgt vie1 langsamer ds bei den di- 
rekt reagierenden Verbindungen. Es ist bekannt, daI3 Ammoniak eine Farb- 
reaktion mit o-Diacetyl-benzol gibt s). Glucosamin sowie alle sek. und tert. 
Amine (Tafel 1) reagieren nicht. 

Tafel 1. F a r b r e a k t i o n e n  pr im.  a l i p h a t i s c h e r  Amine m i t  o -Diace ty l -benzol  

Verbindung 

hithanolamin- hydrochlorid ............ 
Agmatin-sulfat ....................... 
Athylamin- hydrochlorid .............. 
Amino-acetonitril-sulfat ............... 
p-Anlinornethyl-sulfonemid*) . . . . . . . . . .  
iao-Amylamin-hydrochlorid ............ 
Cadaverin-di hydrochlorid . . . . . . . . . . . . .  
Histamin- hydrochlorid ................ 
Methylamin-h ydrochlorid . . . . . . . . . . . . .  
a-l'henyl-athylamin .................. 
P-Phenyl-athylamin .................. 
n-Propylamin ....................... 
Isopropyhmin ...................... 
Putrescin-hydrochlorid . . . . . . . . . . . . . . .  
Thyrocidin .......................... 
2.2.2-Trifluor-iithylamin-hydrochlorid . . 
Tryptamin-hydrochlorid .............. 
Tyramin-hydrochlorid . . . . . . . . . . . . . . . .  
9- Alanin ............................ 
y- Amino-buttersaurc .................. 
A'a-Trifluoracetyl-ornithin ............. 
W-Trifluoracetyl-lysin ............... 
9-Trifluoracetyl-ornithin . . . . . . . . . . . .  
W-Trifluoracetyl-lysin ............... 
Glucosamin ......................... 
Harnstoff ........................... 
Guanidin-carbonat . . . . . . . . . . . . . . . . . . .  

Kreatin ............................ 
Kreatinin ........................... 
Dimethylamin ....................... 
Diiithvlarnin ........................ 
Triiithylamin ........................ 
Cholin .............................. 

Glykocyamin ....................... 

Cysteainin ........................... 

in wiiDr. Natrinm- 
hydrogencarbonat 

(ca. 5 % )  nach 
wenigen Min. 

violett 
violett 

rotviolett 
rOB& 

schwach rosa 
rotviolett. 

rotlich 
rot 

farbloe") 
,hellrosa 

row 
rom 

carrnin 
rosa 

farblos 
violett 
violett 
violett 
violett 

nach Ansituern 
voriger Liisg. mit 
Essigsaure und 

Erhitzen 

violett 
violett 
violett 
violett 
violett'i 
violett 
violett 
violett 
violett 

carmin bis violett 
violett 
violett 
violett 
violett 

blau 
violett (langsam) 

violett 
violett 
violett 
violett 
violett 
violett 
negati v 
negativ 
negativ 

rotlich. *I 
negativ 
negativ 
negativ 
negativ 
negativ 
negativ 
negativ 
negativ 

violett'.. *I 
*) Yartanil, als H ydrochlorid in w U r .  Lasung nder auf Papierchromatogrammen schnelle Fnrbstomildung, in 

rbsigsanrer L6sg. ventigerte Reaktion. 
**) Ohne Hydrogencarbonat 

*** ) In essigsaurer Ltisg. oder auf Papierchromatogrammen langsams Fnrbstoffbildung. 
**** ]  Iicim Srhtitteln mit Luft oder unter Zusatz von wenig Wasseretoffperoxyd. 
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Mit vielen prim. aromatischen Aminen ist die Farbreaktion mit o-Di- 
acetyl-benzol in essigsaurer Losung sehr intensiv 5, (Tafel2). Durch Besprii- 
hen mit einer 1-proz. 2n essigsauren o-Diacetyl-benzol-Losung laasen sich in 

Tafel2. F a r b r e a k t i o n e n  p r i m a r e r  a r o m a t i s c h e r  Amine mit  o -Diace ty l -benzol  

Verbindung 

Anilin ............. 
o-Phenylendiamin . . 
p-Phenylendiamin ... 
o-Toluidin .......... 
m-Toluidin ......... 
p-Toluidin .......... 
o-Amino-phenol .... 
p-Amino-phenol . . . .  
o- Amino-iithylbenzol . 

m- Amino-acetophenon 
Anthranilsiiure ...... 
p- Amino-bcnzoesiiure 

nit o-Diace- 
yl-benzol in 
e s sig s a ure r 

Liisung 

4- 
+ 
+ 
+ 
+ 
+ 
+ 
+ 
+ 
+ 
+ 
- 

Verbindung 

p-Amino-salicylsiiure . . . . . .  
3 -Am ino-2 - hydroxy-bcnzoe- 

saure .................. 
3-Amino-phthalsiiure-hydra- 

zid .................... 
7-Amino-4.5.6-trimethoxy- 

pht.halid . . . . . . . . . . . . . . .  
a-Naphthylamino-disulfon- 

5-Amino-naphthol ......... 
o-Nitranilin ............... 
m-Nitranilin ............. 
p-Nitranilin . . . . . . . . . . . . . .  
3-Amino-4-hydroxy -diphenyl 
2-Amino-anthrachinon .... 
2-Amino-naphthalin-carbon- 

siiure- (3) .............. 

~ h ~ - ( 3 . 8 )  ............. 

- 
mit o-Diacetyl- 

benzol in 
essigsaurer 

Liisung 

I 

+ 
+ schwach 

+ sohwach 

+ schwach 
+ schwach 

+ 
+ eehr schwach 
i 

. -  

- 

geeigneten Fallen noch 10-6 g solcher Amine auf Papierchromatogrammen 
nachweisen (Tafel 3). Die Farbstoffbildung geht bei 80" im Trockenschrank 
innerhalb von 10 bis 15 Min. bei den nicdrigsten noch nachweisbaren Mengen 
vor sich. 

TaLl 3. Pa p ier  c h r o m a t ogr a p  h is  c h e r N tl c h w e i s 
von aromat i schen  pr im.  Aminen m i t  o-Diace ty l -  

benzol  i n  ess igsaurer  Losung 

o-Phenylendiamin ... 
Anthranilsiiure ..... 
p- Amino-benzoesiiure 
p-Toluidin .......... 
p-Phenylendiamin . . I ** 

88. ... 
.I. 

.8. 8.8 

* mllOige, ++ sehr deutliohe, *** intensive Farbstoffbildung. 

Auch alle p-Amino-benzolsulfonamide, wie Sulfapyridin, Sulfathiazol und 
viele andere lassen sich leicht mit o-Diacetyl-benzol nachweisen, ehenso das 
Marfanil (Tafel l), daa nicht wie die anderen Sulfonamide durch Diazotierung 
und Kuppelung bestimmbar ist. 

Nur langsam und schlecht erfolgte die Farbreaktion bei solchen aromati- 
schen Aminen, die in Nachbarstellung zur Aminogruppe Carbonylgruppen 

Chemische Brrichte Jahy.  89 I28 
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tragen, wie z .  B. beim 3-Amino-phthalhydrazid oder beim 7-Amino-4.5.6- 
trimethoxy-phthalid (Wasserstoff briicke P). Auch a-Naphthylamine zeigen sehr 
schwache Reaktion, was auf sterische Hinderung zuriickgefiihrt werden kann. 
Gar nicht reagieren o-Nitrenilin, 2-Amino-anthrachinon, 2-Amino-naphthalin- 
carbons&ure-(3), positiv hingegen m-Nitranilin, 3-Amino-2-hydroxy-benzoe- 
siiure, 5-Amino-2-hydroxy-benzoesaure, o-Amino-phenol, 3-Amino-4-hydroxy- 
diphenyl, sehr schwach p-Nitranilin. 

Die folgenden heterocyclischen Aniine geben keine Farbreaktion mit o- 
Diacetyl-benzol : a- und y-Amino-pyridin, a,&-Diamino-pyridm, 4-Amino- 
2.6-dirnethyl-pyridin, Adenosin, Folsiiure, 4-Amino-imidazol-carbonsiiure- 
(5)-amid, weil entweder die Basizitat der Aniinogruppen zu gering ist oder die 
Aminogruppen in der Iminoform vorliegen. Positiv hingegen reagieren 5- 
Amino-uracil und 2.4.5-Triamino-6-hydoxy-pyrimidin, die eine echte Amino- 
gruppe in der 5-Stellung besitzen. P-Amino-pyridin gibt nach 12 Stdn. sehr 
schwache Reaktion. 

Der aus Isopropylamin und o-Diacetyl-benzol gebildete Farbstoff zeigt 
in Eiscssig ein Maximum bei 586 mp. und aine Schulter bei 550-560 my, der 
aus Anilin gebildete oin Maximum bei 592 mp und ein etwas tieferes bis 562 my. 
Von den im Zuge unserer Arbeiten iiber Naphthochinone hergestellten o- 
Diacyl-benzolen geben das o-Propionyl-acetophenon und das o-Butpyl-aceto- 
phenon mit Anilin eine Blaufarbung , das 3.4-Dimethoxy-2-propionyl-aceto- 
phenon und das 3.4.5.6-Tetramethoxy-2-butyryl-acetophenon eine Griin- 
firbung. 

Herrn Prof. Dr. J. Schormul le r  danken wir fiir die cberlassung von aliphatischen 
Aminen. 

Besehreihiing der Versuehe 

0- N i t r o  -a t  h y l  ben zols) : Zu 700 g A t h y l  benzol ,  die sich in einem rnit Nis gekiihlten 
Kolben befinden, wird eine Mischung von 510 g konz. Sa lpe tersaure  (d=  1.4) und 
675 g konz. Schwefelsaiue im Laufe von 6 Stdn. tropfenweise unter Riihren zugegeben, 
wobei die Temperatur 40" nicht uberstcigen soll. Nach weiterem 3 stdg. Riihren bei 20" 
wird die Temperatur im Laufe von 4 Stdn. allmahlich auf 100" erhoht und schlielilich 
2 Stdn. dort gehalten. Nach dem Xrkalten trennt man die olige Phase ab und fraktioniert 
i. Vak. uber eine Widmer-Spirale: Sdp.,, 36-40", 143 g hhylbenzol; 112-115", 311 g 
o - N i t r o - a t h y l b e n z o l  ; 115-120", 35 g Zwischenfraktion; 120-125", 298 g p-Ni t ro-  
a t h y l b e n z o l ;  50 g Ruckstand. 

o-Amino-athylbenzol  : 20g o-Nitro-athylbenzol  werden in 80ccm Methanol nach 
Zugabe von 2-3 Spatelspitzen Rltney-Nickel unter Xormaldruck mit Wassers toff  re- 
duziert. Nach Aufnehme der berechneten Menge wird das Methanol i.Vak. abdestilliert. 
Es hintcrbleibt o-Amino-at ,hylbenzol  als schwach gelbes 01 in fast quantitativer Aus- 
beute. Sdp.,, 94-96', nfj 1.5598. 

C,H,,N (121.2) Ber. C 79.20 H9.15 N 11.54 Gef. C 79.98 H9.24 N 11.50 
Zur Charakterisierung w i d  eine Probe rnit Acetanhydrid in o-Acetamino-athylbenxol 

verwandelt,. Schmp. 11 1'9) ; farblose Nadeln aus heil3em Wasser. 
0- J o d - a t h y l b e n z o l :  Eine auf 0-5" Innentemperatur gekuhlte Losung von 12 g 

o-Amino-a thylbenzol  in 60 ccm Wttsser und 20 ccm konz. Salzsaure wird in einem 
geraurnigen Kolben mit 7.2 g N a t r i u m n i t r i t  in 100 corn Wasser in ublicher Weise 

9, H. Paiicksch, Ber. dtsch. chem. Ges. 17, 568 [1884]. 
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diazotiert. Nach beendeter Diazotierung gibt. man cinc konz. waOrige lksung von 17 g 
K a l i u m j o d i d  auf einmal zu. Es beginnt sofort oder bei gelindem Erwirmen eine leb- 
hafte Stickstoffentwicklung. Zur Vervollstiindigung der Reaktion wird auf 50-40" er- 
wirmt. Xun wird die Losungalkalischgemacht und duno- J o d - a t h y l b e n z o l  niitn'ayser- 
d a h p f  destilliert. Ausb. nach nochmaliger Rektifikation: 17-1H g (75-80'7; d. Th.). 
Sdp.,, 92-95O; -?# 1.5922. 

C,H,J (292.1) ncr. (I 41.40 H 3.91 [kf.  ('41.15 H 3 . i H  
o - A t h y l - a c e t o p h e n o n  a u s  o - J o d - a t h p l b e n z o l :  I n  einen dreifach tubulierkn 

Kolhen, der mit RiickfluOkiihler, Tropftrichter und Riihrer versehen ist, werden 3 g 
Ilugnesium gegeben und mit Ather iiberschichtet. XAch Zugabe eincs Kiirnchen Jodn 
wird eine U E ~ .  von 23 g 0 -  J o d - a t h y l b e n z o l  in .50 ccm absol. Ather tropfenweise linter 
Riihren zugesetzt. Nach Abklingen der Reaktion wird noch einigc &it zum Sieden erhitzt. 

Der (:rignard-Losung werden untar Eiskiihlung 6 g A c e t s l d e h y d  tropfenweise 211- 

gefiigt. AbschlieDend wird erwlrmt. Sach  Hydrolyse init Eis und 2n H,SO, wird die 
i ther.  P h m  abgetrennt. Die wiiBr. Phase wird noch einmal mit Ather ausgezogen, die 
iithcr. I isungen werden mit Batriumcarbonatlosung gewaschcn. Tkr Ather wird sodann 
i. Vak. abdestilliert. Der im Kolben verbliebene fliissige Ruckstand wird mit 40 ccm 
Eisessig, sodann portionsweisc mit einer Lhsung yon 4 g C h r o m t r i o x y d  in 20-30 ccm 
Eisessig + wenig Wasser versetzt. Sach  h n d i g u n g  der Warmrcnt.wickhmg wird noch 
kune  Zeit auf dem Wssserbad erhitzt. Nach Verdiinnen mit 1VaRser yird ausgeathert, 
die i ther.  Phase mit verd. Natriumarbonatlosung gcwaschen und der Athcr vcrdampft. 
Die bei der Vak.-Destillation erhaltene Fraktion Sdp.,, RR-105" iet das gesuchb o - A t h y l -  
A c e t o p h e n o n .  Auab. 7.5 g (600% d. Th.). Sdp.,, 108" (LiLgs3) 108"). 

o - A t h y l - a c e t o p h e n o n  a u s  o - A t h y l - a n i l i n :  30 g o - A t h y l - a n i l i n  werdcn mit 
57 ccm konz. Salzsiiure, W ccm Wasser und 100 g Eis versetzt und mit 17.5 g Xatrium- 
nitrit in 25 ccm Wasser bei 0-5" ditrzotiert. l)as Diazoniumsalz wird rnit 42 g krist. 
Satr iumaceht  in 35 ccm Waeeer gegen Kongorot neutralisiert. Die Losung des D i a z o -  
n i u m s a l z e s  wird unter Riihren bei 10-15" zu eincr Losung von 22.5 g A c e t a l d e h y d -  
o x i m ,  14.5 g Kupfersulfat, 1 g Satriumsulfit und 165 g krist. Natriumacetat in 200 ccm 
Waswr gegeben. Nach 1 Stde. wird mit konz. Salzsaure kongosauer gcmacht, weitere 
230 ccm konz. Salzsiiure werden zugefugt. Es wird 3 Stdn. u n k r  RiickfluO p k o c h t  und 
sodann rnit Waeserdampf destilliert: 15 g rotee 01. Diirch Dcstillation i. Yak. 10 g Kelb- 
liches 01. Sdp.,, 110". Ausb. 25-90% d. Theorie. Es empfichlt sich, die Verbindung rnit 
wenig Kaliumpernianganat in warmem Wasser -+ Magnesiumnitrat zu behandeln und dann 
nach einmal zu destillieren. 

o-Diacetyl-benzolP.3) :  15 g o - A t h y l - a c e t o p h e n o n ,  dargestellt aus 0 -  J o d -  
a t h y l b e n z o l ,  werden in 200ccm \f'asuer, daa 50g Magnesiumnitrat mthiilt, niit 25 g 
K a l i u m p e r m a n g a n a t  bei 6.5-70" oxydiert. DaH bcnotigte Permanganat wird in 
moghchst wenig warmem Waascr gclost und jeweils dann zugetropft, wenn die violette 
Farbe verschwunden ist. Unter intensivem Riihren ist die Rcaktion nach 3 Stdn. beendet. 
Es wird vom Mangandioxyd-hydrat abgesaugt und diesee gut mit Ather gewaschen. I)aa 
waOr. Piltrat wird nun mit diesem Ather kontinuierlich 12 Stdn. lang extrahiert. Re 
empfiehlt sich,  AS Mangandioxyd-hydrat noch rnit Methanol zu waschen und den teim 
Verdainpfen des Methanols verbleibenden Ruckstand zuemnmcn rnit dem Atherextrakt 
iiber Calciumchlorid zu trocknen. Durch Dest. i. Vak. werden erhalten: Sdp.,, 105-1 lo", 
Y g o-Athyl-acetophenon; 110-150", 6 g, die, untcr 0.05 Torr nochmals destilliert, nebcn 
2 g  Vorlauf bei 105" 3.5g diges o - D i a c e t y l - b e n z o l  ergeben, daa im Eisschrank sofort 
kr is tahier t .  Aue Ather l i O t  es sich unter Kiihlung auf -60" eehr gu.t umkristallieieren. 
Farblose Xadeln. Schmp. 38'3). Ausb. 7004, bezogen nuf umgesetztes o-Athyl-acetophenon. 


