
576. Hermann Weber: tzber KondePPationeprodukte aua 
LllvullneBureeeter, BlauslLure und in p-Stellung aubetdtuiertem 

Anilinen. 

(Ehpgangen 1. Oktober 1907.) 

In einer Mitteilung von 0. Ki ih l ing  und F r a n z  Balk’ )  wurde 
darauf hingewiesen, da13 bei der Kondensation von Liivulinsiiureester, 
Blausiure und primiiren Homologen des Anilins die relative Stellung 
de r  Substituenten in den Anilinderivaten von erheblichem EinfluS auf 
den quantitativen Verlauf der Umsetzung ist, und dab die Festigkeit 
des bei der Kondensation entstehenden Pyrrolidonringes durch ausge- 
sprochen negative, an diesem Kern haftende Gruppen erhoht wird- 
Diese Beobachtungen wurden Veranlassung , Liivulinsiiureester mit 
Blausiinre und in den verschiedenen Stellungen des Benzolkerns 
nega  t iv substituierten Anilinen ZII  kornbinieren, um festzustellen, ob 
die bei den isomeren Anilinhomologen beobachteten Differenzen im 
quantitativen Yerlauf des Prozesses lediglich von der relativen Stellung 
des Substituenten des Aidins oder auch von seinein chemischen Cha- 
rakter bezw. dem des ganzen Molekiilarkornplexes abhiingig sind, und 
ob die gunstige Einwirkung negativer Gruppen auf die Festigkeit dea 
Pyrrnlidonkerns ail& dann bemerkbar ist, wenn diese nicht unmittel- 
bar an dern letzteren, sondern an deiii in den1 Schema 

rnit Ar bezeiehneben aromatischen Rest haften. 
Zu diesem Zweck wird im hiesigen Technologiscben Institut die 

Kondensation des Athylesters der LIvulinslure mit Blausiiure und 
den isomeren Chlo;, Brom-, Jod- und Cyananilinen und den Amino- 
derivaten des Benzoesaureesters iintersucht. Eine zusammenfaseende 
Mitteilung aher die gewonnenen Resultate sol1 nsch  vollstlndigern Ab- 
schlnI3 der Arbeiten erlolgen ; ivh beahsichtige nur, im folgenden 
etKige der von mir auf Veranlassung von 0. Ki ih l ing  aus den ent- 
aprechenden p-Deriraten hergestellten Kondensationsprodukte zu be- 
schreiben, uni die weitere ungestiirte Hearheitung des Gebietea zu 
sichern. 

Die Kondensiitiorren wunlen dets in der Weise ausgefiihrt, daU 
20 g Liivulinskreester, die iiquivalente Meuge des Anilinderivata und 
4 g wasserfreie Blausiiure i n  absolut-alkoholischer Losung 6 Stunden 
lang in1 4edenden Wasarrhnde in der Druckflasche erhitzt wnrden. 

I) Diem Berichte 38, 121.5 [1905J. 



Die Alkoholmengen wurden so bemessen, dafi die Voluniina der Lo- 
sungen in allen Fiillen maglichst gleich waren. Nach dem Erkalten 
wurde rnit Wasser rerdiinnt, das abgeschiedene 01  i n  Ather aufge- 
nommen iind bis zur Entfernung des nicht in Reaktion getretenen 
Amins rnit verdiinnter Salzsliure ausgeschiittelt. Die in den Bthe- 
riechen Lasungen neben LBvulinslureester rerbleibenden direkten 
Kondensationsprodukte wurden nur zum Teil krystallisiert erhalten 
unb  lieferten auch dann nicht immer eindeutige Analysenresultate. 
Beim Kochen rnit Alkalien erleiden sie eine teilweise Zersetzung unter 
Abspaltung von Blausaure. Wird die Suxpension der Produkte in 
konrentriertem, w ii Drige m Ammoniak mit Schwefelwasserstoff be- 
handelt, so bilden sich unter bisweilen ziemlich weitgehender Zer- 
setzung Thioamide I);  die Zersetzung ist weniger stark, wenn an Stelle 
yon wurigem Ammoniak a1 k o h o l i s c h e s  verwendet wird. Die Ein- 
wirkung von Hydroxylamin auf die Produkte der direkten Konden- 
sation bewirkt sehr weitgehende, zum Teil vallige Zersetzung; die deli 
Thioamiden entsprechenden Amidoxime konnten weder auf dieseni 
Wege noch durch Kochen der erseren mit Hydroxylaminliisungen in 
zur sicheren Identifizierung ausreichenden Mengen erhalten werdeii. 
Dagegen lieBen sich fast samtliche Nitrile leicht und rnit meist guten 
Ausbeuten durch starke Mineralsiuren in die zugehorigen, gut chn- 
rakterisierten und ~ e l i r  bestiindigen Amide und Sauren verwandeln. 
Die Nitrile selbst sind etwas weniger bestlindig, beim Stehen im En- 
siccator spalten sie geringe Mengen Blausaure ab. Die Thioamide 
sind im feeten Zustande lange haltbar, erleiden aber beim Kochen 
ihrer alkoholischen Losungen eine nicht sehr bedeutende Zersetzung. 

I. K o n d e n s a t  i o n d e  8 La v u l i  n s B u r e H t h p 1 e s t e r s mi t 
R l a u s l u r e  und  p -Ch lo r -an i l i n .  

Das d i r e k t e  K o n d e n s a t i o n s p r o d u k t  stellt ein braunes 0 1  
dar, das nach langem Stehen krystallisiert. Zur Analyse konnte es 
nur durch Absaugen auf poriisem Porzellan , Aufnehmen in Ligroin 
und Abdunsten des LBsnngsmittels gereinigt werden j die Verbindung 
bleibt hierbei als 01  zuriick, welches allmtihlich wieder erstarrt. Sie 
schmilzt gegen 40-42O. 

N (200, 767mm). 
0.2751 g Shst.: 0.6032 g COs, 0.1521 g HaO. - 0.229 g Sbst.: 23.1 CCIII 

CiaH1,ONaC1. Ber. C 61.53, H 4.70, N 11.96. 

Gef. s 59.80, 6.18, I 1  86. 
ClrHi,O$NaCl. .. s 59.89, 6.06, B 9.99. 

*) Diese Berbindungen sollen in der spiiteren Mitteilung eingehender be- 
echriehen werden. 
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Die Analysen geben keine Entscheiduug uber die Frage, ob die 
Verbindung als Nitril der 1-~-ChlorphenyI-2-methyl-pyrrolidon-2-carbon- 

CHZ- ~~ CH1 
N(CsHICl).(:O 

* , oder nls Mononitril des rc-Methyl- slitire, 

:rufzufassen ist. 

1 -1)-C h l o r p  h e n  y1-2- ni e t h  y I - p y r r o  I i d o 1 1 -  2- cii r b o 11 aii u rea ni i d ,  
Clin ., C:,C;H, CH2 

N I L . ( Q O  N(c,;H,cI).&o / \  

niese Verbindung wurde erhaltrii , :tls clns ebeu beschriehene 
Nitril in stark gekiihlter, rauchender dalzsiure geliist, die Liisuiig 
iiach 14-stundigem Stehen auf Eis gegossen und mit Natriumcarbonat 
alkalisiert wurde. Das hierbei iu fester Form irbgeschiedene Amid 
wurde aus verdiinnteni Alkohol unter Zusatz VOII Tierkohle umkry- 
Etallisiert. Es bildet prismatische Nadelu, schniilzt hei 20'io, ist, ziem- 
lich schwer liislich in kaltem, leicht in heidem Wasser. Alkohol, 
Aceton und Chloroform, wenig in Ijenzol, Ligroin und -4tlwr. 

N (f!5", 757 mm). 
0.1585 g Sbst.: 0.3305 g CO,, 0.0744 g H,O. - 0.2142 g Sbst.: 20.63 CCUI 

C 1 2 H l ~ O ~ N ~ C I .  Ber. C 57.14, H .5.16, N 11 .11 .  
Gef. B .56.87, D 5.45, D 10.99. 

1 -11- C h I o rp h e  n y 1 - 2 -ni e t h y 1-11 y r r o l i d o  n- 2 - c a r b o n  s iiu r e  , 
CIJ3,C,CH2 - CH, 

OH.CO' 'N ( C ~ H , G ~ ) .  co ' 
Die Siiure entsteht, wenn die wie oben tlargestellte Liisung des 

Nitrils in kalter, rauchender Snlzsaure nach ca. 14-stiindigeni Stehen 
auf Eis gegossen, stark verdiinnt und einige Stunden ani Kiihler ge- 
kocht wird. Zur  Reinigung krystallisiert nian aus siedendeiii Wasser 
uuter Zusatz von Tierkohle. Rei 179O schmelzende, weide Nadeln. 
Leicht lijslich in Alkohol , Aceton, Chloroform, heiBem Wasser und 
Henzol, schwer in kaltem Wasser, fast unloslich in Ather und Ligroin. 

0.1893 g Sbst.: 0.3939 g CO,, 0.0856 g 1bO. - 0.1590 g Sbst.: 7.7 ccm 
N (25O, 760 mni). 

ClrHlz03NC1. Ber. C 56.91, H 4.74, N 5.53, C1 13.83. 
Gef. D 56.75, D 5.06, s 5.55, D 13.91. 

Bar iumaalz ,  ~ ~ H 1 l O s N C l  ba + I 2 HZO: breite, we&, iu Vasser leicht 
lhliche Prismen. 



4047 

0.219 g Sbst.: 0.0058 g HIO (1100). - 0.2132 g Sbst. (entwissert): 0.0762 g 
BaSOl. 

CllHIl 03NClba + ‘!s H20. Ber. H20 2.73. Gef. Ha0 2.65. 
Cl,HI~03NClba. Ber. Ba 21.25. Gef. Ba 21.04. 

Der Methylester, aus der %we, Methylalkohol und Salzsiuregas, er- 

0.2383 g Sbst.: 11.1 ccm N (240, 762 mm). 
starrt nach lbgerem Stehen. 

Cl3HldO3NC1. Ber. N 5.24. Gef. N 5.35. 

11. K o n d e n s a t i  on des  L a v u l i n s i i u r e e s t e r s  mi t  B l a u s a u r e  
u n d  p -B r o m - a n i l  i n. 

Drts clirekte Kondensationsprodukt wird als 01 erhalten, welches 
nach mehrtiigigem Stehen im Vakuum krystallisiert. Zur Analyse 
wurde es durch Aufutreichen auf poriises Porzellan, Aufnehmen in 
Ather und Verdunsten des Losungsmittels gereinigt. Feine, zu Drusen 
vereinigte, gelbliche Nadeln, welche bei 49-51 O schmelzen. Leicht 
loslich in Alkohol, Aceton, Benxol, Ather und Chloroform, praktisch 
unl8slich in Wasser und Ligroin. 

0.281 g Sbst.: 0.52 g Coo, 0.1323 g H9O. - 0.2808 g Sbst.: 24.4 ccnl 
N (200, 753 mm). . .  

Ber. C 51.61, H 3.94, N 10.04. 

CH3 CH~*CHa~C00C~H5.  B D. 51.69, D 5.23, s 8.61. CN”<NH. C S K  Br 

CB CHa- 
CN>’<N(C6gBr). do ’ 

. .  

Gef. n 50.47, B 5.26, 10.03. 
Die Analysen gestatten auch hier keinen sicheren SchluB auf die 

Zusammensetzung des Produkts. 

1 -p - B r o  m p h e  n y 1- 2 - m e t h y  1- p y r r o l idon  - 2 - ca r  b o n s1u r e a mid ,  

NHa .CO N(C&Br).CO . 
Wird wie die entsprechende Chlorverbindung gewonnen. Bei 

208O schmelzende, saulenformige Prismen. Leicht loslich in heieeni 
Wasser, Alkohol, Aceton und Chloroform, schwer in kaltem Wasser, 
fast unloslich in Benzol, Ligroin und Ather. 

0.2638 g Sbst.: 0.4688 g CO,, 0.1048 g H,O. - 0.2789 g Sbst.: 22.4 ccm 
N (210, 757 mm). 

C&,C,CH~ CH, 
/ \  

ClaHlsOaN:,Br. Ber. C 48.48, H 4.38, N 9.42. 
Gef. B 48.47, 4.44, B 9.29. 

1 - p  - B r o mp h e  n y 1- 2 - m e t h y 1 - p y r r o l i  d o  n- 2 -c a r b  ons iiu r e ,  
CH3, CHa- CHo 

OH.CO/‘<N (C&Br). CO * 

Die Darstellungsweise entspricht der der analog zusammenge- 
Verfilzte, feine weiBe Nadeln (aus heiBem setzten Chlorverbindung. 

Berichte d. D. Chem. Gesellschalt. Jahrg. XXXX. 860 
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Wasser). Schmp. 189O. Ziemlich leicht liislich in heiBem Wasser, 
Alkohol, Aceton, Eisessig und Chloroform, schwer loslich in kaltem 
Wasser, Renzol, Ather und Ligroin. 

0.2011 g Shst.: 0.356 g CO2, 0.0785 g HsO. - 0.1299 g Shst.: 5.2 ccm 
N i 6 9  mm). 

C1?H1403NBr. Ber. C: 48.32, H 4.03, N 4.69. 
Gef. D 48.28, D 4.36, D 4.65. 

Das S i l b e r b a l z  bildet fnrblose, kurze Prismen. Zor Anitlyae wurde mit 

0.2553 g Sbst.: 0.0904 g AgCI. 

Das B a r  i 11 m s a1 R biltlet iu Wa-fier sehr leicht liisliche, kuis-primatiache 

0.4Oi9 g Sbst.: 0.0092 g H20 (1100). - 0.3987 g Sbst. (waserfrei): 

Kochsalzlbsung digericrt. 

ClaHllO3NBrAg. Her. A g  26.66. Gef. Ag 26.65. 

Natlcln. 

0.1148 g Ba60,. 
CI?Hl1 OaNBrba + I,'* € 1 2 0 .  Ber. I l l 0  2.40. Gef. H?O 4.26. 

Bus cltx S u r e ,  Methylalkohol und Salzshregas. 
C'12H1IOaSRrha. Ber. Ba 18.63. Gef. Ba 18.43. 

Gelh- 
liclies 01, tlas nacli lingerem Stelien im Vaknuni in kurzen Prisnen krystalli- 
siert : leicht liislich in den meirtcn o r g a n i d e n  I,iisungsmitteln, etwas scllwercr 
i u  Ligroin. 

M e t  I1 y l e s t e r .  

0.3323 g Shst.: 14 ccm N (20°, 749 mm). 
C l s H l l O ~ N B r . C 1 l ~ .  Ber. N 4.55. Gel. N 4.83. 

c h e r  das bei der Einwirkung von Schwefelammonium auf das  
direkte Kondensationsprodukt gebildete Thioamid wird spater berichtet 
werden. Bei der Einwirkung von 2quivalenten Mengen salzsaurem 
Hydrosylamin und Natriumbicarbonnt wird das Nitril weitgehend zer- 
setzt. Es wurde nur eine sehr geringe Menge bei 175O schmelzender 
Krystalle erhalten , welche sich in  rerdiinnter Atzalkalilauge liisten 
und mit F e h l i n g s c h e r  Liisung die fiir Aniidoxime charakteristische 
grnugriine Fallung lielerten. Als das Nitril in  wa13rig-nlkoholischer 
Liisung niit s a1 z s  a u  r e m  Hydroxylamin ohne Zusatz von Alkali be- 
handelt wurde, lieBen sich aus der Reaktionsflussigkeit bei 97" 
schmelzende, feine Nadeln isolieren, welche als y - 0 x i  m i d  o - v a l e r i a n  - 
s 5 u r e ,  CH3. C (: N .OH). CHI. CH? . COOH, erkannt wurden'), also unter 
T-iilliger Zersetzung der Molekel des direkten Kondensationsproduktes 
entstanden waren. 

K o n d e n s a t i o n  v o n  L i i v u l i n s i i u r e e s t e r  m i t  B l a u s B u r e  u n d  
p - J o d - a n i l i n .  

Ilas direkte Kondensationsprodukt wird als 0 1  erhalten, welches 
auf keine Weise ziim Krystallisieren gebracht' wertlen konnte. 

1) Niherea siehe in nieiner Inangural-nissertation, Berlin 1905. 
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1 -p - J o d p h e n y 1 - 2 - m e t h y 1 - p y r r o li d o n - 2 - c a r b o n s  a u  r e a mi  d , 
CH3 ,C&- CH, 

NHZ . CO>C\N(C6H,J). CO ' 
Das wie die entsprechende Chlor- und Bromverbindung gewonnene 

Amid wird aus Aceton umkrystallisiert. Nadelforrnige Prismen. 
Schmp. 222O. Loslich in heiDem Wasser, Alkohol, Aceton und Chloro- 
form, schwer liislich in kaltem Wasser, unlijslich in Benzol, Ligroin 
und h e r .  

0.2774 g Sbst.: 0.4276 g CO2, 0.0984 g HsO. - 0.2494 g Sbst.: 17.2 ccm 
N (22q 775 mm). 

ClaH1302N2J. Ber. C 41.86, H 3.78, N 8.13. 
Gef. B 42.04, * 3.96, B 8.14. 

1 -p-Jodphenyl-2-methyl-pyrrolidon-2-carbonsaure, 
CHs CHZ- CHI 

OH.CO'C<N(CsHJ).CO 
Aus heiDem Wasser unter Zusatz von Tierkohle umkrystallisiert, 

bildet die Saure diinne, weioe, bei 211-212O schmelzende Nadeln. 
Beim Umkrystallisieren scheidet sich etwas Jod ab. Leicht liislich in 
heaem Wasser, loslich in Alkohol, Aceton, Chloroform und Eisessig, 
schwer loslich in kaltem Wnsser und Ather, fast unloslich in Benzol 
nnd Ligroin. 

0.2566 g Sbst.: 0.3924 g COs, 0.0804 g HzO. - 0.1888 g Sbst.: '6.2 ccm 
N (22O, 770mm). 

CInHl2O3NJ. Ber. C 41.74, H 3.48, N 4.03. 
Gef. B 41.71, D 3.51, 3.85. 

Silbersalz. In kaltem Wasser schwer lbsliche, kurze Prismen, welche 

0.2476 g Sbst. (mit NaC1-LBsung digeriert): 0.0783 g AgC1. 

Met h J 1 ester. Braunes, dickflfiasiges 61. 
0.1990~ Sbst.: 6.3 ccm N (220, 772 mmj. 

sich am Licht brsunen. 

ClgHIIOaNJAg. Ber. Ag 23.89. Get. Ag 23.80. 

C12H110,NJ.CH3. Ber. N 3.89. Gef. N 3.72. 

K o n d e n s a t i o n  d e s  L i ivu l ins i iu rees t e r s  m i t  B laus i iu re  u n d  
p -Am in  o -be  n z o n i  t ril. 

Das beim Erhitzen der Komponenten in alkoholischer Lijsung in 
der Druckflasche erhaltene und mit verdunnter Salzsaure behandelte 
Produkt bildet ein braunes 61, aus dem sich nach liingerer Zeit sehr 
geringe Mengen yon Krystallen abschieden. Nach dem Losen in Aceton 
und Ahscheiden durch Ligroin schmolzen diese bei 7 7 O .  Zur Ana- 
lyse reichte das Material nicht RUS. Alle Versuche, durch Einwirkung 

260 
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von konzentrierten Mineralsauren, Alkalien, Alkohol und Salzsiuregas, 
Hydroxylamin') LI. dergl. auf das direkt erhalteiie olige Produkt zu 
gut chnrakterisierten Verbindungen zu gelangen , schlugen fehl. Die 
Tendeuz der Kombination z u r  Bildung eines Koiideiisationsproduktes 
bezw. die Bestandigkeit des ziinachst entstandenen Koniplexes ist dem- 
nach eine sehr geringe, was aiigenscheinlich auf den EinfliiI3 der Cyan- 
gruppe des y-Aiiiinobenzonitrils zuruckzufiihren ist. Nach 0 s t  w a l d s  
Untersuchungeu?) bedingt eine in  organischen Molekeln suhstituierend 
eintretende Cyangruppe eine ini Verhaltuis zu den Halogenen betracht- 
liche Verstarkung des n e p t i r e n  hezw. Herabsetzung des positiven 
Charakters. Der ungiinstige Ausfall der oben skizzierten Versuche 
beweist sonach , da13 der Eintritt eines msgesprochen uegativierend 
wirkenden Substitueiiten in die Anilinkoinponente der Kombinat,ion 
der Bildung eines Pprrolidonderivats entgegenwirkt, bezw. dessen He- 
stindigkeit hochst ungiinstig beeinflufit, wiihreud, wie eingangs aus- 
gefiihrt wurde, ein direkt am Pyrrolidonkern stehentler uegativer Snb- 
stituent die Bestandigkeit des letzteren erliiiht. 

K o n tl e n sa t  i o  n d e s L a v  11 1 i n  sa 11 r e  e s t e r s m i t B 1 a u s I u r e und 
? ) - A m i n o -  b e n z  o esii u r e e s  t er.  

Der  Versuch wurde unternommen, uni auf indirektem Wege zu 
Verbindungen zu gelangen , welche aus deni Kondensationsprodukt 
des Lavulinsaureesters niit BlausIure und 11-Aminobenzonitril darge- 
stellt werden sollten. Das direkt erhaltene Produkt bildet nach der 
yorher bescliriebeneii Aufnrbeitung ein braunes 61, welches bald zu 
Krystdlen erstarrt, die (lurch Aufstreichen auf Ton und Umliisen 
aus Benzol-Ligroin gereinigt wurden. Schmp. 75O. Leicht lijslich in 
Ather, Alkohol, Aceton, Benzol iind Chloroform, fast unloslich in 
kaltem Wasser und Ligroin. 

COT, 0.1655 g HaO. - 0.2172 g Sbst.: 15.9 ccm N (23q 767 mu). 
0.2713 g Sbst.: 0.635 g CO?, 0.1712 g HIO. - 0.2614 g Sbst.: 0.6121 g 

CU3, ,CH, -~ -~ __ CHa 

"' N(c~H,.  COO C~H;) .  Co Fiir ein Pyrrolidondcriwt der Forinel 

bercclinet sicii: 
C 66.17, H 5.88, N 10.29, 

fiw ein ohne Ringschlull gebildetcs Kondensationsprodnkt der Formel 
NH. CsH,. COO C,HS 

CIIJ. C(CH9. CH,. COO CaHs : C 64.15, H 6.91, X 5.80. 
CN 

Gef. C 63.84, 63.86, II 7.06, 7.08, N S.52. 
- 

I )  Nur mit alkoholiachem Schwefelammoniuni worde eiue geringe Menge 

?) Ztsclr. f .  pliysikal. Chem. 3, 178, 258. 
gelbrr, bei 134-1350 sclimelzender Nadeln erhalteu. 
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Die Andysen zeigen 
zweiten Formel entspricht. 

also, daI3 die erhaltene Vetbindung der 

1 -p- C a r b ox y 1 p h en y 1- 2 - m e t h y 1 - p y r r o 1 i d o n  - 2 - ca r  b on  s a u r e  , 

HO .CO>'\N(CIH~. COOH). 60 ' 
Aus dem vorstehenden Nitril durch Liisen in ranchender Salz- 

sliure, Verdiinnen nach 12-stiindigem Stehen und Kochen der Liisung. 
Schief abgeschnittene Prismen , welche 1 hlol. Wasser enthalten, das 
bei l l O o  entweicht. Schmp. 228-229O. Loslich in heil3em Wasser, 
Alkohol, Aceton, fast unliislich in Benzol, Ligroin, Ather und Chloro- 
form. 

0.356 g lufttrockne Sbst.: 0.0226 g Ha0 (1100). - 0.2409 g Sbst.: 10.25 cem 
N (24q 765 mm). 

CHs , C H ? - p  CH, 

C1sHI~O53J + 1HaO. Ber. Ha0 6.40, N 4.98. 
Gef. s 6.35, D 4.92. 

02253 g Sbst. (wasserfrei): 0.4897 g CO,, 0.1042 g HaO. 
ClsHlsOsN. Ber. C 59.31, H 4.94. 

Gef. s 59.28, D 5.17. 

1 -p - C ar  b ox ii t h y 1 p hen  y 1- 2 - m e t h y 1- p y r r  o l id on  - 2 - c a r b o n  - 
CHs CH2 c a  

NHa . CO"<N (CsH4. COO C ~ H J ) .  60 . s i iureamid ,  

Das in friiher beschriebener Weise aus dem Nitril unter Ring- 
schluI3 entstehende Produkt bildet Krystalle, welche in Aceton, Alko- 
hol, Chloroform, heil3em Benzol und heil3em Wasser ziemlich leicht, 
in Ligroin und i t h e r  kaum loslich sind. 

01, 0.1235 g HSO. - 0.2321 g Sbst.: 192 ccm N (24O, 760 mm). 

Schmp. 149O. 
0.1914 g Sbst.: 0.4336 g CO,, 0.1126 g HaO. - 0.2128 g Sbst.: 0.4816 g 

C15HlaO~N2. Ber. C 62.07, H 6.21, N 9.65. 
Gef. D 61.79, 61.73, B 6.58, 6.49, D 9.61. 

1 - p  - C a r  box m e t h y 1 p h e n y 1 - 2 - met  h y 1- p y r r o lid o n - 2 -car b on - 
CH3,C,C& CHa 

s a u r e a m i d ,  / \  NH? .GO N (C&4.Coo CH,).CO * 

Entsteht in gleicher Weise wie die vorstehend beschriebene Ver- 
bindung aus dem Kondensationsprodukt aus Lavulinsanreester, Blau- 
siiure und p-Aminobenzoesauremethylester. Aus heil3em Benzol bildet 
die Verbindung bei 171-172O schmelzende Krystalle, welche sich in 
Alkohol, Aceton, Chloroform und heil3em Benzol leicht, in heiljem 
Wasser schwer, kaum in Ather und Ligroin h e n .  
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0.2213 g Sbst.: 0.4923 g COS, 0.1179 g H20. - 0.1935 g Sbst.: 17 C C I I ~  

N (‘27O, 767 mm). 
C1,H16O1N~. Iler. C 60.86, H 5.79, N 10.14. 

Gef. D 60.67, z. 5.96, B 10.07. 
Technologisches Institut der Unirersit,Ht B e r  l iu .  

577. O t t o  Diele und Elrich Saese: Bur Kenntnia der 
Oxdiazine @I). 

[Aus den1 1. Clieiiiiht.lmi Inatitut der Cniversitiit Berlin.] 

(Eingegangen :tin 1 .  Oktohcr 1907.) 

N;ich Beobachtungen VOII 0. n i e l s  und R. v a n  d e r  L e e d e n l )  
lassen sich I s  o n i t ro so k e t o n e rnit A I d  o x  in ie  n z u  ,Ox d i  a z  i n  e ncc 
kondensieren: 

R 

H0.N 

die, wie danials gezeigt wwden 
schaften ausgezeichnet &id. 

R OH 
\/ c 

= H10 + N’>C.R, 
R.  C,)N 

0 

ist, durch charnkteristische Eigen- 

W i r  hnben seitdeni diese eigenturnliche Renktion an einer Reihe 
weiterer Beispiele studiert und berichten ini folgenden iiber die ge- 
wonnenen Resultate. 

I ~ s  bei den fruheren Versiichen verwendete Diacetjlnionoxim, 

CH3 .CO. C(: N. OH). CH,, 

habell wir iiunrnehr durch die Monoxime zweier a-Ketoaldehyde, niini- 
lich I s o n i  t r o  so  - a c e  t o n  und I son i t  r o s o - a c e t  o p h e  n o n ,  

CH, . CO . CH: N . ( ’H, CG Hs . CO . CH: N. OH, 
ersetzt, wed diese Verbindungen - sofern sie uberhaupt i n  der ge- 
wunschten Richtung reagierten - die Entstehung einfacherer Repra- 
sentanten versprachen. Es stellte sich heraus, da13 die Osdiazinkonden- 
sation bei Verwendung von s p  -B e n  z.z Id oxi ni-c h lo  r h y d r a  t als 

I)  Dieac Bcrichte 38, 3357 [1905]. 




