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53l. W. Marckwald: Ueber die Einwirkung von S#ure-
chloriden anf Basen bei Gegenwart von Alkali.

[Aus dem chem. Laboratorium der kénigl. Landwirthsch. Hochschule zu Berlin.]
(Eingegangen am 10. November.)

In Heft 14 dieser Berichte hat O. Hinsberg iiber eine aus-
gedehntere Anwendbarkeit der sogenannten Baumann’schen Reaction
berichtet, zu deren Erginzung die folgende kurze Mittheilung be-
stimmt ist.

Ich habe beobachtet, dass sich auch Phosgen in Benzolldsung
leicht mit wisserigen Losungen organischer Basen zur Reaction bringen
lisst, welche mit einem beliebigen Ueberschuss von Alkali zur Bindung
der Salzsiure versetzt sind.

Man kann auf diese Weise ausserordentlich bequem und mit
quantitativer Ausbente die sonst schwerer darstellbaren symmetrisch
substituirten Harnstoffe gewinnen. Ein besonderer Vortheil der Methode
liegt darin, dass die Gesammtmenge der angewandten Base in Harn-
stoff ibergefiihrt wird nach der Gleichung:

:NH;R + COCl + 2NaOH = CO(NHR)z + 2NaCl + 2H;0,
wihrend sich bei der directen Einwirkung des Phosgens auf die Base
die Hilfte der letzteren durch Bildung des salzsauren Salzes der
Reaction entzieht. Nach dem analogen Verfahren lassen sich auch
ans Chlorkoblensiureither die Urethane mit Leichtigkeit gewinnen.

Ich habe nach diesem Verfahren die entsprechenden Derivate des
Methylamins und Aethylamins dargestellt und in allen Fillen ging
die Reaction glatt von statten.

Die folgenden Apgaben iiber die bisher unbekannten Derivate
des Furylamins
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riithren von den Herren Deutzmann und Dr. Doellner her, welche
die Reaction auf meine Veranlassung ausgefiihrt haben.

.Di NHCH:;C,H;0
s-Difurylharnstoff, CO<NHCHQC4H30'

In einem Scheidetrichter wurde das Gemiseh von Furylamin und
Kalilauge mit etwas mehr als der theoretischen Menge Phosgen in
Benzolldsung unter Abkiihlung so lange geschiittelt, bis der Phosgen-
geruch verschwunden war. Hierbei scheidet sich ein Theil des ge-
bildeten Harnstoffs krystalliniseh aus. Man schiittet nun die ganze
Magse in ein Schilchen, lisst das Benzol auf dem Wasserbade ver-
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dunsten und filtrirt nach dem Erkalten den ausgeschiedenen Difuryl-
harnstoff ab. Derselbe ist in den meisten Ldsungsmitteln auch in der
Hitze schwer loslich und wird am besten aus heissem Benzol um-
krystallisirt. Man erhilt ihn so in perlmatterglinzenden Blittchen,
deren intensiver Geruch an Eberwurzel (Carlina acaulis) erinnert und
die bei 128° schmelzen. Apalyse:

Ber. fiir C;; H12 N2 O Gefunden
C 60.00 59.80 pCt.
H 5.45 557 »
N 12.73 12.84 »
6] 21.82 — »

Furylurethan, C;H;0.CH;NHCOOCGC:H;.

Furylamin wurde mit Natronlauge gemischt und zu der gut-
gekiihlten Fliissigkeit die dem angewandten Furylamin dquimoleculare
Menge Chlorkohlensiiuredthylester hinzugefiigt. Beim Durchschiitteln
der Masse scheidet sich alsbald das Urethan als hellgelbliches Oel
aus, welches der wiisserigen Fliissigkeit durch Aether entzogen wird.
Nach dem Abdunsten des Aethers hinterbleibt ein Oel von angenehmem
Geruch, das auch im Kiltegemisch nicht erstarrt. Dasselbe destillirt
bei 2400 als farbloses Oel iiber, das aber einen widerlichen Geruch
angenommen hat, wahrscheinlich durch Beimengung von Spuren ge-
bildeten Furylcarbimids. Die Analyse des Destillats gab auf das
Furylurethan stimmende Zahlen. Analyse:

Ber. fiir G Hy NO; I" efanden
N 892 842 8.33 pC.

532. A. Rosenheim: Zur quantitativen Bestimmung der
Vanadinsdure in Vanadinwolframiaten.
(Eingegangen am 10. November.)

Am Schlusse seiner Arbeit »Ueber die Doppelsalze der Wolfram-
und Vanadinsdurez 1) behauptet Rothenbach, dass die Violettfirbung,
welche bei der Reduction der mit Phosphorsiure versetzten Vanadin-
wolframiate durch schweflige Siure entsteht, nicht auf eine Reduction
der als Phosphorwolframsiure in Losung befindlichen Wolframsiure
zuriickzufiihren sei, »Als Beweis hierfiir diene neben den quantitativen

1) Diese Berichte XXIII, 3060.





