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Dieselbe Bruttoformel wurde ein Tstramdure-Derivat, 

autweisen und letzteres konnte vorgelegen haben, d a  ja Phthaliniido- 
isobutpryl-malonester mit SchwefelsHure ein Tetrarnsiiurederirat, 

C(CHs),.CO 
COzH.CsI€(. CO. N< 9, C O - - ~ H . C O ~ R  

liefert. Allein die Formel I trifft zu, da  die Substanz beini Erhitzeii 
uber dem Schmelzpunkt yuantitatir in Kohleosiure und Phthalimido- 
aceton zerfirllt und hei der Behandlung mit Salzsiuregas und Alkohot 
in  Phthalylglycyl-essigester xuriickgeht. 

b) Mil N a f r o d a u p .  2 g Phtbnlylgl~c~l-essigester werden init 
7.3 cciii n-Natron uber Nacht geschuttelt, die neutrale Liisung vom 
Ungeliisten abfiltriert, mit 7.3 ccm n-Salzsiiure versetat und 6-ma1 aus- 
geathert; die Ausziige hinterlassen heim freiwilligen Verdunsten einen 
krystallinischen Ruckstand, der aus wenig Chloroform in zarten Nadeln 
anschieat; sie schmelzeo bei 108.5-109°, liisen sich in Ammoniak 
und sind nach der Analyse 

Glycy les s iges ter -phtha loy l s i iure ,  
CO2H. Cg Hd . CO . NH . CH2. CO . CHI . COsCzH5. 

0.1210 g Sbst.: 0.2601 g CO,, 0.0561 g HsO. , 

C14Hi50sN. Ber. C 57.33, H 5.12. 
Gef. ’R 57.22, D 5.09. 

Hro. Dr. A n d r d  B i s t e r  bin ich fur geschickte Beihilfe zu 
bestem Dauk verpilicltet. 

414. S. Gabriel: Einwirkung von Acyl-aminos~urechloI.iden 
auf Natrium-maloneeter. 111.1) 
(Eingcgmgen am 26. Oktobcr 1914.) 

1. P h t ha1  i mid  o - m  e t h y 1- p e n t  a n  o , Ce H4 0, : N .  C(CH,)a.CO.C,&, 
u n d  N a t  r i u m m e t  h y la t .  

Zur  Gewinnung der in der Uberschrift genannten Verbindung 
braucht man nicht, a i e  fruhers) vorgeschrieben, das  f r e i e  Amiuo- 
methyl-pentanoo, man kann vielmehr das  Chlorbydrat direkt rer- 

1) Siehe cine im nachsten Hett erscheinende Abhandluog. 
a) 8. B. 46, 1319, 1792 (19131. 
3) 1. c. 1344; dort ist 60 mm von oben zu lesen: NH, . C(CH&. CO.C,iT:, 

(statt NB,. C(CH3h. CO. CHS). 
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wenden, welches bei der Spaltung des Phthalimido-isobutyryl-methyl- 
malonesters (Schmp. 1210) mit Shlzsiiure in einer Ausbeute von 70 O/O 

der Theorie resultiert. Man erhitzt zu dem Ende ein iiquimdekulwes 
Gemisch yon Chlorhydrat und Phthalsiiureanhydrid 3 Stunden lang 
im Athylbenzoat-Dampfbade (ca. 2103, wobei Wasser und Salzsiiure 
entweichen; und krystallisiert die Qchmelze aus Petroliither urn. 
Schmp. 700; Auebeute ca. 50 O l 0  der Theorie. 

1.5 g Phthalimido-methyl-pentanon in 5 ccm Holzgeist wurden in 
8 ccm einer LOsunp; von 2 O/O Natrium in Holzgeist 3 Stunden im Rohr 
auf looo erhitzt; beim Erkalten schieden sioh aus der Losnng gelb- 
liche Krystallnadeln ab, die aus Holzgeist, der sie xiiiiSig lost, wlirfel- 
ahnlicbe oder oblonge Krystrlle liefert. Schmp. 204-205O unter in- 
ten siver Gel bfiirb ung. 

0.1233 g Sbst.: 0.3333 g COa, 0.0659 g HpO. 
C l ~ H l ~ N 0 2 .  Ber. C 74.01, H 5.73, C1 6.17. 

Gef. * 73.72, 5.94, 6.12. 

Die Formel Ci4 HIS NO2 unterscheidet sich yon derjenigen des 
Ausgangsmaterials Clr HI& NO1 durch einen Mindergehalt von HsO, 
die Verbindung ist also nacL der Gleichung: 

C . CHa c 

co 

-- 
c&<~~>N.C(CHa)n .  co. CaHs -HI 0 = C6&\,N.C(C&b.CO 0\ 

(Ben z o p 1 en - t ri m e t h y 1 - p j r  r o 1 o n) 
entstanden, ahnlich wie dns Benzoylen-dimethyl-pyrrolon aus der ent- 
sprechenden Butanon-Verbindung hervorgeht I). 

CH-. -CO 
2. P h e n y 1- t r i m  e t b y 1- p y r r o  1 on,  CS Hs . C’ 

‘N (CHa).C(CHi)o ‘ 
Zur D a r s t e l i u n g  dieser Substanz ist man frliher’) YOU der Methyl- 

amino-isobutterssure, CHJ . NH. C(CHS)* .CO,H, ausgegangen, die sich 
n u r  ziemlich umstiindlich durch Verseiiung ihres Nitrils, C& .NH.  
C(CH& .CN, bereiten lie13 und dann benzolyiert wurde usw. 

Es erwies sich bequemer, das Nitril zu isolieren, diee zuojichst zu 
benzoylieren und alsdann erst zu verseiren. 

Zur Gewinnung des a- Metby lamino- i sobu ty ron i t r i l s ,  
CH, .NH.C(CHs)a.CN, vermischt man 10 g Cyankalium in 20 ccm 
Wasser und 15 ccm Acaton, setzt unter Kablung 10 g salzsaares Methyl- 
nmin in 20 ccm Wasser unter Kiihlung binzu und erhitzt das Ganze in 
einer verschlosseneu Flasche 4-5 Stunden auf 50°. Dabei hat sich 
an der Oberlliiche eine dlschicht .gehoben, die man durch Zusatz von 

1) Ebendo 46, 1341 [1913]. a) Ebenda 1358. 
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Kalilauge vermehrt, abhebt und mit festem Kali trocknet. Sie siedet 
bei 63-65O unter 28 mm, bei 140° unter gewahnlichem Druck und 
ist mit Wasser mischbar, dem sie alkalische Reaktion erteilt. Die 
Titration ergab : 

0.0608 g Base: 9.3 ccm n-Salzsiiure: Ber. 9.8 ccm. 
Es liegt somit CHs.NH.C(CH&.CN vor. Ausbeute 7.5 g. Die 

Base liefert ein Plntinsalz in langen, leicht loslichen Ntrdeln. 
Zur B e n z o y l i e r u n g  wurden 5 g Base mit 4.5 g Kaliumcarbonat, 

4.2 g Benzoylchlorid und 20 ccm Wasser geschuttelt und das anfangs 
olige, bald krystallinische Produkt (4.2 g) aus 8 ccrn Alkohol umkry- 
stallisiert, wobei 6-seitige I'rismen vom Schmp. 1 20° resultierten. 

(N- gem.) - T r i m  e t h y 1- h ip  p u r on  i t r i  1, Cr HsO . N (CHs) . C (CHS),. CN. 
Sie sind 

0.1534 g Sbst.: 18.5 ccm N (200, 759 mm). 

Zur Verseifung lost man das Nitril (1 g) i n  4 ccm konzentrierter 
Schwefelsiiure, ohne die Temperatur uber 500 steigen zu lassen, und 
giedt die Losung nach 5 Minuten auf Eis, wobei sie zu einem Brei 
von (A'-gem.) -T r i m e t h y 1 - hi  p p u rs au  r e , CsHs. CO . N (CHI). C(CH& 
.COOH erstarrt, die umkrystallisiert bei 183O schmilzt. 

Die Oberfiihrung dieser SBure i n  ihr Chlorid und die Umsetzung 
zu Trimethyl-hippuryl-malonester und schliefllich i n  Phenyl-trimethyl- 
pyrrolon geschah i n  der fruher I) beschriebenen Weise. 

CI,HI4ON,. Ber. N 13.87. Gef. N 1315. 

Zur 
Rediiktion des Plrea~ l -~n 'me thy l -~~~rro lo i~s  

wurde seine Liisung (2 g in je 40 ccm Wasser und Alkohol) mit 100g 
2 prozentigem Natriumamalgam uber Nacht steheu gelassen; dabei 
hatten sich Krystalle abgeschieden, deren Nenge durch Waeserzusatz 
noch zunahm ( I  g). Aus 5 ccm Petroliither umkrystallisiert, gaben 
sie quadratische Siiulen rom Schmp. 70-730, die diphenyl-artig riecben, 
bei 274-275O (Faden g. i. D.) unter 763 Inm Druck sieden und mit 
Wasserdampf leicht fluchtig sind. Sie sind der Analyse zufolge: 

0 1558 g Shst.: 0.1 IS6 g C&, 0.4382 g Iho. 
ClrH17KO. Ber. C 76.85, 11 8.37. 

Gef. B 76.74, s 8.46, 

um I11 reicher nls das Ausgangsmaterial und daher als 
CHs CO 

CsBs 'CH<N(CH~) .C(Cl€~)r7  
P h e n y l - t r i  m e t h y l - p y r r o l i d o n ,  

211 bezeichnen. 
- . - __ - 

1) S. 1356-1359 [1913]. 
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Das xogehikigc C hl o ropla  t in  a t, (C13HI~ SO),, Hg Pt Clc, f3illt in schwer 
Ifislichen, spitzigen Nadeln nus, wird gcgen 2100 vdlig d u k c l  nnd sehmilzt 
hei etwa 235O. 

0.234i g Sbst.: 0.0573 g Pt. 
(ClaHir Noh f f a  Pt CIS. 

Das P i k r a t  liillt aus alkoholischer LBsuag in kleinen Rhombocdern vom 

Das Goldsalz  scheidet sich in Krystallschuppen ib,  die bei 164-1660 

Ber. Pt 23.90. Gel. Pt 24.43. 

Schmp. 2010. 

unter Brlunung und Sohilumen schmelzen. - 
,CH? - - C: NIH . Cs Hs 

Das P hen y1 h y d r a z o n ,  CS HJ . CH, , entsteht, 

wenn man die Romponenten auf 1200 bis zum Aufhijren der Wasserabgabe etwa 
N(CHa).C(CHS?a 

10 Minuten lang, und dann nocb kurze Zeit aut 180° erhitzt und dieschrnelze 
aus Alkohol umkrystallisiert; es bildet flache, gestreifte, zu Drusen rerejntc 
Nadelo vom Schmp. 1519 

0.15’25 g Sbst.: 0.4324 g COP, 0.1105 g HsO. 
C19HnaNs. Ber. C 77.82, H 7.85. 

Gef. B 77.34, * 8.05. 

Hr. Dr. A n d r i !  B i s t e r  hat mich bei der vorliegenden Unter- 
suchuug mit grogern FleiS und Geschick unterstiitzt. 

416. Wilhelm Steinkopf und RiBta  Bessaritsch: ober 
die Binwirkung von SalealLure und Formaldehyd auf Ieo- 

nitroso-tc-hydrlndon und deesen 8-Methyl-Derivat I). 

[hus dem Cbcrnischen Institut der Technischen Hochschule Karlsruhe.] 
(Eingegangen am 21. Oktober 1914.) 

Gelegmtlich des Studiums von ringformigen 1.2-Diketooeo ver- 
snchten wir auch nach der Vorscbrift von J. v. Braun and G. Kirsch-  
b a u  rn 9 das 3-Methyl-1.2-indnndion aus Isonitroso-methyl-hydrindon 
durch Ein wirkung von Salzsiiure und Pormaldehyd darzustelleo. Da 
sich eine genaue Angabe der fur die Reaktion erlorderlichen Menge 
Salzsaure weder bei v. B r a u n  und K i r s c h  b a u m ,  noch bei P e r k i n ,  

1 )  Wir verijffentlichen die folgenden Untersuchungen, obwohl sie noch 
nicht beendct sind, da wir in cler nrichstcn Zeit niclit zu ihrer FortfGhrung 
kommen werden. 

1) B. 46, 3041 [1913]. 
Berichte d. D. Chem. Gesellschalt. Jahrg. XXXXVII. 191 




