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420, O t t o  Die l s  und Richard Gollmann: dber Acylierung 
und Alkglierung des Cyanamfds. 

[ l u s  Clem Chcmiselien liibtitut dcr 'Linirersitiit Bcrlin.] 
(Eingegangen nni 26. OktoLer 1911.) 

I{ekanotlich lassen sich die beiden Wasserstoffatonie dee Cy:tn- 
aniids sowohl durch Acyl- wie durch Alkjlgruppen ersetzen. Die 
hierbei entsteheuden Verbindungen sintl indessen bisher zielnlich 
schwer zugiinglich geweseii uutl dnber verbiiltnisrniiBig spiirlich unter- 
siicht worden. 

Wie iu der vorliegendeu Untersuchung gezeigt w i d ,  geliogt es  
nu11 ohne Schwierigkeit, nnch der S c h o t t e n - H n u m a n n s c h e n  Methode 
die zweifnch suhstituierten C a r  b o x  Lt b g l -  resp. C a r  b o x  y m e  t h y 1- 
D e r  i v a t  e d e s C ysu a tn i  (1 s, NC. N (COZC,H:)Z und NC.N (COrCHJ3, 
tlarzustellen, yon denen das erstere bereits friiher ron B S D l e r  ') nnch 
cinem umstandliclen uud wenig ergiebigeii Verfahren gewonnen 
worden ist. ALIS den Umsetzungen dieser beiden Ester sei zunachst das 
Verhalten gegeri Pbosphorpentosyd herausgegriffen, eine Reaktion, die 
iiach der (;leicliung: NC.N(Cr)&zIli)o = NC.N:C:O + CO2 + 1330 
+ 2C21J., zi i  deur no& unbeknnnten Cyanisocyannt hatte fijhren snllen. 

Die Iieaktion nirnrnt indessen einen aoderen, eigentiimlicheri Ver- 
lauf, uiid es eotstehen, je  nachdem innn voti den] Atl iyl-  oder Methyl- 
ester ausgeht, Car b o x  I t  h y 1-  resp. C a r  box  y m e  t h y 1 - i s o c y  a n  n t: 
OC:N.C02C2Hi resp. OC: N .CO&H3, zwei CtuBerst reaktionsfahige 
Yerbindungen, vou deneu die eine - dns Carboxiithyl-isocynnat - 
d o n  frulier ron 0. D i e l s  uod B. W o l f z )  bei der Spaltting des  
dtickstofftricarboiislureesters mit Phosphorpentoxyd, 

leobncht.et worden ist. 
X(COrC2€JS)3 -: OC:S.CO,C?IJs +COz+I laO +SC,€I.x, 

Oh sich diese rnerkwiirdige Urnsetzuug im Sinue der Gleichung : 
NC:.IU(CO2CaH:,)? = OC,:N.CO*CslJs + OC:N.CzHs 

uder i u  anderer Weise nbspielt, wurde nicht niiher stiidiert. 
Von Arnrnoniak werdrn die beiden diacylierten Cyanamide i n  d ie  

s c h h  krystallisierenden 1 1  rn n i o  n i 11 ni s:tl z e d e r  11 o n  oa  cy 1- Ver-  
b i n d u n g e n  verwandelt, z. n.: 

?u'G.N(CO?CrI~j)y + NHq +I120 
= NC.N(XIL).COzCzHS + CO1+ C.IHj.OH, 

BUS tleuen man leicht die zugehijrigen Ester gewiiinen knnn, die in- 
(lessen riicht weiter uutersucht xv 11 rdeii. 

'j J. 11r. PL)] 16, 134 [1897]. 2j B. 89, 686 [1906!. 



Die W i r k u n g  v o n  S a u r e n  ist verschieden je nach der  Ken- 
zentration und der  Art der  Einwirkung. V e r d i i n n t e  S a u r e n  bilden 
A l l o p h a n s i i u r e e s t e r ,  dessen Entstebung wohl so zu deuten ist, 
da8 zunlachst eine Carboxnlkyl-Gruppe abgespalten wird : 

NC.N(COzCzH5)z + €J*O = NC.NH.COzC?Bs + COz + ClHs-O€T, 
woraul in normaler Weise Wnsser angelagert wird und AllophansSiire- 
ester entsteht: 

NC.NH.CO*C?H$ + H?O = EHZ .CO.NH.COzCrI€s. 
S t a r k e  S i i u r e n  bewirken dagegen direkt eine glatte Anlagerung 

von Wasser, so daB asymnletriscb d i c a r  bo  s a1 k y l i e  r t e  H n r  n s t o  f fe 
erhalten werden : 

NC.N(COrC:,Hs)i +HzO = NH?.CO.N(COaCtEis)r, 
deren Formel man auch von der der Stickstofftricarbonsiiure nbleiten 
kann: 

COOH CO.NH2 

COOH COO C2H5 
NCCOOH NfCOO CZI& . 

Legt man eine solche Anschauung zugrunde, so ervcheint die 
Miiglicbkeit nicht ausgescblosseii, . diese ncylierten Harnstoffe durch 
Einwirkung yon Animoniak in das Triamid der Stickstofftricarbon- 
saure iiberzufiihren: 

I)er Versuch hat indessen diese 1Srwnrtung nicht bestatigt; viel- 
mehr werden beide Ester von fliissigein wie von whhigem Amnioniak 
untkr Bildung der betreflenden A1 l o p  b a u  s L u  r e  e s t e r  gespalten : 
NKa.CO.N(COtC?Hs)? + I t O =  NII:,.CQ.NH.C02C2Hj+C,EI5.0H+CO~. 

Die gu tistigen Resultate bei der  .Qcylierung des Cyananiids liefien 
es nussichtsreich eracbeinen, auch die A1 k y l i e r u n  g init den neuereit 
IIilfsmitteln zu studieren. Fiir diesen Zweck sind bereits eine ganze 
Anzahl von Methoden ausgearbeitet worden, deren Ausfuhrung abcr 
entweder zeitraubend und miibsain i d ,  oder die nls Aiisgnngsmaterial 
Substanzen benutzen, die scbwierig dnrzustellen und nicht ohne wei- 
teres zugiinglich sind. Eine Ausnahme macht vielleicht dns Verfahreo 
yon R a l p h  H. M a k e e l ) ,  der  verschiedene alkylierte Cyanamide 
durch Eintragen eioer Losung \-on Brom in Ligroin oder Essigester 
in eine wiifirige Liisung \'on Cyankalium und deu entsprecbendeo 
h n i n e n  dargestellt hat. 
_. ~-~ 

') Bni. 36, 211; C. 1906, 11, 1047. 
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Bei unseren Versuchen stellte sicb hernus, dalJ fur die M e t h y -  
l i e r u n g  d e s  C y a n a m i d s ,  sofern man die Bedingungeu richtig 
wghlt, das Dimethylsulfat sehr geeignet ist. 

Arbeitet man hierbei ohne besondere Ih i te leo ,  so eotstehen 
reichlicbe hlengen yon I so-  t r i m  e t h y 1 m e l  a m  in:  

C : N . CHI 
IIN"NH 

das durcli Polymerisatiou des zunicbst gebildeten hlonornetliyl-cyan- 
nmids entstanden ist, eine Metamorphose. die sich, wie bereits II o f -  
innnn I )  und Baum:inn5)  Iiervorgeboben baben, Init groBer Leichtigkeit 
abspielt. Die Isolierung des ~Iopomethyl-cyanamids in reinem Zu- 
stande ist uns bisher nicht gelungen; dagegen bietet es keioe Scbwie- 
rigkeit, z w e i  Metbylgruppeo in dus Cyaonniid eioziifiihren und so 
das D i m e t h y l - c y n n a m i d ,  dns bereits von W a l l a c h s )  ails Brorn- 
cyan und Dimethylamin dargestellt worden ist, zu einer nuch iii 
groBen Mengen leicht zugiinglichen Verbindung zri mnchen. 

Voo seinen Unisetzriogen Iiaben wir zun5cchst niir den ubergang 
in 0 8 .  L, i m e  t h y 1- h arn  s tof F ,  

studiert, der  sich glatt bildet uud daher nunmehr gleichlnlls eio ver- 
haltnismkBig leicht zugangliches Material vorstellt. 

N(CH3)z .CN F N(C€II)~.CO.NHI, 

Die Untersuchring wird fortgesetzt. 

I) i a t  h y l e  s t e r d e r C y n ti - i m id  o d i c  a r b o n s a  11 r e ,  NC.N(COaCdI5)p. 
15 g Cyanamid werden in 500 g Wasser geliist und dnzu 77,.1 g 

Chlorkohlensaure-athylester, sowie 7 1.3 ccm 30-prozentiger Natronlauge 
in vier bis fiinf Port.ionen nnter tiichtigem Schiitteln und fortmiihren- 
dern Kiihleu durch Eiswasser hinzugefugt. Nnchdeni alles eingetragen 
ist, laljt man unter zeitweiligem Umschutteln noch 1 ' / 2  Stunden in 
Eiswnsser steheo, estrahiert zweimnl rnit Atber, verdanipft die Lthe- 
rische Losung und erwkrmt dns zuruckbleibende 0 1  solange auf den1 
Wasserbade, his der Cleruch nach Chlorkohlensaureester ganz yer- 
schwunden ist. Beim Abkiihlen erstarrt dann das 81 alsbald zii 

Krystallen voni richtigeu Schnip. 330. Ausbeute 15 g. Zur Ana- 
lyse wurde die Substnnz ails wenig siedendem Methylalkohol umkry- 
stallisiert. 

0.1788 g Sbst.: 0.2969 g COO, 0.0868 g H?O. - 0.1559 g Sbst.: 20.8 ccni 
N (200, 773 mm). 

~~ 

9 l3. 8, 464 [ISiOj. ?) B. 8, 1372 [1873]. B. 32, 1872 [1809]. 
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C I H ~ ~ O , N I .  Ber. C 45.16, H 5.38, N 15.05. 
Gef. D 45.29, D 5.43, B 15.45. 

Der  Ester bildet lange seidengllnzende Prismen von brennendein 
Geschrnnck und defn Schmp. 33O. Er ist leicht liislich i n  Alkohol, 
Ather, Chloroform, Benzol, weniger in  Schwefelkohlenstoff und nahezu 
unloslich in Wasser. 

D i m  e t b y 1 e s t e r  d e r C y a n  -i m iclo d i c n  r b o n sii u r e ,  NC.N(CO&H3),. 
10 g reines Cyananiid werden in  500 g Wasscr gel& und zu der in  

cincr Klilteniischung aus Eis und Kochsalz berindlichen LBsung eino gleichfalls 
abgekiihltu 1,6sung ron 19 g Natriumhydroxyd in wenig Wasser und 44.8 g 
Chlorkohlcnsiiuremethylester allmiiblich hinzugegeben. Nachdem alles eingc- 
tragen iat, l a t  man dia l~eaktionsrlassigkeit unter zeitwciscm Umschfitteln 
noch 11:2 Stunden in  der Kiiltemischung stehen, filtriert alsdnnn den meiBen, 
lirystallinischen Niedersclilag an der Saugpumpe, wiischt ihn mit wenig kaltem 
Wasser aus und trocknet ihn in Vakuum Rber Schwcfelsaure. Ausbcute '20 g. 
Zur .4naljse n u d e  die Substanz 811s wenig sicdendeni Alkohol umkryslallisiert. 

0 1918 B; Sbst.: 0?654 g CO?, 0.0673 g HaO. -0.0942 g SLst.: 14.1 ccni 
N (16", i l;7 mm). 

CsH,jOdNt. Bcr. C 37.9i, 11 3.79, K 17.i2. 
Gef. x 37.74, )) 3.93, x 17.54. 

n e r  Ester bildet kleine, gllnzende, oktaedrische Krystalle. Er 
schmilzt bei 96-97O und lBst sich in  der Kalte sehr leicht in Chloroform, 
weniger leicht in Benzol und Eisessig, in der Warme leicht in Athyl- 
und Methylalkohol, aus denen e r  beim Erkalten in  zarten, federnrtigen 
Krystallaggregaten sich ausscheidet. Von Atber wird er wenig, von 
Wasser fast gar nicbt aufgenornmen. Beim Erhitzen mit Wasser wird 
die Verbindung zersetzt und entwickelt bereits bei etwa 70° Kohlen- 
dioxyd. 

E i n w i r k u n g  v o n  P h o s p h o r p e u t o x y d  a u f  d e n  C y a n - i n i i d o d i -  
c a r b n n s g u r e - d i i i t h y l e s t e r :  B i l d u n g  v o n  C a r b o x a t h y l - i s o -  

c y a n  a t ,  OC : N.  COO C2 Hs. 
40 g 1)ilthylester werden in einem geraumigen Fraktionierkolben 

rnit 100 g Phosphorpentoryd innig gernischt, der Kolben, der init einer 
durch IMtemischung gut gek iiblten Vorlage verbunden ist, evakuiert 
und i n  eineni Bade erhitzt. Bei 1'20" tritt unter Gasentwicklung Zer- 
setzung ein, und das entstebende lsocyanat destilliert als farblose 
Fliissigkeit uber. Man reinigt das  Reaktionsprodukt dnrch eine zweite 
L)estillation, wobei die bei 115-1 16O iibergehende Fraktion aufge- 
farigen wird. 



Das Carbi,z~thyl-isocyanat bildet, \vie bereits fruher beschrieben 
worden ist '); eine wnsserhelle, ziernlich bewegliche Plussigkeit von 
ch:irakteristischem, scharf stechendern Geruch. Es siedet unter 781 mrn 
Druck bei 115--116° und ist nuch bei 1Ingercm Anfbewnhren be- 
sta n ti ig . 

E in IV i rk 11 n g v o n  P Ii o s p  h o r pen  t o x y d auf tlc n Cyan  - i n~ i tl o- 

c y a n  at,  OC: N. COO CHs. 
<I i c a r h o n  s 5 11 re-  d i m e t lig I cs t cr: U i I d u n g  v o n C nrb o x y m c t 11 p 1 - is0 - 

24 g Dimetliylester werdon \vie Leirn voiigcn Versuch in cinein Kolben 
mit 100 g Phosphorpentosyd gut gcniisclit, dcr Kolben evakuiert and in 
eiurm Bade erhitzt. Die Zersetzung tritt bci 1'200 ein ontl ist bei 150° be- 
entlct. Dabei sublimieren im absteigenden Rolir des Kolbens Krystalle, rind 
i n  cler (lurch cine I<iltemischring gut gekiihlten Vorlnge snmmeln sich 1.5 g 
einrr farblosen Flkeigkeit, die zur Reioigung schnell zweimal destillicrt 
w i i x l .  

0.1390g Sbst.: 0 1800g COz, 00398g HzO. - 0.1414 g Sbst.: 16.47 ccm 
N (190, i 6 9  mm). 

Hierbei goLt. nahezu die ganze Meiigo koostant bei 97-98" itber. 

~ E 1 , O ~ N .  Ber. C 35.64, H 2.97, N 13.86. 
Gcf. * 35.32, D 3.10, )) 13.49. 

1 h s  Cnrbospmetli).l-isocyaoat ist eine wnsserhelle, bewegliche 
Fliissigkeit von uoch weit agressiverem Geruch ah  die entsprechende 
Athylverbindung. Sie ist auch gegen den Wasserdarnpf der  Luft vie1 
ernphdl icher  nla diese und bei llngerem Aufbewahren nicht bestlndig, 
sonderrr verwandelt sich bald in eine wei13rl krystallinische hInsse, 
die sehr wabrscheiolich ein Polymerisationsprodukt darstallt. Dns 
Tsocynnat siedet unter gewohnlichern Druck bei !)7--98O und wird 
yon .ither unverandert aufgenommen. 

P h en y 1- a I l o p  h an s l  u r e -  m e t  h y 1 e s t e r ,  CsHs. NH.CO. NII.COOCH8. 
0.5 g Carbolrymethyl-isoc!an~t werden in 5 ccm absolutem Ather 

geliist und zu der  durch Eis gekiihlten Fliissigkeit die atheriscbe 
LZisung von 0.46 g frisch destilliertern Anilin gegeben. EY scheidet 
sich sofort ein weioer, krystallinischer Niederschlag aus, der  zur 
Analyse ails Alkohol umkrystallisiert wnrde. 

0 1229 g Sbst.: 0.2501 g COa, 0.0599 g 140. - 0.2034 g Sbst.: 85 2 ccm 
N (IS0, 755 mm). 

Cs MioOsNa. Ber. C 55.67, H 5.13, N 14.43. 
Gef. * 53.50, n 5.45, B 14.14. 

Die Substanz bildet lange Nadeln, die bei 143-144O scllmelzen 
iind in Alkohol leicht, in Ather schwer liislich sind. 

1) loc. cit, 



E i n w i r k u n g  v o n  A m m o n i a k  s u f  d e n  C y a n - i m i d o -  
d i c  a r  b o n  s L ur e-diii t h  y l e  s t er .  

B i 1 d u n g  d e s A m  m o i urn s a l z  e s, C N  . N (NHI). CO:,CzHs. 
10 g Diathylester werden unter guter Eiskuhlung rnit soviel Am- 

moniak (spez. Gew. 0.91) digeriert, bis alles geliist ist und die Lo- 
sung deutlich nacb Ammoniak riecht. Sie wird dann im Vakuum 
iiher Phosphorpentoxyd eingedunstet und erstarrt nach mehreren Tagen 
zu einem Brei weil3er Krystalle. Diese scbiittelt nian, urn das ent- 
stnndene Urethan zu entternen, so lnnge mit Ather durch, bis der  
dnrin unlosliche Theil, das  $mmoniumsalz, den Schmp. 107- 108O 
zeigt. Ausbeute theoretisch. 

0.1432 g Sbst.: 0.1937 g Con, 0.0901 g 830. - 0.1302 g Sbst.: 36 I1 ccm 
N ('20°, 758 mm). 

CcMs02Na. Ber. C 36.64, H 6.87, N 32.06. 
Gef. 36.51, H 7.04, )) 31.75. 

])as Amniooiumsnlz bildet gliinzende, kompnkte, oktaedrische 
Krystalle vom Scbmp. 10i-105°. Es ist leicht loslicli i n  Wasser, 
Alkobol und Aceton, iinloslich in i t h e r .  

E i n w i r k u n g  v o n  S n l z s i i u r e  auf d e n  C y a n - i m i d o d i c a r b o n -  
s Lu r e - d  iii t h y l e s t  e r. 

1 3 n t s t e h u n g  von  A l l o p l a n s ~ u r e - L t h y l e s t e r .  1 g des Esters 
werden am RiicklluBkiihler rnit 10 ccm v e r d i i n n t e r  Salzsaure.(spez. 
Gew. 1.08) zwei Stunden lang gekocht und die Reaktionsilussigkeit 
suf Oo abgekiiblt. Hierbei scheidct sich Allophaosiiure.athylester als 
weiaer, krystallinischer Niederschlag ab, der  filtriert und aus sieden- 
dem Wasser umkrystallisiert wird. Der Schnielzpunkt liegt bei 192O. 

D i c  a r b o x ii t h 1- 1 - b ar n s t o I!, NH, . CO . N (COsCoH&. 5 g des 
fein gepulverten Diiithylesters werden mit 9 ccm k o n z e n t r i e r t e r  
SalzsLure (spez. Gew. 1.19) bis zur L6siing geschiittelt. Man IiiBt 
dnnn die Fliissigkeit iiber Nacht im Eisschrank und darauf kurze 
Zeit in einer Kiiltemiscbuog stehen, dekantiert und bringt die ausge- 
schiedenen kompakten , gliinzenden Prijmen auf Ton. Die Ausbeute 
betriigt 3.5 g (64 Ole). Zur Annlyse wurde die Substanz aus wenig 
siedendem hlethylalkohol umkrystallisiert: 

0.1723 g Sbst.: 02594 g COz, 0.0931 g HsO. - 0.1621 g Sbst.: 18.7 ccm 
N (16O, 764 mm). 

C7Hl205Nt. Ber. C 41.17, H 5.88. N 13.72. 
Gef. D 41.06, B 6.05, * 13.45. 

Der unsymmetrische Dicarboxathyl-harnstoff bildet glanzende 
Prismen von schwach siiBem Geschmack. Er schmilzt bei 86-$7O, 
ist in Alkohol und Wasser ziemlich leicht loslich und zersetzt sich 
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beim Erhitzen mit Wasser. Verdunnte Salz- und SchwefelsHure wirkeo 
nicht auf ihn eiu. 

B i I d  u n g  y o n  Jl i c  a r  b o x y m e t h y 1 - h a r  n s t o f  f ,  HsN.CO 
. N ( C O 0  CH8)e. 4 g Iein gepulverter Dimethylester werden mit 28 ccm 
konzentrierter Salzsiiure (spez. Gew. 1.19) so lange geschuttelt, bis 
vollstandige Liisung eicgetreten ist. Man 1H13t diese dann iiber Nacht 
im Eisschrrnk und Tor der  Weiterverarbeitung kurze Zeit in einer 
KHltemischung stehen, dekantiert und bringt die aasgeschiedene weiBe 
Krystallmnsse auf Ton. Die Ausbeute betrilgt 3.5 g. Zur  Reinigutig 
wurde die Substanz aus vie1 siedendem Methylalkohol unikrystallisiert 
und iin Vakuum iiber Schwefelskure gktrocknet. 

N (180,759 nim). 
0.1500 g Sbst.: 0.1886 fi COz, 0.0623 g H?O. - 0.1464 g Sbst.: 20.1 C C I ~  

CsBBO:,K2. Bcr. C 34.10, H 4.55, N 15.91. 
Gef. B 34.29, n 4.65, B 15.75. 

Der unsymmetrjsche Dicilrboxymethyl-bnrnstof~ ist in den gewBhn- 
lichen Losungsmitteln ziemlich schwer Ioslich. Aus siedendem Methyl- 
alkohol krystrllisiert er  in feinen, weiBen Nadeln, die unter Zer- 
setzungserscheinungen bei 137-138O schntelzen. Beim Erhitzen mit 
Wasser tritt Zersetzung unter Gaseotwicklung ein. 

A l k y l i e r u n g  d e s  C y a n a m i d s  m i t  D i n i e t h y l s u l f n t .  
a) E n t s t e h u n g  y o n  D i m e t h y l - c y a n a m i d  n e b e n  I s o - t r i -  

m e t h y l - m e l a m i n .  5 g Cyanamid werden in 10 ccm Wasser geliist, die 
Liisung niit 15 g Dimethylsulfat versetzt und unter guter Kiihluug 
clurch Eis 12.5 ccrn 30-proz. Natronlauge in kleinen Portionen zuge- 
geben uod kraftig geschuttelt. Nnch 1 Stunden ist alles Dimethyl- 
sulfat verbraucht. Das  Reaktionsprodukt wird dann zmeimal niit 
groBen Vengen Ather ausgezogen. In der  Regel beginnt die 811s- 
scheidung des Iso-trimethyl-nielamins schon vor den1 zweiten Aus- 
Ithern. Dies wird gleichwohl durchgefiihrt, die iitherische Losung 
filtriert und  mit der beim ersten Ausschiitteln erhalteuen vereinigt. 

Bei liingerern Steben scheidet sich ails der alkalischen Fliissigkeit 
tias lso-trimethyl-melamin mit seinen charakteristischen Eigenschaften 
vollstandig aus. 

Die ltherische Tlosung wird im Vakuum eingedunstet. Dabei 
bleibt das Dimethyl-cyanamid nls schw-ach gelb gefarbtes 0 1  von cha- 
rakteristisclienl, sebr unangenehmeni Geruch zuriick. Die Ausbente 
betriigt 3 ccm. 

Zur Aualyse wurde (Ins 01 zweim:il bei 14 mm Druck fraktioniert 
und der  zwiscben 50° und 55' ubergehende Anteil aufgefangen. 

0.1976 g Sbst.: 0.3513 g CO1, 0.1536 g &O. - 0.1076 g Sbst.: 37.04 ccm 
N (l.Y, 753 mm). 



C3HsK2. Ber. C 51.43, H 8 5 i ,  N 40.00. 
GeE. D 51.24, P 8.69, D 89.73. 

b) D a r s t e l l u n g  v o n  Dimethy l - cyanamid .  20 g Cyana 
werden in 24 ccm Wasser gelost, die Lijsung niit 120 g Dimet, 
sulfat versetzt uud unter bestbdigem Schiitteln 100 ccm 30-prozent 
Natronlnuge in 3-4 Portionen hinzugefugt. Steigt hierbei die T 
peratur hijher als etwa 40--45O, so muI3 man das Gemisch di 
Eiswnsser abku Men. 
nach uogeiahr Stunde der Fall zu sein pflegt, wird die alkali1 
Fliissigkeit mit groDen Mengen -4ther zneimal ausgezogen, die ti 
rische Liisuog im Wasserbad bei 20° verdampft und das zuri 
bleibende 01 im Vakuum unter 14 mm Druck Iraktioniert. Der 
50-55O iibergeheude Anteil wird aufgefangen. Die Ausbeute bet 

Das Dimethyl-cyanamid ist ein farbloses 01 von charakteristiscf 
widerwartigem Fiiulnisgeruch und deutlich alkaliecher Reaktion. 
siedet unter 14 mm Druck bei 52O. Von Ather, kaltem War 
Alkohol und Aceton wird es unverlndert aufgenommen. Es z 
keine Neigung ziit  freiwilligen Polymerisation. 

Wenn alles Dimethylsulfat verbraucht ist, 

7.5 g. 

G b e r f i i h r u n g  von D i m e t h y l - c y a n n m i d  i n  a8. Dimethy l  
h a r  ns  t of f, HzN. CO . N (CH8)a. 

7.2 g Dimethyl-cyanemid nerden mit 20.2 ccm 5O-proz. Schwc 
saure kriftig dorcbgeschuttelt. N x h  kurzer Zeit tritt Erwiirrn 
ein, und die Temperatur steigt langsam bis auf etwa 92". Nachl 
die Flussigkeit wieder erkaltet ist , wird sie mit 33-proz. Kalilo 
genau neutralisiert und nuf dem Wusserbade bis zur riilligen Troc 
eingedampft. Die hlasse wird alsdann zweimsl mit siedendem, a1 
lutem Alkohol ausgezogen, die alkoholische Losusg auf dem Wea 
bade eiogeengt und schliel3lich iin Vakuum Eber Scbwefelsiiure 
gedunstet. Hierbei bleibt eine kryetrlliniscbe Masse zqriick, dc 
Menge 5 g betriigt. %ur Reinigung wird die Subetanz 8\19 wenig 
dendeni Methylalkohol umkrystallisiert. 

N (IS0, 768 mm). 
0.1866 g Sbst.: 0.2783 p: CO2, 0.1519 R Hs0. - 0.1505 g Sbst.: 40.2 

CHBON~.  Ber. C 40.91, H 9.09, N 31.82. 
Gef. D 40.68, s 9.11, 31.33. 

Der as. Dimethyl-harnstolf bildet groBe, kompakte, gliinze 
Prismen vom Schmp. 181-182O. E r  schmeckt sup uad ist in  kal 
Wasser leicht, in kaltem Alkohol schwer 16slich; von -4ther wird 
liauni aufgenommen. 
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