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Das p -To  1 uy lg ly  co c o 11, sowie der p - T o l u  y lg ly  co co 1 lii t h  e r  
sind bereits vor mehreren Jahren von P. J. Meyerl)  und Schwebe12) 
beschrieben worden. Ich habe dieselben Verbindungen in der m-Reihe 
dargestellt und in diesen Berichten (X?, 201 1) Mittheilung dariber ge- 
macht. Das o-Toluylglycocol l  ist yon G. Staats3)  und J. Cosack') 
bearbeitet und die Resultate vor zwei Jahren verbffentlicht worden. Da 
jedoch die Mittheilungen der Letztgenannten sowohl in Beziig auf die 
Daratellungsweise, als auch besonders hinsichtlich des Schmelzpunktes 
(149 bis 150° resp. 143O) wesentlicli voii einander abweichen, so schien 
es ron Interesse, die Darstellung dieses Kijrpers zu wiederholen. Ich 
brachte nun,  wie S t a a t s  und C o s a c k ,  2 Mol. Toluidin und 1 Mol. 
Chloressigsaure in atherischer Liisung zusammen, dampfte den Acther 
ab und kochte den Riickstand mit wenig Wasser ungelhr -20-25 Mi- 
nuten nach welcher Zeit eine deutliche Salzsiiurebildung eintrat, und 
die Reaktion beendet war. - Eine rothe Fiirbung ( S t a a  ts)  war trotz 
liingeren Erhitzens nicht ZLI bemerken, und riihrte dieselbe wahr- 
scheinlich von einer Verunreinigung des Ausgangsproduktes her. - 
Nach zweimaligem Umkrystallisiren aus Alkohol erhielt ich das o -T o -  
1 uylgly coco l l  in weissen, speerfijrmigen Krystallen, deren Schmrlz- 
punkt, wie S t a a t s  angiebt, bei 150° liegt. 

Den o -T o lu  y Igl y co co 11 a t  h e r versuchte icli nach derselben 
Methode darzustellen, welche ich in der m-Reihe mit gutem Erfolg an- 
gewandt habe. Ich erwiirmte 2 Mol. o-Toluidin mit 1 Mol. Chlor- 
assigsaureather ungeftihr 15 Minuten, bis eine deutliche Salzsiiurebildung 
nachgewiesen war. Die Flfssigkeit erstarrte beim Abkuhlen zu einer 
kiystallinischeu Masse, .welclie in Alkohol gelbst wurde und auf Zusatz 
von Wasser ein Oel ausfallen liess, das selbst bei sehr niedriger Tem- 
peratur (- lo0 C.) nicht erstarrte. Um den etwaigen Ueberschuss  on 
Chloressigsliureiither zu entfernen, wurde durch die olige Fliissigkeit 
geraume Zeit Wasserdampf geleitet, das riicksandige Oel mit Aetheg 
aufgenommen und destillirt. Ich erhielt ein wasserhelles Liquidum, das 
bei 275-278O siedete und in einen festen Zustand sich nicht uberfiihren 
liess. Von einer Analyse musste wegen der geringen Ausbeute Ab- 

1) Diese Berichte VIII, 11 5s. 
2) Diese Berichte X, 2046. 
3, Diese Berichte XIII, 137. 
') Diese Berichte XIII, 1091. 
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stand genommen werden; doch ist die Wahrscheinlichkeit, dass der 
o-Toluylglycocollather in der Fliissigkeit eiithalteG war, nicht aus- 
geschlossen, denn bei llngerern Erhitzeir des Gemisches von 2 Mol. 
Toluidin und 1 Mol. Chloressigather erhielt ich, wie weiter ausgefiihrt 
wird, das Amid der Glycollsaure. Das genannte Gemisch wurde 
namlich in eiiiem Kiilbchen am Riickflusskiihler ungefkhr 30 Minuten 
erhitzt, bis eine kleine Probe auf dem Uhrglase sich in S a l z s a u r e  
nicbt rnehr vollstiindig liiste. Darauf wurde der krystallinische Kolben- 
inhalt rnit Salzsblure erwiirrnt und in kaltes Wasser gegossen. Als- 
bald schied sich eine krystallinische Masse aus, deren Reinigung 
einige Schwierigkeiten verorsacht. Man verfahrt am besten dersrt, 
dass man die abfiltrirten Krystalle nach dem Auswaschen rnit Wasser 
trocknet, in wenig Alkohol liist und falls keine Ausscheidung statt- 
findet, die Losung rnit concentrirter Salzaiiure versetzt. Dieses 
Liisen und Ausfallen rnit concentrirter Salzsiiure wird zwei- bis 
dreirnal wiederholt , abdann der krystallinische Niederschlag in Al- 
kohol geliist und die Lasung rnit Wasser verdiinnt. Aus der 
milchigen Fliissigkeit scheiden sich nach kurzern Stehen in der Kalte 
prachtvolle, speerfiirrnige Krystalle au8, welche bei 9 1-92" schmelzen, 
sich leicht in Alkohol und Aether liisen, dagegen. in Salzsiiure, in 
teissem und kaltem 'Wasser unloslich sind. Die Analyse zeigte, dass 
sich o-To 1 u ylgl y co co 11 to  1 u i  d i  d oder D i t  01 u yl  o xii t h y l e  11 h a r  n- 
s to f f  gebildet hat, von der Forrnel: 

CH1-.-NHC7 H, 
I 

C O-.-NHC,H7 
Theorie Gefunden 

c 75.59 75.30 pct. 
H 7.08 7.14 
N 11.02 11.48 

Die diesem Kiirper entsprechende P h eny  1 verb i n d u n g (An i I i d o-  
t c e t y l a n i l i d )  ist bereits ron Wisch in  und Wilrn') durch Erhitzen 
von 1 Mol. Chloressigsiiure rnit etwa 4 Mol. Anilin in zugeschrnoleenen 
Rohren und von P. J. Meyer2) durch Zusammenschmelzen von 1 Mol. 
Monochloracetaniid rnit 2 Mol. Anilin erhalten worden. 

X y l y l g l y  co co 11. 

Bringt man 2 Mol. a-m-Xylydin rnit 1 Mol. ChloressigsHare in 
Qtherischer Liisiing zusammen, so erstarrt das Gernisch sofort zu einem 
Krystallbrei. Das Produkt, welches chloressigsaures und freies Toluidin 
enthiilt, wird auf dern Wasserbade vom . Aether befreit, niit wenig 

I) Zeitschrift fur Ohemie XI, 74. 
9) M e  J e r ,  Inaugural-Dissertation. Berlin 1577, S. 7 1. 



warmen Wasser gelijst und auf dem Sandbade gekocht. Durch den 
RiickHusskiihler giesst, man vorsichtig Wasser hinzu, bis alles Xylidin 
geliist, und wenn man nach etwa 30 Minuten eine deutliche Salzsaure- 
bildung wahrnimmt, so ist die Glycocollbildung beendet. Aus der heiss 
filtrirten Liisung scheiden sich schon in der Warme reichliche Mengen 
von Krystallen aus, die abfiltrirt, rnit vie1 kaltem Wasser gewaschen 
und aus wenig verdiinntem Alkohol umkrystallisirt, in Form wasser- 
heller, flacher, schiefabgestumpftcr Prismen erhalten werden , deren 
Schmelzpunkt bei 132-1Y4' liegt. Sie sind leicht 16slich in Alkohol, 
Aether, Salzsaure und Eisessig, dagegen unliislich in kaltem und 
heissem Wasser. Die Analyse des a-on-Xylylglycocolls, CloH1sNOa, 
ergab folgende Werthe: 

Theoric Gefunden 
C 67.03 66.83 pct. 
H 7.26 7.56 
N 7.82 7.90 . 3 

Um a-m-Xyly lq lycoco l l a the r  zu erhalten, erwsrmte ich 2 Mol. 
Xylidin rnit 1 Mol. Chloressigsaureathpr, bis eine deutliche Salzslure- 
bildung sich nachweisen l i e s ,  was nach circa 15 Minuten der Fall 
war. Das krystallinische Yrodukt wurde rnit Alkohol aufgenommen 
und rnit Wasser vereetzt. Es schied sich, ahnlich wie beim o-Toluidin, 
ein Oel aus, das mit Aether aufgenomnien, selbst in der Klilte nicht 
krystallisirte. 

Vie1 leichter erhalt man dagegeii das Xy ly lg lycoco l lxy l id id  
(Dixylyloxathyleriharnstoff) ,  wenn man das Gemisch von 2 Mol. 
Xylidin und 1 Mol. Chloressigsaureiither ungefahr eine halbe Stunde 
erhitzt. Die nach gelindem Erwiirmen entstehende Krystallmasse 
schmilzt allmahlich und ist i n  Salzsaure iiicht mehr viillig liislich. Die 
Schmelze wird mit Salzsaure erwarmt und in kaltes Wasser gegossen, 
aus welchem sich gelbliche Flocken abscheiden. Nach zwei- bis drei- 
maligem Umkrystallisiren aus Alkohol erhalt man den Korper in derben, 
glanzenden, farblosen Nadeln, die bei 1'28" schmelzen und sich in Aether, 
Alkohol und Eisessig liiseii, dagegen nicht in Salzsiiure, in kaltem 
und heissem Wasser. Die Analyse besatigte die Bildung des Xy ly l -  
g lycoco l lxy l id id  (Dixylyloxathylenharnstoff): 

C €12 -.- N H CsHs 

C 0 - - - N H  Cg Hg 
I 

I 

Theorie Gefunden 
C 76.59 76.08 pCt. 
H 7.80 7.90 B 

N 9.92 10.24 n 




