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vom Alkohol befreit, mit Wasser vermischt und das ausfallende Oel
(circa 3.8 g) nach dem Trocknen destillirt, wobei es oberhalb 300°
als dicke, fast farblose Fliissigkeit tibergeht; dieselbe ist bei gewdhn-
licher Temperatur nahezu geruchlos und besteht aus

y-Thiodibutyronitril, S(CH;CHyCH;CN ).

Ber. fiir CgHg Ny S I'Gefundei?
S 19.05 1946  — pCt.
N 16.66 — 1730 »

Durch halbstiindiges Erwérmen mit rauchender Salzsiiure (16 cem)
auf dem Wasserbade liefert das Nitril (4 g) eine klare Lisung, welche
beim Verdunsten auf dem Wasserbade eine Krystallmasse hinterlisst.

Diese giebt an kaltes Wasser Salmiak ab, wihrend das Unge-
l6ste ans wenig heissem Wasser in flachen, schiff fsrmigen Krystallen
anschiesst, welche hei 999 schmelzen, sich leicht in Ammoniak und
fixen Alkalien 16sen und in wissriger Lésung deatlich sauer reagiren.
Die Substanz ist zafolge einer Schwefelbestimmung, welehe Hr. Seitz
ausfiihrte,

y-Thiodibuttersiure, S(CH;CH; CHz COsH)2.
Ber. fiir CsH14, S0, Gefunden
S 15.53 15.60 pCt.

Die Versuche, aus dieser Séure oder ihrem Nitril die rothe Ver-
bindung CsHipSs zu lereiten, sind bis jetzt nicht gegliickt.

395. S. Gabriel und Th. Heymann: Ueber Darstellung
und Eigenschaften einiger Oxazoline.

[Aus dem I, Berliner Univ.-Laborat. No. DCCLXXXXVII.]
(Vorgetragen in der Sitzung vom 28. Juli von Hrn, S. Gabriel.)

Veranlasst durch die Beobachtungen, dass sich

Bromithylthioharnstoff in Aethylen -y -thioharnstoff
CH; Br CH;.S
| | "SC:NH + HBr,
CH; NH.CS.NH; CH; . NH”

Bromithyldithiocarbaminsiure in  Mercaptothiazolin
CH; Br CHy .8
I | /C.SH + HBr,
CH,.NH.CSSH CHy.N7
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Bromiithylharnstoff in Aethylen - v - harnstoff
CHy . Br CHy. 0

| “>C:NH + HBr
CH; .NH.CO.NH; CH,;.NH"

umlagernl), sind vor einem Jahre?) Versuche angestellt worden, um
zu priifen, ob
CH; . Br

Siurederivate des Bromathylamins, | )
CH,.NH.COX

eine analoge Umlagerung in

CH2 . O\
Oxazoline, | -

- N/CX -+ HBr,

erleiden wiirden.

Das Ergebniss der damals mitgetheilten kurzen Untersuchung
bestand darin, dass 1. aus dem (nicht isolirten) Bromiithylacetamid
in der That Methyloxazolin, allerdings in sehr geringen Mengen, er-
halten werden konnte, welches als Pikrat analysirt warde, und dass
2. Bromithylbenzamid sich zwar als leicht darstellbar, aber der er-
warteten Umlagerung anscheinend nicht fihig erwies.

Wir sind nun bei der erneuten Untersuchung des letztgenannten
Amides glicklicher gewesen; es zeigte sich nimlich, dass Bromithyl-
benzamid unter geeigneten Bedingungen sehr leicht in das erwartete
Phenyloxazolin iibergeht, und dass man nicht blos Balze, sondern auch
die freie Base bequem bereiten kann.

Mit noch besserer Ausbeute liess sich das kiirzlich von Hirsch?3)
beschriebene §-Brompropylbenzamid in die entsprechende Oxazolin-
base verwandeln.

Schliesslich sei noch im Voraus bemerkt, dass nach unseren Be-
obachtungen dem sog. Oxithylbenzamid*) und voraussichtlich auch dem
Oxiithylacetamid eine andere Constitutionsformel zuzuschreiben ist.

N Gabriel, diese Berichte XXII, 1139.

Ueber #hnliche Umlagerungen von Brompropylverbindungen vgl.:
Gabriel, diese Berichte XXII, 2984; Gabriel und Lauer, diese
Berichte XXIII, 91; B. Prager, diese Berichte XXII, 2991;
Ph. Hirsch, diese Berichte XXIII, 964.

Ueber das Verhalten der entsprechenden Selenharnstoffevgl.: Baringer,
diese Berichte XXIII, 1003.

%) Gabriel, diese Berichte XXII, 2220.
%) loc. cit.

4) Diese Berichte XXII, 2223.
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I.  Bromdthylbenzamid?).
1. Verhalten gegen Wasser.

a) Beim Kochen resp. Eindampfen der Lésaung, Wie
Lereits in der fritheren Abhandlung mitgetheilt worden ist, 15st sich
Bromithylbenzamid in siedendem Wasser unter vorangegangenem
Schmelzen klar aof, krystallisirt aber beim FErkalten nicht wieder
aus; man erhilt vielmehr, wenn man die Lésung eindampft, einen
krystallinisch erstarrenden Syrup, welcher durch Umkrystallisiren aus
Alkohol Tafeln vom Schmp, 142—143° liefert. Letztere bestehen
aus einem Bromhydrat, CgH;;NOs . HBr, und sind, wie sich spiter
zeigen wird, irrthiimlich als Salz des Oxiithylbenzamids bezeichnet
worden. Das Bromhydrat sehien demnach einfach durch Anlagerung
von Wasser direct aus dem Bromithylbenzamid nach der Gleichung

CeHs . CO.NHCH;Br +~ H0 = CQH-mNOQ Br

hervorgegangen zu sein. Dies ist jedoch nicht richtig; es verdankt
seine Euntstehung vielmehbr einer isomeren Verbindung, in welche sich
das Bromithylbenzamid beim Erwirmen mit Wasser zunichst um-
Jagert.

b) Beim schnellen Liésen in heissem Wasser. Ldst man
nimlich (1 Mol.) Bromithylbenzamid in heissem Wasser moglichst
schnell unter Umschwenken auf und fiigt unmittelbar nach erfolgter
Lésung (1 Mol.) Natronlauge hinzu, so triibt sich die Flissigkeit
unter Abscheidung eines Oeles, welches man zur Reinigung zweck-
miéissig mit Dampf dbertreibt, dem Destillat mit Aether entzieht und als-
dann destillirt. Derselbe Kérper wird auch erhalten, wenn man 1 Mol.
Bromithylbenzamid mit 1 Mol. Natron in verdiinnter wissriger Losung
oder mit 1 Mol. Kali in alkoholischer Liésung karze Zeit erhitzt und das
Gemisch mit Dampf destillirt. Die neue Verbindung ist eine farblose,
stark lichtbrechende Fliissigkeit, siedet unzersetzt bei 242— 2439,
riecht eigenthiimlich und &#hnlich dem Phenylthiazolin2) (mit dem
es in der Constitution durchaus iibereinstimmt), besitzt brennenden
Geschmack und ist eine ausgesprochene Base. Sie ist mischbar mit
Alkohol und Aether und lést sich in geringem Grade in Wasser auf.
Die Analyse ergab:

Ber, fiir CoHgNO Gefunden
C 73.47 73.21 pCt.
H 6.20 6.43 »

1) In der Vorschrift zur Darstellung dieses Amides ist in diesen Berichten
XXII, 2222, Zeile 20 von unten 250 cc statt 150 cc zu lesen,

% Gabriel und Heymann, diese Berichte XXIII, 159.
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Die Base ist demnach durch Austritt eines Molekiils Bromwasser-
stoff aus dem Bromithylbenzamid gemiss der Gleichung
CH; . Br CH;. O\
‘ — HBr = l /CCbe,
CH, .NH.COCGCsH; CH, . N
hervorgegangen und stellt das erwartete
CH;. O
p-Phenyloxazolin, | >C.CeHs,
CH; . N~
dar. Die Ausbeute betrigt etwa 50 pCt. der Theorie.

In der durch schnelles Aufldsen des Bromithylbenzamids erhilt-
lichen wissrigen Lisung ist somit das Bromhydrat des Phenyloxazo-
lins, CgHgN,O . 1 Br, entbalten; daneben findet sich aber auch das
vorhergenannte wasserreichere Salz, CoHy; NO2H Br, vom Schmelz-
punkt 142—143°, dessen Menge mit der Dauer des Erhitzens zu-
nimmt. Reine Lisungen des Phenyloxazolins gewinnt man dadurch,
dass man die Base mit kalten verdiionten Mineralsiuren aufnimmt;
isolirt wurden die folgenden Salze.

Das Pikrat, CoHgNO.CsHyN3O;, fillt in schwerldslichen
gelben Nadeln auvs, wenn man Pikrinsiurel§sang zu einer Losung der
Base in Wasser oder einer verdiinnten Siure hinzusetzt. Schmp. 177°
unter vorangehendem Erweichen.

Das Chloroplatinat, (CoHyNO)sHaPtCls, bildet schwerlds-
liche orangegelbe Nadeln; seine Analyse ergab:

Ber. fir (CoHgN O)e Ho Pt Clg Gefunden
Pt 27.65 27.55 pCt.

Das Chromat, (CoHsNOg)gHzCryO7, scheidet sich als eine
sehr bald zu gelbrothen Nadeln erstarrende Emulsion aus, wenn man
eine Lisung der Base in Salzsiure mit Kaliumbichromatlsung ver-
mischt:

Ber. fiir (Co HgNO)y By Cry Oy Gefunden
Cry O3  29.69 29.76 pCt.

Das Ferrocyanat fillt als gelblichgriiner, feinpulvrig-krystal-
linischer Niederschlag beim Vermischen einer salzsauren Lésung der
Base mit Kaliumferrocyanid aus.

2. Verhalten von Losungen der Phenyloxazolinsalze.

Wihrend die Losung des chlor- oder bromwasserstoffsauren
u-Phenylthiazolins unzersetzt eingedampft werden kann, erleidet das
Phenyloxazolin unter diesen Umstinden eine Zersetzung, und zwar ist
der Verlauf der letzteren verschieden, je nachdem ein neutrales Salz
vorliegt, oder ob in der Lésung ein Ueberschuss von Halogenwasser-

stoff vorhanden ist. Die Versuche ergaben nimlich folgendes:



2497

a) Bromwasserstoffsiure. Uebergiesst man Phenyloxazolin
mit fiberschiissiger Bromwasserstoffsiure (d = 1.49) und dampft
auf dem Wasserbade bis zum Aufhéren der Bromwasserstoffentwicke-
lung ein, so bleibt ein Syrup; dieser ldst sich nach dem Erkalten
beim Verriihren mit kaltem Wasser nur theilweise auf; der ungeldste
Antheil, eine kdrnig-krystallinische Masse, erweist sich nach dem
Trocknen als Brom #thylbenzamid vom Schmp. 105—106 9, welches.
demnach in folgender Weise aus dem Phenyloxazolin hervorgegangen
sein muss:

CH2.0\ CH:. Br

f CC(,H5+HBI‘= ]
CH, . N7 CH: . NH.COCsH;.

Bereitet man sich dagegen eine von liberschiissiger Sédure
freie Losung des Bromhydrates, indem man entweder Phenyloxazolin
mit einer zur Auflésung der Base nicht v6llig ausreichenden Menge
Bromwasserstoffsdure vermischt (oder indem man Bromithylbenzamid
schnell in heissem Wasser 16st und dann kiihlt), so verliert die
Fliissigkeit beim Kochen allmihlich die Eigenschaften der Oxazolin-
salze: sie biisst némlich die saure Reaction ein, giebt mit Kalinm-
bichromat nicht mehr ein schwerldsliches Chromat und zeigt statt des
beissenden, an Petersilie erinnernden Geschmackes des Oxazolinsalzes.
einen rein salzigen Geschmack. Dampft man die Lésung nunmehr zur
Trockniss, so verbleibt ein Syrup, welcher beim Erkalten krystalli-
nisch erstarrt, sich (event. bis auf Spuren von Bromithylbenzamid) in
kaltem Wasser vollig 16st und nach dem Umkrystallisiren aus Alkohol
das eingangs crwihnte Bromhydrat, CoH;;NOsHBr, vom Schmp.
142—1439 darstellt. Dies Salz ist demnach durch Wasseraufoahme
aus dem bromwasserstoffsauren Phenyloxazolin (und nicht, wie frither
angenommen worden ist, direct aus dem Bromithylbenzamid) entstanden.
Die Bildung der um H2O reicheren Base aus dem Phenyloxazolin.
lisst sich durch folgendes Schema ausdriicken:

CH:0.__
| ,C.CsH; 4 Ha0 =
cH,. N "
CH;.OH CH:0.COCsH;
| . () oder |
CH: .NHCOGsH; CH, . NH,
Oxithylbenzamid Amido#thylbenzoat.

In der fritheren Abhandlung ist dem Korper die Formel 1. zuge-
schrieben worden, weil diese die einfachste Beziehung zum Bromithyl-
benzamid, aus dem er angeblich entstanden war, aufweist. Erwigt
man aber, dass das Benzamid selber eine dusserst schwache Base ist,
da ihr Chlorhydrat schon an der Luft die Sdure verliert, bedenkt
man ferner, dass die Alkylbenzamide mit Siduren keine Salze bilden,.
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so wird man bei dem Oxithylbenzamid, einem Oxyalkylbenzamid,
erst recht keine basischen Eigen§chaften erwarten diirfen. Die in
Rede stehende Substanz ist nun aber eine ausgesprochene Base, wie
die Existenz des Bromhydrates, Chloroplatinates und Pikrates er-
kennen lisst, welche bereits frilher beschrieben worden sind. Die
freie Base wird durch starke Kalilange aus dem Bromhydrat als farb-
loses Oel abgeschieden, lost sich in Chloroform und sehr leicht in
Wasser, welches dabei alkalische Reaction annimmt. Der folgende
Versuch hat nun erwiesen, dass eine Amidobase, also in der That

CH,.0.CO.CsH;
B-Amidoithylbenzoat, |
CH; .NH,

vorliegt.

Erhitzt man eine #quimoleculare Mischung des Bromhydrates
CoHy; NOsHBr und Kaliamnitrits auf dem Wasserbade, so entweicht
aus der wissrigen Losang reichlich Stickstoff, dessen Menge der nach
folgender Gleichung berechneten entspricht:

CH».0COC¢H; CH; .OCOGsH;
| + KNOy = KBr + H)O + Ny + |
CH;.NH,, HBr CH;.OH
Ber. auf das Bromhydrat Gefunden
Ny 11.38 11.13 pOCt,

Die wibrend der Gasentwickelung allmihlich triibe gewordene
Fliissigkeit scheidet beim Einengen auf ein geringes Volumen ein
farbloses Oel ab, welches offenbar Monobenzoylglycol,
CH;OH.CH;.OCOC;H;, darstellt. Bei dem Versuche, es durch
Destillation zu reinigen, ging oberhalb 300° ein gelbliches Oel iiber,
welches beim Erkalten theilweise krystallinisch erstarrte: die abge-
sogenen und aus Holegeist gereinigten Krystalle schmolzen bei
73— 74° und ihre Analyse stimmte anndhernd auf Dibenzoylglycol,
CH2(CO;CgH;) . CH3(CO2CsH;), dessen Schmelzpunkt nach Wiirtz
zwar bei 67° liegen soll. Wir haben deshalb die Dibenzoylverbindung
bereitet, indem wir eine wissrige Losung von 1 Mol. Glycol mit
2 Mol. Natron und 2 Mol. Benzoylchlorid durchschiittelten: das er-
haltene Product schmolz aber ebenfalls genau bei 73—74°; demnach
ist bei der Destillation des Monobenzoylglycols Dibenzoylglycol (wahr-
scheinlich neben Glycol) entstanden.

b) Chlorwasserstoffsiiure ibt, je nachdem man sie in dqui-
molecularer Menge oder im Ueberschusse mit Phenyloxazolin eindampft,
die analoge Wirkung aus wie Bromwasserstoffsiure: im ersteren Fall
erhilt man einen krystallinischen, in kaltem Wasser leicht ldslichen
Riickstand, welcher aus salzsaurem f-Amidoidthylbenzoat,
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besteht und in flachen Nadeln vom Schmp. 133—1350 anschiesst, wenn
man ihn in wenig Alkohol 16st und die Lésung mit dem mehrfachen
Volumen Essigester vermischt. Wird dagegen Phenyloxazolin (0.5 g)
mit iiberschiissiger Salzsiiure (z. B. 1.5 g von der Dichte 1.17) vollig
eingedampft, so erstarrt der verbliebene Syrup allmihlich krystalli-
nisch und hinterlisst beim Verreiben mit kaltem Wasser eine weisse,
krystallinische Masse (0.4 g) vom Schmp. 102%; sie besteht aus

8-Chlordthylbenzamid, C1CH;.CHy . NH.COGC;H,;:

Ber. fiir CoH;oNOCI Gefunden
Cl 19.35 19.50 pCt.

Die Chlorverbindung lést sich leicht in Aether, Holzgeist und
Aether, ldsst sich aus siedendem Ligroin, in welchem sie schwerléslich
ist, in zarten Nadeln erhalten; auch aus ihrer Lésung in siedendem
Wasser scheidet sie sich beim Erkalten theilweise wieder unverdndert
in schonen Nadeln ab und zwar um so reichlicher, je kiirzere Zeit
man die Losung gekocht hatte: der Chlorkdrper ist also erheblich
bestindiger als die entsprechende Bromverbindung, welche aus
wiissriger Losung tberhaupt nicht mehr auskrystallisirt.

II. 8- Brompropylbenzamid

setzt sich leicht und zwar mit besserer Ausbeute als die Aethylver-
bindung nach der Gleichung:

CH; .CHBr.CH; . NHCOGsH; = C;oH;;NO, HBr

in eine Oxazolinbase, nimlich:

CH; .CH. O\
(B,n)-Methylphenyloxazolin, | y
CH;. N*
um, wenn man die Bromverbindung (1 Mol) entweder schnell in
heissem Wasser 18st, dann mit 1 Molekil Alkali versetzt und mit
Dampf destillirt, oder wenn man sie direct mit 1 Molekil Kali (in
wiisseriger verdiinnter oder in alkoholischer Lisung) versetzt und mit
Dampf abblist. Die nimliche Wirkung wie das alkoholische Kali iibt
tibrigens auch alkoholisches Kaliumsulfhydrat aus, wihrend es doch
picht ausgeschlossen erschien, dass sich das inzwischen auf anderem

CH; .CH.8\
Wege erhiltliche Methylphenylthiazolin, | /C .Ce Hs,
CH;.N

C.CsHs,

bilden wiirde.

Beziiglich der Isolirung und Umwandlungen des Methylphenyl-
oxazolins kann auf den vorhergehenden Abschnitt verwiesen werden,
da zwischen dem Phenyloxazolin und dem Methylphenyloxazolin fast
vollige Analogie herrscht.
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Das Methylphenyloxazolin, Cy;oH;; NO,

Ber. fir C;oHu NO IG,rEfundeII}.

C 7453 7420 — pCt.
H 683 714 —
N 870 — 913 >

siedet nur wenig hoher als die Phenylbase, ndmlich bei 243 —244°
und 750 mm Druck, ist wasserhell, riecht und schmeckt #hnlich der
Phenylbase und liefert folgende schwerldsliche und schén krystalli-
sirende Salze:
Das Chloroplatinat, (CypHy; NO)2Ha Pt Clg, orangegelb;
Ber. fir (CioHi  NO) Ho Pt Clg Gefunden
Pt 26.54 26.60 pCt.
Das Pikrat, CioH;y NO . CsH3N; Oz, welches unter vorangehen-
dem Erweichen bei 1679 schmilzt:

Ber. fur C;s H14N4 03 Gefunden
N 14.32 14.54 pCt.
Das Chromat, ein bald krystallinisch erstarrendes Oel:
Ber, fiir (C1oHi1 NO)2 Ho Cra 07 Gefunden
Cr; O3 28.15 28.14 pCt.

Das Ferrocyanat fillt als krystallinisches, sandiges Puolver von
grinlichgelber Farbe.

Durch Eindampfen mit ifiberschiissiger Bromwasserstoff-
siure geht die Oxazolinbase theilweise in §-Brompropylbenzamid,
CH;.CHBr.CH:; . NH.CO.C¢H;, vom Schmelzpunkt 78° zuriick,
welches ungel8st bleibt, wenn man den syrupformigen Verdunstungs-
riickstand mit kaltem Wasser verreibt. Ueberschiissige Chlorwasser-
stoffsiure iibt eine analoge Wirkung aus: der nach volligem Ein-
dampfen von 2 g Methylphenyloxazolin mit 6 g concentrirter Salzsiure
verbleibende Syrup ldsst pdmlich beim Verriihren mit kaltem Wasser
einen Riickstand (0.7 g), welcher ans heissem Ligroin in Nidelchen
vom Schmelzpunkt 72—73° anschiesst; sie bestehen aus

B-Chlorpropylbenzamid, CH; . CHC1.CH;.NH.COCsHs

Ber. fiir CipHi2 CINO Gefunden
1l 17.88 17.94 pCt.

Kocht man dagegen eine Lésung von 1 Molekiil der Base mit
nur 1 Molekiil Bromwassersiiure (oder eine wiisserige Losung des
g-Brompropylbenzamids), so verliert sie bald die saure Reaction und
den brennenden Geschmack des Methylphenyloxazolinsalzes, liefert
mit Kaliumbichromat nicht mehr ein schwerldsliches Chromat und
hinterlisst beim vélligen Eindampfen einen Syrup, welcher beim Ver-
weilen im Vacuum allmihlich zu einer leichtloslichen Krystallmasse
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erstarrt. Letztere wird doreh Umkrystallisiren aus heissem Essig-
ester in lange, farblose Nadeln vom Schmelzpunkt 132 —133° ver-
wandelt, welche salzig und kiihlend schmecken und in Wasser zer-
fliessen; sie besitzen die Formel C;oH;ys NO;Br:
Ber. fir CioHiaN Oy Br Gefunden
Br 30.77 30.83 pCit.
Der Kérper ist also um 1 Mol. Wasser reicher als das brom-
wasserstoffsaure Methylphenyloxazolin und stellt

bromwasserstoffsaures f-Amidopropylbenzoat,
CH; .CH.O.COCsH;
CH;.NH;
dar. Die wissrige Losung liefert mit Pikrinsiurelosung das ent-
sprechende Pikrat, CioHi3 NOg.CgH; N3 Oy, in flachen, spitzen Nadeln,
welche unter vorangehender Sinterung bei 188—189° schmelzen:

Ber. fiir Cxe H15N409 Gefunden
N 13.72 13.90 pCt.

Das entsprechende Chloroplatinat, (CioHizsNOo)HyPtClg,
wird erhalten, wenn man eine Lisung von salzsaurem Methylphenyl-
oxazolin zum Syrup eingedampft, letzteren mit Wasser aufnimmt und
mit Platinchlorid versetzt; die koérnig krystallinische Fillung schiesst
aus heissem Wasser in flachen gelblichen Nadeln an:

Ber. fiir (CioHy3NOq): HyPtClg Gefunden
Pt 25.29 25.44 pCt.

Das freie Amidopropylbenzoat scheidet sich aus dem Brom-
hydrat durch concentrirte Kalilauge als farbloses Oel ab, welches sich
leicht in Wasser mit alkalischer Reaction 15st.

Dass die neue Verbindung eine primére Base ist, geht aus ihrem
Verhalten gegen Salpetrigsiure hervor: beim Erwirmen einer Losung
#dquimolecularer Mengen des Bromhydrates und Kalinmnitrits findet
nimlich folgende Zersetzung statt.

CH;.CH.OCOG:H;

CH,.NH,,HBr = EN 02
— KBr -+ N; -+ H;O -+ CH; . CH. 0CO Gy H

, HBr,

CH:.OH
Ber. auf das Bromhydrat Gefunden
N. 10.77 11.75 pCt.

Beim Einengen der klaren Ldsung scheidet sich ein farbloses
Qel ab, welches offenbar Monobenzoylpropylenglycol darstellt; es
wurde nicht weiter untersucht.

Bemerkenswerth ist das Verhalten des bromwasserstoffsauren
f-Amidopropylbenzoates beim Eindampfen mit starker Kalilauge : hierbei
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lagert sich die anfangs ausgeschiedene 6lférmige Base theilweise In
das bereits von Hirsch!) beschriebene feste Isomere vom Schmelz-
punkt 92—93° um, welches nicht mehr basischen Charakter zeigt
und offenbar f-Oxypropylbenzamid, CH;.CH.(OH).CH,.
NHCOCgH;, darstellt.

Bei dem Amidodthylbenzoat konnte eine analoge Umlagerung
nicht nachgewiesen werden.

CH: . O.
111 u- Methyloxazolin, | +C . CHs.
CHs . N7

Man erhilt, wie vor Jahresfrist angegeben worden ist, eine recht
geringe Ausbeute (0.25g) an dem Pikrat der genannten Base, weun
man ein Gemisch von Brométhylaminbromhydrat (5 g) Natriumaeerat
und Essigsiureanhydrid kocht, eindampft und mit Natriumpikrat ver-
mischt. Die Ausbeute wird etwas besser nach folgendem Verfahren:
1 g Bromithylaminbromhydrat wird mit 1 g KEssigsiareanhydrid
15 Minuten lang gekocht, wobei reichlich Bromwasserstoff entweicht;
nach dem Erkalten mischt man 15 cem /5y normale Natriumpikrat-
16sung hinzu und reibt, woraunf sich u-Methyloxazolinpikrat (ca. 0.2 g)
in Krystallen abscheidet, welche man nach 1/p stiindigem Stehen ab-
filtrirt.

Wie in der citirten Abhandlung bereits erwihut, nimmt dies
Pikrat, C;H;NO . CsH3N3Oy¢, beim Kochen mit Wasser die Elemente
H;O auf und liefert ein neues pikrinsaures Salz, CsHyNO;.CsH3 N3Oy,
welches als ein Salz des Oxithylacetamids, CH;OH .CH;.NH.COCHs;,
aufgefagst worden ist. Dies Salz ist jedoch zweifellos als pikrinsaures

Amidoédthylacetat, NHy . CH;.CH;. O .CO . CHj,

zu bezeichnen, nachdem sich durch die im Vorangehenden beschriebenen
Versuche gezeigt hat, dass Phenyloxazolin- und Methylphenyloxazolin-
salze unter Wasseranfpahme in Salze des Amidodthyl- resp. Amido-
propylbenzoats ibergehen.

1) Diese Berichte XXIII, 970.





