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Dutch I-Iy~rierung, Abbau und dutch Vergleieh des Ver- 
haltens linearer Mehrkernverbindungen bei diesen Reaktionen 
wurde neuerdings experimentelI gepriift, ob die Annahme, 
dal3 gewisse tt~trtungsprodukte yon Phenolalkoholen cyclische 
Struktur besitzen, zutrifft. 

Bei Arbeiten fiber Phenol-Formaldehyd-Kondens~tionsprodukte bzw. 
fiber den tt~rtungsprozel3 yon Phenol-Formaldehyd-Harzen erhielten 
J.  B. Niederl und H. B. Vogel 1 bzw. A. Zinke und Mitarbeiter 2, ~ unter 
anderem auch Verbindungen, denen sie eine cyclische Struktur I bzw. I I  
zuschrieben. Fiir die l~ichtigkeit dieser Annahme iehlt bisher ein einwand- 
freier Beweis durch Abbau oder auf dem Wcge einer eindeutigen Synthese. 
Der Vergleich physikaliscber Eigenschaften yon linear gebauten Mehr- 
kernverbindungen I I I  (bis zu 8 Phenolkernen) und den vermutlich 
cyclisch gebuuten vom Typus I I  ergab wesentliche Unterschiede 8, ~us 
denen hervorgeht, d ~  es sich um Verbindungen yon verschiedenem Bau 
handeln rnuIL 

1 j .  Amer. Chem. Soe. 62, 2512 (1940). 
2 A. Zinke und E. Ziegler, Ber. dtsch, chem. Ges. 77, 264 (1944). - -  

54. Zinke, G. Zigeuner, K.  HSssinger und G. He]]mann, Mh. Chem. 79, 438 
(1948). 

a A. Zinke, R. Kretz, E. Leggewie und K. H6ssinger, Mh. Chem. 88, 1213 
(1952). 
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In letzter Zei~ beschrieben B.  T .  Hayes  und R . F .  Hunter  ~ eine 
eyclische Verbindung dieser Art (IIb), die sie fiber den Monoalkohol IVe 
einer linearen 4-Kern-Verbindung erhielten. Als Beweis fiir die Riehtigkeit 
der Struktur IIb s sie an, dab das Infraro~spektrum dieser Substanz 
nur die Bande einer 1,2,4,6-Tetrasubstitu~ion und nieht die einer 1,2,4- 
Trisubsti~ution, wie IVe, erkennen l~Bt. Naehstehend beriehten wir 
fiber einige schon vor l~ngerer Zei~ 5 ausgeffihrte Versuehe, die be- 
zweck~en, Unterschiede im ehemisehen Verhalten aufzudeeken. 

Versuehe, I und I Ia  in perhydrierte Verbindungen, die nach dem 
Stuart.~Iodell steriseh m6gheh sind, zu verwandeln, schlugen fehl. Die 
Verbindungen werden weder durch naszierenden Wasserstoff noeh dureh 
katalytisehe Hydrierung mit Platinoxydkatalysator ver~ndert. Hin- 
gegen nehmen die linear gebauten Systeme vom Typus I I I  leicht kata- 
ly~iseh angeregten Wasserstoff auf. Als Reaktionsprodukte en~stehen 
offenbar Gemisehe verschieden hoeh hydrierter Verbindungen, bei denen 
vielleieh~ ~eilweise such die Hydroxylgruppen reduziert wurden. Aueh 
die Hydrierung der methylierten Mehrkernphenole Va und b brachte 
analoge Ergebnisse. p-tert.-Butylphenol nimmt ebenfalls bei der 
katalytischen ttydrierung mehr Wasserstoff auf als der ttexahydrostufe 
entsprieht. Aus dem Rohprodukt konnte jedoch das p-tert.-Butyl- 
cyclohexanol kristallisiert erh~lten werden. 

Oxydations- und Abbauversuehe zeitigten nur geringe Ergebnisse. 
Mi~ Bleitetraacetat wurden aus I, I Ia  und I I Ia  nur amorphe, offenbar 
aeetylierte Substanzen erhalten. Energische Einwh'kung yon Chromsiiure 
auf I Ia  fiihrt zu einem volls~i~ndigen Abbau, bei mi~13igeren Reaktions- 
bedingungen wird die Substanz nieht angegriffen. Aueh Versuehe mi~ 
Wasserstoffperoxyd and mit Chlorkalk braehten kein brauchbares Er- 
gebnis. Hingegen lieferten einige 0xyda~ionsversuche mit Salpeters~ure 
kristallisierte Verbindungen. 

Die linear gebauten Verbindungen I I Ia  bis e geben bei m~i3iger Ein- 
wirkung zun~ehs~ Nitroderiva~e. Energischere Behandlung ffihrt zu 
dem schon bekannten 2,2'-Dihydroxy-3,3',5,5'-tebranitro-diphenyl- 
methan VIIa und sehlieBlieh zu Pikrinsi~ure. Ein ~hnliches Ergebnis 
konnte auch bei der cyclisehen Verbindung II~ erzielt werden. Ein- 
wirkung bei Zimmer~emperatur ]iefert 'eine ~morphe Nitroverbindung 
mi~ wahrseheinlich noch unver~ndertem Kohlenstoffgerfist. Energisehere 
Oxydation mit rauchender Salpeters~ure fiihrt auch bier zur Tetranitro- 
verbindung VIIa. Papierehromatographisch lieB sich unter den Reaktions- 
produkten aueh Pikrins~ure naehweisen. Der Abbau des yon Niederl ~ 
besehriebenen cyclisehen Kondensationsproduktes I aus Resorcin und 
Acetaldehyd lieferte Styphnins~ure. 

Chem. and Ind. 1956, 193. 
2'arou]cH. Garrana, Disser~. Universit/it Graz, 1956. 
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Die l inearen Polymeghylenphenole u n d  die offenbar cyclisch gebau ten  
Verb indungen  I bzw. I I  weisen demnach,  wie die geschilderten Versnche 
zeigen, wesentliche Unterschiede ira chemischen Verhal ten auf. DaB 
der A b b a u  mit  Salpetersaure zu den gleichen E n d p r o d u k t e n  fiihrt, war 
vorauszusehen,  denn  nach  Aufsprengung des 16gliedrigen Ringes miissen 
ja als Zwischenprodukte  l inear  gebaute  Verb indungen  ents tehen.  
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I I I :  R = --C(CI-I3)3, R~ = R 2 = R 3 = H 
IV: R = - - C t I a ,  R 1 = l~s = H, Re = - - C H ~ O N  
V: R =--C(CII3)~, R I =--CHa, R~- R~ = N 

VI: R ~--C(CH3)s ,  R 1 - - H ,  R 2 = R 8 ~ - - N O  2 
VII :  R = R 2 = R 3 = - - N 0 2 ,  R 1 =  H 

a :  n=0 
b : n = l  

e:II~2 

E x p e r i m e n t e l l e r  T e i l  

Mikroanalysen: Mo Sobotka und H. Biemann 

2 , 2 ' - D i m e ~ h o x y -  5 , 5 ' - d i - t e r t . - b u t y l - d i p h e n y l m e t h a n  (Va) 

0,5 g I I I a  wurden mit  Dimethylsulfat in 15 ml 30proz. NaOH methyliert. 
Nach 2stdg. Stehen wurden die abgeschiedenen Flocken aus Alkohol- 
Wasser umkristallisier~. Farblose Nadeln. Schmp. 87 ~ (unkorr.). 

C2aHaeO2 (340,50). Ber. C 81,13, I t  9,47. Gef. C 81,02, H 9,45. 
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2 , 6 - D i - ( 2 - m e t h o x y - 5 - t e r t . - b u t y l - b e n z y l ) - 4 - t e r t . - b u t y l -  
a n i s o l  (Vb) 

0,5 g I I I b  wurden in 20 ml 30proz. I~aOH 2 Stdn. unter  l~aehgabe yon 
l~aOH mit  Dimethylsulfat methyliert. Das abgesehiedene, tells harzige 
1%eaktionsprodukt wurde naeh Umfallen aus Eisessig-Wasser und Troeknen 
dutch Anreiben mit  J~ther-Petrol~ther kristallin. Aus Alkohol-Wasser 
farblose St~behen, Sehmp. 140 bis 141 ~ (unkorr.). 

C3~HasOa (516,77). Ber. C 81,35, H 9,36. Gel. C 81,12, I-I 9,23. 

2 , 2 ' - D i a c e t o x y - 3 , 3 ' - d i - ( 2 - a c e t o x y - 5 - t e r t . - b u t y l - b e n z y l ) -  
5 ,5 ' -  d i - t e r t .  - b u t y l -  d i p h e n y l - m e t h a n  

0,5g I I I e  wurden in 15m] Essigs~ureanhydrid mit  einigen Tropfen 
konz. H2SO 4 auf dem Wasserbad 2 Stdn. erhitzt und  die braune LSsung 
15 Stdn. stehen gelassen. Zusatz yon vie] Wasser seheidet ein braunes ()1 
ah, das dureh Sehiitteln mit  mehrmals gewechseltem Wasser erstarrt. ]:)as 
l%eaktionsprodukt ist in allen organisehen L6smlgsrnitteln, wie Alkohol, 
~ther, Benzol, Petrol~ither usw., schon in der K~l~e leieht 15slieh. Dutch 
wiederholtes LSsen in Eisessig und Eingiel3en in viel Wasser wurde das 
Acetylderivat als weil]es, kristallinisches Pulver veto Sehmp. 90 ~ (unkorr.) 
erhalten. 

C51H640 s (805,08). Ber. C 76,09, II 8,01. Gel. C 76,00, I-I 7,98. 

Katalytisehe IIydrierung yon ein- und mehrkernigen Phenolen 

Die Hydrierung erfolgte bei Zimmertemperatur in einer Aloparatur , 
wie sie im Gattermann-Wieland 6 beschri~ben ist. Katalysator war t)latin - 
oxyd nach B. Adams 6. Die angegebenen Wasserstoffmengen sind auf 0 ~ 
und 760 mm I~g umgerechnet. 

1.  4-tert.-Butyl-cyclohexanol: 0,5 g p-tert .-Butylphenol in 15 ml Eisessig 
gelSst, 0,1 g PRO2; nach 61/2 Stdn. war die H~-Aufnahme beendet. 

H~-Verbraueh: Ber. 224ml. Gel. 264ml (Mehrverbraueh 18~o). Dutch 
Wasser wurden aus der filtrierten LSsung weii~e Nadeln mit  eigenartigem 
starkem Gerueh abgesehieden. Naeh Umkristallisieren aus Eisessig-Wasser 
erh~lt man 4-tert.-Butyl-cyclohexanol, Schmp. 79 ~ 1Ys FeC1 a keine Farb- 
reaktion. 

C10~200 (156,27). Ber. C 76,86, H 12,90. Gel. C 77,02, H 13,11. 

2. Hydrierung yon 3,3",5,5"-Tetramethyl-4,d'-dihydroxydiphenylmethan: 
0,5g in Eisessig gelSst, 0,2g 1)tO2, Laufzeit 6 Stdn. H2-Verbrauch: Ber. 
302 ml, gel. 342m1 (Mehrverbrauch 13%). Das Reaktionsprodukt wurde 
durch Verdfinnen mit  Wasser abgeschieden. Aus Petrol~ther weiBe Kristalle, 
Sehmp. 163 ~ Misehsehmp. mit  Ausgangssubstanz (Schmp. 168~ 140 ~ 

C17Ha~O2 (268,45). Ber. C 76,07, H 12,01. Gel. C 76,63, I-t 11,78. 

3. a) Hydrierung der 2-Kernverbindung I I I a :  0,5 g I I I a  in Eisessig gelSst, 
0,2 g PrO 2, 7 Stdn. H2-Verbrauch: Ber. 217 ml, gef. 280 ml (Mehrverbrauch 
29~/o). Aufarbeitung wie bei 2. Reaktionsprodukt sehwach gelbliehes O1, das 

6 Die Praxis des organischen Chemikers, 37. Aufl., S. 328 und  330. Berlin: 
W. de Gruyter. 1956. 
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naeh Waschen und Troeknen bei 0,01 rnm I-Ig destilIier~ wurde. Sdp. 0.ol: 
80% In  allen organischen LSsungsmitteln leicht 15slich. 

C21Ha002 (324,55). Ber. C 77,72, H 12,42. 
C21H400 (308,55). Ber. C 81,75, H 13,06. GeL C 80,50, H 12,27. 

Abbruch der Hydrierung nach merkbarer  Verlangsamung der H~-Aufnahme 
ergab ebenfalls ein 61iges Reakt ionsprodukt .  

b) ttydrierung des Dimethylderivats der 2-Kernverbindung Va: 0,2 g V a  
in Eisessig gel6st, 0,2 g PtO~, 12 Stdn. H~-Verbrauch : Ber. 79 ml, gef. 90 ml 
(l~Iehrverbraueh 13%). Aufarbeitung wie 3a. Farbloses z~hes 01. Sdp. 80 ~ 

bei 0,01 rnm t tg .  

C2aHa402 (352,58). Ber. C 78,35, I-t 12,57. 
C~2H4~O (322,55). Bet. C 81,91, I I  13,13. 

Gef. C 80,69, 80,70, H 12,44, 12,63. 

4. Hydrierung der 3-Kernverbindung I I I b :  0,2 g I I I b  in Eisessig gel6st; 
a) 0,1 g PtO~, Abbruch nach berechne~er H2-Aufnahme (9 Stdn.);  b) 0 ,2g 
PtO~, 12 Stdn. H~-Verbrauch: Ber. 85ml,  gel. a) 84, b) 94ml  (Mehrver- 
brauch 13%). Aufarbeitung wie 2, weii3e mikrokristall ine Substanz, in allen 
organischen L6sungsmitteln leicht 16slieh. Reinigung durch mehrmaliges 
Umfiillen aus Eisessig-Wasser. Schmp. unscharf bei a) 72 ~ b) 75 ~ 

Ca~H~00 ~. Ber. C 77,99, H 12,27, M = 492,80. 
C.~I~I~oO. Ber. C 83,40, H 13,13, M = 460,80. 

Gel. a) 82,63, H 11,62. 

b) C 81,66, I~I 12,03, M = 512; 480 (nach Fromm und Fried- 
rich in Naphthalin).  

5. Hydrierung der 4.Kernverbindung I I I e :  0,2 g I I I e  in Eisessig gel6st, 
0,1 bzw. 0,2 g PrO 2 20 Stdn. He-Verbraueh: Ber. 84ml,  gel. 92ml  (Mehr- 
verbrauch 10%): Aufarbei~ung wie 2. Weii~e mikrokristall ine Substanz, 
in allen organischen L6sungsmitteln leieht 15slich. Nach Umf~llen aus Alkohol- 
Wasser  unseharfer Schmp. bei 1150 u. Zers. 

CaaI-Is00 a (661,07). Ber. C 78,12, I-I 12,20. 
C43I-IsoO (613,07). Ber. C 84,24, H 13,15. Gel. C 84,53, I-[ 11,35. 

E i n w i r k u n g  y o n  S a l p e t e r s ~ u r e  a u f  e i n -  u n d  m e h r k e r n i g e  1 )heno le  

1. o-Nitro-p4ert.-butylphenoF: In  die L6sung yon 2 g p- ter t . -Butylphenol  
in 20 ml Eisessig werden innerhalb 1 Std. 10 ml 2 n I-INO3 eingetropft.  Die 
orangerote LSsung wird mi~ 2 n N a O t t  alkaliseh gemacht.  I)urch S~ttigen 
mi t  Kochsalz scheidet sieh das Na-Salz in schSnen, orangefarbigen Nade]n 
ab. Aus dem Salz erh~ilt man dutch S~iurezusatz das o-Nitro-p-ter t . -butyl-  
phenol als hellgelbes 01. Zweimaliges Wasserdampfdestil l ieren, wobei es 
jeweils aus dem Destil lat  mi t  ~ the r  extrahier t  wird, und Vakuumdestfl lat ion 
bei 72 bis 78 ~ und 1 mm H g  liefert ein gelbes 01 rait  eigenartigem, seharfem 
Geruch. Das schSn kristallisierende orangefarbige Ca- und Ba-Sulz sind 
wie das Na-Salz leicht wasserl5slich, Sehon CO~ setzt aus den Salzen das 
Nitrophenol in Freiheit .  

CloH13OaN (195,22). Ber. N 7,17. Gel. N 7,50. 

Siehe auch Ad. Liebmann, Ber. dtsch, chem. Ges. 14, 1842 (1881). 
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2. a) 2,2'-Dihydroxy-3,3'-dinitro-5,5"-ditert.-butyldiphenytmethan V i a  
( m i t t e l s  ve rd .  HN03) :  0,5 g I I I a  in 20ml  Eisessig werden tropfenweise 
mit  2 n H~NO 3 versetzt, bis sich eine braune, halb feste, halb 51ige Substanz 
abseheidet. Nach einigem Stehen mit  Wasser verdiinnen, schiitteln und  des 
isolierte, gewaschene l~eaktionsprodukt in warmer 2 n NaO/-I ]Ssen. Beim 
Erkalten und durch Aussalzen erhalt man das Na-Salz in leuehtend roten 
Kristallen. Umkristallisieren aus Eisessig mit  wenig Wasser ergibt hellgelbe 
St~behen und Pl~ttchen (Phenol Via ) .  Schmp. 129% 

C21H~606N 2 (402,43). Ber. N 6,96. Gef. N 6,64. 

Aus der Mutterlauge der obigen bra~men Substanz scheiden sieh auf 
weiteren Zusatz yon verd. HNO 3 gelbe Kristalle ab, die nach Schmp. und 
Mischschmp. identisch sind mit  2,21-Dihydroxy-3,3',5,5'-tetranitrodiphenyl - 
methan (VIIa), dargestellt naeh .F.D. Chattaway und R. M. Goepp s. 

Via,  in Eisessig gelSst, li~Bt sich dutch gdindes Erw~rmen unter  tropfen- 
weisem Zusatz yon konz. HN03 in V I I a  (Schmp. 253 ~ fiberfiihren, das sieh 
dureh Zusatz yon Wasser in hellgelben Kristallen abseheidet. 

b) Nitrierung yon I I I a  mittels ]conz. und rauchender HN03: Die konz. 
EisessiglSsung yon I I I  a wird tropfenweise mit  konz. bzw. rauchender HNO3 
versetzt, bis die auftretende Fgllung bestehen bleibt, lqach 1/~sttind. Stehen 
mit  Wasser verdiinnen und aus Eisessig umkristallisieren. Hellgelbe Prismen, 
Schmp. und Mischsehmp. mit  2,21-Dihydroxy-3,3',5,5'-tetranitrodiphenyl - 
methan (VIIa) (dargestellt nach Chattaway s) : 253 ~ 

C13HsO10N t (380,23). Ber. ~7 14,74. Gel. N 14,86. 

3. Nitrierung yon I I I b .  a) Mittels verd. und lconz. HN03: Reaktion wie 
mater 2 a bzw. b. Reaktionsprodukt gelb, amorph, N-haltig. 

b) Mittels rauchender HN03: l~eaktion wie 2 b, jedoeh sehied sieh ~uch 
naeh 2stfind. Stehen kein Reaktionsprodukt ab. Durch Zusatz von Wasser 
wurde eine amorphe, gelbliehe Substanz erhalten, die in Alkohol, Aceton, 
Essigester sehon kalt leicht, in Benzin Ulid aromatisehen Kohlenwasser- 
stoffen kaum 16slieh ist und  aus Essigester-Wundbenzin umgef~llt wurde. 
Beim Erhitzen im Schmlo.-R6hrehen tr i t t  unter  zunehmender Dunkelfiirbung 
Zersetzung ein. Am Papierchromatogramm bleibt die Substanz an der Start- 
linie mit  Streifenbildung zur LSsungsmit~elfront herren. 

C24I~I~2OllN4 (542,49)? Bet. N 10,32. Gel. 17 10,23. 

c) Abbau zu V I I a  und Pikrins(ture: 0,5 g I I I b  wurden unter  Eiskfihlung 
in kleinen Portionen in rauehende HNO~ eingetragen, wobei heftige Reaktion 
eintrat. Nach einigem Stehen wurden dureh Wasserzusatz gelbe Kristalle 
abgeschieden, die nach Umkristallisieren dureh den Schmp, 253 ~ mit  VI I~  
identifiziert warden. 

Gef. N 14,66. 

Die gelbe Mutter]auge wurde weiter verdiinnt, abgeschiedenes V I I a  ab- 
filtrier~ und  dann am Wasserbad eingeengt. Beim Erkalten kristallisierte 
eine gelbe Substanz, die nach Umkristallisieren aus Alkohol bei 122 ~ schmolz. 
Sie wurde dutch Kristallform, L6sliehkeitsverh~ltnisse, St~rke der Aeidit~t, 
Isopurpurs~urereaktion 9 und  Misehschmp. als Pikrins~ure identifizier~. 

s j .  chem. See. London 19~3, 699. 
" H. Meyer, Lehrbuch der organisch-chemischen Methodik, 2. Bd. : 

Naehweis mad Bestimmung organischer Verbindlmgen, S. 233. Berlin: 
Springer-Verlag. 1933. 
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4. a) Ni t r i e rung  yon I l i  c mittels rauchender H N O  a: l~eaktion, Aufarbeitung 
und Verhalten wie bei 3 b. 

C31I-I2701~N5 (693,57).* Ber. N 10,09. Gel. N 9,79. 

b} A b b a u  zu  V I I a :  In  die eisgekiihl~e Mischung yon 6 ml rauchender 
I~IN03 und 3 m l  Eisessig wurde feingepulvertes I I I c  in kleinen lgengen 
eingetragen, bis die L6sung nut mehr langsam eriolgte, lgach 15st/ind. Stehen 
unter Eiskiihlung im verschlossenen Kolben wurde bei Zimmertemp. im 
Vakuum eingeengt, wobei sich gelbe Kristalle yon V I I a  abschieden. 

Gef. lg 14,78. 

5. a) Ni t r i e rung  yon I I a  mittels rauchender H N 0 3 :  Zur Suspension yon 
1 g I I a  in 10ml Eisessig wurden bei Zimmertemperatur  2 m l  rauchende 
HNO 3 allm~ihlich zugegeben, wobei LSsung unter Gelbfiirbung eintritt .  
Nach 3 Stdn. wurde mit  Wasser versetzt nnd das gef~llte, amorphe Reaktions- 
produkt mehrmals aus Essigester und Tetrachlorkohlenstoff umgef&llt. 
LSslichkeitsverhaltnisse wie beim Nitrierungsprodukt yon 4 a. Beim Er- 
hitzen im Schmp.-RShrchen Dunkeln ab 200~ bis 400 ~ kein Schmp. Beim 
Erhitzen im Probierglas t r i t t  Explosion ein. 

CesI-I~00~N 4 (604,47)? Bet. N 9,27. Gel. N 9,54. 

Die Reaktionsmutterlauge wurde mit Wasser verd~innt und am Wasser- 
bad zur Trockene gebracht. ]:)as gelbe I-Iarz, in Ammoniak gelSst, zeigt am 
Papierchromatogramm neben dem Fleck auf der Startlinie unter Streifen- 
bildungeinen Fleck ffir Pikrins~iure und einen weiteren mit etwas kleinerem 
RI-Wert als VII a. 

b) Abbau zu V11a." Durch portionsweises Eintragen yon 0,5 g IIa in die 
eisgekiihlte Mischung yon 5 ml rauchender I-II~O~ und 5 ml Eisessig, wobei 
jedesmal am Wasserbad bis zum LSsen vorsichtig erw{irmt wurdc, Stehen- 
lassen bei Zimmer~emperatur und hierauf Versetzen mit Eis wurden ge]be 
St~ibchen yon VIIa erhalten. 

Gef. N 14,64. 

Die nach a erhaltene, amorphe Substanz liel~ sich durch Eintragen in 
Mischungen yon rauchender HlqOs-Eisessig 1 : I, 2 - 1 und se]bst rauchende 
HNO~ allein nicht zu kristallisierten K6rpern abbauen. Das Reaktionsprodukt 
zeigte keine sichtbare oder papierchromatographisch feststellbare Ver~nderung. 

6. Cyclische 4-Kernverbindung I :  0,7 g I wttrden in kleinen Anteilen unter 
Eiskiihlung in 5 m] rauchende HNOa eingetragen. Nach 12stiind. Stehen 
in der I ~ l t e  wurde ira Vak. eingeengt, mit  Wasser versetz~ und die abge- 
schiedenen, gelblichen PNittchen aus J~ther-Wundbenzin und schliel]lich 
Eisessig umkristallisier~. Schmp. ~nd Mischschmp. mit  Styphnins~ure yore 
Schmp. 174 ~ (dargestellt nach V. Merz  und G. Zetterl~ 174 ~ 

QI-I~OsN 3 (245,11). Ber. N 17,15. Gef. N 16,67. 

Behandlung yon I in Eisessigl6sung mit konz. oder auch verd. HNO 8 
bci Wasscrtemperatur ergibt ebenfalls, jedoch unreinere Styphnins~iure. 
Bei Zimmertemperatur wurde das Ausgangsioroduk~ zuriickerhalten. 

10 Ber. dtsch, chem. Ges. 1~, 681, 2037 (1879). 
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Z u r  P a p i e r c h r o m a t o g r a p h i e  de r  6 in -  u n d  m e h r k e r n i g e n  
N i t r o p h e n o l e  

Es wurde aufsteigend chromatographiert; Papier Schleicher und Schiill 
2043 a, die Substanzen wurden in Ammoniak oder Aceton gel6st aufgetragen. 
Laufmittel Butanol-2 n-Ammoniak-Wasser (80 : 2 : 18). Laufzeit 8 Stdn. 
Die Substanzen zeigen sich als gelbe Flecke. Zur Identifizierung der Pikrin- 
s~ure wurde noch mit  einer ammoniakalischen KC•-L6sung besprtiht trod 
bei 100 ~ 5 Min. getrocknet (Isopurpursi~urereaktiong). Rt-Werte:  P ik r in -  
s~ure: 0,74; 2,6-Dinitro-p-ter~.-butylphenoln: 0,84; 2,2'-Dihydroxy-3,31,5,5 '- 
tetranitrodiphenylmethan V I I a :  0,49. 

11 A .  Studer, Ann. Chem. 211, 244 (1882). - -  K .  Jedlicka, J.  prakt. 
Chem. (2) 48, 97 (1893). 


