589. E. Besthorn und E. Garben: Ueber die Einwirkung
von Acetondicarbonséureester auf Anilin,

[Mittheil. ans dem chem. Laborat. d. kgl. Acad. der Wissensch. zu Miinchen.]
(Eingegangen am 28, November.)

Im Zusammenhang mit der nachfolgenden Mittheilung »iiber die
Einwirkung von Acetondicarbonsiureester auf m-Phenylendiamin« haben
wir auch das Verbalten des Acetondicarbonsdureesters gegen Anilin
eingehender untersucht.

So viel uns bekannt, sind ausser den unvollkommenen Angaben
in einem Patent der Hochster Farbwerke!) iiber die Reaction
zwischen Acetondicarbonsdureester und Anilin keine weiteren Mit-
theilungen in der Litteratur vorhanden.

Bei der Einwirkung von Acetessigester auf Anilin entstehen be-
kanntlich zwei verschiedene Producte, je nachdem man die Ingre-
dientien bei gewdihnlicher Temperatur oder in der Wirme (im Robr
bei 120Y) auf einander einwirken ldsst. Im ersteren Falle wird der
our als Oel bekunute f-Phenylamidocrotousiureester, in letzterem das
von Knorr?) zuerst dargestellte Acetessigsiureanilid gebildet.

Aehulich verhilt sich nwun anch der Acetondicarbonsiureester.
Werden Anilin und Acetondicarbonsidureester bei gewéhnlicher Tem-
peratur zusammengebracht, so tribt sich das Gemisch nach einiger
Zeit durch Wasserabscheidung, und nach mebrtigigem Stehen erstarrt
die Masse zu einewn festen Krystallkuchen, welcher den g-Phenyl-
amidoglutaconsiureester, C;Hy OOC. CH,.C(NH.Cs H;): CH.COOC;H;,
darstellt.

Wihrend der g-Phenylamidocrotonsiiureester ein uicbt krystalli-
sirendes QOel ist, krystallisirt der g - Phenylamidoglutaconsiure-
ester aus geeigneten Ldsungsmitteln in prichbtig ausgebildeten Kry-
stallen. Diese zeigen hinsichtlich ibres Schmelzpunktes eine &dhn-
liche Eigenthiimlichkeit, wie sie von Behrend?) und Knoeve-
nagel!) beim g-Amidocrotonsiureester beobachtet worden ist, indem
derselbe je nach der Darstellungsart und dem Losungsmittel, aus dem
die Krystalle erhalten wurden, oft innerbalb 10 und mebr Grade

schwankte. Es scheint dies auch hier — wie beim Amidocroton-
siureester — durch ein Gemenge von physikalisch Isomeren bedingt
zn sein.

Uebrigens wurde das gleiche Verhalten betreffs des Schmelz-
punktes auch bei dem noch spiter zu beschreibenden, iihnlich con-

) Friedlinder, Patente Bd. I, 213.
3 Ann, d. Chem. 236, 69,
3) Diese Borichte 32, 541, 4 Diese Berichte 82, 833.
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stituirten Anilid des s-Phenylamidoglutaconséureesterr, C¢Hs NH.OC.
CH; .C(NH.C¢H,):CH.COOCyH;, beobachtet.

Der f-Phenylamidoglutaconsiiureester giebt in alkoholisch-wiiss-
riger Losung mit Eisenchlorid nicht die charakteristische Violettfirbung
der p-Ketonsiureester, sondern eine gelb-braune Firbung. Dies deutet
darauf hin, dass der Ketonsauerstoff (oder das Hydroxyl in der
Enolform) des Acetondicarbonsidureesters mit dem Anilin in Reaction
getreten ist.

Wiahrend aus Acetessigester und Anilin bei 1209 nur ein Re-
actionsproduct — das Acetessigsdureanilid — isolirt wurde, entstehen
bei der Einwirkung von Acetondicarbonséureester auf Anilin bei 100°
(im geschlossenen Robr) drei verschiedene Kérper:

1. Das Dianilid der Diacetondicarbonséure,

CsH; .NH.OC.CH:.CO.CH;.CO.NH.C¢H;.

2. Das Monanilid des Acetondicarbonsiiureesters,

Cs¢H; .NH.OC.CH;.C0O.Cl1;.COOC; Hs.

3. Das Monanilid des §-Phenylamidoglutaconsiureesters,

Ce H, . NH.OC.CH>.C(NH.C¢H;):CH.CO OCq H;.

Alle drei Verbindungen sind schén krystallisirende Substanzen,
die sich hinsichtlich ihres Verbaltens gegen Eisenchloridlésung unter-
scheiden.

Wihrend 1 und 2 in alkoholisch- wissriger Lésung mit Eisen-
cblorid sogleich eine tiefviolette Firbung geben, entsteht bei 3 auf
Zusatz dieses Reagens zuerst eine gelbliche Firbung, die aber
ragch in violett iibergeht. 1 und 2 zeigen also die charakteristische
Reaction der Enolformen der p-Ketonsdureester, bei 3 tritt diese nicht
sofort ein, weil das Hydroxyl durch den Anilinrest ersetzt ist.

Ein verschiedenes Verhalten zeigen die drei Verbindungen ferner
gegen Condensationsmittel.

Wie aus Acetessigsdureanilid und concentrirter Schwefelsiiure
nach Knorr das Lepidon,

CH; CH;
cag CoO CH C

A~ . AP
Lol L Lo

nc ¢ Co HC C CO
R ve S~
CH NII CH NH

gebildet wird, so kann aus allen drei Verbindungen des Acetondicar-
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bonsdureesters mit Anilin .durch geeignete Condensationsmittel eine
Carbonsiiure des Lepidons,

CH CO .CH;.COOC;H, CH C.CH;.COOH

. P N

HC CH CHH HC C CH
L) = 0 |

HC CO HC C CO
SN T SN
CH NH CH NH

-+ C?Ha.OH

welche wir Chinolon-y-essigsiiure') nennen wollen, erhalten
werden.

Das Monanilid giebt bei der Condensation mit concentrirter
Schwefelsiiure bei Wasserbadtemperatur ziemlich glatt das Chinolin-
derivat. Das Dianilid dagegen wird bei gleicher Behandlung in Sulf-
anilsiiure und Spaltangsproducte des Acetondicarbonsiiureesters ver-
wandelt. Wird das Dianilid aber mit einer etwas verdiinnteren
Schwefelsiiure bei Wasserbadtemperatur condensirt, so entsteht daraus
— wenu auch in geringer Ausbeute — ebenfalls die Chinolon y-essig-
silure.

Das Anilid des p-Phenylamidoglutaconsiiureesters erinnert in
seiner Zusammensetzung und in seinem Verhalten an das von Knorr
aus Benzoylessigester und Anilin dargestellte Anilid der p-Phenyl-
amidophenylacrylsiure?).

CsH,.C(NH.C¢H,):CH.CO.NH.Ci tl,
Anilid der S8-Phenylamidophenylacrylsiure.
C:H; 00OC.CH:C(NH.CsH;).CH,.CO.NH.C; H;

Anilid des 3-Phenylamidoglutaconsiaureesters.

Aus beiden Verbindungen wird durch verdiinnte Mineralsiuren
in der Kilte Anilin abgespalten, indem im ersteren Fall das Benzoyl-
essigsdureanilid, im letzteren das Monanilid des Acetondicarbonsdure-
esters entsteht.

Will man also aus dem Anilid des p-Phenylamidoglutaconsiure-
esters die Chinolon-y-essigsiure darstellen, so wird man zunidichst
durch Behandeln mit verdiinnter kalter Mineralsiure den Hster in
Auilin und das Monanilid des Acetondicarbonséiureesters spalten und
Letzteres dann mit concentrirter Schwefelsaure zu Chinolon-y-essigsiure
condeusiren. Es gelingt aber auch, direct aus dem Anilid des g-Phe-

) Diese Siiure ist auch schon im Patent (siche Friedlander, Patente
Bd. 1, 218) erwhnt, wird aber dort noch irrthamlich fir ein Derivat des.
5-Oxy-Chinaldins gehalten.

¥} Apn. d. Chem. 245, 373.
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nylamidoglutaconséureesters durch Condensation mit 80-procentiger
Schwefelsiure bei Wasserbadtemperatur die Chinolon-y-essigséiure dar-
zustellen.

Mit concentrirter Schwefelsiiure bei Wasserbadtemperatur wird
das Anilid des g-Phenylamidoglutaconsiureesters in eine stickstoff-
haltige Sulfosdure verwandelt, die bis jetzt nicht niher untersucht
worden ist.

Die Chinolon-y-essigsiure ist eine Verbindung von ausgesprochen
sauren Eigenschaften, die nur mehr geringe Basicitit zeigt; sie bildet
Metallsalze und ldsst sich mit Alkohol und Salzséure verestern. Er-
hitzt man die Siure iber ihren Schmelzpunkt, so wird Kohlensiure
abgespalten und es hinterbleibt das Lepidon,

CH C.CH;.COOH CH C.CH;
HC~~~~NCH HC~ ~"~CH
! I | - ‘ " ‘. + CO..
HC.__~_-CO HC. _~__-CO
CH NH CH NH

Experimenteller Theil

Einwirkung von Acetondicarbonsiureester auf Anilin bei
gewohnlicher Temperatur.

g-Phenylamidoglutaconsiureester,
C:H;00C.CH;.C(NH.CsH;):CH.COOC; H;.

5g Auilin und 11 g Acetondicarbonsiareester (molekul. Mengen)
wurden bei gewdhnlicher Temperatur stehen gelassen. Anfangs war
Tribung durch Wasserabscheidung eingetreten und nach dreitigigem
Stehen war die Masse zn einem festen Krystallkuchen erstarrt. Letz-
terer wurde in wenig Methylalkohol gelost; beim langsamen Ver-
dunsten des Losungsmittels schied sich der p-Phenylamidoglutacon-
siureester in wasserklaren, schon ausgebildeten Krystallen aus.

Der Schmelzpunkt dieser Krystalle warde — wie schon erwihnt —
sehr schwaunkend gefunden; so schmolz ein aus Methylalkohol
umkrystallisirtes Priaparat gegen 87°, wilirend eine mehrere Male
aus wasserfreiem Aether umkrystallisirte Probe bei 97—98° schmolz.
Die Verbindung ist in Wasser unldslich; in den gebrduchlichen
organischen Lodsungsmitteln 16st sie sich leicht. Die alkoholisch-
wiigsrige L&sung giebt mit Eisenchlorid eine gelbbraune Farbung.
Durch kalte, verdinnte Mineralsduren wird der g-Phenylamidogluta-
consdnreester in seine Componenten gespalten. [I'iir die Analyse
wurde ein inebhrere Male aus wasserfreilem Aether umkrystallisirtes
Pripurat verwandt, welches den Schmp. 97- 98° zeigte.

CisH;yNO,. Ber. C 64.98, B 6.85, N 5.05.
Gef. » 65.07, » 6.93, » 5.15.
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Wird die trockne Substanz im Reagepsrohr tiber freier Flamme
erhitzt, so schmilzt sie zuerst zu einer farblosen Fliissigkeit znsammen,
die sich bei weiterem Erhitzen plétzlich explosionsartig zersetzt, wo-
bei sie sich stark braun farbt. »

Einwirkung von Acetondicarbonsiureester auf Anilin bet
100° (im zugeschmolzenen Rohr).

60 g Anilin und 100 g Acetondicarbonsiureester wurden 24 Stunden
im geschlossenen Rohr im kochenden Wasserbade erbitzt. Im Robr
war in der Regel nur geringer Druck. Der Réhreninhalt wurde
noch warm in einen Kolben gegossen und mit ungefihr 1 L Benzol
versetzt. Nach einiger Zeit scheidet sich das Dianilid der Acetondi-
carbonsiiure, das in Benzol schwer léslich ist, in farblosen, kleinen
Krystallen aus. Ausbeute 20 g.

Von den Mutterlangen des Dianilids wurde das Benzol auf dem
Wasserbade fast vollstindig abdestillirt. Aus dem Destillationsriick-
stand schied sich nach mebhrtigigem Stehen an einem kihlen Ort
eine reichliche Menge von Krystallen des Monanilids des p-Phenyl-
amidoglutaconsiureesters aus. Ausbeute 30 g.

Die Motterlaugen hiervon wurden nun im Dampfstrom destillirt.
Zuerst ging Benzol iiber, dann folgte Anilin. Es wurde so lange
wit der Dampfdestillation fortgefahren, bis das Anilin vollstindig
iibergetrieben war. Der dlige Destillationsriickstand erstarrte beim
Abkiihlen zu einem mit hellgelben Syrup durchsetzten Krystallbrei.
Dieser wurde durch Aufstreichen auf Thon vom Syrup befreit; die
fast trockne Krystallmasse wurde in viel kaltem Benzol aufgenommen,
vom Ungeldsten abfiltrirt und vom Filtrat das Benzol mdglichst
abdestillirt. Der Verdampfungsriickstand erstarrte beim Abkiiblen
krystallinisch. i

Die Krystalle stellen das Monunilid des Acetondicarbonsiure-
esters dar. Ausbeute etwa 0.3 g.

Dianilid der Acetondicarbonséure,
CsH,.NI1.0C.CH,.CO.CH;.CO.NH.C: H;.

Die Verbindung, auf die oben angegebene Weise dargestellt,
krystallisirt aus absolutem Alkoho! in kleinen, farblosen Nédelchen,
die bei 155" unter Gasentwickelung schmelzen. Sie ist schwer ldslich
in Benzol, Aether und Chloroform. Die mit Wasser versetzte,
alkoholische Losung des Dianilids giebt auf Zusatz von Eisenchlorid
sogleich eine tiefviolette Fdrbung. In verddunter, kalter Natronlauge
16st sich die Verbindung aof und wird auf Zusatz von Mineralséure
wieder unveridndert ausgefillt.

Cir H|3Na 03. Ber. C 08.91, H 5.40, N 9.45.
Gef. » €8.81, » 5.62, » 9.50.



Verhalten des Dianilids gegen concentrirte Schwefelsiiure.

Beim Behandeln des Dianilids mit concentrirter Schwefelsiiure
bei Wasserbadtemperatur entsteht Sulfanilsiure. Wird dagegen das
Dianilid mit einer verdiinnten, etwa 80-procentigen Schwefelsiinre bei
Wausserbadtemperatur condensirt, so bildet sich daraus die Chinoloc-
y-essigsdure.

Darstellung der Chinolon-y-essigsiure aus dem Dianilid.

10 g Dianilid wurden bei gewdhunlicher Temperatur in 60 cem
80-procentiger Schwefelsiiure nach und nach eingetragen. Die Masse
erstarrt anfangs (Salzbildung). lést sich aber beim Brwiirmen wieder
anf. Um die Condensation zu Ende zu fiihren. wurde 4 Stunden
anf dem Wasserbade erwirmt. Beim Umschiitteln des Kolbens war
Gasentwickelung zu bemerken und es trat Aceton-Geruch unf — ein
Zeichen, dass theilweisc eine tiefer gehende Zersetzang des Dianilids
statt hatte. '

Das Reactionsproduct wuarde in Eiswasser gegossen, woblei die
Ausscheidung eines volumindsen, weissen Niederschlags eintrat.
Letzterer wurde abgesaugt, mit Wasser gewaschen und in verddnater,
kalter Soda gelést. Von ungelost Gebliebenem wurde abfiltrirt und
das klare Filtrat in der Siedehitze mit Salzsiure angesiiuert. Die
Chinolon-j-essigsiure scheidet sich hierbei als dicker Brei vou ver-
filzten Nidelchen aus. Ausbeute 3.6 g.

Monanilid des p-Phenylamidoglutaconsiureesters,
CeH;.NH.CO.CH,.C(NH.C;H.): CH.COOC, Hs.

Das Rohproduct, wie oben angegeben bereitet, wurde ans
Methylalkohol umkrystallisirt und so in grossen, gut ausgebildeten
Krystallen erhalten. Dieselben sind in Benzol und Alkohol leicht,
schwerer in absolutem Aether 18slich. Ihr Schielzpunkt ist — wie
schon eingangs erwihnt — sehr schwankend gefunden worden.

Fir die Analyse wurde das Rohproduct eiumal aus wasserfreiem
Aether umkrystallisirt und zeigte so den Schmp. 129 —-130°,

Clgng Ng 03. B(‘l‘. G 70.:57, H G.IT, N 8.64.
Gel. » 70.31, » .15, » 8.60.

Beim Reiben wird der Korper stark elektrisch. Wird die alko-
holisch-wiissrige Losuug diuses Anilids mit Lisenchlorid versetat,
80 entsteht znerst eine gelbliche Firbung. die aber rasch in Violett
iibergeht; es wird durch die freie Siure des Eisenchlorids Anilin ab-
gespalten, und das so gebildete Monanilid des Acetondicarbonsiure-
esters verursacht die violette Firbung. Dass diese Eisenchlorid-
reaction so zu deuten ist, geht aus folgendem Versuch hervor: Ver-
Betzt man die alkoholisch - wiissrige Losung des Anilids mit einem
Tropfen verdiinnter Salzsiure und figt daon Eisenchlorid hinza, so
entsteht sofort die violette Firbung.
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Verdiinnte Salzsdure spaltet das Mouanilid des f-Phenylamido-
glutaconsiiureesters in Anilin und in das

Monanilid des Acetondicarbonsdureesters,

CsH;.NH.CO.CH,.CO.CH;.COO C;: H:.

Diese Verbindung wurde — wie oben erwiihnt — aus den Mutterlau-
gen vom Monanilid des g-Phenylamidoglutaconsiureesters durch Dampf-
destillation erbalten. Hierbei ist aber die Ausbente eine minimale, so
dass sich dies Verfahren zur Darstellung des Korpers nicht empfiehlt?).
Zur Bereitung dieses Anilids haben wir folgende Methode ausge-
arbeitet: Das Monanilid des g#-Phenylamidoglutaconsiureesters wurde
mit kalter, verdinnter Salzsilure (1:1) in einer Reibschale angeriihrt
und 2 Stunden stehen gelussen, dann abgesaugt und mit Wasser ge-
waschen, bis das Filtrat keine saure Reaction mehr zeigte. Die im
Vacuum getrocknete Krystallmasse wurde aus wasserfreiem Aether
umkrystallisirt und zeigte so den Schmp. 75—176" (vorheriges Sintern).

CisHisNOs. Ber. C 62.63, H 6.02, N 5.62.
Gef. » 62.72, » 5.89, » 5.70.

Die Substanz ist in Alkohol, Benzol und Aether leicht léslich,
sclhiwerer in Ligroin; in kochendem Wasser list sie sich schwer und
scheidet sich beim Erkalten in feinen verfilzten Nidelchen aus.

Verdiinnte kalte Sodalésung 18st die Verbindung auf; durch Ein-
lriten von Kohlensiure wird sie daraus wieder ausgeschieden. Lisst
man aber die Losung in Soda lingere Zeit stelien, so wird durch
Koblensiure nichts mehr ausgefillt, es tritt dabei offenbar Verseifung
der Carboxiithylgruppe ein. Durch Eisenchlorid wird in der alkoho-
Lisch-wiissrigen Lisung des Monanilids direct eine tief violette Fiarbung
hervorgerufen.

Beim 2-stiindigen Erwiirmen des Monanilids mit concentrirter
Schwefelsiiure auf dem Wasserbad wird dasselbe glatt in die Chinolon-
y-essigsilure iibergefiihrt, welche durch Eingiessen des Reactions-
productes in eine angemessene Menge Eiswaeser als dichter, weisser
Niederschlag erhalten wird. _

CH C.CH;.COOH

AN Ny

HC C CH

Chinolon-y-essigséure, | |
HC C CO
N
CH NH
Wie sich aus dem oben Gesagten ergiebt, kann man diese Siure
ans allen 3 Verbindungen des Anilins mit Acetondicarbonsfiureester

1y Es ist moglich, dass in den Mutterlaugen gar kein Monanilid fertig
gebildet enthalten ist und dass dieses bei der Dampfdestillation durch Anilin-
abspaltung erst aus dem Anilid des 8-Phenylamidoglutaconsiureesters entsteht.
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erhalten, Wir haben nun eine Methode zur Darstellung der Chinolon-
y-essigsfiure ausgearbeitet, bei welcher die Isolirung der einzelnen
Verbindungeu picht néthig ist und welche deshalb rascher zum Ziele
fihrt. 15 g Anilin und 33 g Acetondicarbonsiureester (molekulare
Mengen) wurden im Rohr 24 Standen am kochenden Wasserbade er-
hitzt. Der noch warme Rébreninhalt wurde mit Benzol iu einem
Kolben gespiilt, dann noch 300—400 ccm Benzol hinzugegeben und
lingere Zeit an einem kiihlen Ort stehen gelassen. Das ausgeschie-
dene Dianilid wog 4.5 g.

Von den Mutterlaugen wurde das Benzol vollstindig abdestillirt
und der Riickstand in der Kilte mit Sulzsiure (1:1) durchgearbeitet,
um das Anilid des -Phenylamidoglutaconsiureesters in das
Monanilid des Acetondicarbonsiéureesters iiberzufiihren. Die nach
einiger Zeit zn einem mit Oel durchsetzten Krystallbrei erstarrte
Masse konute durch Aufstreichen auf Thon von dem anhaltendea Qel
befreit werden. Ausbeute an fast trocknem Product 10 g.

Diese Krystallmasse wurde in 60 ccm coucentrirter Schwefel-
sdure nach und nach eingetragen und dann 2 Stunden auf dem Wasser-
bade erwirmt. Beim Eingiessen der erkalteten Reactionsmasse in
Eiswasser fillt die Chinolon j-essigsiure als schwach gefirbter volu-
mindser Niederschlag aus. Ausbeute an diesem Rohproduct 6 g.
Rechnet man hierzu noch die 1.5 g Chinolon-y-essigsiure, die man
aus den 4.5 g Dianilid gewinnen kaon, so hat man eine Gesammt-
ausbeute von 6—8 g Rohséiure. Zur Reinigung dieser Rohsiiure kann
man sie entweder aus viel kochendem Wasser unter Zusatz von Thier-
kohle nmkrystallisiren, oder aber man kann — um die grossen Fliissig-
keitsmengen zu vermeiden — die Rohsiure in verdiinnter kalter Soda
losen, von etwa ungeldst Gebliebenem abfiltriren, das Filtrat mit
Thierkohle behandeln und dann in der Siedehitze die Chinolon-,-
essigsiiure mit Salzsdure ausfillen. Einerlei, nach welcher dieser beiden
Methoden bereitet, stellt die Chinolon-y-essigsiiure eine weisse, aus
verfilzten Nidelchen bestehende Krystallmasse dar. Die Siure ist in
kaltem Wasser selr schwer laslich, ebenso ist sie schwer ldslich in
den gebriuchlichen organischen Lisungsmitteln. Die aus Wasser
umkrystallisirte Sduve schmolz gegen 205 —206¢ (vorheriges Sintern)
unter lebhafter Gaseutwickelung Letztere ist so stark, duss die ge-
schmolzene Masse hoch im Schimelzpunktrihrehen emporsteigt. Wenn
die Gasentwickelung voriiber ist, bildet sich an den Wandungen des
Schmelzpunktréhrechens ein krystallinischer Auflug und dieser schmilzt
erst wieder, wenn man die Temperatur auf 2189 steigert; dies ist
aber cogefibr der Schinelzpunkt des Lepidons, welches auch — wie
spiter noch gezeigt werden wird — aus der Chinolon-y-essigsiure
durch Kollenséureabapaltung thatsdchlich entsteht.



3447

Zur Analyse wurde ein bei 110° getrocknetes Priparat verwandt.
Ci1 HoNO;. Ber. C 65.02, H 4.43, N 6.89.
Gef. » 65.28, » 4.40, » 1.15.

Die Chinolon-y-essigsiure zeigt einen ausgesprochenen Siure-
charakter. Sie bildet ein gut krystallisirendes Baryum- und Knopfer-Salz
Das Silbersalz erhilt man als weissen Niederschlag, wenn man die
Lésung des Calciumsalzes mit salpetersaurem Silber versetzt.

CiiBgNO3Ag. Ber. Ag 34.83. Gef. Ag 34.92.

Chinolon-y-essigsdure-Aethylester.

Die Saure wurde in der 8 —10-fachen Menge absolutem Alkohol
sugpendirt und dann trocknes Salzsiiuregas unter Erwirmen eingeleitet.
Dabei geht sie alimiblich in Lésung. Nach zweistiindigem Einleiten
wird unterbrochen und der Alkohol auf dem Wasserbad vollstindig
verdampft.

Der Riickstand, welcher auf Zusatz von kaltem Wasser erstarrt,
wurde fein zerreiben and mit Sodaldsung behandelt, um etwa vor-
bhandene Chinolon-y-essigsiure zu entfernen. Dann wurde abgesaugt
mit Wasser gewaschen und die weisse Masse imm Vacuam getrocknet.
Aus Benzol umkrystallisirt, stellt der Chinolon-y-essigsiure-dthylester
farblose flache Nidelchen dar, welche bei 172 —1739 schmelzen.

" Ci;3HisNOs Ber. N 6.06. Gef. N 6.03.

Die Substanz ist in heissem Benzol ziemlich leicht lislich, sehr
leicht }ost sie sich in absolutem Alkohol, schwer in Aether. Mit
Mineralséuren bildet der Ester gut krystallisirende, in Wasser leicht
losliche Salze. Beim Behandeln mit Phosphoroxychlorid bei Wasser-
badtemperatur erhilt man den «-Chlor-Chinolin-y essigsiureester?).

Abspaltung von Kohlensdnre aus der Chinolon-y-essig-
sdare. Bildung von Lepidon.

1 g Chinolon-j-essigsiiure wurde in einem Reagenzrohr bei 2507
(Metallbad) geschmolzen. Die entweichende Kohlensiure konnte durch
Einleiten iu Barytwasser nachgewiesen werden. Die nach dem Er-
kalten erstarrte Schmelze wurde mit Sodal8sung zerrieben, abgesaugt,
gewaschen und aus absolutem Alkohol umkrystallisirt. Die so er-
haltenen Krystalle zeigten an demselben Thermometer mit einer Probe
Lepidon (aus Anilin und Acetessigester) den niimlichen Schmp. 220"

") Diesen Korper haben wir schon dargestellt, aber noch nicht analysirt.





