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Analyse: Ber. fir C(OH)SO3K)s, HO
Procente: C 3.0, H 0.3, K 29.0, S 23.8, H,0 4.5.
Gef. »  » 30,29, » 09,09, » 20.7, » 24.2, 23.9, » 4.9.
Das Salz bildet harte, stark glinzende Nadeln und zeigte in jeder
Beziehung das Verhalten der zuerst von Albrecht!) beschriebenen
Verbindung, wie wir uns durch einen directen Vergleich mit einem
von Hrn. Prof. Rathke giitigst zur Verfiigung gestellten Priiparat
iiberzeugen konnten. )
Baryumsalz. Dieses charakteristische Salz wird aus der Lg-
sung des Kaliumsalzes durch Chlorbaryum in glinzenden Krystall-
blittchen gefillt.
Analyse: Ber. fir C(OH)(SO3ba)s, 4 HaO.

Procente: Ba 37.6, H,0O 13.2.
Gef. » » 376, » 134.

Bei der Untersuchung der oben beschriebenen jodhaltigen Ver-
bindungen sind wir von Hrn. Dr. Franz Coblitz auf's Wirksamste
unterstiitzt worden, wofiir wir demselben auch an dieser Stelle unsern
besten Dank auesprechen.

472. H.v.Pechmann und L. Vanino: Ueber die Einwirkung
von Benzoylchlorid auf Urethan,

[Notiz aus dem Laborat. der k. Akademie der Wissenschaften zu Miinchen.]

(Bingeg. am 1. October; mitgetheilt in der Sitzung von Hrn. A. Reissert.)

Duarch #dussere Umstinde von der weiteren Bearbeitung obigen
Themas abgehalten, theilen wir unsere bisherigen Erfahrungen dariiber
in Kiirze mit. )

Um eventuell zu einem Benzenylphenylamidin von bestimmter
Structur zu gelangen, beabsichtigten wir vom Benzoylurethan aus-
zugehen. Nach den in der Literatar?) vorliegenden Angaben scheint
eine bequeme Darstellungsmethode des Kérpers nicht bekannt zu sein.
Wir glauben deshalb nachstehendes Verfahren mittheilen zu diirfen,
welches, zwar noch nicht aunsgearbeitet und weit entfernt befriedigend
zu sein, immerhin beliebige Quantititen der Verbindung zuginglich
macht. Als Nebenproduct erhalten wir wechselnde Mengen Benzoyl-
allophansiureester, manchmal auch einen noch nicht identificirten
Kérper vom Schmp. 2019,

Benzoylurethan, CgHs CONHCOO C; Hs.

Aequimolekulare Mengen Urethan, Benzoylchlorid und Pyridin
werden 10—12 Stunden in kochendem Wasserbad erhitzt, Die dann

) Ann, d. Chem. 161, 139.
% Léssner, Journ, f. prakt. Chem. (2] 10, 254. Hantzsch, diese

Berichte 26, 928.
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halb erstarrte Masse wird in einem gerfinmigen Scheidetrichter mit
iiberschiissiger Natronlauge und Aether geschiittelt, bis fast alles Feste
verschwunden ist. Aus der alkalischen Flissigkeit fillt beim An-
giuern ein nach kurzer Zeit erstarrender Koérper aus, welcher in
kochendem Alkohol aufgelést wird. Beim Abkiihlen krystallisirt zu-
erst fast reiner Benzoylallophansiureester aus, wihrend sich aus der
Mutterlauge, wenn sie warm mit Wasser bis zur Tribung versetzt
wird, Benzoylurethan als allmiihlich zu derben Siulen erstarrendes
Oel abscheidet. Ausbeute schwankend, im giinstigsten Fall bisher
50 pCt. vom angewandten Urethan.
Analyse: Ber. fir CioB11 NOa.
Procente: C 62,2, H 5.7, N 7.3.
Gef. » » 62,5, » 59, » 7.1, 1.6.

Farblose Nadeln oder Siulen aus verdiinntem Alkohol. Schmp.
1109, Sehr leicht 18slich in Alkohol und Aether, schwer in Wasser,
15slich in Alkalien. Beim Erhitzen fiir sich zerfillt das Urethan zum
Theil in Benzonitril, Kohlendioxyd und Alkohol.

Benzoylallophansiureester, CcH; CONHCONHCOOGC; H;.
Bildung siehe oben. Seidenglinzende verfilzte Nadeln aus Alkohol.
Analyse: Ber, fir Gy HyjaN; O,

Procente: C 55.9, H 5.1, N 119
Gef. » » 55.9, 55.9, » 5.3, 5.2, » 12.1.

Nach wiederholtem Umkrystallisiren steigt der Schmelzpunkt auf
1799, Schwer ldslich in Alkohol, leichter in den meisten sonstigen
Solventien. Erhitzt man die Verbindung i{iber ihren Schmelzpunkt,
s0 wird sie bei 200—205° wieder fest, wihrend gleichzeitig Benzo-
nitril abdestillirt; der feste Korper krystallisirt aus Alkohol in glin-
zenden Blittchen vom Schmp. 223°. Gegen Alkalien verhilt sich der
Allophanester wie eine schwache Siure. Diese Eigenschaft spricht
fiir die oben angefiihrte symmetrische Formel und macht die eben-

falls mogliche ungymmetrische Formel N Hy CO N<8885(§5H5 weniger
wahrscheinlich.

Auch Kretzschmarl), welcher den Kérper durch Erhitzen von
Beunzoylchlorid mit Urethan auf 150—160° dargestellt hat, bevorzugt —
ohne Griinde dafiir anzugeben — die symmetrische Formel. Den
Schmelzpunkt findet er zwar als »>bei etwa 163% liegend; er hatte
jedoch zweifellos die nimliche Substanz wie wir in Hinden, da ein
von uns nach seinem Verfahreu dargestelltes Priparat nach wieder-
holtem Umkrystallisiren ebenfalls bei 1799 schmolz.

L) Diese Berichte 8, 104.





