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thiimlich zu sein oder von Verunreinigungen herzuriihren, die auf die
Analyse keinen merklichen Einfluss haben.
0.1841 g Sb:t.: 0.4683 g €04, 0.0707 g Hy 0.
C]4H1()O4. Ber. C 69.42, H. 413
Gef. » (9.37, » 4.22,

Die Séure lést sich leicht in Alkohol und Aether, sehr schwer
in Wasser und ist unléslich in Benzol und Chloroform. In alkalischer
Losung wird sie durch Kalinmpermanganat bereits in der Kilte zu
Benzoisiare (Mischprobe!) oxydirt.

Die Spaltung in Benzoésiure und p-Oxybenzoésiure wurde durch
Schmelzec mit Aetznatron ausgefiihrt. Die Schmelze wurde in Wasser
geldst, nach dem Ansiunern mit Wagserdampf behandelt und die im
Destillat enthaltene Benzoésdure durch eine Mischprobe identificirt.
Die nicht flichtige p-Oxybenzoésiiure, in Aether aufgenommen und
nach dem Verdampfen desselben aus Wasser umkrystallisirt, wurde
gleichfalls darch Schmelzpunkt und Mischprobe erkannt und dberdies
noch darch Erwirmen mit Dimethylsulfat in alkalischer L&sung in
Anisséure ibergefihrt.

55. Otto Diels und Hans Heintzel: Ueber
die Condensation einiger Ester mit Urethan und Glykocollester.
"Aus dem I. chem. Tnstitut der Universitiit Berlin.]
(Eingegangen am 7. Januar 1905.)

Im UGrethan lisst sich ein Wasgerstoffatom durch Natrium ersetzen,
upd die entstehende Natriumverbindung NHNa.CO,C.;Hs vermag mit
den meisten Sidurechloriden unter Austritt von Chlornatrium zu rea-
giren!).

Wesentlich anders verliuft die Einwirkung lalogensubstituirter
Fettsiureester auf Natriumurethan. So bat der Eine von uns bereits
frither mitgetheilt?), dass Chloressigester und Natriumurethan sich nnter
Alkoholaustritt leicht und glatt zum Clhloracetylurethan,

CH.Cl.COOC:; H; + NH,.CO:C, H;
= CH;3C1.CO.NH.CO0.C3Hs + CaHs.OH,
condensiren, und es warde ferner gezeigt, dass auch der Phenylessig-
ester sich ganz analog in Phenacetylurethan:
Cs H:, .CH, COg CeHs + NH».COCy Hy
= (¢H,.CH,.CO.NH.CO,C;H; + C;H;. OH.

verwandeln ldsst.

1) Diese Berichto 28, 2756 [1890]; 86, 736 [1903]: 37, 3672 [1904]
2) Diese Berichte 36, 745 [1903].
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Wir haben diese Reaction inzwischen an einer Reihe halogen-
substituirter Fettsdureester weiter verfoigt und hierbei gefunden, dass
die Leichtigkeit der Condensation von der Linge und Art der Kohlen-
stoffkette des betreffenden Esters wesentlich abhiogt: Mit zuvebhmen-
der Molekulargrosse des Esters und bei verzweigter Kohlenstoffkette
sinkt die Ausbeute an den halogenbaltigen Condensationsproducten
mebr und mebr herab: Sebr glatt verlduft die Condensation beim
Bromessigester, weniger gut beim «-Brompropionsiureester, noch
schlechter beim «-Brombuttersidureester, und die Ausbeute an «-Brom-
isobutyrylurethan endlich ist nur sebr gering.

Bei einem weiteren Versuch liessen wir uns durch die Ueber-
legung leiten, dass Uretban eine gewisse Analogie mit dem Malon-
siiureester zeigt. Es war daher mdéglich, dass es sich mit ungesittig-
ten Estern in der Weise vereinigen liesse, wie dies A. Micbael?)
fir den Malonester an einer Reihe von Beispielen durchgefiihrt hat,
wo folgender typische Condensationsvorgang stattfindet:

R.CH:CH.COgC:H:, + NaCH(CO,C: Hs)s
= R.CH.CHNa.CO,C: H,
CH(CO. C; Hy)s

Allein das Experiment belehrte uns dariiber, dass auch mit un-
gesiittigten Estern die Condensation im oben erwihnten Sinne verlduft,
denn die Reaction zwischen Zimmtsiiureester und Urethan:

Cs Hs.CH:CH.CO:Cs H; + NH?.C02 C-,)Hb
= C¢H;.CH:CH.CO.NH.CO,;C:H; + C;H;.0OH.

fibrt zum Cinnamoylurethan, dessen ungesittigte Natur durch die Dar-
stellung eines Dibromides ausser Frage gestellt wurde. —

Ein ganz anderes Resultat hatte der Versach, den Brommalon-
sdureester mit Natriumuretban zu combiniren. Hier wirkt die letztere
Verbindung nur als bromwasserstoffabspaltendes Mittel, und es entsteht
der von Conrad und Gutbzeit?) entdeckte Aethentetracarbonsiure-
ester:

2CHBr(CO3CoH;); + 2NHNa.CO;C: H, = 2NaBr
+ 2NH;.CO3Co H; + (CoH; 0.C0O), C:C(CO; C: Hs)s.

Eine eingehende Bearbeitung der besprochenen Reactionen liess
uns erkennen, dass sie keineswegs nur auf Verbindungen vom Typus
des Urethans beschriinkt sind; denn es gelang ups, auch den Glycin-

1) Americ. chem. Journ. 9, 115 [1887].
%) Apn. d. Chem. 214, 76 [1882).
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ester mit Cyanessigester, sowie Chloressigester unter Alkoholaustritt
zu vereinigen:

CH,(CN).CO,C,H: + NH;.CH,.CO,C: H;s
= CH,(CN).CO.NH.CH..CO.C.H;s + C2H;.0H.
CH;Cl1.C0O,C2Hs + NH,.CH,.CO,C. H;
= CH3Cl.CO-NH.CH,.CO.C,;Hy + C,H,.0OH.

Der Chloracetylglycinester verdient ein gewisses Interesse, da er
als Zwischenproduct fiir dic von E. Fischer aufgefundene Polypep-
tidsynthese benutzt werden kann, und es ist nicht ausgeschlossen, dass
diese Darstellungsmethode solcher Verbindungen in manchen Fillen
Verwendung finden kann.

Interessant erscheint uns schliesslich die Beobachtung, dass der
Glycinester nicht nur mit negativ substituirten Fettsiiureestern, son-
dern mit Urethan selbst zusammenzutreten vermag.

Die Reaction spielt sich offenbar in derselben Weise ab, wie bei
den anderen Estern, und es dirfte zunichst Hydantoinsiureester ge-
bildet werden:

NHQ.CO-,C«;H(, -+ NH?.CH?.COQC?H{,
= C,H;.0H +~ NH,.CO.NH.CH;3.CO:C.H;.

Wir haben indessen dieses Product nicht isolirt, sondern in Hy-
dantoipsiure und Hydantoin verwandelt:

NH,.CO.NH.CH;3.CO; CsHs + H,O
= (C;H;.0H + NH,.CO.NH.CH,.COOH,

CO.NH

NH..CO.NH.CH,.COOH = H. < s
NH..CO CH,.C H.O + NH \(:O.CHQ

und diese beiden Verbindungen als solche charakterisirt.

Wir sind mit dem weiteren Ausbau der hier kurz skizzirten Re-
actionen beschiittigt und bhoffen, dber unsere Resultate alsbald weitere
Mittheilungen machen zu kénnen.

Bromacetyl-urethan, CH;Br.CO.NH.CO,C, H;.

10 ¢ Urethan werden in 120 ccm absnlutem Aether gelist und
durch melirstiindiges LErwirmen mit 2.6 g Natriumdraht in Urethan-
natrium verwandelt. Hierza figt man allmihlich 18.8 g brome-sig-
saures Aethyl hinzu und hLiilt dus Gemisch einige Stunden in gelindem
Sieden. Der gelbliche Niederschlag wird dann abfiltrirt und aus dem
Filtrat der Aether verdampft. Der 0lige Riickstand scheidet beim
Erkalten Krystalle ab, die ius Bromacetylurethan bestehen, und nach
dem Absaugen, Waschen mit Petroldther und Trocknen 6 g wiegen.
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Das vom Bromacetylurethan durch Absaugen befreite Qel liefert
bei der Destillation im Vacuum, neben unveriindertem Bromessigester,
nur wenig Urethan.

Der gelbliche Rickstand vom Aetherfiltrat wird in Wasser geldst,
die wissrige Losung mit verdiinnter Schwefelsfiure angesiduert, aus-
geiithert und der Aether verdampft. Es hinterbleiben nur 2.5 g
Urethan.

Zur Reinigung wird das Bromacetylurethan zwei Mal aus ver-
diiontem Alkokol umgeldst, aus welchem es in langen, diinnen Nadeln
krystallisirt, und zur Analyse im Vacuum iiber Schwefelsiure ge-
trocknet.

0.18G0 g Sbst.: 0.1968 g C0q, 0.0569 g Hz0. — 0.2519 g Sbst.: 14 8 ccm
N (250, 763 mm). — 0.1158 g Sbst.: (0.104!1 g AgBr.

CsHsO3NBr., Ber. C 28.57, H 3.81, N 6.66, Br 38.07.
Gef. » 28.83, » 3.99, » 650, » 3825.

Die Verbindung schmilzt bei 120—121°.

Sie ist in kaltem Wasser schwer, in heissem leicht loslich. Von
Alkohol wird sie sehr leicht, von Essigester, Benzol und Chloroform
leicht, weniger von Aether und fast garnicht von Petrolither auf-

genommen.
In verdiinnten Alkalien ist die Substanz leicht ldslich.

«-Brompropionyl-urethan, CH;.CHBr.CO.NH.CO;C, H.

10 g Urethan werden in 120 ccm absolutem Aether gelost und mit 2.6 g
Natrium in bekannter Weise in Natriumurethan verwandelt. Zu der athe-
rischen Suspension des Letzteren figt man vorsichtig 2:) g «-brompropion-
saures Aethyl hinzu, erwirmt das Gemisch 3 Stunden zam Sieden und saugt
dano den geltlichen Rackstand ab. Aus dem Filtrat gewiont man nach dem
Abdestilliren des Aethers ein gelbliches Oel, welches beim Erkaltea zum
grossen Theil krystallinisch erstarrt. Die Krystalle, die aus Brompropionyl-
urethan bestehen, werden vom Oecl durch Absaugzen getrennt und das Letz-
tere im Vacuum destillirt. Man erbilt daraus bei 80—90Y und 11 mm Druck
wenig Urethan, wahrend der Rest keinen bestimmten Siedepunkt zeigt und
sich bei 1509 braun firbt. Der gelbliche Riickstand vom Aetherfiltrat wird
in der beim Bromacetylurethan angegebenen Weise behandelt, wobei sich 3 g
Urethan zuriickgewinnen lassen.

Das «-Brompropionylurethan, dessen Menge etwa 5 g betriigt,
wird zar Reinigung aus verdiinntem Alkohol oder Essigester um-
krystallisirt, aus welchem es sich in kurzen, dicken Prismen oder
stumpfen Pyramiden abscheidet.

0.1278 g Sbst.: 0.1511 g COs, 0.0548 g Ha0. — 0.1501 g Sbst.: 8.5 ecem
N (249, 753 mm). — 0.1375 g Sbst.: 0.1163 g AgBr.

Ce¢HisO;NBr. Ber. C 32.13, H 4.49, N 6.25, Br 35.69.
Gef. » 3237, » 4.78, » 5.94, > 35.96.
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Die Substanz sintert von 97° und schmilzt bei 100 —101° Sie
ist in heissem Wasser leicht, in kaltem schwer l6slich. Von Aether,
Aceton, Benzol, Chloroform, Essigester und besonders von Alkohol
wird sie leicht aufgenommen, kaum von Petrolither.

In verdinnten Laugen und Ammoniak ist sie ebenfalls leicht
l6slich.

«-Brombutyryl-urethan, CH;.CH..CHBr.CO.NH.CO.CyH;.

Zu einer dtherischen Suspension von Natriumuretban aus 10 g Urethan,
120 cem absolutem Aether und 2.6 g Natriumdraht fiigt man allmihlich 22 ¢
«-B-ombuttersinreester hinza und unterstitzt die Reaction durch dreistiin-
dige<, gelindes Erwirmen. Zur Isolirung der neuen Verbindung wird das
Reactionsgemisch fiitrirt, und aus dem Filtrat der Aether abgedampft. Man
erhbilt so ein Oel, welches nuch kurzer Zeit fast vollig zu Krystallen erstarrt.
Dicselben werden aus verdiinntem Alkohol umkrystallisirt, wobei man kurze,
dicke Prismen und Pyramiden erhalt, und zur Analyse im Vacuum dber
Schwefelsinre getrocknet.

0.1193 g Sbst.: 0.1542 g €Oy, 0.0576 g HgO. -~ 02186 g Shst.: 11 cem
N (85% 765 mm). — 0.1310 g Sbst.: 0.1033 g AgBr.
C;Hiz:03NBr. Ber. C 35.29, H 5.04, N 5.88, Br 33.61.
Gef. » 3357, » 531, » 5.85, » 385

Beim Erbitzen im Capillarrobr sintert die Verbindung von 79¢
ab und schmilzt bei S0—&1°% Sie ist in Wasser auch in der Wirme
schwer 16:lich, leicht dugegen in Aether, Chloroform, Aceton. Essig-
ester, Benzol und wird aus allen diesen Ldsungsmitteln durch Petrol-
dther gefillt.

Bromisobutyryl-urethan, (CH:):CBr.CO.NH.CO:C, H;.

125 g Natriumuretban lisst man in Aetherlésung mit 22 g «-Bromiso-
butte:siiureester reagiren. Aach hier tritt bereits in der Kilte eine Um-
setzung ein, die sich durch schwache Erwirmung zu erkennen gicbt. Man
erhilt das Gemisch 3 Stundcn in gelindem Sieden und filtrirt schiiesslich dio
ather.sche Losung von dem gelblichen Riickstande al.

Die atherische Losung hinterlisst beim Verdampfen ein Oel, welches
auch bei lingerem Stchen nicht erstarrt. Es wird daher im Vacuum bei
12 mm fractionirt, wobei zwischen 73° und 83" ein Gemenge vonm unver-
indertem Urcthan und Bromisobuttersitureester tvergeht. Ein geringer Riick-
stand (0.5 g) von gelblicher }irbung wird fest. Die Hauptmenge des Con-
densationsproductes ist in dem Rickstand vom Aetherfiltrat enthalten, Er
wird in Wasser geldst, mit Scnwefelsiure ungesiivert, das ausgeschiedene Qel
in Acther asfgenommen und der Aether verdampft. Das Gewicht des kry-
stallinischen Rickstandes betragt 3 g.

Die vereinigten festen Producte werden durch wiederholtes Um-
krystailisiren aus Essigester oder Chloroform, noch Lesser aus einem
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Gemisch von Benzol und Petrolither gereinigt. Zur Analyse wurde
der Korper im Vacuum dber Schwefelsiure getrocknet.
0.1516 g Sbst.: 0.1975 g COq, 0.0715 g HyO. — 0.1468 g Sbst.: 7cem N
(199 761 mm). — 0.1592 g Sbst.: 0.1252 g AgBr.
C:H;30;NBr. Ber. C 3529, H 5.04, N 5.88, Br 33.61.
Gef. » 35.53, » 5.24, » 5.4Y9, » 33.46.
Der Schmelzpunkt des Korpers liegt bei 63—649. Er ist sehr
leicht lgslich in Alkohol, leicht in Aether, Essigester, Aceton, Chloro-
form, Benzol, schwer in Wasser, unldslich in Petrolither.

Cinnamoyl-urethan, C¢H;.CH:CH.CO.NH.CO.;C; H;.

Beim Virmischen voo 50 g Zimmtsiureester mit 31 g in Aether befind-
lichem Urethannatrium beobachtet man eine ganz geringe Temperaturstei.e-
ruog, und die Suspension firbt sich gelblich. Na:zh dreistindigem Erwarmen
auf 40 -500 ist die Reaction beendet. Man filtrirt, und destillirt aus dem
Filtrate den Aether ab. Hierbei hinterbleiben 25 g eines Oeles, welches bei
der Destillation unter gewoholichem Druck bei 267— 2680 abergeht, also aus
unverindertem Zimmtsdureester besteht.

Der feste Riickstand vom Aetherfiltrat wird in Wasser geldst und unter
Kithlung mit verdinnter Salzsdure angesiiuert. Die abgeschiedenen, weissen
Flocken werden abgesaungt, wieder in wenig Aether aufgenommen und die
Aetherlgsung zwei Mal mit einer concentrirten Sndalésung ausgeschittelt.
Dann hebt man die Aetherschicht ab, trocknet sie mit Natriumsulfat, ver-
dampft das Losungsmittel und 16st den Rackstand zwei Mal aus einem Ge-
misch von Essigester und Petrolither um. So erhilt man schéne, lange
Nadeln, die hei 110—111? schmelzen.

Die Ausbeute an diesem Product ist indessen sehr gering; etwas
besser ist sie bei Anwendung folgender Arbeitsmethode:

Man versetzt die dtherische Suspension des Reactionsgemisches
unter Schiitteln vorsichtig mit soviel Wasser, bis sich alles gelost hat.
Darauf hebt man den Aether ab — er enthilt wieder bur Zimmt-
sdureester —, siuert die wissrige Losung unter Kihlung mit ver-
dinnter Salzsiure an und iithert schliesslich drei Mal aus. In den
dtherischen Ausziigen sind etwa 5 g der gesuchten Verbindung ent-
halten.

In reinem Zustande bildet das Cinnamoylurethan lange, schone
Nadeln, die zar Analyse iiber Schwefelsiiure getrocknet wurden.

0.1260 g Sbst.: 0.3026 g CO,, 0.0686 g Hy0. — 0.1302 g Shst.: 7.2 cem
N (229, 754 mm).

CioHi30sN. Ber. C 65.70, H 5.90, N 6.39.
Gef. » 65.50, » 6.05, » 6.22.

Die Verbindung ist in siedendem Wasser ziemlich schwer 18slich,

Von Alkohol und Aether wird sie sebr leicht, etwas weniger von
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Aceton, Essigester, Chloroform, fast garnicht von Petrolither aufge-
nommen.

Dibromhydrocinnamoylurethan,

CeH,.CHBr.CHBr.CO.NH.CO; CsH;.

2 g Cinnamoylurethan werden in mdéglichst wenig Chloroform ge-
lést und unter guter Kahlung allmiblich mit einer Lésung von 1.4 g
Brom in 2 cem Chloroform versetzt. Die Bromaddition verliuft sebr
glatt, und es scheidet sich eine reichliche Menge glinzender Krystall-
schiippchen ab. Nacb dem Absaugen werden diese aus einem Ge-
misch von Essigester und Petrolither zwei Mal umgelist.

0.1882 g Sbst.: 0.2600 g €0y, 0.0617 g HyO. — 0.1789 g Sbst.: 5.4 ccm
N (I6% 757 mm). — 0.1076 g Sbst.: 0.1044 g AgBr.

CigH30;NBro. Ber. C 37.99, H 343, N 3.69, Br 4222,
Gef. » 37.67, » 3.64. » 3.51, » 42.10.

Beim Erhitzen im Capillarrobr schmilzt der Bromkérper bei
131—-132°, Er ist in Wasgser auch in der Wirme schwer léslich,
leicht in warmem Benzol, Alkohol und Essigester. Aus letzterem
Losungsmittel scheidet sich die Verbindung beim Abkihlen in kurzen,
dicken Prismen ab.

Aethen-tetracarbonsiureester, (C:H,0;C); C:C(CO2CyHy);.

Die atherische Suspension von 23 g Natriumurethan lisst man mit 50 g
Monobrommalonsiiurcester in der mebrfach beschriebenen Weise reagiren.
Die Umsetzung, die zundchst ziemlich heftig verlinft, wird durch mebrstiin-
diges Erwiirmen vervollstiindigt. Beim Verdampfen der filtrirten, atherischen
Losunz hinterbleibt ein Oe¢l, aus dem sich beim Erkalten Krystalle absetzen.
Dic Menge der Letzteren betriigt nach dem Absaugen und Trocknen 6—7 g.

Lést man den Riickstand vom Aetherfiltrat in Wasser und éthert
aus, so lassen sich weitere 2 g des festen Korpers gewinnen. Die
Ausbeute betriigt also 27 pCt. der theoretischen.

Das Robproduct wurde durch Umldsen aus heissem, verdiinntem
Alkohol gereinigt und zur Analyse im Vacuum itber Schwefelsidure
getrocknet.

0.2474 g Sbst.: 0.4810 g COq, 0.1411 g H,0,

(14Ha,0s. Ber. C 53.16, H 6.33.
Gof. » 53.02, » 6.34.

Das Ergebniss der Analyse, ferner der Schmelzpunkt der Sub-
stanz, welcher bei 57—058" liegt, sowie ibre sonstigen Eigenschaften
beweisen die Identitit mit dem von Conrad und Guthzeit beschrie-
benen Aethentetracarbonsiiurcester.
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Chloracetyl-glycinester, CH;Cl.CO.NH.CH;.CO,C; H;.

25 g Glykocollesterchlorhydrat werden in 25 cem Wasser geldst und
unter guter Kihlung allmihlich mit 18 cem 10-fach normaler Kalilauge ver-
serzt, Hierzu figt man 22 g Chloressigester und schliesslich noch 10 g
waseer(rcie Soda in 50 ccm Wasser hinzu. Wenn man diese Mischuog
3 Stunden schiittelt und dann unter guter Kiihlung etwa 15 Stunden sich
selbst iiberlasst, so ist der Geruch nach Chloressigester verschwunden. Man
athert aus, hebt die Aetherschicht ab. trocknet sic mit Natriumsulfat, und
verdamp(t das Losungsmittel. Es hinterbleiben 8 g eines Oeles, welches sich
bei der fractionirten Destillation unter 12 mm Druck zerlegt in: 3 g Chlor-
essigester bei 40 - 45%, 3 g Chlorucetylglycinester bei 154 —156° und 2 g eines
braunen Riickstandes. Der Chloracetylgiykocollester erstarrt alsbald nach
der Destillation und wird aus einem Gemenge von Essigester und Petrolather
umgelést, woraus er in dionen, rechteckigen Tafeln krystallisirt. Zur Ava-
lyse wurde die Substanz im Vacuum fber Schwefelsiure getrockuet.

0.1693 g Sbst.: 0.2474 g CO,, 0.0858 g H30. — 0.2578 g Sbst.: 17.1 ccm
N (17, 749 mm). — 0.1120 g Sbst.: 0.0887 g AgCl.
CsHinO:NCl. Ber. C 4010, H 5.57, N 779, Cl 19.77.
Gef. » 59.83, » 5.62, » 7.59, » 19.58,

Der Chloracetylglycinester schmilzt bei 62—63".

Er ist in Wasser ziemlich 16slich, sehr leicht in Alkobol, Aether
und Essigester, weniger in Aceton, Chloroform und Benzol, fast gar-
picht in Petroléther.

Cyanacetyl-glycinester, CHy(CN).CO.NH.CH;.CO;3CqH;s.

12.5 g Glykocollesterchlorhydrat werden in 12.5 com Wasser gelést und
unter Kiithlung mit 9 cem 10 fach vormaler Natronlauge versetzt. Hierzn
figt man noch 5 g wasserfreie Soda in 25 cem Wasser und zum Schluss
10.2 g Cyanessigester hinzu. Diese Mischung ldsst man unter guter Kihluog
iiber Nacht stehen, versetzt daon mit Wasser und athert drei Mal aus. Hierbei
bleibt ein fester Rickstand, der abfiltrirt und aus siedendem Wasser umgelost
wird. Er schmilzt bei 100-101°. Die &therische Losung wird abgehoben,
mit Natriumsulfat getrocknet und eciegedampft. Das zurickbleibende Oel wird
im Vacuum bei 12 mm Druck fractionirt, wobei zwischen 90° und 100° der grdsste
Theil des Esters unverindert zurickgewonnen wird. Der Rickstand erstarrt
beim Ausgiessen, er wird aus Wasser umkrystallisirt und schmilzt dann eben-
falls bei 100—101C.

Die Gesammtausbeute an diesem Product betrigt ca. 1.8 g Es wurde
zur Analyse aus Alkohol umkrystallisirt und im Vacuum dber Schwefelsiure
getrocknet,

0.1644 g Sbst.: 0.2966 g CO2, 0.0903 g Hs0. — 0.1378 g Sbst.: 20.5 ccm
N (21% 755 mm).

C7H{p03N3. Ber. C 49.41, H 5.88, N 16.51.
Gef. » 49.21, » 6.10, » 16.85.
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In Aether und Petrolither ist die Verbindung auch in der Wirme
schwer lfglich, leicht dagegen in Essigester, Aceton, Chloroform und
Benzol.

CO.CH,
Hydantoin, NH< o %,
yaantolts T¥co.NH

10 g salzsauver Glycinester werden mit 5 cem Wasser und dann mit
20 ecra Aether iibergossen. Hierzu fagt man unter guter Kithlung 8 cem
Natronlauge (33 pCt.) und noch so viel trocknes und gekorntes Kaliumearbonat,
dass die wissrige Schicht einen Brei bildet. Nach dreimaligem Ausithern
werden die vereirigten Aectherausziige mit trockner Pottasche und geglihtem
Kalk getrocknet und daon Sfiltrirt. Die so bereitete, trockne Losung des
Glykocollesters giesst man zu eiper Atherischen Suspension von Natrium-
arethan aus 4.3 g Urethan und 1.1 g Natrium. Nun wird ecinige Stunden
anf 40—50" erwdrmt, dann filtrirt und der Aether verdampft. Hierbei
hicterbleiben 1.5 g eines Oeles, welches pach Ammoniak riecht und keinen
fester: Siedepunkt zeigt.

Der Rickstand vom Aetherfiltrat wird in Wasser gelost und mit Salz-
siure angesiuert. Durch Aether ist aus dieser sauren Losung nichts auszu-
ziehes. Sie wird daher auf dem Wasserbade abgedampft und der Riickstand
zwei Mal mit heissem Alkohol aufgenommen. Nach dem Abfiltriren vom
ausgeschiedenen Kochsalz giebt die alkoholische Losung beim Erkalten oder
auf Zusatz von Petrolither eine Krystallabscheidung, deren Menge ca. 18 g
betriut.

Aus heissem Wasser krystallisirt dieser Kérper in farnkraat-
artigen Krystallcomplexen vom Schmp. 217—218°.

Er ist hierdurch, ferner durch das Ergebniss der Analyse, sowie
seine sonstigen Eigenscbaften als Hydantoin gekennzeichnet.

0.1178 g Sbst.: 01549 g COs, 0.0457 g Hy0. — 0.1100 g Sbst.: 27.6 ccm
N (20e, 750.5 mm).
C3H; 0,Nz. Ber. C 36.0n, H 4.00, N 28.00.
Gef. » 36.86, » 4.31, » 28.33.

Wenn man die wiissrige Losung, anstatt anzusduern, gepau neu-
tralisirt, dann einengt und wie oben behandelt, so erhilt man eine
Substanz, die bei 155° unter Zersetzung schmilzt, also mit der Hy-
dantninsiiure identisch sein dirfte.
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