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Die Heizfliissigkeit wird durch den Tubus F ein- und ausgebracht.
Ferner wird dadurch, dass die Réhren 4 und B beliebig lang gemacht
werden kénnen und zwischen Flamme und Trichterspirale ein Blech-
schirm K angebracht ist, die Entziindungsgefahr auch bei leicht ent-
ziindlichen Fliissigkeiten vermieden.

Da die Wirmeleitung des Glases nur gering ist, empfiehlt es
sich, um den Trichterinhalt immer auf einer dem Siedepunkte nahen
Temperatur zu erbalten, als Heizflissigkeit einen K6rper zu verwenden,
dessen Siedepunkt 40—60° héher liegt, als der der zu filtrirenden
Flissigkeit. So eignen sich zum Filtriren von wissrigen Lésungen
sehr gut kiofliches Xylol (Sdp. 1349 oder noch besser Camol (Sdp.
160—1709). Da der Apparat bis auf das gliserne Steigrohr voll-
kommen aus Metall (am besten aus hartgelsthetem Kupferblech) her-
gestellt werden kann, ist er unzerbrechlich und ausserdem sind zum
Anheizen pur wenige Minuten erforderlich. Der Apparat wird in
dauerhafter Ausfihrung von der Firma Max Kaehler & Martini,
Berlin W. Wilhelmstrasse 50, geliefert.

Leipzig, II. chemisches Universitdtslaboratoriam (Ostwald’s
Laboratorium).

819. Hugo Schiff: Ueber Amidotolylurethan.
(Eingegangen am 8. Juli; mitgetheilt in der Sitzung von Hrn, H. Jahn.)

In einer in diesen Berichten XXIV, 687 mitgetheilten Notiz habe
ich beschrieben, in welcher Weise das

~CHj (1)
Amidotolylurethan, CH;-NH.CO.O0CH; (2),
~NHa 4)

vom Paranitrotoluidin, CHy . C5H3<§Ygi 8;, aus dargestellt wurde.

Ueber genannten Gegenstand und iiber eine Anzahl sich hieran
schliessende Verbindungen habe ich inzwischen in den Amnnalen der
Chemie 268, 305 eine ausfiibrlichere Abhandlung verdffentlicht. Ich
gelange in derselben zum Resultat, dass eine in das gewdhnliche To-
luylendiamin (1, 2, 4) eingefiihrte Siuregruppe zuerst in die zum
Methy! in Parastellung sich befindende Amidogruppe substituirend ein-
tritt. Das bereits friiher von T i em an n erhaltene Monoacetyltoluylen-

.. . . o NH, (2)
diamin besitzt also die Constitution: CHj . CBH3<NH .Gy H,0 (4)'



2211

Ich werde spiter mittheilen, unter welchen Verhiltnissen dasselbe
in reichlicher Ausbeute und fast frei von Diacetylderivat erhalten
wird.

Werden 20—30 g der Monoacetylverbindung in der 8 —10fachen
Menge wasserfreien Aethers suspendirt, fir je 10g der Verbindung
3 cem Aethylchloroformiat zugefiigt und die Mischung &fters umge-
schiittelt, so gesteht sie nach 1'/3 bis 2 Stunden zu einem Brei weisser
Krystalle, welche neben salzsaurem Acetyltoluylendiamin Acetami-

dotolylurethan, CH;j. C¢;H;.;<l§{;I ) ((];?) ’ 8?1‘;[{5 gg, enthalten. Man

destillirt den Aether im Wasserbade ab und zieht aus dem staub-
trockenen, fast farblosen Riickstand das Chlorhydrat durch sehr schwach
mit Salzsidure angesiiuertes Wasser aus.

Das ungel6st bleibende Acetamidotolylurethan 15st sich sehr leicht
in Weingeist, schwer in heissem Wasser. Nach 6fterem Umkrystalli-
siren aus sehr verdiinntem Weingeist (10—15 pCt.) erbilt man lange,
farblose, atlasglinzende Nadeln, welche bei 181° schmelzen.

Trigt man dieses Acetylurethan allmihlich in mit dem halben
Volum Wasser verdiinnte fast kochende Salzsiure ein, so 16st es sich
leicht zu einer gelblichen Fliissigkeit, aus welcher sich beim Erkalten
nichts mehr abscheidet. Neben Essigsiure enthiilt sie das Chlorhydrat
NH.CO:C:H;5 (2)
NH; 4

Dasselbe wird aus der concentrirten Lésung durch Zusatz von
gepulvertem Natriumearbonat ausgefillt; das in Ldsung Gebliebene
wird mittelst Aether ausgeschiittelt.

des Amidotolylurethans, CH;. CgHz<<

Wihrend nach der friiheren Methode, vom Paranitrotoluidin aus,
in miihseliger Weise eine kleine Ausbeute eines schwer zu reinigen-
den Priparats erhalten wurde, fiihrt die oben dargelegte Bereitungs-
weise in kurzer Zeit zu eiper reichlichen Menge der wohlkrystallisirten
Verbindung, welche am besten durch &fteres Umkrystallisiren aus
heissem Wasser gereinigt wird. Es ist hierbei zu beachten, dags die
Verbindung mit den Wasserddmpfen flichtig ist.

Die friiher vom Nitrotoluidin aus dargestellte und wahrschein-
lich noch nicht véllig reine Verbindung schmolz bei 919, wie die iso-

mere Verbindung CHj. CsH3<§g'{ CO5C;Hs ((3)), welche letztere di-

rect aus Toluylendiamin und Aethylchloroformiat erhalten wird. Auch
das nur einmal umkrystallisirte Product der jetzigen Darstellung
schmolz bei 919, aber bei finfmaligem Umkrystallisiren aus heissem
Wasser erhdhte sich der Schmelzpunkt allmihlich auf 95° welcher
sich constant erhielt.
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Nach einer vorliufigen Mittheilung von Dr. Bartalini krystalli-
sirt die Verbindung trimetrisch mit den vorherrschenden Flichen (110)
und (011) und dem Verhiltniss

atb:¢=0.673:1:0.498,

Dr. Bartalini wird spiiter eine eingehende krystallographische
Untersuchung der beiden isomeren Amidotolylurethane verdffentlichen,

Florenz. Universitits - Laboratorium.

320. G. Pulvermacher: Bemerkung iliber Mandelsdureamid.
[Aus dem I. Berliner Univers.-Laboratorium No. DCCCLXXXVIIIL]

(Eingegangen am 11. Juli).

Das Mandelsdureamid ist von Zinin!) und von C. Beyer?) als
ein bei 1329 schmelzender Korper beschrieben worden. Durch Ein-
wirkung von rauchender Salzsiure auf Mandelsdurenitril erhielten
F. Tiemann und L. Friedlinder 3) ein bei 190° schmelzendes Pro-
duct, welches nach dem Ergebniss der Analysen?) als Mandelsiure-
amid angesprochen wurde.

+ I 0.202 g Substanz gaben 0.109 g Wasser und 0.47 g Kohlensgure, ent-
sprechend 5.99 pCt. Wasserstoff und 63.45 pCt. Kohlenstoff,

II. 0.164 g Substanz gaben bei 758.1 mm Bar. und 210 C.: 13.5 cem Stick-
stoff, entsprechend 9.31 pCt. Stickstoff.

Theorie fir C¢Hs; . CHOH.CONI,:
C 63.57, H 5.96, N  9.28pCt.

Denselben Scbmelzpunkt, 1909, giebt auch J. Biedermann?) an,
welcher es durch Einwirkung von alkoholischem Ammoniak auf das
e-Lacton der Mandelsiure darstellte.

Im Gegensatz hierzu haben Helen Abbott Michaél und John
Jeanprétre®) bei Wiederholung der Versuche von Tiemann und
Friedlinder eine bei 1949 schmelzende Verbindung von der Formel
Ci: Hi3NOg erhalten, welche schon frilher anf anderem Wege von
Zinin (loc. cit.) gewonnen worden war und, wie anch Helen Abbott
Michaél und John Jeanprétre hervorheben, ein unter Abspaltung

1y Jahresberichte 1868, 626.

%) Journ. fir prakt. Chem. 1883, 385.

%) Diese Berichte XIV, 1967.

4) Inaug.-Diss. von L, Friedlinder, Freiburg (Berlin) 1882, p. 21.
5) Diese Berichte XXTV, 4083.

€) Diese Berichte XXV, 1683.





